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Abstrakt

Centrum vyzkumu ReZ s.r.o. se dlouhodob& zabyva problematikou jadernych reaktort
IV. generace. Jednim z perspektivnich konceptti pokrocilych reaktorti je pravé SCWR
(superkritickou vodou chlazeny reaktor). Prispévek predstavuje cast vysledkii z expozic
konstrukénich materialt v superkritické vodni smycce. Konkrétné se jedna o Inconel 718, jehoz
vzorky byly vystaveny superkritickym podminkam — demineralizované vod¢ o teploté 600 °C
a tlaku 25 MPa, po dobu 430 hodin. K vyhodnoceni mikrostruktury po expozicich
v superkritické vodé byla pouZzita skenovaci elektronova mikroskopie s energiové disperzni
spektroskopii, v kombinaci s rentgenovou difrakci. VSechny tyto metody potvrdily rust oxida
obsahujici Ni-Fe — spinel NiFe20s, oxid chromity Cr.03 v kompaktni, cca 1 pm tenké vrstve,
s lokalnim nartistem 2-5 pm. V mikrostruktufe se rovnéz vyskytovaly ¢astice NiNDbs, které vSak
nebyly expozicemi nijak ovlivnény,

Abstract

Research Center ReZ s.r.o. has been investigating in the field of nuclear reactors of the 4th
generation for a long time. One of the promising concepts of advanced reactors is SCWR
(super-critical water-cooled reactor). The paper presents part of the results from the exposure
of construction materials in a supercritical water loop. Specifically, it is Inconel 718, whose
samples were exposed to supercritical conditions demineralized water at a temperature of
600 °C and a pressure of 25 MPa, for 430 hours. Scanning electron microscopy with energy
dispersive spectroscopy in combination with X-ray diffraction was used to evaluate the
microstructure after exposure in supercritical water. All these methods confirmed the growth
of Ni-Fe spinel NiFe2O4, chromium oxide Cr203, and occurrence of NiNb3 particles on the
surface of the material in a compact, approx. 1 pm thin layer, with occasional occurrence of
oxides with a thickness of 2-5 pm.

Uvod

Superkriticky vodou chlazeny reaktor (SCWR) byl navrzen jako jeden z konceptil reaktori
IV. generace (GIV), a to za ucelem vyssi tepelné u¢innosti pii vyrobe energie [1]. Tento koncept
je zaloZen na GspéSném vyuziti superkritické vody (SCW) ve fosilnich elektrarnach po vice nez
tii desetileti [2]. SCW oznacuje vodu s teplotou a tlakem nad kritickym bodem vody pfi
374,15 °C a 22,1 MPa. Koncept SCWR pocita, ze budou konstrukéni materidly vystaveny
teplotam az 650 °C a tlacich az 34,5 MPa [3]. Rozdilné chemické vlastnosti SCW oproti
klasické vodé€ a absence jakychkoli fazovych zmén v tomto médiu povedou k vyssi tepelné
ucinnosti a zjednoduSeni zafizeni ve srovnani se soucasnymi lehko-vodnimi reaktory (LWR)
[1]. Inconel 718 (Ni-19Cr-18Fe-5Nb-3Mo) je jednim z kandidatskych materialti pro vyrobu
palivovych ty¢i ¢i dalsich konstrukénich soucasti pro GIV. Tento material byl uspésné vyuzit
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Vv leteckém, chemickém a jaderném pramyslu diky dobré kombinaci vysokoteplotni pevnosti
a odolnosti proti korozi / oxidaci [4].
Experimentalni ¢ast
Dva ploché vzorky z materidlu IN 718 byly vyrobeny o rozmérech 2 x 15 x 40 mm. Che-

mické sloZeni materialu je uvedeno v tab. 1. Povrch analyzované plochy byl pfed expozici
upraven brusnym papirem o zrnitosti 500 um, nasledné byly vzorky vycistény ultrazvukem,
vysuSeny a zvazeny.
Tab. 1: Chemické slozeni IN 718 [Wt%)]

Material Cr Fe Ni Ti C Al Nb Mo

IN718 18,9 17,1 49,7 11 4,6 0,8 4.8 3,0

Poté byly vzorky vystaveny superkritické vodé, v ultrakritické vodni smyc¢ce (UCWL) po
dobu 430 hodin. Expozi¢ni medium byla demineralizovana voda o parametrech zndzornénych
v tab. 2.

