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Kurzfassugg

Am Grundwerkstoff und an Schweissverbindungen des SNR-Strukturmaterials
X6CrNi 18 11 (DIN 1.4948) wurden im Temperaturbereich 550° C bis 750° C
Zeitstandversuche bis zu Standzeiten von 2 30 000 Stunden durchgeflihrt. Die
Ergebnisse zum Zeitstandfestigkeits— und Kriechverhalten stlitzen experimentell
die der Auslegung zugrunde liegenden Werkstoffkennwerte ab und erlauben eine

Extrapolation auf anlagenrelevante Einsatzzeiten.

Die Struktur im Grundwerkstoff der gebrochenen Zeitstandproben wurde licht- und
transmissionselektronenmikroskopisch untersucht und teilweise quantitativ
ausgewertet. Die an den Korngrenzen und im Korn gefundenen Ausscheidungen
geh8ren alle dem Typ M23C6 an. Thre an Gitterfehlstellen gebundene Nukleation
ist abhiingig von der Versetzungskonfiguration und -bewegung. Es besteht daher
eine Wechselwirkung zwischen Kriechvorgang und Ausscheidungsbildung, welche die
Abweichung des Verlaufs von log'épmin vs. log G% von einer Geraden erkldrt und
sich im Verlauf der Duktilit#tkennwerte nachweisen l8sst. Die sich in
Konkurrenz zu den Matrixausscheidungen bildenden Korngrenzenausscheidungen

beglinstigen den interkristallinen Bruch.




Abstract

Creep~rupture-tests and microstructure-investigations on the SNR-300 struc-
tural-material X6CrNi1811 (DIN 1.4948) in the frame of the "Extrapolation-

Program" (Final report)

The austenitic stainless steel X6CrNi 1811 (DIN 1.4948) which is used as a
structural material for the German Fast Breeder Reactor SNR 300 was creep-tested
in a temperature range of 550-750° under base material condition as well as
welded material. The results of the creep-rupture-strength and creep-behaviour
up to 2 30 000 hrs support experimentally the extrapolation up to operating

105 hours.

v

times

The microstructure in the basic material of the broken test-specimens was
studied by light and transmission electron microscopy and partly evaluated in a
quantitative form. All precipitates found at the grain boundaries and inside
the grains belong to the type M23C6' Their nucleation is bound to the defects
of the cristal lattice and hence depends on the configuration and movement of
the dislocations.Therefore a mutual correlation between the creep-process and
the nucleation of precipitates exists. This explains the divergence of the

plot log € vs. log %, from a straight line and influences the ductility

min
values. The precipitates at the grain boundaries, which nucleate in competition

with the matrix precipitates favour the intercrystalline rupture.

-

Resumen

Comportamiento a la fluencia lenta y estudios microestructurales del acero
X6CrNi1811.DIN 1.4948 (material de estructura para el reactor SNR-300) en el
"Programa de Extrapolacidén" ( Informe - final)

Se han llevado a cabo ensayos de larga duracion en el material de estructura del
reactor rapido aleman SNR 300, X6CrNi 1811 (DIN 1.4948) tanto en el material
base como en el material soldado. El rango de temperaturas de ensayo fue
550-750° ¢ alcanzandose tiempos de rotura superiores a 30 000 horas. Los
resultados de resistencia a la rotura y el comportamiento bajo fluencia lenta
apoyan 1los valores que fueron base en el diseno y permiten una extrapolacion a

tiempos reales de servicio.

