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1. INTRODUCERE

Securitatea și siguranța nucleară au o importanță capitală pentru UE și pentru cetățenii săi [
]. Accidentul survenit la centrala nucleară Fukushima-Daiichi din Japonia în 11.03.2011 a readus în atenția politică, măsurile necesare pentru a minimiza riscurile și a garanta o fiabilitate maximă în materie de securitate, siguranță și neproliferare nucleară [
].


Demersul științific al tezei de doctorat a fost structura în 6 capitole, al căror conținut este menționat pe scurt în continuare. 
Primul capitol, de introducere, integrează subiectul tezei – studiul unor mecanisme de defectare, în contextul internațional din domeniul nuclear subliniindu-se totodată importanța tratării acestui subiect.


Al doilea capitol oferă o privire de ansamblu asupra filierelor de reactoare de generație III și IV fiind introduse principalele materiale nucleare structurale utilizate sau care se preconizează a fi utilizate pentru obținerea componentelor din zona activă.

Capitolul 3 reprezintă parte de originalitate a lucrării și cuprinde activitățile experimentale. Sunt detaliate principalele metodologii de realizare a încercărilor mecanice pe probe din materialele discutate în capitolul 2. 


Capitolul 4 este destinat valorificării studiilor și rezultatelor obținute în cadrul tezei. Este prezentat aici soft-ul FEACrack cu ajutorul căruia au fost făcute modelările prezentate în subcapitolul Studii de caz. Deasemenea și acest capitol reprezintă parte de originalitate a tezei de doctorat.

Capitolul 5 îl reprezintă concluziile generale ale tezei de doctorat. Este evidențiată îndeplinirea obiectivelor prin desfășurarea programului de cercetare experimentală. Astfel, metodologia de testare Ring Tension Test (RTT) a fost dezvoltată în perioada realizării programului experimental fiind rezolvate impedimentele întâlnite în literatura de specialitate, ceea ce a făcut posibilă implementarea ei în cadrul laboratorului de încercări mecanice al RATEN ICN. Metodologia de testare Pin Loading tension Test (PLT) a fost îmbunătățită pentru investigarea materialelor de generație III și adaptată materialelor structurale de generație IV. Rezultatele obținute prin cele două metodologii de testare au fost validate prin intercomparare cu rezultatele din literatura de specialitate, cu rezultatele altor laboratoare de prestigiu în cadrul colaborării în proiecte de cercetare europene și prin modelarea cu elemente finite.


În ultimul capitol sunt prezentate sintetic contribuțiile proprii și perspectivele.
2. MATERIALE STRUCTURALE UTILIZATE ÎN ENERGETICA NUCLEARĂ.

2.1. Materiale pentru sisteme energetice de generație III – Reactorul CANDU
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	Figura 2.1 Canalul de combustibil [
].



Reactorul nuclear CANDU 600 (600MW) este un reactor de tip PHWR (Pressurized Heavy Water Reactor) de concepție canadiană care utilizează ca material fisionabil uraniu natural, sub formă de pastile obținute prin sinterizarea dioxidului de uraniu, iar ca agent de răcire și moderator folosește apa grea [
]. Vasul reactorului, numit calandria, este un cilindru orizontal, din oțel inoxidabil, cu diametrul 7600mm și lungime de 6000mm, încastrat într-o incintă de beton căptușită cu otel. El este umplut cu apă grea ce servește drept scut biologic și ca agent de răcire iar fiecare capăt al său este închis cu câte două plăci sub formă de discuri între care se află bile din oțel inoxidabil cu rol de scut de protecție. Vasul calandria este traversat de 380 de tuburi, denumite canale de combustibil, (figura 2.1) așezate orizontal în vas, fiind grupate în două circuite de răcire cu funcționare independentă [
, 
]. Canalul de combustibil este compus din: tubul calandria, care este realizat din Zircaloy-2, tubul de presiune, care este realizat dintr-un aliaj de zirconiu –Zr-2,5%Nb, distanțieri care au rolul de a evita contactul dintre tubul de presiune și tubul calandria și de a diminua consecințele unor deformări excesive, și fasciculul combustibil, realizat și el dintr-un aliaj de zirconiu – Zircaloy-4. Prin interiorul tuburilor de presiune este pompată apa grea la o presiune de 10MPa, cu rolul de a răci combustibilul și de a transporta căldura la generatorul de aburi [
]. 
2.1.1. Mecanisme de defectare induse de absorbția de hidrogen
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	Figura 2.2 Reprezentarea mecanismului DHC [
]



Pentru materiale de rezistență înaltă, la care ruperea este precedată de valori scăzute ale deformării plastice, asociată ruperii de tip fragil, se acceptă ipoteza comportării liniar-elastice în regiunea de la vârful fisurii de la care se amorsează și se dezvoltă procesul de rupere [
].Caracteristica de material este reprezentată de factorul de intensitate a tensiunii mecanicii “K”, mărime care este o măsură a creșterii tensiunii mecanice în prezența unei fisuri, față de tensiunea existentă în absența ei.

Favorizarea procesului de fragilizare îl reprezintă ruperea individuală a precipitatelor de hidruri localizate în matricea de zirconiu. Componentele din aliaj de zirconiu se pot rupe printr-un proces de fisurare dependent de timp, dacă hidrurile se formează preferențial și apoi fisurează în zone cu tensiune mecanică ridicată [
, 
, 
] (figura 2.2).

