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SSM perspektiv

Bakgrund

ICG-EAC (International Cooperative Group on Environmentally Assisted Cracking)
ir en internationell grupp bestadende av organisationer som bedriver forskning inom
omradet miljoinducerad sprickning i metalliska material i ldttvattenreaktor (LWR)-
miljo. Organisationen bestar av drygt 80 medlemmar som forskningslaboratorier,
universitet, tillstdndshavare, leverantorer av kirnkraftverk och myndigheter. Ett flertal
medlemmar i ICG-EAC genomfor en 6kande mingd initieringsprovning i LWR-
miljo. Det finns samtidigt ingen generellt anvind eller erkiind provningsmetodik

for initieringsprovning i LWR-milj6, och kinnedomen om resultatens spridning

och bias mellan labben &r mycket begransad. Anviandningen av provningsresultat
och mojligheterna att utvirdera resultat fran flera labb dr ddrmed begrinsad.

For att ta reda pa hur mycket resultaten sprider har Studsvik deltagit i en
provningsjimforelsestudie, en sa kallad Round Robin.

Syftet med denna Round Robin ér att fa béttre kinnedom om spridning bade for
provningsresultat och mellan labb. Provningsmetoder och parametrar dr valda for att
mojliggora deltagande fran sd méanga intresserade labb som mgjligt.

Resultat

Studsvik har genomfort en forsoksserie med 4 provstavar av Alloy 600 exponerade
vid 350 °C. Miljon var simulerad tryckvattenreaktorkemi med 1000 ppm B och 2 ppm
Li enligt Round Robin specifikationen. Medelinitieringstid f6r Studsviks prover var
1123 h, vil i linje med medel for Round Robin (1270 h). Spridningen inom Round
Robin var inom vintat intervall, med en initieringstid som varierade med som mest
cirka 20 ganger. En viss bias mellan labb noteras.

Slutsatsen fran Round Robin ér att den valda metoden limpar sig vil som
provningsstandard och att provningsdata ger validering, och ett gott underlag for
framtida kvantitativa provningar. Round Robin betonar dven vikten av att prova olika
omraden i en plat for att erhélla representativa data.

En ytterligare ambition med denna Round Robin har varit att formulera en best
practice som kan guida anvindaren till att generera tillférlitliga och jamforbara data.
Resultaten har presenterats som en tidskriftspublikation, se referens 1 i rapporten.

Relevans

Vid framtida anvindning av den framtagna provningsmetodiken for
initieringsprovning i LWR-miljé kommer utvirdering av resultat fran olika
internationella labb underlittas.

Behov av vidare forskning
SSM ser inget behov av ytterligare forskning férutom att f6lja resultaten
av framtida provningar.

Projektinformation
Kontaktperson SSM: Elena Calota
Referens: SSM2017-397 / 7030146-00
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1. Huvudinnehall

Ett flertal medlemmar inom ICG-EAC genomfér en 6kande mangd initieringsprov-
ning i LWR-miljé. Det finns samtidigt ingen generellt anvand eller erkdnd prov-
ningsmetodik for initieringsprovning i LWR-miljé, och kdnnedomen om resultatens
spridning, eller bias mellan labben ar mycket begransad. Anvandning av prov-
ningsresultat, och mojligheterna att jamfora resultat fran flera labb ar darmed be-
gransad.

Syftet med denna Round Robin ar att fa battre kdnnedom om spridning bade for
provningsresultat och mellan labb. Provningsmetoder och parametrar ar valda for
att mojliggora deltagande fran s& manga intresserade labb som mgjligt.

Studsvik har genomfort en forsdksserie med 4 provstavar av Alloy 600 exponerade
vid 350 °C. Miljén var simulerad PWR-kemi med 1000 ppm B och 2 ppm Li enligt
Round Robin specifikationen. Medelinitieringstid for Studsviks prover var 1123h,
val i linje med medel fér Round Robin (1270 h). Spridningen inom Round Robin var
inom vantat intervall, med en initieringstid som varierade med som mest cirka 20
ggr. En viss bias mellan labb noteras ocksa. En tidskriftsartikel som sammanfattar
och analyserar resultatet fran alla 10 deltagarnas forsok finns publicerat i Meadows
etal. [1].

Slutsatsen fran Round Robin ar att den valda metoden lampar sig val som prov-
ningsstandard och att provningsdata ger validering, och ett gott underlag for att

framtida kvantitativa provningar. Round Robin betonar &ven vikten av att prova

olika omraden i en plat for att erhalla representativa data.



2. Inledning

Bakgrund

Ett flertal medlemmar i ICG-EAC genomfdér en 6kande mangd initieringsprovning i
LWR-miljé. Det finns samtidigt ingen generellt anvand eller erkdnd provningsmeto-
dik for initieringsprovning i LWR-milj6, och kdnnedomen om resultatens spridning
och bias mellan labben ar mycket begransad. Anvandning for provningsresultat
och méjligheterna att utvardera resultat fran flera labb &r darmed begransad.

Studsvik har genomfort ett storre antal initieringsprovningar med konstantlast/aktivt
belastade prover pa saval obestralat som bestralat material.

Det ar kant att Alloy 600 kan vara kansligt for initiering av spannings-korrosion,
speciellt vid vissa varmebehandlingstillstand och kallbearbetningsgrader. Materia-
let forvantades ocksa ge ett representativt resultat och darfor val lampat fér Round
Robin-forsok. Ett material fran PNNL valdes ut som primart provningsmaterial, men
tva andra charger fanns tillgangliga fér dem som énskade prova flera material.

Provningsmetoden ar en konstantlastprovning instrumenterad med Direct Current
Potential Drop (DCPD) och provningen utférdes i Studsvik autoklavhall position 32.
Provningstekniken har anvants i ett flertal studier som screeningsteknik for initie-
ring av spanningskorrosion till exempel [2-7]. Utrustningen och provningstekniken
har aven vidare-utvecklats inom SSM och BFUK-projekt [8, 9]. Ett flidesschema
for experimentuppstallningen finns illustrerat i bilaga A. Forsdksparametrarna finns
definierade enligt nedan och ar i enlighet med ICG EAC:s tekniska specifikation,
bilaga B.

o
Mal
Syftet med denna Round Robin ar att ta fram underlag till att mata spridningen av

testdata mellan olika laboratorier och darmed fa en vardefull benchmark avseende
tillforlitlighet av data.

For att na detta mal forutsatts att de deltagande laboratorierna anvander valetable-
rade testtekniker samt att den tekniska specifikationen f6ljs sa langt det ar majligt.
Tekniska specifikationen finns i bilaga B.

En ytterligare ambition med Round Robin ar att formulera en best practice som kan
guida anvandaren till att generera tillforlitliga och jamférbara data. Detta arbete
pagar hos organisatérerna av Round Robin kommer att presenteras som en tid-
skriftspublikation.



3. Experimentellt

Material

Enligt den tekniska specifikationen finns tre tillgangliga testmaterial, alla med 15 %
kallbearbetning. Material 1 med beteckningen NX6106XK-11, tillhandahallet av
PNNL, har anvants i provningen. Proverna ar tagna ur en 2” plat, se Figur 4, som
delats i provamnen om 40x40x50 mm. Dessa har sedan i kallt tillstdnd reducerats
15 % (i S-riktningen), se figur 1Error! Reference source not found.. | figur 2 visas
LOM centralt i platen av den bandade mikrostrukturen med utskiljningar. | Figur 4
visas en EBSD-mapp av mikrostrukturen med en bimodal kornstorleksférdelning
som visar tydlig bandning med regioner av stora korn. Mikrostrukturen visade sig
vara mest heterogen nara ytorna och rekommendationen var darfor att Iagga den
aktiva provningslangden sa nara platcentrum som mojligt. En utdkad sammanstall-
ning av materialet redovisas i bilaga C. Varmebehandlingstillstdndet for platen ar
mill annealed, glédgat vid 927 °C i 3,5 h foljt av slackning i vatten i enlighet med
ASTM B168. Det ar samma standard och tillstdnd som Studsvik material 196, vilket
bland annat provats i M136:2 och M166:1. Detta ar inte en upplésningsbehandling,
eftersom kraven i ASTM B168 gallande mekaniska egenskaper da inte kan uppfyl-
las. Slackning genom temperaturomradet 800 °C till 600 °C gors for att forhindra
kraftig utskiljning av karbider. Férdelningen av karbider i materialet beskrivs av
PNNL som icke uniform pa korngranserna och med strak av TG-karbider fran gam-
la korngranser, vilka aven kan misstas for korngranser i etsade tvarsnitt, se Figur 3
och bilaga C.

