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Abstrakt

V roce 2014 byly do reaktoru na prvnim bloku jaderné Elektrarny (JE) Temelin v radmci
spoleéného projektu CEZ, ALVEL a TVEL zavezeny materidlové klastry, tzv. MCA, s cilem
ziskat informace o zavislosti mikrostruktury a radia¢niho rastu pokro¢ilych Zr slitin uréenych
pro pokryti paliva na obdrzené fluenci. Povlakové trubky pouzité jako ampule pro ozafovani
uvedenych vzorkil byly pouZity pro realizaci spolecnosti ALVEL navrZzeného svéde¢ného pro-
gramu palivového pokryti, tj. zjisténi mechanickych vlastnosti a mikrostruktury slitiny E110
pouzivané pro pokryti palivového proutku a ozafené v podminkéch redlného energetického re-
aktoru. Predlozeny ¢lanek popisuje pouzité metodiky a motivaci provedenych testll a analyz
dualezitych pro ziskani dat o chovéni pokryti paliva.

Abstract

In 2014, material cluster assemblies, i.e. MCA, were loaded into a reactor of the first Unit
of Temelin NPP in frame of a joint project between CEZ, ALVEL and TVEL with a goal to
obtain information about a dependency of microstructure changes and irradiation-induced
growth on neutron fluence values of advanced Zr alloys designed for fuel cladding. Cladding
tubes utilised as ampoules for sample irradiation were used for a fuel cladding surveillance
program proposed by ALVEL company, i.e. for obtaining the mechanical and microstructural
properties of E110 alloy utilised for fuel rod cladding and irradiated in real power reactor con-
ditions. Given paper describes the methodologies used, and a motivation of performed tests and
analyses important to obtaining data about fuel cladding behavior.

Motivace k provedeni testi a analyz vzorkd

V roce 2014 byly v ramci spole¢ného projektu CEZ, ALVEL a TVEL do aktivni zény reak-
toru na prvnim bloku JE Temelin zavezeny materialové klastry (MCA), s cilem ziskat infor-
mace 0 vyvoji mikrostruktury a radia¢niho riistu pokroc€ilych Zr slitin uréenych pro pokryti
paliva v zavislosti na obdrzené fluenci neutrond [1]. Povlakové trubky pouzité jako ampule pro
ozatovani vzorkl byly pouzity pro realizaci svéde¢ného programu palivového pokryti navrze-
ného spolec¢nosti ALVEL. Cilem bylo ziskat informace o mechanickych vlastnostech a mi-
krostruktute slitiny E110 pouzivané pro pokryti palivového proutku a ozafené v podminkach
realného energetického reaktoru.

Znalost mechanickych vlastnosti materialu pokryti paliva je nezbytna k provadéni analyz,
které slouzi jako zaklad pro stanovovani limitd pro bezpecny a spolehlivy provoz a manipulace
s jadernym palivem. Rada analyz je provadéna na neozafenych vzorcich pokryti paliva, oviem
nekteré klicové parametry, napi. anizotropie pokryti a jeho viskoplastické chovani, se s ozare-
nim méni a vysledky ziskané na neozafeném materialu nejsou pro vypocetni analyzy ozareného
paliva béhem provozu nebo skladovani pouzitelné bez pochopeni vlivu radia¢niho poskozeni.
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Pouzité metodiky testovani vzorku

Pro zjisténi mechanickych vlastnosti a zmén mikrostruktury slitiny E110 v zavislosti na 0za-
feni (fluenci neutrontl) byly zvoleny riizné typy zkousek a analyz, z nichz je pfedlozeny clanek
zaméten na nasledujici:

e mechanické zkousky — tahova zkouska v pficném a podélném sméru vzorku za poko-
jové a zvySenych teplot a vysokoteplotni creepova zkouska,

e hodnoceni mikrostruktury pomoci transmisni elektronové mikroskopie a skenovaci
elektronové mikroskopie.

Nasledujici text je vénovan vyvinutym metodikam pro mechanické testovani a analyzy mi-
krostruktury ozafenych vzorka pokryti paliva na pracovisti horkych komor a Centra vysoce
citlivych analytickych pistrojii spoleénosti Centrum vyzkumu ReZ s.r.o.

Zjisténi mechanickych vlastnosti

Pro zjisténi mechanickych vlastnosti pokryti paliva je zapotiebi provést tahovou zkousku za
pokojové a zvysenych teplot a creepovou zkousku za zvysenych teplot. Pro vSechny zvolené
typy mechanickych zkousek bylo nutné vyvinout metodiky jejich provedeni, a to véetné navrhu
zkuSebnich téles (ZT), postupu jejich vyroby a provedeni mechanickych zkousek véetné navrhu
uchytu vzorki ve strojich.