Acest proces, numit fisurare lentă sub sarcină mecanică (DHC – Delayed Hydride Cracking) se bazează pe mecanismul de difuzie a hidrogenului către regiuni cu tensiune mecanică mai mare, urmat de fenomenul de nucleație, creștere și fisurare a regiunii hidrurate [
] [
]. Mecanismul DHC este caracterizat, practic, de existența a patru etape:
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	Figura 2.3 Aglomerări de hidruri fisurate și hidruri nefisurate formate la vârful fisurii la încărcări mai mici decăt KIH. Temperatura 2750C[
]


· Dacă o componentă din aliaj de zirconiu conține un defect, hidrogenul aflat în soluție în componentă, difuzează în funcție de gradientul de tensiune la vârful concentratorului de tensiune (acel defect), fapt care duce la creșterea locală a concentrației de hidrogen;

· În momentul în care concentrația de hidrogen depășește limita de solubilitate se produce nucleația hidrurilor. Hidrura crește pe măsură ce hidrogenul se deplasează la vârful fisurii;

· Ruperea hidrurilor apare atunci când tensiunea de tracțiune este suficient de mare și când acestea ajung la condițiile critice mai ales în legătură cu dimensiunile;

· Fisura se mărește atunci când procesul descris se reia.


Imaginile metalografice ale fisurilor DHC (figura 2.3), arată că regiunile hidrurate de la vârful fisurii au aspect de plachete care se extind în direcția de creștere a fisurii.
2.2. Materiale pentru sisteme energetice de generație IV – Reactorul LFR
Cercetarea nucleară, este orientată spre realizarea unei noi generații de sisteme nucleare. Ținând cont de cele patru obiective esențiale în alegerea sistemelor candidate pentru centrale de generație IV (Durabilitatea, Economia, Siguranța și fiabilitatea, Rezistența împotriva proliferării și protecție fizică), au fost evidențiate 6 sisteme energetice principale:

1. Gas-Cooled Fast Reactor System                    – GFR
2. Lead-Cooled Fast Reactor System                  – LFR
3. Molten Salt Reactor System                            – MSR
4. Sodium-Cooled Fast Reactor System              – SFR
5. Supercritical-Water-Cooled Reactor System     – SCWR
6. Very-High-Temperature Reactor System           – VHTR
	[image: image4.emf]

	Figura 2.4.Reactor rapid racit cu plumb [
]


În ceea ce privește reactoarele de generație IV, obțiunea Uniunii Europene este dezvoltarea sistemelor răcite cu metal lichid (sodiu sau plumb) sau cu gaz. Sistemele LFR (Lead-cooled Fasr Reactor) sunt reactoare răcite cu Pb sau eutectic Pb-Bi, cu un spectru de neutroni rapizi și ciclul de combustibil închis (figura 2.4).
Având în vedere că pentru Romania, de interes este reactorul rapid răcit cu plumb, materialele prezentate în acest paragraf sunt candidate pentru reactorul LFR.
Cea mai importantă alegere pentru reactorul LFR o reprezintă materialul pentru elementele combustibile. Materialele candidate propuse pentru elementele de întecuire sunt otelurile T91 sau oțelurile ODS – Oxide Dispersion Strengthened (oțeluri consolidate prin dispersie de oxid). Fluajul și rezistența la umflare a oțelului inoxidabil austenitic pot fi îmbunătățite prin dispersarea particulelor de oxid, stabile ultra-fine [
, 
]. 

Oxizii utilizati pentru obținerea oțelurilor consolidate prin dispersie de oxid variază în funcție de aliajul avut în vedere. Astfel, pentru oțeluri sunt utilizate particule de Y2O3. Cu toate acestea, dimensiunea oxidului de Y2O3 în aceste oțeluri este cuprinsă în intervalul 10-20 nm iar la temperaturi de peste 600°C, acest oxid devine grosier limitând astfel utilizarea lui. În schimb, adăugarea de titan în oțelul ODS, are capacitatea de a rafina granulația oxidului Y-Ti-O la 2-6 nm. S-a arătat de asemenea că oțelul consolidat cu nano-oxizi de Y-Ti-O prezintă o rezistență mai mare la temperatură ridicată și rezistență îmbunătățită la fluaj și la iradiere comparativ cu oțelurile care conțin oxizi disperși de Y2O3 fără adiție de Ti [
].
3. DEZVOLTAREA METODOLOGIILOR DE LUCRU PRIVIND TESTELE NESTANDARDIZATE RTT ŞI PLT

În literatura de specialitate, pe lângă testele mecanice clasice, standardizate (ASTM), se observă o utilizare pe o scară tot mai largă a testelor nestandardizate. Exemple de astfel de teste sunt:

· Testele de tracţiune de tip „Ring TensionTest” – RTT;

· Testele de mecanica ruperii de tip “ Pin Loading Test” - PLT

Acest lucru se datorează faptului că în determinarea proprietăţilor de material prin metodele standardizate, procesele de prelevare/preparare ale probelor duc la modificarea geometriei actuale a componentei, precum şi la apariţia unor tensiuni reziduale rezultate în timpul fabricării probelor. 
3.1. Încercările mecanice nestandardizate de tip Ring TensionTest (RTT)
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	Figura 3.1 Poziționarea probei “ring tension test” [20].


În cazul tecii elementului combustibil, prelevarea probelor de tracţiune clasice, în conformitate cu standardele în vigoare, pe direcţia circumferenţială se face cu inducerea unor tensiuni reziduale, la care se pot adăuga efectele de margine (care conduc la starea plană de tensiuni). Testul neconventional de tip Ring Tension Test (RTT), încearcă să evite prelucrarea suplimentară a probelor şi să menţină forma geometrică a componentei iniţiale, Poziționarea probei reprezintă un aspect important în realizarea acestor teste. În literatura de specialitate [
, 
, 
, 
], testele sunt realizate prin diferite moduri de fixare a probei. În figura 3.1 sunt prezentate cele mai importante 3 astfel de situații.

În continuare, rezultatele prezentate sunt obținute în urma testelor de tracțiune realizate utilizand Modul I și Modul II de poziționare a probei.