En detalj pa mikrostrukturen for de 6vriga tva tillgangliga materialen redovisas i
Figur 5, samt dvriga underlagsdata i bilaga D och E.

Figur 1
Provamne dar graa pilar indikerar riktning for slutlig 15 % deformation (vanster). Orientering for prov-
amnen &r inritad. Bild pa platen med position och orientering pa provamnena.

Provningen genomfors enligt specifikation vid Rpg» +1 %, men dragtaget i autokla-
ven ar inte tillrackligt styvt for att med tillracklig precision kunna bestdamma detta,
varfoér separat dragprovning for bestamning av strackgrans vid 350 °C ar genom-
ford i luft. Strackgransen vid 350 °C bestadmdes till Rpg, = 516 MPa, se Tabell 1,
samt bilaga F. Kemisk sammansattning och hardhet fér alla tre materialen finns
sammanstallt i Tabell 2.



Tabell 1

Resultat av dragprovning vid 350 °C.

Provstav Rpo,2 Rm E Brottforlangning
MPa MPa GPa %

19845 520 706 202 15,3

19846 514 710 198 14,5

19847 515 707 200 11,5

Tabell 2

Sammansattning (i vikts %, Ni-balans) och hardhet for de Alloy 600 charger som var tillgéngliga inom
denna Round Robin.

Heat HV C Si Mn Cr S P Fe Mo Co B Cu Al
02 02 163 0.0 0.22
1. PNNL 254 0.06 2 3 6 0.001 0.004 85 - 0.03 - 1 3
0.00 0.2 04 0.000 0.009 7.9 0.0 0.01 0.00
2. EPRI/GE 215 1 2 6 156 2 2 2 3 1 2 - -
3. Rolls 0.03 15.5 8.8 0.00 0.0
Royce 207 6 02 02 3 0.001 0.005 7 - 0.03 2 3 0.27

25x LOM-bild centralt i platen med bandad struktur.
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Figur 3
SEM-BSE-bilder som visar TG-karbider (a), omraden med jamn férdelning av |G-karbider (b) och omra-
den med isolerade |G-karbider (c).

Figur 4
EBSD-mikrostrukturbild av Material 1 (levererat av och analyserat vid PNNL).



Figur 5
Mikrostrukturbilder med EBSD av Material 2 (vanster) levererat av EPRI/GE och Material 3 (hdger)
levererat av Rolls Royce, from [10].

Provstavstillverkning

Tva provstavstyper finns foreslagna i den tekniska specifikationen fér Round
Robin. Provstavarna har alla 40 mm totallangd begransad av provamnets tjocklek
som efter reduktion ar cirka 43 mm. Den rekommenderade geometrin utnyttjar
stérsta mojliga langd foér aktiv provning (18 mm), men innebar att en separat refe-
rensprovstav maste tillverkas. Den alternativa provstaven har en inbyggd referens-
sektion for DCPD-korrektion, vilket reducerar aktiv provningslangd till cirka 10 mm.
For att maximera provningslangden i denna provning har provstavarna med full
aktiv 1angd valts.

En ritning av provstavsgeometrin med andarna anpassade for Studsviks autoklaver
visas i Figur 6. Provstaven infastning i dragtaget sker med en inre génga i skallar-
na. Genom att bratten svarvats pa provstavarna, skapas exakta matpunkter i noll-
stromsomraden dar signalkablarna kan kontakteras. Det gor att kontaktkvalitet och
stabilitet inte i samma utstrackning paverkar spanningsfallet. Darmed erhalls en
mycket valdefinierad matstracka for potentialfallet, en férutsattning for en exakt och
stabil matning.

42 0,255

(7

+0373
5.+0073 8 =065

1
/( 005

+0.3

@ 5003

Slat overgdng kravs,
skar inte under rodie
Figur 6
Utdrag ur ritningsunderlaget for provstavar enligt Studsviks Round Robin-design.



Provamnen gnistades forst ut som cylindrar ur det fran PNNL levererade amnet, se
principskiss i figur 1Error! Reference source not found.. Provstavarna svarvades
darefter ut ur provdmnena. Slutligt yttillstand erhélls genom slipning och polering.
Svarv- samt slip- och polerparametrar finns beskrivna i specifikationen fér Round
Robin, bilaga B. Slip och polerstegen som anges i Tabell 3 utférs manuellt och
innebar att det trots RR-specifikationen bedéms féreligga en signifikant variation i
yttillstdnd mellan olika labb eller operatorer.

Tabell 3
Parametrar for slipning och polering av provstavar.

Polersteg Time [min]

Paper grit size [ISO] 500
Paper grit size [ISO] 800
Paper grit size [ISO] 1000
Paper grit size [ISO] 1200

Diamond suspension [um] 9

e S N S

Diamond suspension [um] 3
Pikal metal polish
(Al,03 & Silica Sand based)

N

Diamond suspension [um] 1

Provningsgenomforande

For att i enlighet med Round Robin kunna genomfdra férsoket vid 350 °C klassa-
des autoklaven infor forsdket om till 360 °C och 200 bars maxtryck. Vidare kon-
struerades nya fasten fOr provstavarna och ett LabVIEW-program for styrning av
forsoket. Via detta LabVIEW-program loggas aven samtliga processparametrar sa
som temperaturer, tryck, dragtagets last och position, fldden, ECP och konduktivi-
tet.

Ett flodesschema for kretsen visas i bilaga A. Avgasat ultrarent vatten H-satureras
och blandas med B/Li-Idsning som matas via huvudpumpen till varmevaxlare och
férvarmare. Temperaturférdelningen i autoklaven optimeras genom justering av
inloppstemperaturen och varmning med hjalp av mantelvarmare kring autoklaven.
Pa utloppet mats korrosionspotentialen via en Ag/AgCl-elektrod relativt provets
potential. Efter varmevaxlare och kylare regleras trycket i autoklaven via en Back
Pressure Regulator (BPR) varefter aven konduktiviteten och utloppstemperatur
mats. | utloppet tas aven periodiskt vattenprov, samt periodisk uppmatning av ge-
nomflédeshastigheten i autoklaven. Darefter fors vattnet till avloppet.

Proverna som monteras i autoklaven belastas via en tryckkompenserad och balg-

tatad dragstang i autoklavkretsens botten. Belastningen mats kontinuerligt med en
lastcell, och justeras vid behov via en stegmotor kopplad till en domkraft, som i sin
tur kontrollerar dragtagets position. Lastjusteringen ar programmerad sa att endast
avvikelser 6verstigande 3 N fran bor vardet justeras.

DCPD-matningen genomférdes med hjalp av ett stromaggregat Agilent 6611C,
nano-voltmeter Agilent 34420A och Multiplexer Agilent 34970A. Drivstrommen for
DCPD leds i serie genom proven via kontaktpunkter pa topp och bottenytan av



respektive provstav. Alloy 600-tradar har i provningen anvants pa bade mat och
stromtradar som punktsvetsats fast pa provet. En mycket valdefinierad matstracka
for potentialfallet ar forutsattning for en exakt och stabil matning. Genom att bratten
svarvats ut i provstavarna skapas exakta matpunkter med nollstrdomsomraden dar
signalkablarna kan kontakteras utan att kvalitet och stabilitet paverkar spannings-
fallet.

Voltmeter

mu— .1_!5

¥

Figur 7

Vanster: Provstavar monterade pa provstavshallaren. De tva aktivt belastade proverna syns till vanster
och referensprovstaven till hdger.

Hoéger: Principskiss éver provningsuppstalining avseende DCPD.

