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요 약

Zr - 2.5Nb 합금의 크립특성에 미치는 제조공정의 영향을 조사하고자, 350℃- 400℃, 120MP a 하

에서 크립실험이 수행되었다. Zr - 2.5Nb 합금은 qu adruple v acuum arc m elt ing 에 의해 4 가지의

다른 제조공정에 의해 판재로 만들어졌다. P 2 공정은 prim ary α- Zr 과 변태된 α - Zr 으로 구성

되어 있으며, α - Zr 내의 높은 Nb 고용함량에 때문에 높은 인장강도와 낮은 크립변형을 나타내

었다. 반면에 P3 와 P4 공정은 낮은 인장강도와 높은 크립변형을 나타내었다. 이것은 조대한 β

- Nb 석출물의 형성으로 기지내의 Nb 고용도가 감소하였기 때문이다. P 1 공정은 길게 늘어진 α

- Zr 와 β - Zr 으로 구성되었으며, 높은 인장강도와 낮은 크립변형을 갖는 최적의 제조공정이다.

A b s tra c t

In order t o inv estigate the effect of m anufacturin g processes on th e creep behavior in th e

Zr - 2.5Nb alloy s , cr eep t est w as carried out at 350- 400℃ an d 120MP a. T h e Zr - 2.5Nb alloy s

w ere m ade by quadruple v acuum arc m elt in g and m ade int o sheet s w ith 4 differ ent

m anufacturing proces ses . Process P 2, y ielding the m icrostructure of prim ary α- Zr grain s an d

tr an sform ed α ' - Zr , r esult s in the higher st r en gth an d th e low creep str ain due to the higher

am ount of Nb cont ent s dis slov ed in th e α - Zr grain s . On th e oth er hand, P3 an d P4

proces ses lead t o higher creep rate sin ce the precipit at ion of a coar se β- Nb decreased Nb

content s in the α- Zr grain s . Process P 1, y ielding the m icrostructure of the elon gat ed α- Zr

grain s and a fr action of β- Zr , w as found t o be the m ost opt im ized process for Zr - 2.5Nb

sheet s w ith high str en gth an d g ood creep resistance.



1 . 서론

Cold w orked Zr - 2.5Nb 합금은 월성원자력발전로와 같은 가압 중수로형 발전로의 압력관 재료

로 사용되고 있으며, 압력관은 핵연료 집합체 및 냉각재인 중수를 지지하는 부품으로, 1차 계통의

압력경계 부품 중 가장 핵심 부품이다. 그러나 CA NDU 압력관은 delay ed hy dride cracking (DH C)

에 의한 압력관의 파손 [1] 과 조사크립 (irradia t ion creep ) 및 조사성장(irrad ia tion g row th )에 의

한 압력관의 변형문제 등이 가장 치명적인 문제점으로 보고되고 있다 [2]. 특히 25m m 의 설계허

용치로 설계된 CANDU 압력관은 조사변형에 의해 년간 약 4 m m 의 길이가 늘어나, 30 년간의

설계수명을 다하지 못하고 교체되고 있는 실정이다.

최근 조사변형을 억제하기 위해 CANDU 압력관의 새로운 제조공정에 대한 연구가 시도되고

있다. 조사변형 등은 입자의 모양, 크기, 분포 및 집합도 등의 금속학적 요인에 의해 주로 영향을

받고, 이들은 제조공정에 따라 변화한다. P arker [3] 등은 제조공정의 변화에 따라 상이한 조사성

장거동을 나타낸다고 보고하고 있다. 이것은 제조공정이 집합도, 전위밀도 및 입자모양 등의 미세

구조를 바꿀 수 있기 때문이다. 즉 압출비를 낮추면 원주방향의 집합도를 감소시킬수 있고, 냉간

가공과 열처리는 열간압연의 온도차이에서 발생하는 압력관의 길이방향에 따른 불균일한 미세구

조를 제거할 수 있다 [4].