3.1.1. Materiale structurale pentru Generație III utilizate în testare
3.1.1.1. Pregătirea probelor
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	Figura 3.2. Aspect probe “ring tension test”


Testele de încercări mecanice la tracțiune au fost realizate pe probe aflate în stare de livrare cât și pe probe hidrurate (50 și 100ppm H2). Probele (figura 3.2) sunt obținute prin debitare din tuburi de Zircaloy-4 [
].
3.1.1.2. Instalații utilizate în realizarea testelor
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	Figura 3.3 Mașina de încercări mecanice Walter+Bai
	Figura 3.4 Cuptor electric
	Figura 3.5 Cameră termostatată


Testele s-au realizat cu mașina de încercări mecanice universală servo-hidraulică Walter+Bai (figura 3.3.). Pentru realizarea testelor în condiții de temperatură, mașina este dotată cu un cuptor electric – temperatura maximă de funcționare 12000C – (figura 3.4) și o cameră termostatată – temperatura maximă de funcționare 3500C – (figura 3.5).

3.1.1.3. Analiza rezultatelor


Tensiunea mecanică la rupere a fost calculată după realția (3.1):






                      [image: image8.png]




                     

(3.1)


În continuare, în tabelul 3.1, sunt prezentate câteva valori ale măsurătorilor dimensionale pentru fiecare probă și rezultatele obținute în urma testării, atât pentru probele “as-received”cât și pentru probele hidrurate. 
Tabel 3.1.Rezultatele obținute în urma testării „ring tension test”
	Cod proba
	Latime (mm)
	Grosime (mm)
	Suprafata (mm2)
	Forta (kN)
	Tensiune maxima (MPa)

	AR1-pp 220
	2,42
	0,4
	0,97
	0,99
	511,01

	AR2-pp 220
	2,42
	0,4
	0,97
	1,1
	567,79

	AR3-p 220
	2,45
	0,4
	0,98
	0,81
	414,11

	AR4-p 220
	2,45
	0,4
	0,98
	0,78
	397,42

	AR5-pp 330
	2,44
	0,4
	0,97
	0,8
	410,68

	AR6-pp 330
	2,44
	0,4
	0,98
	0,83
	425,50

	AR7-p 330
	2,46
	0,4
	0,98
	0,64
	325,87

	AR8-p 330
	2,44
	0,4
	0,97
	0,63
	323,41

	50H1-pp 220
	2,43
	0,4
	0,97
	0,97
	498,97

	50H2-pp 220
	2,40
	0,4
	0,96
	0,98
	510,77

	50H3-p 220
	2,43
	0,4
	0,97
	0,77
	396,91

	50H4-p 220
	2,40
	0,4
	0,96
	0,77
	401,88

	50H5-pp 330
	2,40
	0,4
	0,96
	0,75
	391,17

	50H6-pp 330
	2,40
	0,4
	0,96
	0,79
	411,74

	50H7-p 330
	2,41
	0,4
	0,96
	0,65
	337,60

	50H8-p 330
	2,39
	0,4
	0,96
	0,65
	339,72

	100H1-pp 220
	2,43
	0,4
	0,97
	0,95
	488,01

	100H2-pp 220
	2,41
	0,4
	0,97
	0,93
	481,70

	100H3-p 220
	2,43
	0,4
	0,97
	0,77
	396,63

	100H4-p 220
	2,44
	0,4
	0,97
	0,77
	395,01

	100H5-pp 330
	2,44
	0,4
	0,98
	0,84
	430,03

	100H6-pp 330
	2,45
	0,4
	0,98
	0,89
	454,08

	100H7-p 330
	2,41
	0,4
	0,96
	0,63
	326,99

	100H8-p 330
	2,45
	0,4
	0,98
	0,65
	332,08



Prelucrarea rezultatelor ține seamă de câțiva parametri ce intervin. Astfel au fost făcute analize comparative în funcție de:A) Temperatura de testare;B) Poziționarea probei pe dispozitivele de testare.

A) Probele au fost testate la două temperaturi diferite (2200C și 3300C) de interes pentru operarea în condiții normale în reactor. După cum se observă și pe diagramele din figura 3.6, efectul temperaturii este unul caracteristic testelor de tracțiune pe probe din materiale ductile și anume: creșterea temperaturii determină scăderea tensiunii la rupere.
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 d)

	Figura 3.6. a) Probe as-received, orientare „p”; b) probe hidrurate – 100ppm H, orientare „p”; c) probe as-received, orientare „pp”; d) probe hidrurate – 50ppm H, orientare „p”.


Caracterul ductil al materialului este evidențiat și pe diagramele de testare furnizate de softul mașinii de încercări mecanice (figura 3.7).
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        Curbe de tracțiune probe as-received                Curbe de tracțiune probe cu 50ppm conținut de hidrogen
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 Curbe de tracțiune pentru probe cu 100ppm conținut de hidrogen

	Figura 3.7. Curbe de tracțiune pentru probe poziționate paralel


B) Rezultatele obținute arată că poziționarea probei pe dispozitivul de prindere duce de asemenea la obținerea unor valori diferite ale caracteristicilor mecanice. Astfel, se observă o scădere a valorilor tensiunii de rupere în cazul probelor poziționate cu zona îngustată paralel cu direcția de tragere comparativ cu probele a căror zonă îngustată este poziționată perpendicular pe direcția de tragere (Figura 3.8).
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d)

	Figura 3.8: a) Probe as-received, testate la 2200C; b) probe hidrurate – 50ppm H, testate la 2200C; c) probe hidrurate – 50ppm H, testate la 3300C; d) probe hidrurate – 100ppm H, testate la 3300C.