Motiven till att anvanda en referensprovstav ar flera. Dels kompenserar denna for
den initiala effekten av oxidation pa provet, samt den for Alloy 600 mycket tydliga
termiskt initierade resistansdkningen. Vidare kompenseras aven pa ett bra satt for
effekten av eventuella temperatur-, strém- eller andra fluktuationer som uppstar
under provningen. En utférlig analys av stérkansligheten finns beskriven i [9]. Skill-
naderna mellan denna provning och tidigare férsok [8, 9] ar huvudsakligen byte
fran BWR- till PWR-milj6, provstavsgeometrin som i tidigare forsok innehdll en
hump dar téjning och sprickningen koncentrerades, samt att detta ar konstantlast-
provning, istallet fér som tidigare Slow Strain Rate Tests (SSRT).

Av de tva féreslagna provstavsgeometrierna med inbyggd respektive extern refe-
rensprovstav valdes den externa. Framsta anledningen var i detta fall den begran-
sade provléangd som kunde uppnas med tillgangligt material. Aven responsen till
fluktuationer mellan referens och prov blir battre. Utvardering av DCPD var avsedd
att ske pa kvoten mellan de normaliserade spanningarna Vnom-prov/Vnorm-ret, Men
under provningen visade sig den signalen vara brusigare och mer svarutvarderad
an att direktutvardera fran grafer med normerad Viorm-prov ©Ch Viorm-ret. | Underlagen
som skulle skickas till Round Robin var det dessutom grafer av de direkta DCPD-
signalerna fran prover och referens som 6nskades, inte kvoten.

Provstavar monterades och tradades varefter autoklaven stangdes och renspola-
des med avgasat vatten tills konduktiviteten stabiliserats (under 0,1 uS/cm). Déaref-



ter startades vate-, B/Li-dosering och autoklaven varmdes med jamn hastighet upp
till 350 °C pa 8h. Efter 24 h férfilmning vid temperatur och i miljo lastades proverna
pa till R,0,2 + 1 %, vilket definierar startpunkten t=0 i provningen. Lasten kompen-
serades for friktionsbidraget fran genomféringarna i dragtaget, vilket utifran last-
forskjutning under den initiala palastningen bedomdes vara <100N.

Da sprickinitiering indikerats med DCPD avsags provningen att fortsatta i ytterliga-
re 100 h (enl. RR-specifikationen). Motiven till att inkludera ytterligare 100 h prov-
ning var dels att sékerstalla att initiering skett och darmed férhindra felaktigt av-
brutna provningar, men aven svarigheten att i efterutvarderingen hitta de initierade
sprickorna. Vissa labb 6ppnade av denna anledning @ven upp sprickorna genom
att efter provningen 6verlastade provstavarna. Det ger dock en viss 6verskattning
av sprickningen.

Om endast ena provstaven indikerat sprickning, ersattes denna provstav med en
dummy och provningen aterstartades till dess dven det andra provet visat pa
sprickinitiering.

Provningsparametrar och de parametrar som enligt RR-specifikationen skulle ma-
tas upp under provningen finns definierade i tabell 4 och 5.

Tabell 4
Summering av experimentella parametrar under forsoket.

Parameter Viérde

Exponeringsmiljé PWR-miljo

Temperatur (°C) 350

B-koncentration 1000 ppm

Li-koncentration 2 ppm

Last (N) 2 10530 N
10590 N

" Definierat enligt bifogad teknisk specifikation.

2 Konstant last, 1 % Over strackgrénsen.

Tabell 5
I Round Robin kravstallda parametrar som skulle matas upp under forsoket.

Parameter Enhet
DCPD-signal fran prov mV
och referensomrade

Temperatur (°C)
Last (lastcell) N
Tryck Bar
ECP i kretsen mV

10



Efterundersokningar

| enlighet med den tekniska forsdksbeskrivning fran ICG-EAC gjordes en lateral
efterundersdkning av de exponerade provstavarnas midja med SEM. Syftet ar att
identifiera eventuella sprickor och mata deras ytbrytande langd.

For att bestamma sprickdjup och sprickmod ar ytterligare undersdékningar genom-
forda. Fran den laterala SEM-undersdkningen av midjan valdes en tillrackligt stor
spricka ut for respektive undersdkning. Ett @mne innehallande sprickan kapades ut
och avsett tvarsnitt frilades genom slipning med intermittent LOM-inspektion, foljt
av slutpolering. SEM-undersokning utférdes pa polerad samt forsiktigt etsad yta for
bestamning av sprickdjup, sprickmod och mikrostruktur kring sprickan.

11



4. Resultat

Tva provningar med tva provstavar per gang ar genomforda i autoklaven. Utéver
nedan resultatgenomgang finns kompletterande underlag gallande vattenkemi,
laster, forskjutning, temperaturer etcetera fran provningarna i bilaga G och I.

Exponering 1

Uppstart genomfordes enligt beskrivning i avsnitt 2.3. Efter palastning av proverna
noteras en ganska snabb 6kning av DCPD-signalen pa grund av resistansokning-
en fran aldring, geometriférandring fran kryp/relaxation och oxidation av ytorna, se
Figur 8. | figuren visas DCPD-signalen fér bada de aktivt belastade proven, och
referensen under provning 1, inklusive omstart efter sprickdetektering i prov 1. Vid
delprovning 2, efter att initiering i prov 1 detekterats, monteradesett dummyprov
tillsammansmed prov 2 i lasttaget. Tidsaxeln ar fér prov 2 justerad i figuren s att
tiden anger provning vid full last.

Cirka 100 h efter provningsstart stabiliseras signalen och en avtagande resistans-
tillvaxt noteras for prov 1 och 2. Signalen fran referensprovet ar tyvarr brusig och
instabil. Den daliga signalen visade sig efter nedkdrning for uttag av prov 1 harréra
fran degradering av signalkablarnas isolatorkeramer. Dessa var kdpta enligt ordi-
narie specifikation, men fran en ny leverantdr vars produkt inte holl mattet for att
fungera i PWR-kemi.

Pa grund av den brusiga referenssignalen gors inte utvarderingen fran kvoten mel-
lan prov och referens, utan direkt fran provsignalen, och referensen anvands som
siktlinje i grafen.

1,050
Sprickinitiering och
1,040 tillvaxt prov 1
Prov 1 DCPD
1,030 Prov 2 DCPD
Ref. DCPD

1,020

Sprickinit. & tillvaxt prov 2

/

1,010

Normerad DCPD

1,000 /v

Omstart prov 2

0,990

0,980

0 200 400 60Q ,gOO 1000 1200 1400
Testti

Figur 8: Normerad DCPD for forsta exponeringen. Prov 1 (réd), 2 (orange) och referens (bla).
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Initieringstiden for sprickning i provstav 1 uppmattes med DCPD till 810 h, se Figur
9 och Figur 10. Efter detektering fortsatte provningen enligt RR-proceduren, i vilken
provning skulle fortgd i minst 100 h efter att initiering detekterats. Efter 850 h bor-
jade tillvaxten att ske stegvis och sma hack noteras i lastkurvan pa grund av att
dragtaget inte hann lasta pa tillrackligt fort. Efter 870 h skiftade utrustningen auto-
matiskt fran konstant last till konstant forskjutning baserat pa att en snabb last-
minskning (>500N) triggade en lastgrans som angivits for att forhindra stora for-
skjutningar vid provstavsbrott. Darefter foll pa grund av fortsatt spricktillvaxt lasten
snabbt till Idga nivaer, se Figur 10.
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Figur 9: DCPD-kurva for provstav 1. Vid 810 h detekteras initiering. DCPD indikerar att spricktillvaxten
skett stegvis.