따라서 본 연구에서는 4 가지 상이한 제조공정에 의해 제조된 Zr - 2.5Nb 합금의 부식성, 인장

강도, DHCV , 크립강도와 같은 물성치를 종합적으로 평가하여 최적의 압력관 제조공정을 확립하

고자, 현재의 논문에서는 여러 가지 물성치 중에서 미세조직이 크립강도 및 인장강도에 미치는 영

향을 중점적으로 고찰하고자 한다.

2 . 실험방법

시편제조

250g 의 주괴는 quardruple v acuum arc m etling 에 의해 제조하였다. 주괴는 입자미세화와 조

성 균질화를 위해 1050℃ 에서 0.5 시간 열처리 후, 4 가지의 다른 제조공정에 의해 판재로 제작

되었다 [5]. P 1 공정은 CANDU 압력관의 제조공정을 모사한 것으로 압출 대신에 850℃ 에서 70%

고온압연 후 30% 냉간압연하였다. P 2 공정은 P 1 공정의 냉간압연 후 추가적으로 592℃ 에서 열

처리와 냉간압연을 2 회 반복하고 다시 850℃ 에서 (α+β) 열처리 후 냉간압연을 하였다. P 3 공

정은 세가지 공정에 반해 m onotectoid (Zr - Nb , 620±10℃) 이하의 570℃ 에서 열간압연 후 다시

592℃ 에서 열처리와 냉간압연을 2 회 반복하였다. P 4 공정은 700℃ 에서 열간압연 후 680℃-

592℃ 에서 열처리와 냉간가공을 3회 반복하였다. 최종적으로 4 가지 공정에 의해 제조된 판재는

잔류응력을 제거하기 위해 450℃ 에서 24 시간 동안 열처리되었다. 제조 후 합금의 화학분석결과

는 표 1 에 나타내었다.

미세조직관찰

본 실험에 사용된 시편의 미세조직을 조사하고자 Sim en s 의 X -선 회절기와 Jeol 2000- F X - II

의 투과전자현미경을 이용하였다. X -선 회절시험은 30- 50 범위에서 실시하였으며 투과전자현미경

을 통한 분석은 최종시편을 #1500 까지 연마한 후 10%과염소산과 90%의 메탄올 혼합용액을 이용



하여 20V , - 40℃ 조건하에서 전해연마를 행한 후 수행하였다.

석출물을 분석하기 위해 r eplica 방법이 사용되었다. 시편을 연마 후 70%의 그리세린과 20%의

불산, 10%의 질산 혼합액에서 에칭 후 200Å 정도의 두께로 카본을 코딩한다. 코팅면 위에 제라

틴을 다시 코팅 후 시편으로부터 카본과 제라틴 층을 분리한 후 최종적으로 제라틴을 제거하여

카본층만 얻어 EDX로 분석하였다.

인장실험과 크립실험

인장실험은 0.25 m m/ m in . 의 cross head 속도로 300℃ 에서 수행되었으며, 이때 사용된 시편

은 그림 1 과 같이 A ST M E8- 93 규격에 준하여 게이지 길이 25m m 를 가진 판형 시편이었다.

크립시험은 Applied T est Sy stem 사의 크립시험기를 이용하여, 120MP a 의 일정하중과 400±1℃

온도에서 크립변형량을 LVDT (Lin ear Variable Differ ent ial)로 측정하였다.