Metoda de încercare mecanică a materialelor prin teste „ring tension test” își dovedește utilitatea atunci când valorile proprietăților mecanice obținute sunt comparabile cu valorile rezultate în urma testelor standardizate, prezentate în literatura de specialitate sau specificații tehnice de material (tabelul 3.2).
Tabel 3.2. Valori ale tensiunii maxime în condiții de temperatură
	Material
	Temperatura de testare
	Pozitionare proba
	Tensiune maxima
	Observatii

	Zircaloy-4
	3300C
	perpendiculara
	418
	Valori medii

	
	
	paralela
	324
	

	
	3000C
	test clasic
	270
	literatură



Rezultatele obținute în cazul poziționării probei cu secțiunile îngustate paralel cu direcția de aplicare a forței sunt mult mai apropiate de rezultatele obținute în cazul testelor de tracțiune clasice. Astfel, pentru testele viitoare se va folosi acest mod de poziționare a probei.
3.1.2. Materiale structurale pentru Generație IV utilizate în testare
Pentru reactorul LFR răcit cu plumb, au fost alese ca materiale candidate, pentru obținerea diverselor componente, oțelurile T91, AISI 316 și oțelurile ODS. Materialul utilizat pentru determinarea proprietăților mecanice, în această teză, este oțelul ODS care a fost furnizat institutului de către CEA Franța, ca urmare a colaborării în cadrul proiectului EuropeanFP7 MatISSE [
], în două compoziții chimice: oțelul martensitic ODS (Fe-9Cr ODS) și oțelul feritic ODS (Fe-14 Cr ODS) ce sunt caracterizate printr-o foarte bună rezistență la fluaj în condiții de temperatură ridicată, bune proprietăți de coroziune și umflare scăzută la iradiere [
]. 
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	Figura 3.9 Aspecte metalografice ale: a) oțel feritic ODS (14Cr-1W); b) oțel martensitic ODS  (9Cr-1W)



În figura 3.9 analiza metalografică optică pune în evidență microstructura oțelului feritic ODS (ODS feritic 14Cr-1W) și microstructura oțelului martensitic ODS (ODS martensitic 9Cr-1W). Aspectele metalografice ale celor două oțeluri sunt similare. Anumite precipitate sunt observate pe ambele materiale și probabil sunt particule de TiO2.

3.1.2.1. Analiza rezultatelor

Valorile dimensionale ale probelor testate sunt prezentate în tabelul 3.3 iar testele s-au desfășurat pe mașina de încercări mecanice servohidraulică Walter+Bai.
Tabel 3.3 Caracteristici dimensionale ale probelor „ring tension test”
	Cod probă
	Temperatură de testare (oC)
	Lațime zonă calibrată
	Lungime zonă calibrată (mm)
	Grosime perete (mm)

	
	
	Capăt A (mm)
	Capăt B (mm)
	
	

	9Cr-1 AR
	20
	2,49
	2,48
	2,48
	2,49
	2,50
	2,50
	3,00
	0.53

	9Cr-2 AR
	
	2,50
	2,50
	2,49
	2,48
	2,48
	2,49
	
	

	14Cr-1 AR
	
	2,47
	2,48
	2,49
	2,48
	2,48
	2,48
	
	

	14Cr-2 AR
	
	2,50
	2,50
	2,49
	2,49
	2,48
	2,49
	
	

	9Cr-3-500oC
	500
	2,50
	2,49
	2,50
	2,51
	2,50
	2,50
	
	

	9Cr-4-500oC
	
	2,49
	2,48
	2,48
	2,49
	2,48
	2,49
	
	

	14Cr-3-500oC
	
	2,50
	2,50
	2,51
	2,49
	2,50
	2,50
	
	

	14Cr-4-500oC
	
	2,49
	2,48
	2,49
	2,49
	2,48
	2,47
	
	


Analizele comparative a rezultatelor s-au făcut în funcție de tipul de material și în funcție de temperatura de testare. Astfel, în primă etapă este analizat comportamentul fiecărui material testat în cele două condiții de temperatură. Avem în figura 3.10 curbele de tracțiune pentru aliajul ODS Fe-9Cr testat la 20 și 500oC iar în figura 3.11 sunt prezentate curbele de tracțiune pentru aliajul ODS Fe-14Cr testat în aceleași condiții de temperatură.
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	Figura 3.10 Curbele de tracțiune pentru aliajul ODS Fe-9Cr testat la 20 și 500oC
	Figura 3.11 Curbele de tracțiune pentru aliajul ODS Fe-14Cr testat la 20 și 500oC


Comportamentul materialelor în condiții diferite de temperatură, este același pentru ambele materiale. Astfel, rezistența la rupere scade cu un procent de aproximativ 20% în raport cu creșterea temperaturi indiferent de materialul testat (figura 3.12 și figura 3.13).
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	Figura 3.12 Variația rezistenței la rupere pentru Fe-9Cr în raport cu temperatura
	Figura 3.13 Variația rezistenței la rupere pentru Fe-14Cr în raport cu temperatura


Din punct de vedere al temperaturii de testare, sunt prezentate, în figurile 3.14 și 3.15, curbele de tracțiune pentru cele două tipuri de materiale testate atât la 20oC cât și la 500oC.
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	Figura 3.14 Curbele de tracțiune pentru aliajele ODS Fe-9Cr și Fe-14Cr testat la 20oC
	Figura 3.15 Curbele de tracțiune pentru aliajele ODS Fe-9Cr și Fe-14Cr testat la 500oC


Se observă astfel că în aceleași condiții de temperatură, fie că este vorba de temperatura camerei sau temperatura de 500oC, aliajul Fe-9Cr ODS are o rezistență la rupere mai bună decât Fe-14Cr ODS – aspect evidențiat și în figura 3.16 unde sunt prezentate valorile UHTS medii pentru fiecare material.
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	Figura 3.16 Efectul temperaturii asupra celor două materiale: a) teste la 20oC; b) teste la 500oC


3.2. Încercările mecanice nestandardizate de tip Pin-Loading Test (PLT)

Faptul ca ruperea unor elemente combustibile se suspectează a se fi produs prin mecanism DHC și nevoia predicției asupra integrității fasciculului combustibil în condiții de depozitare pe termen lung au dus la realizarea de studii asupra mecanismului de fisurare lentă sub sarcină în prezența hidrogenului [
,
].
3.2.1. Materiale structurale pentru Generație III utilizate în testare
	