1,3 J 12000

13 10000
g 1,2 dF/dt-gréns => 6vergang till 8000
% positionslige
812 \ 6000
£
2 Prov 1 DCPD 4000

Initiering Lact
1,1 2000
l Ren SCC-tillvaxt slutar
1,0 0

800 820 840 860 880 900 920
Provningstid [h]

Figur 10: Detalj fran initiering och SCC-tillvaxt i prov 1, DCPD (réd) och lastkurvor (bla).
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Autoklaven kordes ned, prov 1 demonterades och ersattes med en dummyprovstav. Vidare ersattes de
isolerkeramer pa DCPD-tradar som degraderat under provningen med keramer fran ordinarie leveran-
tor. Darefter aterstartades autoklaven enligt ovan och prov 2 lastades ater till full last. DCPD-signalerna
var efter bytet av keramer mycket battre, se Figur 11. En ny normalisering av signalen fér bade prov och
referens efter palastning gor att signalen ater borjar pa 1. Att avlasta proverna och kéra ner och upp
autoklaven ger dynamisk last (och temperatur), vilket ar en kand faktor som kan reducera tiden till initie-
ring. Dess paverkan beddoms dock vara begransad i detta fall. Eftersom detta var andra gangen som
prov 2 utsattes for miljon, lasten och temperaturen sa skedde inte samma snabba resistansférandring
denna gang och prov och referens foljer varandra mycket val. Efter 1095 h initierade prov 2 och efter
ytterligare 60 h jamt accelererande DCPD-signal avlastades provet vid 1155 h effektiv provning.
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Figur 11: DCPD-kurva for provstav 2 efter omstart av provningen. Vid 1095 h detekteras initiering.

Saval vattenkemi som temperaturer och provstavslaster var stabila och val inom
specifikation under provningen, se bilaga .

Exponering 2

Uppstart genomférdes pa samma satt som fér exponering 1.

Efter palastning av proverna noterades en ganska snabb 6kning av den normerade
DCPD-signalen pa grund av resistansokningen fran aldring, geometriférandring
fran kryp/relaxation och oxidation av ytorna, se Figur 12. | figuren visas DCPD-
signalen for bada de aktivt belastade proven, och referensen, inklusive omstart
efter sprickdetektering i prov 3, dd@ med dummy och prov 2 monterade i lasttaget.
Signalen var mycket stabil och med en mycket jAmnt avtagande resistansdkning.
Mycket battre signal an i férsta provningen som stérdes av keramproblemen. Vid
475 h syns ett litet hack i DCPD-signalen pa grund av att huvudpumpen stédngdes
av en kort stund for reparation. Huvudflddet stoppades under nagra minuter, vilket
generade en liten temperaturfluktuation. Signalen var i évrigt mycket stabil och
initiering av spricka detekterades i prov 3 efter 1220 h. Efter detta fortgick prov-
ningen i 28 h med kontinuerligt accelererande DCPD-respons. Innan proverna
utifran erfarenheten fran tidigare provstavar avlastades och autoklaven kérdes ner.
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Figur 12: Normaliserad DCPD. Prov 3 (réd), prov 4 (orange) och referens (bla) och lastkurva (6vre
ljusbla kurva).
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Figur 13: Detaljbild initiering av prov 3 (r6d). Vidare visas prov 4 (grén), referens (bla) och lastkurva
(6vre ljusbla kurva).

Efter nedkérning och autoklavéppning demonterades prov 3 och ersattes med en
dummyprovstav. Darefter aterstartades autoklaven och prov 4 lastades ater till full
last. Efter 1368 h effektiv provning initierade prov 4 och efter ytterligare 45 h avlas-
tades provet vid 1413 h effektiv provning.
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Figur 14: Normaliserad DCPD. Detalj av prov 4 (orange) med referens (bld). Intervallet visar omstart
efter uttag av prov 3. Initiering detekterad efter 1368 h effektiv provning vid full last. DCPD-signalen
faller kraftigt pa grund av avlastning till 500 N.

Saval vattenkemi som temperaturer och provstavslaster var, med undantag fér den
lilla temperaturspiken vid pumpreparationen, stabila och val inom specifikation
under provningen, se bilaga B.

Efterundersokningar

Efter provningen har respektive provstav inspekterats visuellt i ljusoptiskt mikro-
skop, samt undersdkts med SEM. Sprickornas position, ytbrytande I&dngd och typ
har dokumenterats i enlighet med specifikationen i Round Robin.

For att bestdmma sprickdjup och sprickmod genomfdrdes ytterligare undersok-
ningar. Ett kompletterande bildunderlag finns i bilaga H.

En Oversikt av respektive provstav efter provning visas i Figur 15. De mindre
sprickorna var generellt mycket svara att detektera och SEM kravdes for att lokali-
sera dessa, vilket ar mycket tidsédande. Férutom att sprickorna var mycket tata sa
bidrog dven att de kvarvarande slip och polerrepor var orienterade i samma rikt-
ning som sprickorna. Om slutpoleringen skett vinkelratt genom axiell polering hade
sprickdetektionen forenklats avsevart.

Fran den laterala SEM-undersokningen av midjan valdes en tillrackligt stor spricka
for respektive undersdkning. Ett amne innehallande sprickan kapades ut och avsett
tvarsnitt frilades genom slipning med intermittent LOM-inspektion, foljt av slutpole-
ring. Undersokning utférdes pa polerad samt vid behov forsiktigt etsad yta for be-
stdmning av sprickdjup, sprickmod och mikrostruktur kring sprickan.
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Figur 15: Foto av Prov
pa respektive provstav.

For att lattare kunna hitta sprickorna efter provning har nagra laboratorier Iatit
sprickningen fortga relativt langt efter detektering, samt efter provning 6ppnat
sprickorna genom att éverlasta proverna.

Efter initiering i provstav 1 vid 810 h tillvaxte provstaven fort och avlastades auto-
matiskt. Efterutvarderingen visar att sprickningen for tva sprickor ar i princip ge-
nomgéaende, se Figur 15. Ytterligare nagra sma sprickor finns i huvudsprickornas
narhet, men inga sprickor i andra omraden av provstaven. Fraktografi med avsikt
att sérskilja de snabba tillvaxtzonerna fran den langsammare SCC tillvaxten, visar
att signifikanta delar av brottytan har interkristallina drag. | brottytan, Figur 16, note-
ras ett flertal omraden dar SCC initierat och tillvaxt till typiskt 0,8 mm Iangd och 0,6
mm djup, avgréansade av duktila omraden. Stérsta omradet med oavbruten SCC-
tillvaxt penetrerar uppifran i Figur 16 och in till centrum av provstaven. | detta om-
rade finns dock nagra duktila tungor, vilka kan antas kopplas till den véxelvis snab-
ba deformationen.

d A / -,,. __ A .. 75 v, & r rm
Figur 16: Oversiktsbild av brottyta i Prov 1 (a), med sprickinitieringsomréade till héger i bild. Detalj av
initierat omrade (b) enl. markering.

Provstav 2 initierade efter 1095 h och sprickorna var skénjbara i LOM. Figur 17
visar provstavsytan i sprickomradet med typiskt utseende for IGSCC. Den totala
ytbrytande spricklangden ar 1,5 mm, med langsta sammanhangande spricka pa
780 pum. Storsta sprickdjup slipades sekventiellt fram till 1,4 mm och ar av huvud-
sakligen interkristallin karaktar, se Figur 17 b och c.
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Figur 17: Prov 2, bild 6ver sprickning pa provyta (a), tvarsnittsbild pa djupaste positionen (b), och de-
taljbild pa sprickspets (c).

Provstav 3 initierade efter 1220 h provning med en mycket tydlig indikation i DCPD
och tillats endast 28 h tillvaxt innan avlastning. Efterutvarderingen visade sig vara
svar, och efter mycket letande med SEM hittades en 100 ym lang ytbrytande
spricka. For en sa liten spricka kunde inte den framtagna frilaggningstekniken an-
vandas utan stor risk att sprickan slipas bort. Beslut togs darfoér att med Focused
lon Beam (FIB) jonsputtra fram ett tvarsnitt av sprickan. Vid upprepad SEM med
avsikt att FIBa fram tvarsnittet, visade det sig att utéver den tydliga huvudsprickan
bestar den av ett natverk harfina sprickor som férgrenar sig éver en langd av 860
pm, se Figur 18, och detaljer i bilaga H. Trots detta gjordes ett férsok att FIBa fram
sprickan, se inflikad bild i Figur 18. Sprickan var dock for djup och slipades darefter
fram. Det totala djupet visade sig vara 1,1 mm och en typisk spanningskorrosions-
spricka framtradde.
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Figur 18: Prov 3, bild av spricka pa provytan med FIBat omrade inkluderat. Inflikat ses FIB-tvarsnittet i
backscatter-mode, sprickdppning cirka 2,5 pm.

Figur 19: Prov 4, LOM-bild polerad provstav pa cirka 0,5 mm djup. Totalt sprickdjup uppskattas till
1,1 mm.

