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TEMPERATURPAVERKAN PA EGENSKAPERNA HOS HOGTEMPERATURTALIGA AUSTENITISKA ROSTFRIA STAL

Forord

Projektet har genomférts inom ramen for sjdtte etappen av
materialforskningsprogrammet KME, Konsortiet materialteknik for termiska
energiprocesser, som pagar 2014-2018. KME bildades 1997 och inkluderar foretag
over hela virdekedjan fran materialtillverkare, tillverkande industriféretag och
energiforetag (anldggningsagare). I den senaste etappen har atta industriforetag
och 14 energiforetag deltagit. KME leds av Energiforsk.

KME:s syfte ar att genom material- och processteknisk utveckling mojliggora
kostnadseffektiva forbattringar av termiska energiprocesser sa att fdrnybara
branslen och avfall effektivt kan anvandas for el- och varmeproduktion. KME har
som mal att uppna dkad elproduktion och tillganglighet, forbattrad driftflexibilitet
och forbattrad bransleflexibilitet.

KME:s verksamhet kidnnetecknas av langsiktig néringslivsrelevant och
efterfragestyrd forskning och utgor en viktig del i den samlade insatsen for att
framja utvecklingen av ny energiteknik i syfte att skapa ett langsiktigt hallbart
energisamhalle och samtidigt stiarka svensk industris konkurrenskraft pa den
globala marknaden.

Sten Johansson, LiU, har varit projektledare perioden september 2014 till juni 2016
och Mattias Calmunger, LiU, har varit projektledare perioden juli 2016 till april
2018. Ovriga projektdeltagare har varit Guocia Chai, SMT/LiU, Jan Hogberg, SMT,
Magnus Olaison, SMT, Johan Moverare, LiU, och Hugo Warner, LiU.

Sandvik Materials Technology och Kanthal (tidigare Sandvik Heating Technology)
har deltagit i projektet genom egna insatser. Energimyndigheten har finansierat de
akademiska utforarna pa LiU. Projektet har aven haft en referensgrupp bestdende
av Bo Jonsson, Kanthal, Rikard Norling, Swerea KIMAB, och Edgardo Coda,
Sumitomo SHI FW (tidigare Amec Foster Wheeler)

Rapporten dr en forkortad version av den fullstdndiga engelska KME-rapporten.

Forfattarna och Energiforsk vill tacka alla deltagare for det val genomforda
projektet.

Bertil Wahlund, Energiforsk

Haér redovisas resultat och slutsatser fran ett projekt inom ett forskningsprogram som drivs
av Energiforsk. Det ar rapportforfattaren/-férfattarna som ansvarar for innehallet och

publiceringen innebér inte att Energiforsk har tagit stallning till innehallet.
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Sammanfattning

Den globala 6kningen av energianviandning och sammanhidngande
6kning i CO:-utslapp vid forbranning har skarpt kraven pa
energileverantorer att i storre utstraickning anvianda hallbara biobrinslen
samt att hoja verkningsgraden pa energiomvandlingsprocesserna. Detta
kan uppnas genom att hja tryck och temperatur i biomasseldade
forbranningspannor. Saidana omstillningar leder oftast till nya
utmaningar kopplade till materialegenskaper.

I framtiden kommer behovet av reglerkraft att 6ka for att kompensera for
vaderbaserade energianldaggningar, sasom sol- och vindkraft. Detta leder till att
anldggningarna maste stoppas och startas betydlig oftare 4n nu. Det skapar ett
behov av provningsmetoder som tar hansyn till cykliska mekaniska och
temperaturbaserade laster. Tillsammans med att framtidens material méaste téla
hogre temperaturer och tuffare miljoer, relaterat till bransleflexibiliteten, innebéar
detta att befintliga austenitiska rostfria stal maste forbéttras. Inte bara genom en
okning av andelen nickel och andra verksamma legeringselement utan dven
genom att generera ny kunskap om hur de mekaniska egenskaperna paverkas av
den tuffare hogtemperatursmiljon.

Syftet med detta projekt var att utvdardera mekaniska beteenden relaterade till
kombinerad cyklisk och statisk belastning, langtidsaldring samt cyklisk mekanisk
och temperaturbelastning vid hoga temperaturer. Detta uppnaddes genom att:

1. Utvardera kryp-utmattningsinteraktion beteendet hos pannmaterial.
Utvardera den strukturella stabiliteten hos de austenitiska rostfria stalen efter
langtidsaldring vid hog temperatur.

3. Utvardera termomekaniska utmattningsegenskaper hos pannmaterial.

4. Utvardera spanningsrelaxation sprickningsbeteenden hos pannmaterial.

Mekanisk provning enligt ovan har utforts och analyserats vid Linkopings
universitet samt Sandvik Materials Technology for att fa en 6kad forstéelse for hur
mekaniska egenskaper paverkas av den tuffare hdgtemperatursmiljon som
framtidens biomasseldade pannor utgor. Detta kan anvédndas i materialutveckling
samt vidare for att forbattra konstruktionen av framtidens biomasseldade pannor.