La microestructura del material base de todas las probetas fracturadas ha sido
-estudiada por microscopia optica y electronica realizandose estudios
cuantitativos. Los precipitados encontrados tanto en matriz como en bordes de
grano oorresponden al tipo M23C6. La nucleacidén de estos precipitados en la red
distorsionada depende del movimiento y de la configuracion de las dislocaciones.
Existe una interacidn entre él proceso de fluencia y el de formacion de
precipitados, la cual explica la desviacidn de la relacion lineal existente
entre log é;min log 60' Este interaccion se acusa tambien en los valores de
ductilidad observados. La formacidon de precipitados en bordes de grano, que se
encuentra en competencia con la formacion de los mismos en matriz, fovorece la

rotura intercristalina.
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1. Einleitugg

Der unstabilisierte austenitische Stahl X6CrNi 1811 ist seit Ende der sechziger
Jahre in Deutschland im Kesselbau auch flir h®here Temperaturen zugelassen.
Aufgrund seiner besseren Schweissbarkeit bei dickwandigeren Teilen ist er bis zu
bestimmten Einsatztemperaturen u.a. eine Alternative zu den stabilisierten

austenitischen Stihlen.

Die verschiedenen Eigenschaften sowie das Kurz- und Langzeitfestigkeitsverhalten
des unter der Werkstoffnummer 1.4948 bekannten Stahles sind durch die Schriften
der Hersteller /1/ und DIN-Norm /2/ bekannt und flir konventionelle

Armendungsfdlle durch positive Erfahrungen best8tigt /3/.

Flr den z.Zt. im Bau befindlichen Schnellen Natriumgektihlten Reaktor SNR 300
wurde dieser Stahl als Anlagenstrukturwerkstoff (Tank, Rohrleitungen usw.)
gewdhlt. Die Verwendung im Reaktorbau erfordert weitere Untersuchungen in bezug
auf spezielle Fragenstellungen, insbesondere dann, wenn im Hochtemperaturbereich
amer ikanische Auslegungsvorschriften Ubernommen werden /4/. Die Auslegung der
temperaturbeanspruchten Strukturteile des Schnellen Brliters beruht wesentlich
auf den Kennwerten aus Zeitstandversuchen. Unabh#ngig von der Datenbasis der
Stahlhersteller zu dem Stahltyp 1.4948 war es notwendig, entsprechende Versuche
an dem speziellen Material durchzuffihren, welches beim Bau des SNR 300 verwendet
wird. Diese Versuche decken in der Regel den Zeitraumlbis zZu lO4 h ab.
Gemessen an der Anlagenlebensdauver von = lO5 h reichten die experimentell
abgedeckten Zeitr8ume flir eine sichere Extrapolation bzw. eine 8konomische
Auslegung nicht aus. Nun ist es experimentell nicht mdglich, vorlaufend oder
baubegleitend Versuche durchzuftihren, die der Anlagenlebensdauer entsprechen.
Allerdings ist es in begrenztem Rahmen m8glich, mit Ergebnissen, die bei etwas
h8heren Temperaturen ermittelt wurden, auf das Verhalten bei etwas niedrigeren

(Retriehatemperatur) =z

TR e = ~ hanhe 4




Fir Versuche am Grundwerkstoff und seine Schweissverbindung wurde deshalb ein
Versuchsprogramm konzipiert, das im Temperaturbereich 550-650° C, Versuche bis

30000 std vorsah ("Extrapolationsprogramm"”).

Dieses Programm wurde im Rahmen der deutsch-spanischen Zusammenarbeit in den
Anlagen der Division de Metalurgia bei der Junta de Energia Nuclear (JEN) in
Madrid im Zeitraum Oktober 1975 bis August 1982 durchgeffihrt. Erg8nzt wurde das
Programm durch Versuche beil 550-650° C und 650-750° C an Material gleicher

Charge des Grundwerkstoffes bei KEK/IMF II.

Zwischenberichte /5/6/7/ gaben Aufschluss tiber den jeweiligen Stand des
Versuchsprogrammes. Der vorliegende Bericht umfasst abschliessend im Teil A die
Ergebnisse der Zeitstandversuche (Autoren Schirra-Solano-Rivas-Seith) und im-
Teil B die Ergebnisse der licht- und elektronenmikroskopischen

Nachuntersuchungen (Autoren Gross-Ehrlich-Barroso).