Provstav 4 hade den langsta initieringstiden pa 1368 h och avlastades 45h efter

initiering. Den ytbrytande spricklangden mattes till 1,0 mm, se figur 20a. Fran tvar-
snittet, figur 20b, ses som for 6vriga provstavar en interkristallin spricka typisk for
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IGSCC och storsta sprickdjup uppmattes fran den sekventiella slipningen till 1,5
mm.

S

& j’f/w”*"b_./, w—\r"\)":\-m

a = 500 pm

°

Figur 20: Prov 4, bild 6ver sprickning pa provyta (a), tvarsnittsbild pa djupaste positionen (b).
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5. Round Robin — Jamforelse
av data

Vid ICG-EAC motet 2018 [10, 11] presenterades en slutlig sammanstallning av
data fran de 10 labb som bidragit med provresultat.. En mer utférlig sammanstall-
ning av resultaten, samt beskrivning av best practice for initieringsprovning, har
givits ut i form av tidskriftsartikel [1]. Nedan gérs en jamférelse mellan de deltagan-
de labben baserat pa presentationen fran ICG-EAC métet 2018, samt personlig
kommunikation med organisatorerna.

Nagra genomférde férsdk vid avvikande temperaturer. GE, SJT och PNNL genere-
rade data vid 360 °C och GE aven data vid 325 °C. Dessa data ar darfér normali-
serade till 350 °C. Normaliseringen gjordes med en ansatt aktiveringsenergi pa
Q=140 kJ/mol.

Resultat fran de provningsserier som utférdes (de tre olika platarna) sammanfattas
i Tabell 6. Den totala provvolymen omfattar 65 provstavar och initieringstiderna
sprider som vantat kraftigt. Skillnaden i medelinitieringstid mellan de olika materia-
len ar ocksa signifikant. En genomgang av respektive provserie foljer nedan.

Tabell 6: Sammanfattning resultatet fran alla provade provstavar inom Round Robin. Resultaten ar
uppdelade pa respektive provad Alloy-600 plat.

Material 1 2 3
Antal provstavar 27 27 11
Min. initieringstid 70 27 1418
Max. initieringstid 4363 1131 2800
Medel initieringstid 1270 314 1922

Alla laboratorier skulle enligt specifikationen i Round Robin testa material 1 fran
PNNL. Eftersom syftet med Round Robin &r en jamférelse mellan labben sa foku-
serades Studsviks provning pa detta material. Alla laboratorier har tyvarr inte pro-
vat anvisat material 1, men de 7 laboratorier som gjort det presenteras i Figur 21.
Medelvardet for alla initieringstider ar 1270 h, val dverensstdmmande med utfallet
1120 h fran Studsviks provning.

Data ar generellt val sammanhallna, men en viss bias kan ses for nagra labb. PSI
och SJT har mycket korta initieringstider men antalet datapunkter ar fér begransat
for att langtgaende slutsatser skall kunna dras. Det stora antalet data med lang
initieringstid ska enl. J. Stairmand [10] kunna foérklaras av att PNNL i ett antal for-
sOk omedvetet anvant en lagre last an avsett. Officiell verifikation pa detta finns
dock inte annu.
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Figur 21: Tid till initiering i Material 1 for alla bidragande laboratoriers prover.

Modifierad graf fran [10].

Material 2 levererat av EPRI/GE har en kortare medelinitieringstid &n material 1,
samt en mycket storre spridning av initieringstiderna. Dessa féljer en bimodal for-

delning med tva olika populationer, en med <100 h initieringst
med >200 h. Det ar huvudsakligen kopplat till stora lokala vari
och ar inte relaterat till provningsgenomférandet.

W Wood M GE (360) ™ GE (325) M PNNL (360) ™ PNNL (325) = Michigan BVTT B SJT
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Figur 22: Tid till initiering i Material 2 for bidragande laboratorier.
Material 3 levererades av Rolls Royce och provades endast Wood, GE och PNNL.

Detta material ger langre initieringstider med en medelinitieringstid pa 1922h och
spridningen mellan proverna ar liten.
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Figur 23: Tid till initiering i Material 3 for bidragande laboratorier.

Round Robin noterar att forekomsten av stora korn, och korn som penetrerar ytan
vinkelratt mot densamma férekommit i flera av brottytorna pa provstavarna med kor-
tast initieringstid, exempelvis fran PNNL, se figur 24Error! Reference source not
found.. Detta namns som ett problem fér Material 1, men utgaende fran EBSD-data
sa forefaller skillnaden mellan material 1, och évriga snarare harréra fran en gene-
rellt fin kornstorleksstruktur, men med bandning av stora korn, se Figur 4. Figur 5
visar material 2 och 3 som har jamnare kornstorlekar med huvudsakligen stora korn.
Storsta spridningen i utfall har dock Material 2. Dessa fragor kommer férhoppnings-
vis att redas ut i den planerade tidskriftsartikeln.

IN147 (380 h initiation)

Fractured o
surface

Large elongated
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promotes SCC
initiation when
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into the gauge. Nl

Z. Zhai, PNNL

Figur 24: Exempel pa provstav med lag initieringstid kopplat till stora korn. Datapunkt fran PNNL [10].

Vidare ar en stor variation i initieringstid noterad mellan olika omraden i platarna
vilket harrér fran lokala mikrostrukturella variationer. For att erhalla en representa-
tiv initieringstid bor darfor olika omraden i platen provas.
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Lessons learned sa som formulerat av Round Robin administrationen ar

. Metodens lamplighet
o Metoden ger kvantitativa data med en provningsmetod som manga
laboratorier kan genomfora
o Specifikationen gav tydliga instruktioner till labben och fa fortydligan-
den efterfragades.
o For lampliga material har konsekventa data erhallits for flertalet labo-
ratorier
. Provningsforhallanden och provstavsdesign
o Inget tyder pa skillnader i provningsutfall mellan provstavsgeometrier-
na
o 320 °C ar for lagt for att fa rimliga initieringstider. 350 °C eller helst
360 °C ar att foredra
o Om initieringsdetektering ar viktigt, anvand upplésningsbehandlat ma-

terial (undvik korngranskarbider som bromsar SCC).
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6. Slutsatser

Studsvik har inom ramarna for ICG-EAC Round Robin pa Alloy 600 provat en serie
om fyra provstavar. Round Robin specificerade provningsparametrar, provstavstill-
verkningsparametrar och levererade material i form av ett kalldeformerat d&mne. |
Round Robin inkluderades darfér inverkan av saval provstavstillverkning som
provning och utvardering.

For Studsviks provning valdes Material 1. Utfallet var val sammanhallet med mede-
linitieringstid pa 1120 h, se tabell 7. Detta &r nara medel fér Round Robin, 1270 h.
Provningen visade aven att for denna raka provstavsgeometri kan sprickor pa en-
staka tiondels mm ytbrytande langd enkelt detekteras med DCPD.

Tabell 7: Sammanfattning av férsoket i Studsvik.

Provstav # 1 2 3 4

Initieringstid (h) 810 1095 1220 1368
Total ytspricklangd (mm) 12 0,78 0,86 1,0
Sprickdjup (mm) 2,5* 1,4 1,1 1,5

*| det narmaste genomgaende spricka.

Huvudslutsatserna fran Round Robin ar:

. Den valda metoden kan generera kvantitativa data for SCC-initiering och
kan anvandas som standard, med ett stort bibliotek referensdata tillgangligt
. Material fran flera omraden maste provas for att fa ett representativt utfall
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Bilaga B

Round-Robin on stress cor-
rosion cracking initiation in

Alloy 600
Aim
It is known that Alloy 600 can be susceptible to initiation of stress
corrosion cracking in good quality primary coolant, particularly
following certain heat treatments and/or in the cold worked state.
The aim of the Round Robin exercise is for participating labs to
generate data on a common batch of material using common test
techniques. The collated data from participating labs will then en-
able data scatter to be measured and will be a valuable bench-
mark to indicate the reliability of data. For this exercise to suc-
ceed, it is preferred that PARTICIPATING LABS SHOULD COM-
PLY WITH THIS SPECIFICATION AS FAR AS POSSIBLE. Itis
recognised that the Round-Robin exercise is not funded by ICG-
EAC, but will be entirely funded by the customers of the participat-
ing labs, and that they may have conflicting requirements for the
specification of the test. Therefore, where compliance with this
specification is not possible, PARTICIPATING LABS SHOULD AD-

VISE THE RRWG (Round-Robin Working Group) OF ANY DEPAR-
TURES FROM THE SPECIFICATION IN THEIR TESTS.