3 . 실험결과 및 고찰

미세조직

그림 2 는 4 가지의 다른 제조공정에 의해 제조된 Zr - 2.5Nb 합금의 미세조직을 나타낸다. P 1

공정은 그림 2 (a ) 에서와 같이 열간압연시의 심한 소성변형으로 α- Zr 이 압연방향으로 길게 늘

어져 있으며, α- Zr 와 α- Zr 사이에 β- Zr 입자들이 길게 늘어져 있는 전형적인 CANDU 압력관

의 미세조직을 나타낸다. α- Zr 내부에는 그림 3 과 같이 심한 소성변형으로 많은 < a > 전위들이

subcell 을 형성하고 있으며, < c> 전위들도 일부 관찰된다. β- Zr 은 carbon replica 방법으로

EDX 분석 결과, 표 2 와 같이 48.9at .%Nb 함유하고 있다. 일반적으로 열간압연온도는 α- Zr 와

β- Zr 의 부피분율과 조성을 결정하기 때문에, 800℃ 에서 압출하는 CANDU 압력관에서 β- Zr

은 약 20%Nb 을 함유하고 있다 [6, 7]. 그러나 P 1 공정에서는 Nb 함량이 2 배 정도로 높게 측정

되었지만, 그림 5 의 X - ray 회절실험결과는 2θ=35.79 에서 (110) 의 회절피이크가 관찰되므로 준

안정상의 β- Zr 임을 확인할 수 있다.

P 2 공정은 최종 냉간가공에 앞서 (α+β) 의 이상영역에서 급랭 열처리로, 그림 2 (b ) 에서와

같이 등축정의 결정립자가 큰 prim ary α- Zr 와 미세한 판상의 변태된 α - Zr 으로 구성되어 있

어, P 1 공정과는 완전히 다른 미세조직을 보여준다. β- Nb 은 prim ary α- Zr 입자내에서는 관찰

되지 않았지만, 그림 4 (f ) 과 같이 변태된 α - Zr 입자들의 경계에만 주로 조그만 알갱이들의 띠

같이 석출하였다. 이들의 정량적인 분석은 표 2 에서와 같이 Zr - 61.8at .%Nb 이다. P 2 공정의 β

- Nb 입자는 P 1 공정의 β- Zr 보다 Nb 함량이 약간 증가하였으나, 그림 5 에서 회절피이크는 관

찰되지 않았다.

P3 공정은 그림 2 (c) 에서와 같이 α- Zr 입자가 심하게 변형된 미세조직을 갖고 있다. 왜냐하

면 열처리 온도가 m on ot ect oid 온도 (620℃) 이상으로 증가된 적이 없기 때문이다. 반면에 P4 공정

은 그림 2 (d) 에서와 같이 변형된 결정립이 재결정되면서 재결정입자의 내부에도 석출물이 잔류

하였고, 재결정이 되지 않은 결정입내에는 많은 수의 전위 및 석출물이 존재하였다. 다시 말해 부

분 재결정이 일어났다. 이것은 F e 첨가로 그 만큼 재결정 속도가 빠르게 진전되었기 때문이다.

P3 공정의 β- Nb 은 표 2 에 나타낸 바와 같이 P 1 과 P 2 의 β- Zr 이나 β- Nb 에 비해 조대



하였으며, 이들의 조성분석을 위해 EDX 분석결과, 석출물은 Zr - 81.8at .%Nb 이었으며, 그림 5 의

X - ray 회절실험결과와도 일치하였다.

기계적성질

그림 6 은 4 가지 다른 제조공정에 의해 제조된 판재의 300℃ 에서의 인장강도 및 변형량을

나타낸다. P 1 과 P 2 공정은 300℃ 에서 높은 인장강도를 갖고 있는 반면에, P3 와 P4 공정은 높

은 연신률을 나타낸다. 이것은 그림 2 의 미세조직으로부터 P 3 와 P4 공정은 열처리와 냉간압연

의 반복으로 많은 부피의 재결정조직을 갖고 있는 반면에 P 1 과 P 2 공정은 열간압연시 형성된 조

직이 변화되지 않고 용질이 과포화되었기 때문이다. 특히 P 2 공정은 α+β 영역에서 급냉으로 형

성된 α - Zr 때문에 인장강도가 P 1 보다 높게 측정되었다.