2. Versuchsmaterial

Das Versuchsmaterial wurde vom Stahlwerk Stidwestfalen in Blechen der Abmessung
500 x 1000 x 20 mm mit der Chargen-Nr.231861 (IA-Bez.: GW 206) geliefert. Laut
Werkszeugnis erfolgte die Erschmelzung im Elektroofen unter der
Markenbezeichnung Vacc. 6-12, Verfahren Ic. Die chemische Zusammensetzung geht
aus Tabelle I hervor. Die Werksanalyse und Kontrollanalyse von IA sind der
SNR-Spezifikation und der allgemeinen Richtanalyse des VDEH (Verein Deutscher

Eisenhlittenleute) gegenlibergestellt.

Die Endw8rmebehandlung wurde vom Lieferanten unter Betriebsbedingungen
ausgeftihrt und umfasste ein LBsungsgllihen zwischen 1000-1080° C mit
nachfolgendem Abschrecken. Das Mikrogeflige ist in Bild la-c dargestellt und ist

reprdsentativ flir die im weiteren Verlauf benutzte Bezeichnung
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Grundwerkstoff-Anlieferzustand.

Die Korngr8sse nach ASTM liegt zwischen 3-5. Die Hirte liegt bei der Querprobe

zwischen 147-157 und bei der L¥ngsprobe zwischen 134-140 (HV30).

Von den Blechen wurden Streifen der Abmessung 20 x 20 x 200 mm abgeschnitten,
aus denen die Proben herausgearbeitet wurden. Als Probenform kamen
Gewindekopfproben # 8 x 50 mm (do X LO ) wie im Bild 2-A dargestellt, zum

Einsatz.

Flir die Prlifung der Schweissverbindung wurden mit 30° - Flanken versehene Bleche
der Abmessung 1000 x 350 x 20 mm durch WIG- und E-Handschweissung in 7 Lagen
(X-Naht) miteinander verbunden. Das Schweissprotokoll ist als Tabelle 2
beigegeben. Von den geschweissten Blechen wurden ebenfalls Streifen der
Abmessung 20 x 20 x 200 mm abgeschnitten, aus denen die gleiche Probenform wie
beim Grundwerkstoff (Bild 2A) herausgearbeitet wurde. Aus dem Bereich des
Grundwerkstoffes links und rechts der Schweissverbindung wurden Proben der Form

B (do b4 LO = ( 5 x 25 mm) herausgearbeitet.

Bild 2 zeigt unter C und D noch zwei weitere Probenformen. Form C ist eine
Stundenglas-Probe, wie sie flir low-cycle-fatigue-Versuche verwendet wird. Es
liegen auch Zeitstandversuchsergebnisse der gleichen Charge mit dieser
Probenform vor, auf die Bezug genommen wird. Ebenso wird Bezug genommen auf
Ergebnisse an geschweissten Proben der Form D, die flir Zeitstandversuche unter

strémendem Natrium speziell ausgeftihrt ist /10/.

Ein Vergleich der Versuchsergebnisse verschiedener Probenformen beim
Grundwerkstoff ist unproblematisch. Bei den geschweissten Proben jedoch ist der
Anteil der Schweisszone in der Messlinge bzw. am Probendurchmesser sehr

unterschiedlich.




Im Bild 3 ist masstabgerecht die Lage der Probenformen ins Ausgangsmaterial
projiziert und zeigt den Anteil der Schweisse in der Messl8nge. Bei der Probe
@ 8 x 50 mm (JEN-Versuche) besteht der gr8sste Teil der Messlinge aus
Grundwerkstoff und in der Mitte aus Schmelzgut der WIG-geschweissten Wurzellage
(Geflige c) mit Schweissgut der Fllllagen (Geflige b). Zu beiden Seiten der
Schweissnaht ist eine wlrmebeeinflusste Zone von ca. 0.7 mm Breite mit grobem

Korn erkennbar (Geflige e).