	Figura 3.17 Probă tip PLT din tub Zircaloy-4 


3.2.1.1. Pregătirea probelor


Pentru determinarea parametrilor de mecanica ruperii, este necesară confecționarea de probe tip PLT (Pin-Loading Tension). Aceste probe sunt debitate din tuburi hidrurate și au lungimea de 13mm. 
La ambele capete, proba are practicate două grupe de fante poziționate diametral opus (figura 3.17). Măsurarea fantelor s-a facut cu ajutorul microscopului optic iar în figura 3.18 sunt prezentate rezultatele unor măsurători.
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  A17-2; Fața A

	Figura 3.18 Aspecte metalografice cu măsurătorile fantelor probelor PLT


3.2.1.2. Instalații utilizate în realizarea testelor
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	Figura 3.19 Sistemul de testare îmbunătățit prin conectarea motorului electric ”pas cu pas”



Testele de mecanica ruperii pentru determinarea factorului de intensitate a tensiunii au fost realizate cu ajutorul maşinii de încercări la fluaj tip ADAMEL (figura 3.19). Cu ocazia implicării instalației în activitățile de cercetare din cadrul Proiectelor internaționale, aceasta a suferit unele îmbunătățiri atât la partea mecanică, de acționare prin adăugarea unui motor electric ”pas cu pas”, cât și la partea de achiziție a datelor prin dezvoltarea unui soft de achiziție și control a datelor
3.2.1.3. Analiza rezultatelor

Determinarea factorului de intensitate a tensiunii - KIH


Factorul de intensitate a tensinii la vârful fisurii, pentru cazul probelor de tip PLT, se calculează după relația 
[image: image33.png]


                                                (3.2)

Unde: P = sarcina aplicată probei (N); t = grosimea de perete a tubului (m); W = lăţimea ansamblului probă – sistem de prindere (m); a = lungimea fisurii efective (m), egală cu suma dintre fisura mecanică an şi cea de ciclaj  af ;
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            (3.3)


Încercarea mecanică pentru determinarea factorului de prag KIH are în vedere începerea testului de la un K inițial dat de relația:
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                                                 (3.4)
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                                (3.5)
Unde [image: image41.png]


 – suma dintre lungimea fisurii nominale (obținută mecanic) și lungimea fisurii de oboseală (obținută prin ciclaj).


Din relaţia (3.4) extragem forţa P:
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                                                        (3.6)

Valoarea obținută, va reprezenta forța maximă ce va fi aplicată probei. iar de la aceasta valoare, forța va scădea. Această scădere respectă de fapt condiția impusă lui K:
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                                                           (3.7)

De unde avem:
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Valoarea KImax din relaţia (3.6) este obţinută prin teste succesive. Pentru probele din tub de Zircaloy-4 de tip PLT valoarea stabilită pentru KI este [image: image49.png]15MPaym



.

Pentru calculul parametrului KIH s-a luat în considerare valoarea ultimei trepte de sarcină pentru care fisura nu s-a mai propagat timp de 24 ore, iar lungimea fisurii s-a măsurat prin metalografie optică utilizând metoda celor 5 segmente (figura 3.20) [
, 
].
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	Figura 3.20 Măsurarea lungimilor fisurilor pe suprafața unei probe testate în condiții KIH (proba A17-3)



În tabelul 3.4 sunt prezentate date referitoare la probele testate și valori ale măsurătorilor. 
În figurile 3.21 – 3.23 sunt prezentate diagramele de testare. În prima parte a testului, atunci când valoarea încărcării este ridicată, viteza de creștere a fisurii este mai mare. O dată cu scăderea încărcării, scade și viteza DHC până la un punct în care propagarea fisurii nu se mai produce. 
Tabel 3.4. Rezultate ale testelor de mecanica ruperii
	Cod probă
	Concentrație de hidrogen (ppm)
	Peak-ul de temperatură(°C)
	Temperatura de testare (°C)
	Lungimea fisurii inițiale (mm)
	Încărcarea inițială (N)
	KIinițial (MPa·m½)
	Trepte de reducere a încărcării
	Reducerea lui KI (%)
	Estimarea creșterii fisurii (µm)
	Fisura DHC (mm)
	Final crack length (mm)
	Încărcarea finală (N)
	KIfinal (MPa·m½)*
	Obs.

	A17-2
	120+/-5
	385+6
	250+/- 0.5
	3,35
	124
	12,74
	34
	3
	70
	1,07
	4,42
	33,32
	6,14
	Valoarea medie =7,42 MPa·m½

	A17-3
	120+/-5
	
	
	2,63
	137
	11,45
	24
	3
	70
	1,97
	4,60
	40,12
	7,71
	

	A17-4
	120+/-5
	
	
	3,46
	118
	12,49
	24
	3
	70
	1,48
	4,94
	44,52
	8,42
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	Figura 3.21 Test de determinare a factorului KIH Proba A17-2, Temperatură 250°C
	Figura 3.22 Test de determinare a factorului KIH Proba A17-3, Temperatură 250°C
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	Figura 3.23 Test de determinare a factorului KIH Proba A17-4, Temperatură 250°C


Viteza DHC


Măsurarea vitezei DHC (VDHC) poate oferi informații asupra mecanismului DHC și de asemenea este cel mai studiat parametru. Calculul vitezei s-a făcut cu relația:
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                                                                  (3.9)
Unde: [image: image57.png]lpse =



 lungimea DHC măsurată metalografic; [image: image59.png]


 timpul de propagarea a fisurii.

În cazul probelor testate, timpul de propagare a fisurii este reprezentat de intervalul dintre momentul aplicării sarcinii şi momentul ultimei descreşteri a sarcinii. În continuare sunt prezentate rezultatele obţinute pentru calculul vitezei DHC.

Proba A17-2:
[image: image60.png]Vpre =255 = lnncl ]
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În tabelul 3.5. sunt structurate rezultatele obținute pentru KInițial și VDHC.