Resultaten visade att:

1. De understkta pannmaterialen uppvisar kryp-utmattningsinteraktion skador
och langre cykliskt liv dr relaterat till hogt krypmotstand.

2. Austenitiska rostfria stal uppvisar forsprodning pa grund av intermetalliska
utskiljningar efter langtidsaldring vid hoga temperaturer.

3. De austenitiska rostfria stalen med hogst hogtemperaturshallfasthet uppvisade
béast termomekaniska utmattningsegenskaper.

4. Mer metodutveckling och undersokning krévs for att utvardera
spanningsrelaxation sprickningsbeteendet hos pannmaterialen.
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Summary

A global increase in use of energy connected to an increase in CO:
emission during combustion has increased the demand on energy
producers to use sustainable biomass fuels and to increase efficiency by
increasing temperature and pressure in energy conversion plants. This
often leads to problems related to materials properties.

In the future, clear signs of increasing needs for regulating power to compensate
for weather-based energy facilities, such as solar and wind power. This means that
the power plants must be stopped and started significantly more often than now. It
creates a need for testing methods that take into account cyclic mechanical and
temperature-based loads. In addition, the future materials needs to withstand
higher temperatures and tougher environments related to fuel flexibility. All this
means that existing austenitic stainless steels need to be improved. Not only by
increasing the nickel content and other alloying elements, but also by generating
new knowledge of how the mechanical properties are affected by the tougher high-
temperature environment.

The purpose of this project was to evaluate mechanical behavior related to
combined cyclic and static deformation, long-term ageing and cyclic mechanical
and temperature stress at high temperatures. This was achieved by:

1. Evaluate the creep-fatigue interaction behavior of boiler materials.
Evaluate the structural stability of the austenitic stainless steel after long-term
ageing at high temperature.

3. Evaluate thermo-mechanical fatigue properties of boiler materials.

4. Evaluate stress relaxation cracking behavior of boiler materials.

Mechanical testing mentioned above have been performed and analysed at
Link6ping University and Sandvik Materials Technology to obtain a greater
understanding of how mechanical properties are affected by the tougher high-
temperature environment that the future biomass-fired boilers will require. This
knowledge can be used in material development and further to improve the design
of future biomass-fired boilers.

The results showed that:

1. The investigated boiler materials exhibit creep-fatigue interaction damage and
longer cyclic life was related to high creep resistance.

2. Austenitic stainless steels show an embrittlement after long-term ageing at
high temperatures due to intermetallic precipitates.

3. Austenitic stainless steel with higher high-temperature strength showed the
best thermo-mechanical fatigue properties.

4. Further method development and investigation are required to evaluate the
stress relaxation cracking behavior of the boiler materials.
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1 Inledning och bakgrund

Biomassa ar det storsta globala branslet till fornybar energi och har stor potential
att expandera inom produktion av varme och el [1]. Det &r ett hallbart bransle
eftersom det inte ger nagot nettobidrag av CO: till atmosfaren och det kan anses
vara oandligt [1, 2]. Den globala 6kningen av energiférbrukningen och 6kningen
av vaxthusgasutslapp (t.ex. COz2) vilket orsakar global uppvarmning, kraver dock
en 6kning av bade energiproduktionen och en minskning av vaxthusgasutslapp [3,
4]. Ett sétt att uppfylla bdda behoven &r att 6ka effektiviteten hos biomasseldade
kraftvarmeverk, vilket kan nds genom 6kad temperatur och okat tryck i
forbranningspannan [5]. Kravet pa mer energiproduktion &r saledes uppfyllt och
eftersom biomassa inte har nagot nettobidrag av koldioxid till atmosfaren minskar
utslappen av vaxthusgaser.

Materialen som kommer anvéndas i de framtida biomasseldade kraftvirmeverken
med hogre effektivitet kommer behdva ha forbattrade egenskaper sasom hogre
strackgrans, krypmotstand och hdgtemperaturs korrosionsbestandighet. Det ar
annu inte helt klart lagt hur austenitiska rostfria stal beter sig vid dessa férhojda
temperaturer [6, 7].

Till exempel behovs mer forstaelse av spanningsrelaxation sprickning (eng. stress
relaxation cracking (SRC)) som austenitiska legeringar kan uppvisa vid forhojda
temperaturer. SRC kan leda till brott i komponenter efter relativt kort driftstid trots
att godkdnda material anvands [8, 9]. Vanligvis uppkommer SRC i samband med
restspanningar fran antingen kallformning (t.ex. bojning) eller svetsning. SRC har
pavisats inom temperaturintervallet 550-750 °C. Gemensamt for de legeringar som
uppvisat SRC &r lag duktilitet som ocksa kdannetecknas av lag krypduktilitet vid
dessa temperaturer [8-10]. Det finns sdledes behov av en effektiv metod for att
utvirdera samt oka kunskapen om SRC. I det foregaende projektet KME-501 [11]
har arbetet med tva olika metoder pabdrjats men mer arbete kravs for att na
anvandbara och effektiva metoder.