Test material

Up to three test materials are available for testing. Participating
labs should test material 1 as a minimum. If additional testing ca-
pacity is available in a participating lab, material 2 may also be
tested. Finally, material 3 may become available at a later date. It
is expected that a limited number of duplicates will be tested to
enable scatter to be assessed.

The test materials will have been cold worked to 15% (nominal
value). It will be necessary for participating labs to measure the
proof stress (at test temperature) of the material supplied in order
to derive the target test stress. As detailed below, material will be
supplied as blocks sufficient to manufacture four test specimens.
The extracted specimens may be used for measurements of crack
initiation under load, or for resistivity measurements not under
load or for measurements of the stress-strain characteristic. The
combination is left to individual labs’ discretion.

Specimen geometry

Specimens should be extracted from the cold worked blocks in



Bilaga B

the SL orientation using the notation indicated in Figure 1. This
will involve the axis of the tensile specimen indicated in Figure
2 being the 41mm (nominal) dimension of the block provided. It
is intended that the tests should be undertaken using button-
headed tensile-type specimens. An acceptable specimen de-
sign is detailed in Figure 2 (SI/SK/6420 modA). An alternative
specimen geometry is the reduced gauge section button headed
specimen with a low strain region for reference probes, illustrat-
ed in Figure 3. It will be the responsibility of the participating
laboratory to machine the specimens.

Since crack initiation is a surface-dominated phenomenon, control
of surface condition by specimen manufacture is essential. The
following procedures (or equivalent) should be followed as closely
as feasible in participating laboratories:

1) The final surface cut used by the lathe should be no greater
than 0.002inches (0.05mm) at a feed rate of 0.001 inches per
revolution (0.03mm per revolution). The axial travel rate should
be no more than 6 inches per second (10m per minute).

2) Following lathe forming, the surface should be lathe polished
in the following sequence
a) 400 grit CIMA (800 grit ISO) sandpaper with lapping oil or
water.
b) 6um diamond paste applied with fine grade polishing felt.
c) 1um diamond paste applied with fine grade polishing felt.

Final polishing should be continued for about 1 minute with appli-
cation of progressively lighter pressure. If sandpaper polishing
alone is used (not preferred) it should be implemented down to
1000 grit CIMA (2000 grit ISO). The method used for polishing the
specimens should be reported.

Monitoring of specimens in test facility

Direct Current Potential Difference (DCPD) should be used to
measure initiation and the early stages of crack growth. It will be
important to include resistivity correction (see below). Use of a
reference electrode and/or a Pt electrode is recommended for
electrochemical potential monitoring. In order to aid reconciliation
of data from different labs, the specimen arrangement within the
autoclave should be photographed.

Arrangement of specimens in test facility

The specimens may be tested either singly or in a serially loaded
chain. It should be noted that in the high temperature test envi-
ronment Alloy 600 exhibits a drift in electrical resistivity. Fora
specimen with the geometry shown in figure 2, a reference spec-
imen (not subjected to load) of identical material (with the same
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level of cold work), exposed to identical environmental history
must therefore be used to quantify this drift and enable correct-
ed DCPD to be derived. A specimen with the geometry shown
in figure 3 comprises a reduced load section which may be used for
monitoring changes in electrical resistivity. Where a drift-correction
specimen is used, it should be replaced after each test.

Environmental conditions in test facility

For laboratories that are able to achieve it, the test temperature
should be 350°C. If this is not feasible, the alternative test tem-
perature of 320°C may be used. It is planned for at least one
lab to undertake tests at both these temperatures such that an
activation energy may be estimated. This will then be used to
extrapolate test data to a 350°C benchmark. Particularly for labo-
ratories intending to use tall autoclaves, the axial temperature
profile in the autoclave should be ascertained so that the effec-
tive exposure temperature of each specimen is known.

For simulation of PWR conditions (preferred environment), the
water composition should be 2ppm lithium (as LiOH) at a room
temperature pH of 10.0 - 10.5. In addition, boric acid should be
added as 1000ppm boron (then the pH will shift to 6.48 at 25°C).
The concentration of anionic species should be as low as reason-
ably practicable, and preferably <20ppb CI- and SO %. The target
electrochemical potential is at the Ni/NiO transition (with a prefer-
ence to being at a slightly higher ECP but by no more than 5mV).
For the test temperature of 350°C the hydrogen content should
be

19.7cc Ho/kg H,O (= 1.76 ppm DH) at STP (maximum 23.8 cc
H./kg). Values at other temperatures are provided in the table be-
low.

Temperature [290 (300 [310 320 330 340 [350  [360
(°C)

[Ho] (cckg) 43 55 71 92 [118 [153 [197 P55

For simulation of BWR conditions (alternative non-preferred envi-
ronment), high-purity water at 350°C containing 2,000ppb dis-
solved oxygen should be used. The concentration of sulphate in
the test water should be in the range 10-30ppb. Graphite wool
with a crevice arrangement should not be used.

Startup of test

The feedwater should be introduced to the cold autoclave and
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then heated to the required operating temperature with a minimum
controlling load applied to the specimen chain. The autoclave
should then be allowed to settle until the composition of the dis-
charge water is within specification and the DCPD stable (refer-
ences fully compensating after initial higher drift typically seen).
After this period a constant load should be applied to the speci-
men(s) for the duration of the test. The load applied to the speci-
men(s) should target a stress on the gauge section of the speci-
men greater than the 0.2% proof stress at test temperature for the
cold worked material supplied (e.g., stress at 1% higher strain).
The load should be increased from low/no load condition to the
target load by gradually applying the load over a period of not less
than 2 hours. Due allowance must be taken of any pressure load-
ing on the specimen and of seal resistance when calculating the
applied load required to achieve the test stress.

Operation of tests

It is anticipated that the time to initiation is likely to be about 1,500
hours and may be up to 3,000 hours (at 350°C). The initiation of
cracking should be ascertained by observation of an increase in
the slope of the DCPD voltage versus time chart. The test should
be continued for a period following initiation. This period is at the
discretion of the participating lab and will depend on material sus-
ceptibility and specimen size. A period of at least 100 hours (and
preferably longer) is suggested. Testing at 320°C will increase the
initiation time 3—4 fold.

During the test the following data should be recorded:

1) DCPD signals from the test specimen and reference
specimen (or reference region of the test specimen),
2) autoclave temperature,

3) applied load,
4) pressure,
5) electrochemical potential.

Periodic analysis of water composition should be undertaken,
as well as dissolved oxygen or hydrogen concentrations (and a
method for controlling these species reported). It is preferred
that load cycling and variation of load are not performed. Any
load fluctuations, system instability or test interruption should
be documented. Following the end of the test, specimens should be
examined for evidence of cracking. Imaging should be undertaken
by optical microscopy as a minimum, and preferably should also
include SEM analysis. A representative number of any cracks ob-
served should be imaged and surface crack length reported. If
feasible, crack sectioning to provide crack depth information would
be advantageous.
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Figures

Figure 1: Orientation for extraction of tensile speci-
mens.

Note that T and L are synonymous in forged material, and L does
not represent the axis of the bar.
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Figure 2: Sketch of specimen geometry.

Figure 3 : Alternative specimen design with reduced gauge length
and low strain (larger diameter) region for reference of poten-

tial drift.
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Myvekailo Toloczko
April 6, 2016

PNNL Alloy 600 Heat NX6106XK-11 Information

This 1s a 50 mm thick Special Metals plate heat with Certified Materials Test Report shown at
the end of this document. The following information about the material was provided by Special
Metals:

This plate was mill annealed ai 1T00°F (927°C) for 3.5 hours jollowed by water
gquench. This plate was not supplied as “solution annealed”. It was “annealed”
as described in ASTM BI6E to which the plate was certified. Solution annealed
plate would not meet the tensile strength requirements of ASTMBI68. We
tvpically batch anneal heavy section products for one hour plus one hour for inch
af seciion thickness. Waier quenching was wed to facilitate production. Also, for
heavy section products which cool slowly in air, carbide precipitation occurs in
the 1100 to {500°F range. Water quenching reduces the time in that
precipitation range. Excessive precipitation can compromise tensile ductilicy that
is also a requirement of the ASTM specification.