Tabel 3.5. Valorile factorului KInițial și VDHC
	Nr. crt.
	Cod probă
	LDHC (m)
	Kinițial. (MPa[image: image64.png]Vm



) 
	VDHC (m/s)

	1
	A17-2
	1,07x10-3
	12,74
	1,9•10-8

	2
	A17-3
	1,97x10-3
	11,45
	1,6•10-8

	3
	A17-4
	1,48x10-3
	12,49
	1,48•10-8
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	Figura 3.24. Distribuția valorilor VDHC pentru tuburi de Zircaloy-4



Valoarea medie a VDHC obținută în cadrul testelor este 1,7•10-8 (m/s). Această valoare este comparabilă cu literatura de specialitate pentru temperaturi în domeniul 250 – 2800C. În referințe valoarea medie a vitezei DHC este 3,3•10-8(m/s) pentru tuburi din Zircaloy-4 CANDU testate la temperatura de 2500C (figura 3.24).

Faptul că rezultatele obținute sunt similare cu cele oferite de literatura de specialitate confirmă că procedura de testare este adecvată cerințelor de testare din domeniul nuclear și este recomandată pentru realizarea viitoarelor investigații ale proprietăților de material.

3.2.2. Materiale structurale pentru Generație IV utilizate în testare
3.2.2.1. Pregătirea probelor

Prin procedee de prelucrare mecanică ce au inclus debitarea și frezarea au fost obținute probele de tip PLT. Lungimea tuturor probelor a fost de 10mm (figura 3.25).
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	Figura 3.25 Schița probei de tip PLT (a = 1,5mm; 3mm; 5mm)
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	Figura 3.26 Probe PLT. Material Fe-9Cr ODS
	Figura 3.27 Probe PLT. Material Fe-14Cr ODS


Pentru ambele tipuri de materiale au fost realizate câte două seturi de probe (figura 3.26 și figura 3.27). Primul set cuprinde trei probe cu lungimi diferite ale fantelor de testare (a=1,5mm, 3mm și 5mm). Aceste probe sunt utilizate pentru măsurarea complianței. Al doilea set cuprinde trei probe cu aceiași lungime a fantelor de testare – a=1,5mm și sunt utilizate pentru realizarea testelor propriu-zise. Rezultatele obținute în cazul lor sunt utilizate pentru calcularea tenacității KIC a materialului. 
3.2.2.2. Analiza rezultatelor

Determinarea funcției geometrice și a tenacității KIC pentru materialul Fe-9Cr ODS

Determinarea complianței

Pentru determinarea complianței au fost realizate câte 3 încercări mecanice pentru fiecare material pe probe cu lungimi diferite ale fisurii mecanice (1,5mm; 3mm și 5mm). Având la dispoziție curba experimentală s-a calculat complianța pentru fiecare probă după cum urmează:

	[image: image69.emf]

	Figura 3.28 Determinarea complianței pentru proba Fe-9Cr ODS – 1,5mm


Fe-9Cr ODS – 1,5mm (figura 3.28):
[image: image71.png])54+ 10732 = 0,54+ 1076
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                                                                          (3.10)
Fe-9Cr ODS – 3mm:
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                                                                      (3.11)
Fe-9Cr ODS – 5mm:
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                                                                      (3.12)

Pentru fitarea exponențială a complianței este necesară cunoașterea parametrilor complianță (C1,5, C3, C5) și a/W. Astfel avem:

                                                          [image: image77.png]


                                                         (3.13)
Unde: 
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           (3.14)

Având în vedere relația (3.14) și W=18,5mm, relația (3.13) devine:

                                   [image: image81.png][0,4865;0,5675;0,6757]




                          (3.15)

Obținerea polinomului complianței se face prin fitarea polinomială a acesteia după un polinom de gradul 6 (figura 3.29). Astfel avem:
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Mai departe este calculată derivata complianței și are relația:
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	Figura 3.29 Fitarea polinomiala a compliantei pentru Fe9Cr ODS


Determinarea funcției geometrice

Funcția geometrică este dată de relația:
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                                                     (3.18)
Unde: t= 0,6mm; E=200GPa – valoarea modului lui Young este furnizată în literatura de specialitate [
]


Astfel relația (3.18) fitată după un polinom de gradul 5 devine:
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	Figura 3.30 Principalele tipuri de curbe experimentale sarcină – deplasare.


Determinarea tenacității KIC
Relația de calcul a tenacității KIC este:

                                                        [image: image89.png]Kie = |5ks| £ ()



                                               (3.20)
Unde valorile factorii a, t și W sunt cunoscute. Valorile sarcinii PQ însă, sunt obține prin analiza curbelor experimentale pentru probele supuse testului propriu-zis conform recomandărilor din standardele ASTM (figura 3.30.) [
].
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	Figura 3.31 Determinarea valorii sarcinii PQ pentru proba Fe-9Cr ODS – test1
	Figura 3.32 Determinarea valorii sarcinii PQ pentru proba Fe-9Cr ODS – test2
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	Figura 3.33 Determinarea valorii sarcinii PQ pentru proba Fe-9Cr ODS – test3



În urma analizelor făcute pe baza curbelor experimentale au fost obținute valorile sarcinii PQ corespunzătoare celor 3 probe testate. Aceste valori au fost introduse în relația (3.4) pentru determinarea valorilor tenacității KIC. Rezultatele obținute sunt prezentate în tabelul 3.11.
Tabel 3.6. Rezultate experimentale pentru materialul Fe-9Cr ODS
	Proba
	Sarcina PQ (N)
	Tenacitatea KIC (MPa∙m1/2)

	test1 (Figura 3.31)
	1600
	135.6

	test2 (Figura 3.32)
	1710
	144.9

	test3 (Figura 3.33)
	1610
	136.5



Valoarea medie a tenacității KIC, obținută în urma testelor este 139MPa∙m1/2, o valoare bună având în vedere recomandările făcute în cadrul întâlnirilor pe proiectul MatISSE și anume, valoarea tenacității trebuie să se regăsească în intervalul 80 – 180MPa∙m1/2.