Eftersom ett kraftvarmeverks livslangd forvéantas vara 30 ar eller mer [12] ar
material med béttre langtidshogtemperatursegenskaper, sasom siakerhet och
strukturell integritet [13], onskvarda. Mer kunskap behdvs {or att verifiera att
austenitiska rostfria stal ar den langsiktiga 16sningen for kraftvarmeverk med
okade angtemperaturer och tuffare miljoer. Biomasseldade kraftvarmeverk ska
klara manga start- och stoppcykler for att uppratthalla effektiviteten i det globala
energi- och elnétet. Detta foresprékar undersékningar av hur cykliska
driftsforhéllanden paverkar hogtemperatursegenskaperna hos austenitiska rostfria
stal.

Ett satt att undersoka de cykliska hdgtemperaturegenskaperna hos
materialkandidater som kan komma att anvandas i nya effektivare biomasseldade
kraftvdrmeverk &r att studera det termomekaniska utmattningsbeteendet (eng.
thermo-mechanical fatigue (TMF)) [14]. Men detta &r ett &mne dar inte mycket
tidigare forskning har genomforts [15].
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Andra foreslagna metoder for att utvardera hogtemperatursegenskaper hos
varmetaliga material dr dragprov med langsamma deformationshastigheter (eng.
slow strain rate testing (SSRT)), vilket uppvisar likheter med kryptest vid hoga
spanningar [16]. Fordelen med SSRT jamf{ort med konventionell krypprovning ar
att SSRT ar snabbare samt att den ger andra mekaniska egenskaper, sasom
strackgrans och duktilitet, och tidigt i materialutveckling kan detta vara en stor
fordel om metoden ger tillforlitliga och relevant data. I det tidigare projektet KME-
501 [11] identifierades skador och brottmekanismer for en rad legeringar och
forhallanden [11, 17-20], vilket ligger till grund for fortsatta studier.

Detta projekt ar en fortsattning pa KME-501 [11] och KME-521 [15], vilka
undersokte mekaniska egenskaper hos austenitiska legeringar vid forhéjda
temperaturer.

Syftet med detta projekt har varit att utvardera mekaniska beteenden relaterade till
kombinerad cyklisk och statisk belastning, langtidsaldring samt cyklisk mekanisk
och temperaturbelastning vid hoga temperaturer. Detta uppnaddes genom att:

1. Utvardera kryp-utmattningsinteraktion beteendet hos pannmaterial.
Utvardera den strukturella stabiliteten hos de austenitiska rostfria stalen efter
langtidsaldring vid hog temperatur.

3. Utvardera termomekaniska utmattningsegenskaper hos pannmaterial.

4. Utvéardera spanningsrelaxation sprickningsbeteenden hos pannmaterial.

Resultaten fran detta projekt kommer kunna anvédndas i materialutveckling och i
forlangningen i arbetet att forbattra konstruktioner av nya och mer avancerade
komponenter inom energikonverteringssystem baserade pa biobranslen. Battre
kunskap om degraderingsmekanismer hos austenitiska rostfria stal vid férhéjda
temperaturer leder till majligheter att 6ka sakerhet och livslangd genom
materialutveckling. Resultaten kommer ocksa kunna utgora stod vid materialval
for komponenter verksamma i hogtemperatursmiljoer.

Det totala bidraget fran Energimyndigheten till Linkopings universitet (LiU) ar

2 872 Mkr under perioden september 2014 till april 2018. Projektet har ocksa
finansierats med egna insastser fran Sandvik Materials Technology och Sandvik
Heating Technology/Kanthal. Projektet har haft en referensgrupp, som utsetts
inom KME, med representanter fran Sandvik Heating Technology, Swerea KIMAB
och Foster Wheeler.
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2 Genomforande

Projektet har genomforts inom programmet KME i starkt samarbete mellan
Linkdpings universitet (LiU) och Sandvik Materials Technology (SMT) tillsammans
med Sandvik Heating Technology (SHT). Alla aktiviteter frdn projektplanering,
experiment och publicering har utforts gemensamt i de flesta fallen. Projektet har
utfort accelererad provning for att simulera langtidseffekter. Inom KME har
projektet benamnts KME 701.

Projektgruppen har besatt av Sten Johansson (LiU), projektledare perioden
september 2014 till juni 2016, Mattias Calmunger (LiU), projektledare perioden juli
2016 till april 2018, Guocia Chai (SMT/LiU), Jan Hogberg (SMT), Magnus Olaison
(SMT), Johan Moverare (LiU) och Hugo Warner (doktorand LiU). Referensgruppen
har bestatt av Bo Jonsson (SHT), Rikard Norling (Swerea KIMAB) och Edgardo
Coda (Foster Wheeler).

2.1 DELMOMENT

Projektet har varit uppdelat i fyra delmoment kopplade till respektive mal med
projektet. De metoder som anvants inom projektet redovisas och de material som
undersokts tas ocksa upp.