Tab. 2: Parametry superkritické vody v UCWL

Doba expozice Teplota Fe TOC
o Tlak [MPa H
[hod ] °C] [MPa] | p g/l [ug/l]
430 600 25 6,8az4,4 <50 az 149 181 az 2286

Po expozici v UCWL byly vzorky znovu zvazeny na analytickych vahach s piesnosti
0,00001 g. Analytické metody vyuzité k vyhodnoceni mikrostruktury pied a po expozici (na
povrchu vzorku a v pfi€ném fezu na metalografickém vybrusu) byly skenovaci mikroskop SEM
TESCAN Lyra3 GMU vybaveny autoemisni katodou (FEG), v rezimu zobrazeni pomoci
sekundérnich elektronli (SE) a zpétn¢ odrazenych elektroni (BSE). Mikroskop je vybaven
energiove disperznim detektorem (EDS) k urceni chemické analyzy.

Povrch vzorku IN 718 Dbyl nasledné analyzovan pomoci rentgenové difrakce (XRD)
v grazing-incidence (GI) geometrii. M¢éfeni bylo provedeno s vyuzitim difraktometru
Empyrean 3. generace (Malvern-PANalytical), ktery je vybaven zdroji Co-Ka zafeni (RTG
vinova délka 0,1789 nm, 40 kV, 40 mA), fokusujicim zrcadlem pro Co-zateni, 5-0s Eulerovou
kolébkou, a detektorem PIXcel3D (1D mode. Dopadajici thel omega (w) byl zafixovan na 1°
béhem méfeni, rozsah méteni difrakénich Ghla (20) byl od 20° do 100° s krokem 0,026°.
Identifikace krystalickych fazi byla provedena s vyuzitim softwaru HighScore+ (PANalytical,
verze 4.8) obsahujici databazi PDF-4+ 2020.

Vysledky méteni byly porovnany s predchozi expozici IN 718 v superkritické vodni smycce
(SCWL), pfti stejném chemickém rezimu a tlaku 25 MPa, ale nizsi teplote 395 °C a delsi dobé
expozice 1000 hodin [5].

Vysledky a diskuze

Vzorky byly zvazeny pied a po expozici v UCWL. Hodnoty z méteni jsou uvedeny v tab. 3.
Hmotnostni pfibytek po expozici v SCWL za niZsi teploty byl 0,00017 a 0,00021 [5].

Tab. 3: Hmotnostni ptibytek po expozici v UCWL

Vzorek | Hmotnost [g] pfed expozici Hmotnost [g] po expozici | Hmotnostni pFibytek [g]
15 6,83512 6,83627 +0,00115
16 6,81945 6,82058 +0,00113

Povrch vzorkl byl zdokumentovan pomoci SEM (obr. 1 az obr. 3) vcetné vyuziti detektoru
EDS urcujici chemické slozeni. Na obr. 1. je znazornén povrch IN 718 ve vychozim stavu a na
obr. 2 pak povrch po expozici v UCWL. Obr. 3 ukazuje povrch po expozici v SCWL pii nizsi
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teploté [5]. Porovnanim vsech stavil je patrny nartist krystali, ktery byl nejvyraznéjsi u vzorku
po expozici v UCWL a tedy teploté 600 °C, obr. 2.

B
Obr. 1: Povrch IN 718, vychozi stav. MAG Obr. 2: Povrch IN 718, po SCW expozici.
1.33kx. MAG 1.38kx.

SEM HV: 15.0 kV " WD: 9.00 mm LYRA3 TESCAN|

View field: 200 ym Det: SE 50 pym

Obr. 3: Povrch IN 718, po SCW expozici 395 °C / 25 MPa / 1000 hod. MAG 1.38kx [5]

Elementarni chemické mapovani a bodova analyza pomoci EDS jsou na obr. 4 a obr. 5,
a kvantitativni chemické sloZeni z bodové analyzy je v tab. 4. Krystaly na povrchu IN 718 se-
stavaji prevazné z kysliku, zeleza, niklu a chromu, coz je rozdil oproti ptfedchozi expozici
v SCWL, kde pievazoval kyslik s hlinikem a chromem.
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Spectrum 16

]
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Obr. 5: Bodova analyza na povrchu IN 718 po expozici v UCWL

Tab. 4: Bodova analyza - chemické slozeni [Wt% Sigma 0.1-0.7] na povrchu IN 718 po expo-
zici v UCWL

0Pl | prvek | Fe Ni o Cr Al Nb | Ti Mo
Spectrum 13 34,55 2314 | 27,19 |7,25 |28 |338 |043 |0,94
Spectrum 14 30,84 2659 | 2921 |332 |48 |417 |039 |-
Spectrum 15 15,11 4381 | 1608 |17,02 |093 |38 |099 |191
Spectrum 16 13,72 4554 | 1684 |17,06 | 114 |235 |107 | 181

Pti¢ny fez vzorku je zobrazen v modu BSE na obr. 6 az obr. 10, kde je vychozi stav mikro-
struktury na obr. 6 a obr. 8. Po expozici v UCWL, obr. 7, obr. 9, obr. 10 je patrna noveé vznikla
tenka povrchova vrstva, ktera lokaln¢ dosahuje tloustky az 5 um. Na obr. 11 je k porovnani
pficny fez vzorku po expozici v SCWL za niZsi teploty, kde neni patrna Zddna povrchova vrstva.
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V mikrostruktufe materialu jsou pfitomna dvojcata a také sekundarni faze bohaté na nikl
s niobem a molybdenem (bilé ¢astice) nebo titan s uhlikem (Cerné Castice).