Examples of the grain structure in the mid-thickness of the etched plate in Figures 14 show
grain size inhomogeneity and banding, Excluding the very large ballooned grains, the grain size
ranges from ~20-100 um. The ballooned grains appear to be able to reach lengths approaching
S04 pm and heights of 150 pm. As shown in Figure 5, both TG carbides on prior grain
boundaries and a non~uniform distribution of [G carbides were observed in this material. The
TG carkades that affect the etched material appearance may be affecting the perceived grain size
in the optical images, and additional SEM examinations are underway to clarify this,

i !

mage of the grain structure of NX6106XK-

Figure 1. 25x optical 1 1 in the mid-thickness.
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B 1'
e R AT S e, Mk - TP

+ - 7 = ) "
Figure 2. 100x optical image of the grain structure taken within the region presented in Figure 1.

Figure 3. Another 25x optical image of the grain structure of NX6106XK-11 in
thickness.
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Myckailo Toloczko
April 6, 2006

I carbic

TG carbides

N

C Randam T(:
\ / carbide
¥ /i, '(

LUniform
distributed
IG carbides

1107w

Figure 5. SEM-BSE images illustrating (a) TG carbides (typically along prior grain boundaries),
(b} a regular distribution of 16 carbides, and (c) isolated 1G carbides in NX6106XK-11.
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Rolls;-Royce

Rolls-Royce Alloy 600 — Material Details

1) Fabrication/Heat Treatment

1. EAF and ESR melted; composition (see below)
2. Forged (upset and drawn) to form a disc, pierced and ring rolled.

3. Annealed at 950°C for 3-4h, air cooled, TT at 705°C for 15h, air cooled

2) Chemical Composition (Weight %)

c Si Mn P 35 Cr Ni Fe Ti Al Cu Co B Mg
(Ladle
Analysis) | 0,037 | 0,20 | 0,19 | 0,004 | 0,001 | 1560 | Bal | 836 | 025 | 0,22 | 0,03 | 0,02 | 00002  TBC
Top
(Ladle
Analysis) | 0.036 | 0.20 | 0.20 | 0.005 | 0.001 | 1553 | Bal | 8.87 | 0.21 | 0.27 | 0.03 | 0.03 | 0.0002 | TBC
Bottom
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Rol Ig-Royce

3) Mechanical Properties (Room Temperature Tensile Tests — Post Solution

Anneal: 950°C)

4) Grain Size

Elong. | R.A.
Location Rp0.2 (MPa) | Rm (MPa) (%"}9 5
Surface 302 514 24 | 633
';.w,. : T4 311 &7 27 | &34
T2 310 644 424 | 638
Surface 300 %2 386 | 6290
T‘"g:m"' T4 299 54 398 | 652
2 302 9 398 | 656
Surface 298 617 726 | 629
';;:"a' T4 291 515 29 | 671
T2 290 644 444 | &7
Surface 320 69 397 | 620
u o T4 308 w6 07 | 628
T2 31 52 408 | 616
Test Location Grain Size

0 0% 0-2  70%5-7

T4 20%0-2  80%5-7

¢ §17] 0% 0-2  B0%5-7

T 95%0-1  5%5-7

0 5%0-2  5%5-7

T4 5%0-2  95%5-6

120
§77] 5%0-2  5%5-7
T 50% 0-2  50%6-8
Tensile Test 15%0-3  85%55-8
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Rolls-Royce

5) Microstructure

s Test Area A — Position: 6°°

Outside diameter {0}

T/4

Mid thickness (T,/2)

Inner diameter (T)
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@ Rol Iﬁ-Royce

« TestAma A - Position: 12=

Owitside diamet er (0]

Tr4

Mid thickness [T/2)

inner diameter [T]
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Smdsvik AB Rapport Smdmie? 71077

Martin Biocman Stockholm 2017-10-11

Lakboratoricverfksamberen vid Inmivationen fir Halfrcherrling bar som sppdrag aft andernidia insimtionens
Jorsfening och urbildning med experimentel] verkramber. Laborarorier anvdnds dven § forrknings- och wrbildningssyfee
tillsamemans med andra avdelningar pa FTH, ecerna firetay och rniversitet

Dragprovning

Dragprovning enligt ASTM E5 har ntfdos. 3 st dagprovstavar levererades avr nppdragsgivaren.

Provstavarna dsattes interna lopommmer. se Tabell 1.

Tabell 1. Dragprovstavamas dimensioner och lépanmmmes.

Lépnummer D mm Ly /oo L. fmam
19845 47 33,99 20
19846 245 34,00 20
19347 247 34,00 20
Provmingsutrustning

Den servohydranliska matenalprorningsmaskmen ATS 4, 100 EN, anvindes. Fraften mittes med den
nbypeda lasteellen och tiiningen med tvi diametralt placesade LVD T-extensometear oed 9,90 men
mitingd se Fignr 1. Kolrférskntningen mitres med den inteprerade positionzmitaren och provdam
samlades in med hyElp av det egenskrivma programmet TewniéUs. Lastmitkedian kalibreras
repelunder  Extensometrarna kalibrerades manmellt med hjilp ar masknens positionsmitare.
Temperatren mites pi provstaven med hiilp av ett pisvetsat termoelement, se Figne 1.

Figur 1. Provangsnppstillning.
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Prowvning och utvirden'ng
Ugnen virmdes si aft temperaturen pid provsmaven var 350 'C £
drapprovers start. Upprirmningen gjordes nnder keafikontrol med 01 kN konstant kraft pa
provstaven. Provmngen genomftrdes med kolvhastigheten 0,005 mm/s. Detta ger tjmmes- och
spinningshastigheter vil inom de standardiserade grinserna Utvisderingen ,m‘de's med det
egenskrivna programmet Temsile fet svaluation. Detta ntoyttjar extensometersipnalerna sa langt det pir,
beriknar egenskapema hos nppstillningen ntanfdr den egentliga mitstrickan och beriknar med hidlp
av detta téjningen nr kolvedrelien di extensometramnas mitomrade dverskrdits. Féc provningsresultat
se Tabell 2 samt Fipne 2. Brottfidingningen mittes ves hela provlingden (20 mm) efter brott.

Tabell 2. Dragproveesnltat.

1 'C konstant i 15 min innan

Provstavsnummer Rz /MPa R, /MPa E /GPa Brottfardingmng / %
19345 520 T06 202 15,3
19345 514 710 198 14,5
19347 515 707 200 115
EOO
T T T
o0
E00
500
E. 400
g
& 30 _
¥
o
E 0w _
13545
2 13545
100 -
13547
b 1 1 |I

£n

Enginsering Sirain [%]

Figur 2. Samanstillning av dragprovinsros.

MNotenngar

Spridningen mellan provstavama i E, Epzoch B, anses var liten. Brottfadingnmeen skiljer mellan

provstavarna, s& Tabell 2 och Figne 2.

Provstar 19845 blev skadad pi ytan vid monterngen av tecmoslementet, se Figns 3. Detta verkar
inte ha haft inverskan pi Fou: och E,, men det ir méjliot att detta har koonat piverka

hrottfédingningan

203
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Figur 3. Skadad yia pd provstav 19845,

En liten elastisk avlastning, trolipen pga en sittning i fixmsema, intciffade nader provaingen av
provstar 19846, Detta anses inte heller ha piverkat mitningarna och resultaten som visas i Tabell 2.