2.1.1 Del 1: Kryp-utmattningsinteraktionsprovning, dragprov med langsama
tojningshastigheter och krypprovning

Kryp-utmattningsinteraktionsprovningen utférdes vid 650 °C och 700 °C enligt
ASTM E2714-13 standarden och ett interaktionsdiagram har konstruerats. En MTS
hydraulisk provningsmaskin utrustad med ett Instron 8800 kontrollsystem, en
Instron 2632-055 extensometer och en MTS 652.01 ugn. Provningen har utforts
enbart tojningsstyrd och kombinerad t6jningstyrd och laststyrd. Vid kombinerad
tojning- och laststyrd provning anvéndes tojningsstyrning under utmattningsdelen
och laststyrningen under krypdelen.

Dragprovningen utfordes enligt standarden EN 10 002-1 med hjélp av
dragprovsmaskinerna Roell-Korthaus respektive Instron 5982. Maskinerna var
utrustade med en MTS 653 ugn och en Magtec PMA-12/2/VV7-1 extensometer
respektive en Instron SF16 ugn och en Instron 7361C extensometer. Cylindriska
provstavar med en diameter pa 5 mm parallell matlangd pa 50 mm anvandes.
Tojningshastigheter fran 1025 ner till 107s™ och temperaturerna 23 °C
(rumstemperatur), 300 °C, 400 °C, 500 °C, 600 °C, 650 °C and 700 °C anvandes.

Krypprovningen utfordes i en Bofors-kryprigg utrustad med en hogtemperatur
ugn. Olika laster anvandes och temperaturer upp till 700 °C anvandes for att fa
fram krypbrottstiden for respektive spanningsniva.



TEMPERATURPAVERKAN PA EGENSKAPERNA HOS HOGTEMPERATURTALIGA AUSTENITISKA ROSTFRIA STAL

2.1.2 Del 2: Langtidsaldring och dess paverkan pa strukturell integritet samt
seghet

Langtidsaldring utfordes fore slag- och brottseghetsprovningen. Aldringen
utfordes i laboratorieluft pa redan maskinbearbetade prover.
Aldringstemperaturerna 650 °C och 700 °C samt aldringstiderna 20 000 och 30 000
timmar anvandes innan slag- och brottseghetsprovningen.

Slagprovningen utférdes pa de dldrade proverna i rumstemperatur enligt Charpy
V metoden (ISO 14556) och prover med dimensionerna 10x10x55mm samt med V-
brottanvisning anvandes.

Brottseghetsprovningen utfordes i rumstemperatur enligt standarden BS 7448:1991
del 1 pa SENB (eng. single edge notched bend)-prover med dimensionerna
90x20x10 mm.

Utover detta har ocksa termisk cykling i vattendnga utforts i temperaturintervallet
100-650 °C i en cykliskugn. Upp till 30 cykler utvarderades och en cykel bestod av
96 timmar varme vid 650 °C f6ljt av ca 18 minuter naturlig kylning ner till lagsta
temperaturen pa 100 °C. Vattenangan reglerades till ca 15 mol%.

2.1.3 Del 3: Termomekanisk utmattningsprovning

Langtidsaldring utférdes innan den termomekaniska utmattningen (eng. thermo-
mechniacl fatigue (TMF)). Aldringstemperaturen 800 °C och aldringstiden 2 000
timmar anvandes. TMF provningen utférdes under tojningsstyrning i en
hydraulisk TMF-maskin med induktionsspole och forcerad luftkylning for att
reglera temperaturen. Provningen utférdes enligt “the validated code of practice”
[21] och med 5 minuters halltid vid maximal t6jning samt med i-fas (eng. in phase
(IP)) respektive ut-ur-fas (eng. out of phase (OP)) cykler. IP innebér forenklat att
bade den mekaniska lasten och temperaturen 6kar samtidigt och OP innebar
forenklat att temperaturen ar 1dg da den mekaniska lasten dr hog.
Temperaturintervallet 100-800°C anvédndes med en upphettnings- respektive
kylhastighet pa 5°C/s. Som brottkriterium anvandes 10%-lastfall.

2.1.4 Del 4: Spanningsrelaxationssprickning

Spéanningsrelaxationssprickning (eng. stress relaxation cracking (SRC)) utférdes
enligt tva metoder, en kontroll (eng. screening) metod och en metod for att
undersoka SRC mekanismer. Dessa borjade utvecklas inom det tidigare projektet
KME-501 [11] och har vidareutvecklats inom detta projekt.

Screeningmetoden dr tankt som en enkel metod f&r att kunna se om ett material ar
benaget att uppvisa SRC, t.ex. vid materialutveckling. Den &r utformad sa att
materialet bojs till specifik deformationsgrad, i projektet anvandes 16, 21
respektive 30 %, for att sedan sattas i en rigg som motverkar att de bojda
provstavarna relaxerar geometriskt, se figur 1. Detta hettas sedan upp till 700 °C
under 500 respektive 1 000 timmar, se figur 1. Efter virmebehandlingen
undersoktes ytorna och tvérsnitt av provstavarna for att utvardera om SRC
uppstatt.