După aceeași metodologie au fost prelucrate și datele pentru materialul Fe-14Cr ODS. Rezultatele obținute sunt prezentate în tabelul 3.7.
Tabel 3.7.Rezultate experimentale pentru materialul Fe-14Cr ODS
	Proba
	Sarcina PQ (N)
	Tenacitatea KIC (MPa∙m1/2)

	test1
	1333
	122.2

	test2
	1330
	121.9

	test3
	1336
	122.5



De asemenea valoarea medie a tenacității KIC, obținută în urma testelor (122MPa∙m1/2), este o valoare bună și se regăsește în intervalul 80 – 180MPa∙m1/2.

4. MODELAREA TESTULUI PLT ȘI VERIFICAREA ACURATEȚEI ACESTUIA PRIN STUDII DE CAZ
4.1. Studiul de caz PLT 01

Determinarea parametrului KI pentru o configurație dată a fisurii și a componentei structurale și la o anumită solicitare mecanică poate fi realizată prin utilizarea formulelor analitice semiempirice și prin metoda analizei cu elementul finit. În continuare sunt prezentate analizele realizate cu metoda elementului finit pentru o probă PLT în vederea determinării factorului de intensitate a tensiunii KI. Pentru acest tip de probă, relația analitică cu ajutorul căreia se poate calcula factorul de intensitate a tensiunii este:
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                         (4.1)
în care funcția geometrică de influență are expresia:
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                                     (4.2)

In relațiile (4.1) și (4.2) semnificația parametrilor ce intervin este următoarea: P = forța de solicitare; a = adâncimea defectului, t = grosimea peretelui, W = distanţa de la linia de solicitare a forței până la poziția pinului de rotație; E = modulul de elasticitate (Young)

Dimensiunile probei PLT care va fi supusă unei analize prin metoda elementului finit sunt:

· Înălțimea inelului de Zircaloy-4 = 10 mm;

· Grosimea tecii = 0.4 mm

Modulul de elasticitate are valoarea E=86GPa (la 2500C) [
] iar adâncimea axială a defectului în peretele probei PLT 01 este de a=3,35mm.

Discretizarea cu elemente finite realizată pentru proba PLT 01 (figura 4.1.) este caracterizată de următoarele elemente:

· 3.201 elemente finite (de tip cub cu 20 de noduri pe element);
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	Figura 4.1. Caracterizarea discretizării cu elemente finite


· 15.328 noduri;

· un număr de 4 cercuri din tubul de la vârful fisurii pentru calculul integralei J.

Analiza probei PLT 01 este realizată în domeniul elastic, deși tensiunile de la vârful defectului sunt destul de mari. Acest lucru a fost preferat deoarece în standardul canadian CSA N285.8 [
], valorile lui KI sunt calculate în domeniul elastic.

În figura 4.2 este redat câmpul deplasărilor în zona adiacentă a fisurii iar în figura 4.3 și figura 4.4 se regasesc campul tensiunilor circumferentiale si cel al tensiunii echivalente Von Mises.
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	Figura 4.2. Câmpul deplasărilor in direcția circumferenţială
	Figura 4.3. Câmpul de tensiuni circumferențiale (hoop stress), MPa
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	Figura 4.4. Câmpul tensiunilor Von Mises (MPa)


Se poate constata cu ușurință că vârful fisurii joacă un rol de concentrator puternic al tensiunilor mecanice, motiv pentru care aici se va iniția propagarea ulterioară a fisurii.
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	Figura 4.5. Variația integralei J în lungul frontului fisurii (de la exteriorul tubului spre interior)
	Figura 4.6. Variaţia factorului de intensitate a tensiunii KI în lungul frontului fisurii (de la exteriorul tubului spre interior) (N.mm-3/2)


În ceea ce privește variația integralei J (figura 4.5) și a factorului de intensitate a tensiunii KI (figura 4.6), se observă o variație foarte interesantă în lungul frontului fisurii, pe grosimea peretelui de tub. Se constată că acești parametri ating valori maxime la o distanță de 0.05-0.1mm de suprafața exterioară, după care valorile scad atingând un minim pe suprafața interioară.

Valoarea maximă a factorului de intensitate a tensiunii pentru PLT 01 cu metoda elementului finit este de: KImax=12,72 MPa(m

Ea este foarte apropiată de aceea obținută cu relațiile analitice și anume: KImax=12,74 MPa(m
5. CONCLUZII GENERALE

Documentarea și cercetările întreprinse în cuprinsul tezei, au contribuit în primul rând la dezvoltarea și implementarea în cadrul Institutului de Cercetări Nucleare Pitești, a unor noi metodologii de testare, nestandardizate încă, pentru determinarea proprietăților mecanice ale materialelor componentelor structurale nucleare din zona activă.

Programul experimental a inclus investigarea materialelor structurale prin intermediul a două metodologiile de testare dezvoltate și prezentate în cuprinsul tezei:
1. Testele de tracțiune pe probe de tip inel (Ring Tension Test - RTT);

2. Teste de mecanica ruperii pe probe de tip inel cu prefisuri (Pin Loading Test - PLT).

1. Pentru testele de tracțiune tip RTT pe materiale de generația III (aliajul Zircaloy-4) analiza comparativă a rezultatelor obținute în urma testelor, în vederea stabilirii unei metodologii cât mai adecvate de testare, a ținut cont de anumiți parametrii care au intervenit în testare și anume:
· Temperatura de testare;

· Poziţionarea probei pe dispozitivele de testare;


Efectul temperaturii a fost unul previzibil în sensul scăderii tensiunii la rupere cu creșterea temperaturii.


Dintre problemele de rezolvat în elaborarea metodologiei de testare RTT poziționarea probei pe dispozitivul de prindere a fost aceea cu un mare rol în a obține proprietăți mecanice comparabile cu cele obținute prin teste clasice. Astfel, valorile obținute în cazul probelor poziționate cu zona îngustată perpendicular pe direcția de tragere comparativ cu celălalt tip de poziționare a probei sunt mai mari, frecarea întervenind decisiv în deformarea zonei active. De aceea testarea probelor având zona activă paralelă la direcția de solicitare este cea care dă valori ale proprietăţilor de material mult mai apropiate de valoarea reală.