Pro ucely zkouSeni ozarenych vzorkl byly metodiky vyvinuty pro pouziti v horkych komo-
rach, kde jsou manipulace se vzorky provadény pomoci dalkovych manipulatora [2-4]. Zde je
nutné podotknout, Ze zkuSebni télesa jsou pomérné malych rozméri. Samotny vnéj$i primér
pokryti paliva je pod 1 cm. Vyrobena zkuSebni télesa jsou tedy Spatné uchopitelna uz pouhou
rukou, coz si tym vyzkouSel béhem vyvoje metodik na neozatenych zkusebnich télesech. Bylo
tedy nutné najit zpusob, jak efektivné a bezpecné se vzorky pomoci manipulatord nakladat a jak
je zalozit do zkuSebnich stroja.

Optimalni tvar zkuSebnich téles byl stanoven pomoci vypocti. Modelovani bylo provedeno
v UJV Rez, a. s. kddem ABAQUS [2, 3]. Zvolena byla zkusebni télesa v piiéném (TR) (viz
obr. 1) a podélném (AX) sméru povlakové trubky (viz obr. 2). Zkusebni télesa jsou vyrabéna
pomoci elektrojiskrové fezacky EIR-EMOCV umisténé v horké komote (viz obr. 3) dle stano-

vené vykresové dokumentace [2].

Obr. 1: Rozméry TR télesa a ukazka TR téles pted a po tahové zkousSce
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Obr. 2: Rozméry AX télesa a ukdzka AX téles pied a po tahové zkousce
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Obr. 3: Elektrojiskrova fezacka umisténa v horké komote

Po vyrobé zkuSebnich téles nasleduje Cisténi téles a presné méfeni rozmérit pomoci automa-
tick¢ého multisenzorového optického méficiho stroje VERTEX umisténého v jiné horké ko-
kolu o méfeni. Méfeni se provadi podle platného interniho pracovniho postupu. Vzhledem
k malym rozmérim zkusebnich téles je kazdé téleso vlozeno do plastové ampulky, ktera je pte-
dem oznacena ¢islem vzorku. Kazdé zkusebni téleso je tak jednozna¢né identifikovatelné a spa-
rované s kodem ampule MCA, ze které té€leso pochézi.

Pro navrzena TR télesa byl navrZen a zhotoven drZzék, ktery sestavd z ramu pro uchyceni
drzéku, palenych tahovych Celisti a krytu pro drzeni ptipravku pohromad¢ pfi jeho vkladani do
stroje. Téleso TR je umistovano na trn nachazejici se uprostied ptipravku, na né&jz je béhem
tahové zkousky aplikovana tazna sila. Jeji smér je vyznaceny Sipkami (viz obr. 4) [2].
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Obr. 4: Drzak télesa TR pro zkousky v pfiéném sméru vzorku

Pro navrzena AX télesa byl navrzen a zhotoven drzak, ktery sestava z korytka pro poloho-
vani drzéku, ptlenych tahovych Celisti a krytu ve tvaru ,,L* pro drZeni pfipravku pohromadé
pri vkladani do stroje. Téleso je vkladano do stiedu pripravku pomoci centrovacich ¢epti a uta-
hovacich sroubt. Tazna sila je aplikovana ve sméru vyzna¢eném Sipkou (viz obr. 5) [2].
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Obr. 5: Drzak télesa AX pro zkousky v podélném sméru vzorku

Zakladani zkuSebnich téles do zkuSebnich stroji a veskeré manipulace s télesy i se vzorky
Jsou provadény manipulatory za pouziti kamerového systému (viz obr. 6).
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Obr. 6: Déalkova manipulace se vzorky uvniti horké komory
Tahové zkousky na zkuSebnich télesech jsou provadény na elektromechanickém stroji
Zwick Kappa DS50, ktery umoziiuje maximalni zatizeni v tahu 50 kN a maximalni zkuSebni
teplotu az 800 °C (viz obr. 7). Tento stroj spliiuje normu DIN EN ISO 7500-1. Méfeni prodlou-
zeni zkuSebniho télesa béhem zkousky je provadéno snimanim polohy pti¢niku a/nebo pouzi-
tim laserového extenzometru s presnosti méteni dle ISO 9513 tiida 1. Zkousky jsou provadény
pii pokojové teploté a teplotach 300 °C a 350 °C. Teplota je regulovana pomoci tii termoc¢lankt

umisténych Vv blizkosti zkusebnich téles uchycenych ve stroji béhem zkousky.