10
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Figur 1: Bojda prostavar motsvarande 16, 21 och 31 % deformation (a) och riggen (b).

Den andra metoden for att undersdka SRC-mekanismer anvander CT (eng.
compact tension) provstav med en forspricka och spanningsfall (eng. potential
drop (PD)) métutrustning, se figur 2, for att monitorera sprickpropageringen samt
en dragprovsmaskin for att halla ett konstant deplacement och monitorera
spanningsrelaxationen via en lastcell. Olika cykliska plastiska deformationszoner,
0,11, 0,21 och 0,31 mm, anvandes {or att simulera restspanningar och dessa
genererades vid framtagningen av forsprickan.
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Figur 2: Ritningar av CT-provstaven med PD métposition (pilarna) (a) och matt (b).

2.2.7 Mikroskopi

I samband med de mekaniska och termiska experimenten undersoktes materialens
mikrostruktur for att erhalla kunskap kring deformations-, skade- och
brottmekanismer samt kemisk komposition. Till detta anvéandes framst olika
svepelektronmikroskopi metoder, sdsom ECCI (eng. electron chanelling contrast
imageing), EBSD (eng. electron backscatter diffraction), EDS (eng. energy—
dispersive spectroscopy) och WDS (eng. wave-dispersive spectroscopy). Aven
ljusoptiskamikroskopi (LOM) anvandes for att undersoka materialen.

11
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2.1.5 Material

Sammanlagt har tio austenitiska legeringar fran austenitiska rostfria stal (t.ex.
AISI304) via hoglegerade austenitiska rostfria stal (t.ex. Sandvik Sanicro™ 25
(Sanicro 25)) till nickelbaserade legeringar (t.ex. Alloy 617) undersokts inom detta
projekt. Tabell 1 och 2 visar varmebehandling respektive kemiska komposition fér
respektive material. Alla material har inte undersokt i samtliga experimentserier.

Tabell 1: Virmebehandlingar.

Material Temperatur [°C] Tid [min]
Esshete 1250 1100 15
AlISI 304 1060 15
AlSI 310 1050 10
AlSI 316L 1050 10
AISI 347H 1050 10
Sanicro 25 1250 10
Sanicro 28 1150 15
Alloy 617 1175 20
Sanicro 31HT 1200 15
Haynes 282 1100 120

Tabell 2: Kemisk komposition i vikt%, B = resterande.

Material o Mn Cr Ni Mo Cu Co Nb Fe
Esshete1250 0,1 6,3 15 9,5 1,0 - - 1,0 B
AlSI 304 0,02 1,2 18,3 10,3 - 0,3 - 0,01 B
AlSI 310 0,05 0,84 2543 1921 0,11 0,08 - - B
AlSI 316L 0,04 1,7 17,0 12,0 2,6 - - - B
AISI 347H 0,06 1,7 17,5 11 - - - >0,6 B

Sanicro 25 0,07 047 2233 2491 0,24 2,95 1,44 0,52 B

Sanicro 28 0,02 18 27,02 30,76 3,39 09 0,09 - B
Alloy 617 0,06 0,02 2253 B 9,0 Tiode 12,0 AlI094 1,1
Sanicro31HT 0,06 0,5 20,32 30,06 - Tio,52 0,03 Al047 B
Haynes 282 0,06 - 19,6 B 8,7 Ti22 10,3 Al15 0,5

12
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3  Resultat

Nedan presenteras valda resultat ur projektet. Mer information om respektive

delkapitel 3.1 till 3.4 aterfinns i en doktorsavhandling [22], tva M.Sc. (Civ. Ing.)
examensrapporter [23, 24] eller respektive vetenskaplig artikel [25-33] skrivna

inom ramen for detta projekt.

KARAKTERISERING AV AUSTENITISKA ROSTFRIA STAL DEFORMERADE
STATISKT OCH CYKLIST VID FORHOJD TEMPERATUR

3.1

Inom projektet har kryp-utmattningsinteraktionsprovning utforts for att utvardera
austenitiska rostfria stals kryp-utmattningsinteraktion beteenden. Tvéa material har
undersokts, ndamligen Esshete 1250 och Sanicro 25. Provningen bestar av en cyklisk
pa- och avlastning samt att en halltid introduceras vid maximal palastning. Pa- och
avlastningen har skett till olika tojningsamplituder mellan 0,25 och 0,5% och
halltiderna har varierats mellan 5 till 30 minuter. Provningen har utforts under
bade enbart t6jningsstyrning och kombinerad t6jnings- och laststyrning vid 700 °C.
Ett kryp-utmattningsinteraktionsdiagram har konstruerats for materialen.