Forskare

303



Bilaga G

159) Joy s|elep uonedpaads yum
aaueldwod-uou J10 SJUSWLIO D [EUoIIpPRY

PEO| JE 2 [E}0 ]

005k -2 ¥==1 0021 1 5=t

simeladius] 18 UoReInp 155] 101

{HH) uzwioads uo peo] 12N

FouElsIsad |eas pue Buipeo) aunssaud 1oy Bugunosay ce0L
od 885 Bl (wdd) uonenuasuos 4 paalossig
N N (gdd) uoneUaIUGD 30
T (wdd) uonenusauod g
o] sapdwes-qeid paunseaw Jo sajdwexs ‘apdwes A¥aapn L0081
Wbu auyy . (gdd] vonenuadiuod FOs
0} sapdwes-qesb paunseaw jo sajdwexs ‘apdwes Ayaapn L=
Wbu 2y a1 [qdd) uonenuaosuod |3
0} sapdwes-qeib paunseaw jo ssjdwexs ‘apdwes Ayaa
Wou sy } (dd) UoIeIUuSIUGD +17
o] sajdwes-qeib paunseaw jo sajdwexs ‘apdwes A¥aspn noe
- (usmouy y) Hd
0SE NI EL TESYEET
SISO ) e1eQ




Bilaga G

“UOI23}3p YIBID JAYE USH
papeojun sem uawinads

‘uondalep ¥oes

Jsye ygg pspeojun
SEM UaWwinads

‘uogaalzp
Jaye ypgg papeojun
sem uawads ay)

‘paldslsp
sem uonebedoud 151y
asneaaq yp/g ye uonisod
paxy 0} Ajjeajewojne
PayYIIMSs SEM PEO| JUEISUOD
ay) "uopeniul jsed y
00} unJ jou sem uswpads

SJUaWWod uswidads

001 =< SY2BID 7 |BaAS]
0} W3S) WO w Ajaseq |

SHIBID G [BaA210) W3S) 0

= - 1 [ 2 {ww) umouy J1 yoelo painseaw ysabie| Jo pdag
Wbu3| 1830} Ww | (ww g9g'0 ww g8/°0 ww Z)
PasaA0ISD 33781) |0 (ww) yPbua) yorld 308LINS PAINSE3W WNWIXE N
(wr (¥9e40 |[B2A2) O} W3S) 0 (uni pgy =< 9

AjlensiA paAlasqo S}IEI1D JO Jaquiny

oN

oN

ON

%G uonebedoud yae12 158
a3 0} 2np ‘|2uoRUSILIUN

(%) curens
1saj1sod Aue fjdde nok pip uonoaalap ¥oeio Jayy

(%) uiens Dulleauibua painseaw ddoa

(5°¢ xew) 9’| abeiany

(LT xew) 5| abeiany

(v ¢ xew) o | abesaAy

(S1C ¥eWw) ¢ | sbelaAy

(isasody [1s21-a1dyjuj=anin3)
abBueyo eaue uonoas ssou12 g Jo Ybua|
abned jeniujuoisuaxa) (9,) uiens ann painseapy

(eale jeuypeoy) (ed) $S211S aNJ) painseapy

s [l ciLS ciLs (ease jeniuypeo]) (edW) ssans Buliaauibug
S3A SSA SaA S3 A {ouysad) juondadsul Aq pauuyuod 33§
29¢€1l 0Zcli 5601 oLe (sinoy) uoneniul 0} swiy
S3A S3A S3A SaA loujsah) ;:ad DA Ag pajedipul uoneniuj
90'S 105 105 10°S (ww) Jzjawelp uawndads
= £ Aold C hold | Aoid 2po2 uawioads
¥ uawoads € uawoads Z uawionads } uawioaads

ejeq uawinads




Bilaga H

Mikroskopi av provstavar efter provning

Provstav 1

Figur 25
Foto av Prov 1 efter provning. Skala i mm.

Figur 26
Detalj av sprucket omrade i provstav 1.



Bilaga H

Figur 27 )
Fraktografi provstav 1. Oversiktsbild i SEM av brottyta.

=4 e ™

Figur 28
Detaljbild fran provstav 1. Ovre delen nira ytan frimst interkristallin karaktir,
medan nedre delen med djup defekt med dimpler indikerande fullt duktilt brott.
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Figur 29
Provstav 1, omrdde med duktil brygga mellan tva miljosprickningsomrdden med
intererkristallin karaktdr med mindre transkristallina omraden.
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Provstav 2

. Initieringstid 1095 h
. Avlastad 60 h efter detekterad initiering
. Total spricklédngd cirka 1,5 mm uppdelat i flera sprickor, lingsta 780 um

Figur 8
Foto av Prov 2 efter provning. Skala i mm.

Figur 30
Oversikt av ytbrytande spricka frin SEM.
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Figur 31
Tvarsnitt av prov 2 1 det djupaste omradet. Huvudsakligen interkristallin karaktar.
—4—2"

{
A

\ 100 pm

F-igur 32
Detaljbild av sprickspets fran figur 7.
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Provstav 3

Sammanfattning

. Initieringstid 1220 h

. Avlastad 28h h efter detekterad initiering
. Sprickldngd 0,86 mm

Figur 33
Foto av Prov 3 efter provning.

Tt
Figur 34
Provstav 3 SEM-bild av ytbrytande spricka vid forsta mikroskopin, bedomd till
100 pm léngd.
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100 pm EHT=2000kv  FIBEHT=0000kv  Tit Corm. = OFf 450° .
Mag= 100X  FIBMag= 800X Signal A = SE2 Studs‘"k
WD=50mm  FIB Probe =30KV:50pA StageatT= 0.0° SEM
Figur 35

Hela ytbrytande sprickan provstav 3, efter att FIB-tvarsnitt gravts. Total sprick-
langd 0,86 mm.

20 pm EHT=2000kv  FIBEHT=0000kv  Tit Corm. = O 450° .
Mag= 400X  FIBMag= 800X Signal A = SE2 Studs‘"k
WD=50mm  FIB Probe =30KV:50pA StageatT= 0.0° SEM

Figur 36
Detalj av provstavsyta provstav 3. Notera dven de harfina sprickorna ovanfor den
priméra sprickan.
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10pm EHT=2000kv  FIBEMT=3000kv  TitCorm.=On 45.0° .
Mag= 170KX FIB Mag= 900 X Signal A= SE2 Studsvlk
WD = 50 mm FIB Probe = 30KV:50pA StageatT= 45.0° SEM
Figur 37

Tvérsnitt efter FIB. Ytnéra sprickzon i provstav 3.
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Provstav 4
. initieringstid 1368 h
. Avlastad 45h h efter detekterad initiering

. Sprickldngd 1,0 mm

. Sprickdjup 1, 5 mm

Figur 38
Foto av Prov 4 efter provning.

Figur 39
Oversikt av ytbrytande spricka fran SEM.
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Figur 40
Tvérsnitt av prov 4 1 det djupaste omrddet. Huvudsakligen interkristallin sprick-
ning

10
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Figur 41
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Figur 42
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Last och forskjutning i lasttdget under forsok 1. Skiftet i position vid uttag av prov
hérrdr fran justering av lasttaget, ej provforandring.
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Normaliserad DCPD. Prov 3 (r6d), prov 4 (gron) och referens (bld) och lastkurva
(6vre ljusblaa kurvan).
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Figur 47
Detalj av normaliserad DCPD-signal i forsok 2 vid initiering for provstav 3.
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Detalj av normaliserad DCPD-signal vid initiering for provstav 4.
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Figur 49

Temperatur i forvirmare och autoklav under forsok 2.
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Konduktivitet pa inlopp och utlopp till autoklav under f6rsok 2. Spikarna i ut-
loppskonduktivitet harror fran temperaturtransienter i samband med upp och ner-
korning pé grund av provuttag.
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Figur 51
Potential vs. SHE i autoklaven under forsok 2.
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Drivaggregat for DCPD, strom (bld) och spanning (r6d) under forsok 2.
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Figur 53
Last och forskjutning i lasttaget under forsok 2. Skiftet 1 position vid uttag av prov
harror fran justering av lasttaget, ej provforlangning.

Analys av vattenprover
Tabell 8

Kontrollanalys av vattenkemi. B och Li stimmer vél med riktvardet. Laga Cl och
sulfathalter.

Bor Litium Klorid Sulfat

Test nr
ppm ppm ppb ppb
1 1008 2,04 1,5 2,5
2 1007 2,00 1,9 2,1
3 1005 2,00 1,8 2.4
4 1011 2,01 0,9 2,0
5 1010 2,01 1,1 2,5
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