Obr. 7: Elektromechanicky stroj Zwick Kappa DS 50 kN

Metodiky provedeni tahovych a creepové zkousky byly vyvinuty s ohledem na ziskani dat
Z testovani ozafenych, ale i neozafenych vzorkd zirkoniovych slitin dilezitych z hlediska pro-
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vozu a manipulaci s palivem. Mechanické zkousky jsou zaméfeny jednak na kratkodobé me-

chanické vlastnosti pii rychlostech deformace 0,1 — 0,0001 s, které jsou relevantni pro pre-

chodové podminky béhem provozu a nehod p#i manipulacich s palivem. Dale jsou mechanické

zkousky zaméteny na creep pii provoznich teplotach, jez je relevantni pro simulaci namahani

povlakové trubky zplisobeném zménami vykonu béhem provozu a pfi najizdéni na vykon.
Hodnoceni mikrostruktury materialu

Mikrostrukturnimi analyzami je zjiStovan stav materidlu v nedeformovaném stavu a ve stavu
deformovaném, tj. po tahové zkousce, aby bylo mozné zjistit vice informaci o zptisobu defor-
mace materidlu béhem tahové zkousky. JelikoZ jiz samotna zkuSebni télesa maji malé rozméry,
bylo i v tomto pfipadé nutné najit zptsob, jak vyrobit transparentni folii pro analyzy na
transmisnim elektronovém mikroskopu (TEM) ze zaktiveného povrchu povlakové trubky [2].

Pro ucely analyz mikrostruktury pomoci TEM byl zvolen postup vyroby transparentnich fo-
lii priméru 3 mm v tecné roviné stény povlakové trubky, resp. zkusebniho télesa, ktery je dis-
kutovan ve ¢lanku Petry Gavelové a kolektivu [5]. Pfiklad mista odbéru disku ze zkusebnich
téles v podéIném a pii¢ném sméru povlakové trubky je na obr. 8.

Obr. 8: Odbér vzorku z deformovanych oblasti zkuSebnich téles s naznacenim disku 3 mm
(vlevo z AX a vpravo z TR télesa), v pravém hornim v rohu vzdy vysledna folie pfipravena
pro TEM analyzu

Mikrostruktura nedeformovaného vzorku a vzorku po deformaci je hodnocena pomoci vy-
sokorozliSovaciho skenovaciho transmisniho elektronového mikroskopu (High Resolution-
Scanning Transmission Electron Microscope, HR-STEM, viz obr. 9, pro vyhodnoceni rozdilt
v nedeformované a deformované mikrostruktuie a pro porovnani zmén s mikrostrukturou po
ozafeni v energetickém reaktoru [2].

you

Obr. 9: Mikroskopy HR-STEM (vlevo), FEG-SEM (vpravo)

Pro stanoveni zastoupeni chemickych prvkl v precipitatech je pouzivana chemicka analyza
tenkych folii pomoci EDS. Analyza je provadéna pomoci SDD window-less EDS detektoru
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X-MaxN 80 mm? (Oxford Instruments) v médu STEM. Zpracovani dat probiha pomoci
softwaru AztecTEM.

Pro doplnéni analyz pomoci TEM je pouzivana technika skenovaciho elektronového mikro-
skopu (FEG-SEM, viz obr. 9) s detektorem EBSD (Electron BackScattered Diffraction) apli-
kovana piimo na pfipravenych foliich. Metoda je pouzivana K analyze vétsi oblasti vzorku pro
vyhodnoceni zrn, nez tomu je u metody BF-TEM. EBSD poskytuje informaci o velikosti, ori-
entaci zrn po deformaci a lokalni misorientaci v zrnech, tedy identifikuje oblasti s vy$$i mirou
deformace (vyssi hustotou dislokaci) [2].

Shrnuti

K ziskani informaci o chovani materidlu zirkoniové slitiny E110 pouZzivané pro pokryti pa-
livového proutku, zejména jeho mechanickych vlastnostech a zménach mikrostruktury s obdr-
zenou fluenci neutronil v ramci svéde¢ného programu palivového pokryti navrzeného spolec-
nosti ALVEL, byly vyvinuty specialni metodiky provedeni zkousek a analyz ozatrenych vzorkt
V horkych komorach a na pracovisti Centra vysoce citlivych analytickych pfistrojii ve spolec-
nosti Centrum vyzkumu Rez s.r.o. Metodiky byly vyvinuty v roce 2018 a od té doby jsou apli-
kovany na ozéatenych vzorcich pro plnéni cilt stanovenych ve svédecném programu.

Pro ozéateny material povlakové trubky jsou ziskdvana data ohledné napéti na mezi kluzu,
napéti a deformace pii porusSeni béhem tahu v pficném a podélném sméru povlakové trubky
Vv zavislosti na obdrZené fluenci neutront, a to pti teploté 350 °C, ktera je brana pro normalni
provoz reaktoru, a dale teplotach prostredi a 300 °C a vysokoteplotni creep materialu povlakové
trubky pfi teplotach 300 °C a 350 °C. Data jsou pouzita pro vypocetni analyzy a také pro srov-
nani s daty ziskanymi na zahrani¢nich pracovistich (napf. Studsvik ve Svédsku, RIAR v Rusku)
[3].
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