Resultaten visar att bAda materialen uppvisar interaktionsskador, se figur 3 [25].
Vidare verkar ett hogre krypmotstand hos materialet, dar Sanicro 25 har hogre
krypmotstand jamfort med Esshete 1250, paverka kryp-
utmattningsinteraktionslivet positivt, se figur 4 dar Sanicro 25 har langre cykliskt
liv trots hogre spanningar [25]. Introduktionen av halltid ger en reduktion av det
cykliska livet jamfort med ren utmattningsproven [25, 26], detta galler vid alla
tojningsomfang vid kombinerad tojnings- och laststyrd provning [25] samt vid
lagre tojningsomfang vid enbart tojningsstyrd provning, se figur 5 for Sanicro 25.
[26]

Creep-fatigue interaction diagram

-@-Sanicro 25
*Sanicm 25
- Sanicro 25

B Sanicro 25

P> Esshete 1250 -
<~ Esshete 1250 -
- Esshete 1250 -
e Esshete 1250 -

- Aef2 =0.25%, td=300s
- Ag/2 =0.25%, td=600s
- Ael2 =0.375%, td=600s
- Aef2 =0.25%, td=1800s

Ae/2 =0.25% td=100s
Ag/2 =0.25%, td=300s
Ag/2 =0.25%, td=600s
Ag/2 =0.25%, td=1800s

~

LN
o <

Creep damagee, Dc

4 S

0

0 0.5 1

Fatigue damage, Df

Figur 3: Kryp-utmattningsinteraktionsdiagram fér de tva material.
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Maximum stress at half life vs Cycles
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Figur 4: Maximal spanning vid halva livet och antal cykler till brott for de tva materialen.
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Figur 5: Paverkan av halltid pa Sanicro 25s cycliska liv i a. och inelastisk t6jning och cykliskt liv i b., linjerna har
tagits fran Pola’k J et al., Mater Sci Eng A 2014;615:175.

Inom projektet har ocksa deformations-, skade och brottmekanismer for olika
austenitiska legeringar vid forhéjda temperaturer undersokts. Detta gjordes genom
att utfora dragprov vid olika férhojda temperaturer samt med olika
tojningshastigheter {6ljt av mikrostrukturundersokningar. Dragprov vid laga
tojningshastigheter (SSRT) och forhdjd temperatur utférdes ocksa for att undersoka
likheter med konventionell krypprovning.

Resultaten fran dessa undersokningar visar att de mekaniska egenskaperna
varierar beroende pa temperatur och legering. Genomgaende sjonk de austenitiska
legeringarnas stréck- och brottgranser vid 6kad temperatur, &ven om
hogtemperaturshallfastheten minskade mindre for de mer hoglegerade
austenitiska legeringarna. Resultaten visade ocksa att en hogre nickelhalt ger hogre
duktilitet vid forhojda temperaturer, se figur 6 dir nickelhalten 6kar fran AISI 316L
och upp till Alloy 617 (se tabell 2). Dessutom framkom att utver plan
dislokationsbaserad deformation &r deformationstvillingar en aktiv
deformationsmekanism dven vid hog temperatur (uppat 700 °C), ndgot som inte
varit helt kéant tidigare for dessa material, se figur 7. [27]
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Figur 6: Temperaturpaverkan pa duktiliteten hos de olika austenitiska legeringarna.
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Figur 7: ECCI bilder forestédllande deformationstvillingar vid 650 °C (923 K) i AISI 310 (a), i Sanicro 25 (b),
multiorienterade tvillingar i Alloy 800HT (c) och multiorienterade tvillingar i Alloy 617 (d). GB betyder
korngréns (eng. grain boundary).

Den vanligaste skademekanismen ar téjningskoncentrationer vid korngranserna
som en foljd av interaktion mellan glidband och korngranser i AISI 316L och Alloy
617. Den vanligaste brottmekanismen &r spruckna partiklar eller sprickor mellan
partiklar och omgivningen. Detta géller vid forhdjd temperatur (650 °C) och
tojningshastigheten 10-3s. For en lagre tojningshastighet (10%s') dandras den
vanligaste brottmekanismen till sprickor i korngrénserna kopplad till f6rsprédning
av korngréanserna fran utskiljningar. [28]
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Vidare visade undersdkningen av den nickelbaserade superlegeringen Haynes 282
att SSRT provning vid forhojd temperatur (700 °C) ger upphov till en tidsberoende
deformationsmekanism liknande kryp, se den mekaniska responsen i figur 8 samt
den deformerade mikrostrukturen i figur 9. [22]

1200 1400

s Experiments
= = Model

1200

4
1000 | 0 == o--TT---= 10

800

600

True Stress [MPa]

400

B b) |

]

0 002 004 006 008 O1 012 0,14 016 018 02
True Strain [-]

Engineering Strain [%]

Figur 8: Dragrpovskurvor fér Haynes 282 med olika tojningshastigheter vid 700 °C, a) ingenjors-spanning-
toéjningskurva och b) sann-spanning-tdjningskurva samt krypmodellresultat.