그림 7 는 4 가지 다른 제조공정에 의해 제조된 판재의 350℃- 400℃ 에서의 크립변형량을 나타

낸다. P 1 공정이 가장 크립변형량이 작았으며, P 3 와 P4 공정이 가장 큰 크립변형을 나타낸다. 이

것은 표 2 에서와 같이 Zr - 2.5Nb 합금에서 4 가지 공정의 석출물은 주로 β- Zr 이나 β- Nb 이기

때문에, 기지내의 용질의 고용도 변화는 주로 Nb 에 의해 결정되기 때문이다. 즉, Nb 는 제조공

정의 변화에 따라 석출물 형태로 기지를 빠져나가므로, Nb 고용도는 P 1- P 2- P 4- P3 순으로 감소한

다. P erov ic [8] 은 CANDU Zr - 2.5Nb 압력관에서 β- Nb 의 Nb 함량이 46.7% 일 경우 기지의

Nb 고용도는 약 0.6%Nb 라고 보고하고 있다. 따라서 기지의 Nb 고용도 관점에서 크립저항성은

P3- P4- P 2- P 1 순으로 증가하기 때문에 실험적 결과와도 잘 일치한다. 단지 P 2 공정에서 석출물의

Nb 함량이 P 1 공정에 비해 높지만, 이것은 P 2 공정의 석출물은 국부적으로 α - Zr 내의 입계에만

국부적으로 분포하기 때문이다.

4 . 결론

4 가지의 다른 제조공정에 의해 제조된 Zr - 2.5Nb 합금에서 제조공정에 따른 크립과 인장특성

은 다음과 같다.

1) P 1 공정은 높은 인장응력과 낮은 크립변형을 갖는 최적의 제조공정을 나타낸다. 이것은 기지내

의 Nb 고용도가 높기 때문이며, 반면에 기지내의 낮은 Nb 고용도를 갖는 P3 와 P4 공정은 낮은

인장강도와 높은 크립변형을 나타낸다.

2) P 3 와 P4 공정에 의해 형성된 조대한 석출물은 β- Nb 평형상이다. 또한 P 1- P 2- P4- P3 순으로

β-상에 고용된 Nb 는 증가한다.
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T able 1. An aly zed chem ical com position of Zr - 2.5Nb alloy s

E lem ent Zr Nb O

Zr - 2.5Nb b al. 2.5- 2.6 1240- 1490

F ig . 1. Dim en sion of ten sile an d creep t est specim en .



F ig . 2. T EM microstru ctures of Zr - 2.5Nb alloy s m ade by 4 differ ent m anufacturin g proces ses .



F ig . 3. T EM m icrostru ctures of Zr - 2.5Nb alloy s m ade by P 1 proces s ; (a ) < a> type dislocation ,

(b ) < c> type dislocat ion , (c ) subcell st ru cture.

T able 2. T exture coefficient and m icroch em ical com posit ion of β- ph ase m easured by replica

m ethod in as - r eceiv ed Zr - 2.5Nb alloy s .

Processes
Precipit ate size Com position (Nbat .% ) Kearn s Numb er

(μm ) Replica D.P fN fR fT

P 1 0.01∼0.04 48.9 44.8* 0.33 0.24 0.42

P 2 < 0.02 61.8 64.5* 0.49 0.16 0.35

P3 0.05∼0.1 81.8 - 1 0.63 0.07 0.30

P4 0.04∼0.1 80.8 - 0.66 0.08 0.26

* In order to determine the Nb composition of β - Zr, the lattice constant of β - Zr calculated from diffr action pattern
taken from Fig . 4 (b ) and (e). T hen β - Nb content w as determined from the follow ing equation , aβ =3.5872- 0.00285×

[at .%Nb].



F ig . 4. T EM microstru ctures of Zr - 2.5Nb alloy s m ade by (a )- (c ) P 1 process an d (d )- (f) P 2

process .



F ig . 5. XRD pat tern s of as - r eceiv ed Zr - 2.5Nb alloy s in the rollin g n orm al plan e.

F ig . 6. T en sile propert ies of Zr - 2.5Nb sheet s w ith m anufacturin g processes at 300℃.



F ig . 7. T emperature depen dence of creep of Zr - 2.5Nb alloy s in the load of 120MP a.
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