SEM HV: 15.0kV |
View field: 500 pm

WD: 9.00 mm

Det: BSE 100 pm

SEM HV:15.0kV |
View field: 500 ym

WD: 9.00 mm

Det: BSE 100 pm

Obr. 6: Pti¢ny fez IN 718, vychozi stav.
Leptano pomoci OPS. MAG 554x.

Obr. 7: Pii¢ény fez IN 718 po expozici
v UCWL. Leptano pomoci Aqua Regia.
MAG 554x.

SEM HV: 15.0 kV
View field: 100.0 pm

WD: 8.99 mm
Det: BSE

SEM HV: 15.0 kV
View field: 100.0 ym

WD: 8.00 mm
Det: BSE

Obr. 8: Pfi¢ny fez IN 718, vychozi stav.
Leptano pomoci OPS. MAG 2.77kx.

Obr. 9: Pii¢ny fez IN 718 po expozici
v UCWL. Leptano pomoci Aqua Regia.
MAG 2.77kx.
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SEM HV: 15.0 kV

WD: 9.00 mm

View field: 20.0 ym Det: BSE

SEM HV: 15.0 kV
View field: 20.0 ym

WD: 9.00 mm
Det: BSE

5 pm

Obr. 10: Pfi¢ny fez IN 718 po expozici v
UCWL. Leptano pomoci Aqua Regia. MAG
13.8kx.

Obr. 11: Pfi¢ny fez IN 718 po expozici
v SCWL (395 °C). Leptano pomoci OPS.
MAG 13.8kx [5].

K identifikovani fazi v krystalech na povrchu materialu po expozici v UCWL byla pouZzita
metoda XRD. Hlavni piky v difrakénim zaznamu, obr. 12, patfi k ptvodni feritické fazi
Inconelu, ale ve vyssich uhlech (20 ~ 89,5°; 111,5°; 119,5°) je pozorovano $tépeni pikd, coz
muze znamenat pritomnost druhé feritické faze s mensi zakladni bunkou. Po pfiblizeni jsou
patrny dalsi piky fazi, identifikovanych jako oxid chromity Cr2Os, Ni-Fe spinel NiFe;Oxs,

a ¢astice NiNbs.

Pro porovnani, u materidlu exponovaném v SCWL za niZsi teploty byly faze identifikované
na povrchu materialu odli$né, a to s pievazujicimi oxidy chromu a hliniku — hercynit / chromit

Fe(Al,Cr)204 a oxid chromicity CrO; [5].
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Obr. 12: XRD difrakéni zaznam s identifikovanymi fazemi na povrchu vzorku IN 718 po ex-
pozici v UCWL
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Zavér

Mikrostrukturalni vyhodnoceni materialu IN 718 po expozici v UCWL (demineralizovana
voda, 600 °C / 25 MPa/430 hod) bylo provedeno pomoci SEM-EDS a XRD. Kombinace téchto
metod potvrdila rist oxidd Ni-Fe spinel NiFe2O4, oxid chromity Cr203, a vyskyt ¢astic NiNbs
na povrchu materidlu. Vzniklé oxidy tvoii kompaktni, cca 1 pm tenkou vrstvu s lokalnim na-
ristem az 5 um. V porovnani s piedchozi expozici v SCWL (stejny chemicky rezim,
395 °C /25 MPa / 1000 hod.), kde nebyla patrna zadna povrchova vrstva, pouze jednotlivé
krystaly oxidti hercynitu a chromitu, Fe(Al, Cr)20a, tak doslo k vyrazné zméné ve slozeni a
tvaru oxidi na povrchu IN 718.

V mikrostruktufe uvniti materidlu nedoslo k zadné vyznamné zméné. Hmotnostni piirastek
vzorkt byl 0,00113 az 0,00115 g, coZ je spojeno s rustem oxidi na povrchu materialu.
Podékovani

Prezentované vysledky byly realizovany v ramci Institucionalni podpory Ministerstva
primyslu a obchodu CR.
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