d) prpIied tensile load

. No precipitates at the
.| grain boundary formed yet

GB b I
< ’1 Crack | * avities
150 nm aé 4

Figur 9: ECCI bilder forestédllande mikrostrukturen efter en krypliknande deformation vid t6jningshastigheten
10%s* och 700 °C. a) Ett rekristaliserat korn format under deformationsprocessenvid hog temperatur. b)
kaviteter vid det nya kornets korngranser. c) spricka som ser ut att propagera med hjalp av kaviteter i
korngransen (GB). d) en illustration av bildandet av kaviteter i korngrénsen till dt nya kornet.
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3.2 STRUKTURELL STABILITET EFTER LANGTIDSALDRING OCH TERMISK
CYKLING

De austenitiska legeringarna langtidsaldrades i upp till 30 000 timmar vid 650
respektive 700 °C. Péaverkan av den strukturella utvecklingen undersoktes genom
slag- och brottseghetsprovning samt att mikrostrukturundersokningar
genomfordes.

Resultaten visade att de austenitiska rostfria stalen forsprodades pa grund av
utskiljningar, bade i kornen och i korngranserna. Med 6kad aldringstid och
aldringstemperatur 6kade médngden utskiljningar i materialen. I flera av de rostfria
stalen aterfanns den intermetalliska sigma-fasen som har en férsprodande effekt
vid rumstemperatur [23]. De nickelbaserade legeringarna uppvisade inte en lika
forsprodande effekt fran utskiljningar. Alloy 617 utskiljde framst y’, molybdenrika
och kormrika karbider [31], se figur 10, och uppvisade goda slag- och
brottseghetsegenskaper dven efter langtidsaldring, se figur 11. Att Alloy 617 har
kvar plastisk deformationsférméga dven efter langtidsaldring ses i figur 11 (c), dar
deformation i form av glidband och deformationstvillingar kan hittas [32].

: Gamma-prime.

Volume fraction phases

Mo carbide

o1 ()

o F—f————————aa 81 3

T T T T
500 600 700 800 9200 1000
Temperature (C)

Figur 10: ECCI bilder forestallande y (a), molybdenrika och kormrika karbider (b) i Alloy 617 efter upp till
20 000 timmars aldring vid 700 °C samt fasdiagram fran ThermoCalc (c).
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Figur 11: Slagseghetsenergier (a) och brottseghetsprovresultat vid 700 °C samt (b) ECCI bild férestdllande
tvarsnittet vid brottytan efter upp till 20 000 timmar aldring av Alloy 617.

Utover olika typer mekaniska provningsmetoder vid forhéjd temperatur har ocksa
termisk cyklisk provning, mellan 100 och 650 °C, utforts inom projektet. Detta
utfordes i en miljo med forhojd luftfuktighet, vilket astadkoms genom att vatten
sprutades in och direkt forangades i ugnen.

Resultaten visade att de austenitiska rostfria stdlen reagerade olika pa miljén och
temperaturen. Materialet med hogst kromhalt presterade bast och uppvisade
tunnast oxidskikt, se figur 12 samt tabell 3 f6r kemisk komposition av respektive
oxid. [29]
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Figur 12: Tvarsnitt vid ytan efter termisk cykling och resulterande oxidskikt hos (a) AISI 304, (b) AISI 316L och
(c) Sanicro 28.

Tabell 3: EDS resultat med den typiska kemiska kompositionen [vt.%] for respketive oxid i figur 8.

Oxide (0] Si Cr Mn Ni Fe
Fe203 52 009 168 0,34 0,08 4538
Ni-rik spinel 41,3 093 1861 1,95 2535 11,86

Ni-fattig spinel 55,34 0,92 20,03 0,64 8,37 14,69

NiCr204 504 0,8 22,12 0,49 24,18 2,02

En skillnad mellan de olika austeniska rostfria stalen var fasstabiliteten vid ytan,
dér den kemiska sammanséttningen lokalt kan férdndras pa grund av
oxidationsprocessen. AISI 304 visade en fasomvandling frén austenit till o’
martensit vid ytan pa grund av kromutarmning fran oxidationen [29, 30]. Det
uppvisade inte de andra austenitiska rostfria stalen [29]. Fasomvandlingen gav
mindre a’ martensitkorn vid ytan vilket resulterade i en forbéttrad tillforsel av
krom till ytan som minskade oxidationen lokalt vid ytan dar det fanns o
martensit, se figur 13. Denna lokala forbattring av oxidationsmotstdndet gav inte
nagra markbara forbattringar i jamforelse mot de andra materialen som inte
uppvisade o’ martensit vid ytan. [30]

l Ni-poor (Cr,Fe,Ni);0, l
! Fe, Oy

Figur 13: ECCI bild av ett tvirsnitt vid ytan hos AISI 304, de vita pilarna indikerar reducerad oxidtion pa grund
av o’ martensiten (BCC) formationen.
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3.3 TERMOMEKANISKA UTMATTNINGSBETEENDEN

Termomekanisk utmattnings- (TMF) provning utférdes inom projektet pa aldrade
austenitska legeringar, namligen Esshete 1250, Sanicro 25 och Sanicro 31HT.
Resultaten jamfordes med resultat pa oaldrade material fran KME-521 [15].