Foarte important este faptul că pentru acceptarea testului RTT pentru obţinerea unor rezultate credibile s-a apelat la comparaţia cu datele din literatura de specialitate precum și cele din specificațiile tehnice. Din acest punct de vedere, rezultatele obținute în cadrul tezei prin testele de tip RTT au relevat următoarele:

· Valorile proprietăților mecanice obținute în cazul testelor nestandardizate tip RTT sunt comparabile cu cele obținute prin teste clasice;

· Rezultatele testelor în care poziționarea zonelor îngustate ale probelor a fost paralelă cu direcția de tragere sunt mai apropiate de rezultatele testelor clasice, ceea ce face că această metodă de testare să fie cea recomandată și utilizată pe viitor.

Testele nestandardizate de tip RTT au fost aplicate și pe materiale de generație IV. Ele au pus în evidență comportamentul diferit al acestor materiale, testate în aceleași condiții de temperatură. Astfel, la aceeași temperatură oțelul Fe-14Cr ODS are rezistența la rupere mai mică decât oțelul Fe-9Cr ODS. Deasemenea, rezistența la rupere scade pentru cele două materiale în raport cu creșterea temperaturii.

Această teză a permis punerea la punct a metodologiei RTT prin rezolvarea dificultăților apărute pe parcursul testării sau semnalate în literature de specialitate și deasemenea împlementarea ei în cadrul RATEN ICN. Astfel:

· Au fost proiectate și realizate noi sisteme de prindere, specifice geometriei de probă;

· Au fost găsite și implementate soluții tehnice eficiente pentru o diminuare importantă a coeficientului de frecare dintre probă și sistemele de prindere;
· Prin testări successive a fost identificată geometria optimă a probei și modul correct de poziționare al acesteia pe sistemele de prindere pentru a obține rezultate pertinente și reproductibile.

2. Testele de tip PLT permit determinarea parametrilor de interes în mecanica ruperii. În cazul materialelor de generație III (Zircaloy -4), au fost determinate: factorul prag de intensitate a tensinii în prezența hidrogenului, KIH și viteza de propagare a fisurii prin mecanism DHC.
În sprijinul considerării corespunzatoare a metodologiei de testare tip PLT pentru obţinerea parametrilor de mecanica ruperii sunt rezultatele obținute, care sunt comparabile cu cele din literatura de specialitate. Asfel valoarea recomandata pentru factorul de intensitate a tensiuni la inițierea testului este 15MPa√m iar valoarea medie obținută în cazul testelor din teză este 12,23MPa√m iar în cazul vitezei de propagare a fisurii, valoarea medie a fost 1,7∙10-8m/s comparativ cu valoarea medie din literatura de 3,3∙10-8m/s. Acest fapt confirmă metoda de testare de tip PLT ca și procedură de testare, iar metoda de investigare și prelucrare a rezultatelor este adecvată cerințelor din domeniul nuclear.

În cazul materialelor de generație IV s-a urmărit determinarea tenacității materialului, KIC, pentru oțelurile tip ODS supuse testării.

În cadrul metodei de testare PLT pentru determinarea tenacității în oțelurile ODS, o etapă foarte importantă constă în determinarea funcției geometrice cu ajutorul căreia se calculează tenacitatea materialului. În urma aplicării metodologiei de testare de tip PLT pentru materialul ODS de generație IV, valorile medii obținute pentru KIC sunt în concordanţă cu cele din literatura de specialitate şi anume domeniul 80 – 180 MPa∙m1/2, astfel: KIC =139MPa∙m1/2 pentru Fe-9Cr ODS și KIC =122 MPa∙m1/2 pentru Fe-14Cr ODS. 

La dezvoltarea metodologiei de testare tip RTT cât și a celei tip PLT, au contribuit rezultatele teoretice și experimentale obținute de RATEN ICN în cadrul câtorva proiecte internaționale, cum ar fi cele cu IAEA Viena, precum și cele iniţiate de Comisia Europeana (FP7 STYLE, FP7 MATISSE). 

Totodată, trebuie menţionat că o etapă importantă din elaborarea tezei și anume modelarea cu metoda elementului finit a susținut acurateţea metodologiilor experimentale de testare elaborate. În acest sens, utilizarea pentru modelarea cu elemente finite, a soft-ului comercial FEACrack, a condus la confirmarea rezultatelor experimentale pentru parametrii caracteristici de mecanica ruperii (testul tip PLT). 

Continuarea cercetărilor inițiate cu prilejul realizării acestei teze, va consta în aducerea la zi a metodologiilor de testare nestandardizate de tip RTT și PLT, pentru a răspunde cerintelor de testare cât mai sofisticate pe materiale inovative folosite ca materiale candidate structurale pentru componentele nucleare de generatie IV. În susținerea elementelor elaborate în cadrul tezei stau și articolele deja publicate sau în proces de publicare în reviste ştiinţifice de prestigiu.

Trebuie menționat, în final, că participarea în continuare a RATEN ICN la construcția demonstratorului ALFRED de generație IV în România, va cere, implicit, punerea la punct a unor capacități de testare atât standardizată cât și nestandardizată în cadrul laboratoarelor din RATEN ICN, pentru a face faţă cerinţelor de calitate foarte ridicate în certificarea proprietăţilor de material ale materialelor candidate. Lucrul acesta cere imperios susţinerea unui nivel foarte ridicat în domeniul testării materialelor, atât pentru satisfacerea cerinţelor interne RATEN ICN cât și pentru susținerea competitivităţii în relaţiile cu partenerii externi, care vor participa la construcţia demonstratorului ALFRED. 

Astfel, se previzionează o aplicare imediată, practică şi concretă a rezultatelor tezei de doctorat.
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