Resultaten visade att aldrade material har simre cykliskt TMF liv jamfért med
oaldrade material. Vidare verkar hagtemperaturshallfasten paverka TMF livet, dar
hogre héllfasthet ger ett langre cykliskt TMF liv. Detta sammanfattas i figur 12. [23,
33]

—#— Sanicro 25 - virgin
—&— Sanicro 25 - aged
—#— Sanicro 31HT - virgin
—{— Sanicro 31HT - aged
T Esshete 1250 - virgin
Esshete 1250 - aged

Mechanical strain range [%]

200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Cycles to failure

Figur 14: TMF resultat forestillande det mekansika téjningsomfanget och antalet cycler till brott for oaldrade
och dldrade material.

3.4 SPANNINGRELAXATION SPRICKNING

Tva olika metoder har vidareutvecklats inom projektet baserat pA KME-501 [11], en
for screening och en for att undersoka SRC mekanismer. Dessa tva metoder har
testats pa Sanicro 31HT och AISI 347H vid 700 °C eftersom de uppvisat SRC
tidigare vid den temperaturen.

Resultatet fran screeningmetoden visade inga tecken pa SRC nér ytorna och
tvérsnitt undersoktes med LOM och SEM. Det enda som hinde med
mikrostrukturen var att utskiljningar 6kade i antal och storlek mellan 500 och 1 000
timmar. Utifrdn experimentet ar det oklart om detta beror pa att materialen inte ar
bendgna att uppvisa SRC eller om det beror pa metoden. Utifran detta
konstaterades att metoden behover vidareutvecklas for att senare kunna utvardera
SRC i dessa material med denna metod. [24]

Resultaten fran den andra metoden for att undersoka SRC mekanismer visade en
viss forandring av PD véardet kopplat till sprickpropagering for Sanicro 31HT och
den minsta deformationszonen (0,11 mm). Ovriga prover visade inga tecken pa
SRC. Efterfoljande mikrostrukturundersokning pa Sanicro 31HT med 0,11 mm
deformationszon visade dock ingen signifikant sprickfordndring jamfort med de
prover som inte visat nagon forandring pa PD véardet. Detta ledde till slutsatsen att
dven denna metod behdver vidareutvecklas innan SRC mekanismer kan
utvirderas i dessa material med denna metod. [24]
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4 Diskussion

Detta projekt har studerat hur frimst de mekaniska egenskaperna hos
austenitiska legeringar paverkas av forhdjd temperatur. Totalt har sju
kommersiella austenitiska rostfria stal och tre kommersiella
nickelbaserade legeringar undersékts. Fokus har legat pa att utover
karakterisera de mekaniska egenskaperna ocksa dka forstaelsen kring
materialens mekaniska beteenden genom att undersoka deras
mikrostrukturer. Utifran mikrostruktur-undersokningarna har forstaelse
kring materialens deformations-, skade- samt brottmekanismer erhallits.
Denna kunskap kommer kunna anvindas som underlag for
vidareutveckling av dessa temperaturtaliga material. Kunskapen kan
ocksd anvindas som underlag for materialval samt utveckling av
forbattrad konstruktion av hogtemperatursprodukter sisom
biomasseldade pannor i kraftvirmeverk med 6kad dngdata och mer
cyklisk drift.

Projektet har karakteriserat kryp-utmattningsinteraktion beteenden, for att
simulera kombinationen av statisk och cyklisk drift, hos austenitiska legeringar
samt konstruerat ett interaktionsdiagram. Resultaten visade att det verkar vara
fordelaktigt med hogt krypmotstand for att materialet ska erhalla hogre kryp-
utmattningsinteraktionsliv.

Langtidséldring som undersoktes for att simulera langtidsservice, gav flera olika
utskiljningar beroende pé aldringstemperatur och kemisk komposition hos de
olika materialen. Dessutom 6kade antalet utskiljningar med 6kad aldringstid och
okad aldringstemperatur. For de austenitiska rosfria stalen gav detta en
forsprodning vid seghetsprovning i rumstemperatur, vilket inte var lika markant
hos de nickelbaserade legeringarna.

Karakterisering av termomekaniska utmattningsbeteenden hos langtidsaldrade
austenitiska legeringar utfordes for att simulera cylisk drift och effekten av langa
driftstider. Resultaten visade att langtidséldring ger ett kortare termomekaniskt
utmattningsliv.

Projektet visade att de vidareutvecklade metoderna for karakterisering av
spanningsrelaxation sprickning fran KME-501 [11] behover utvecklas ytterligare
innan de kan anvéndas for att undersoka spanningsrelaxation sprickning i
pannmaterial.

Utover detta har en doktorsavhandling samt tva MSc-examensarbeten skrivits
inom ramen for projektet. Dessutom forvantas en licentiatavhandling skrivas inom
projektet senare under 2018.
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