Bhnlich im Durchmesser ist der Anteil des Schweissgefliges bei der Probe

@ 8.8 x 21 mm (GRIM-Probe), jedoch, und das ist der wesentliche Unterschied,
liegt die Schweisse im Bereich des kleinsten Durchmessers und hat somit einen
wirksameren und auch gr8sseren Anteil an der Messl8nge. Bei der Probenform D
mit nur 4 mm Durchmesser besteht die Schweissnaht nur aus Schmelzgut der

Wurzellage (Geflige c) + wlrmebeeinflusste Zone (Geflige e).

Der Harteverlauf l8ngs und quer in der Schweissnaht ist im Bild 4 dargestellt.
Gegenllber dem Grundwerkstoff liegen die Hirtewerte in der Schweissnaht und

insbesondere in der Mittelzone mit dem Schmelzgut der Wurzellage, h&her.

Die Bestimmung des (5-E%rrit-Gehaltes in der Schweissverbindung ergab je nach

Untersuchungsmethode und Labor Werte zwischen 1.5 - 6.6 % /8/.

Die gefertigten Zeitstandproben (Form A) mit der Schweisse in der Messlinge
wurden bei der JEN vor dem Einsatz r¥ntgenografisch untersucht. Nach ASTM-E
142-72 Norm k8nnen Fehler von 0.4 mm Durchmesser und 0.2 mm Tiefe bestimmt

werden. 2 Proben wiesen Fehler auf und wurden ausgesondert.

Zur Charakterisierung des Grundwerkstoffes und der Schweissverbindung sind im
Bild 5 die Zugfestigkeitseigenschaften der Charge GW 206 flir den
Temper aturbereich rT-900° C dargestellt, wie sie von der Firma Interatom

ermittelt und in /8/ publiziert wurden. Insbesondere im Hinblick auf die
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Streckgrenze <50 2 (Rpo 2 ) decken sich die Werte sehr gut mit den Ergebnissen

des VDEH an diesem Stahl /5/ und eigenen Werten an anderen SNR-Chargen.

3. Versuchsdurchfilhrung

Die Versuche im Extrapolationsprogramm wurden an Gewindekopfproben durchgeftihrt,
die Bber eine Eebelllbersetzung (1:15) durch Gewichte belastet werden. Die
Proben sind, als Messl8ngenbegrenzung, mit umlaufenden Messkragen versehen, an
denen das Messgastfnge der induktiven Wegaufnehmer befestigt wird. Diese
Wegaufnehmer erlauben eine kontinuierliche Registrierung des Kriechverlaufes mit
einer AuflBsung von 2am (= 0.004%). Als Heizquelle dient ein 3-Zonen-Heizofen,
dessen einzelne Zonen separat regelbar sind. Dadurch ist die Versuchstemperatur
iber die Probenlfnge konstant. Die Schwankung tber die Versuchszeit liegt bei
120 C. Die Kontrolle der Versuchstemperatur erfolgt durch drei liber die
Probenlinge verteilte Pt/Rh-Pt-Thermoelemente. Die Anlagen bei KfK/IMF und
JEN/Div. de Met; sind von gleicher technischer Ausstattung (Bild 6). Der

Aufbau der Teststrecke geht aus Bild 7 hervor.

Das Programm wurcle so konzipiert, dass bei den verschiedenen Prliftemperaturen
die Versuchsspanrungen sich genligend weit liberlappen und max. Standzeiten von
etwa 30 000 h erreicht werden (Bild 8). Die Versuche bei 550° C sind eine
Ergdnzung der zahlreichen, bisher im SNR-Konsortium durchgeflihrten
Zeitstandversuche /4/8/9 uﬁd eine Erweiterung des bisher experimentell

abgedeckten Stand:zzeitbereiches.

In einer ersten Phase wurden die Versuche bis zu 5000 h Standzeit durchgeflihrt,
um anhand dieser Ergebnisse die Versuchsspannungen flir die Langzeitversuche

festzulegen.
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Teil A

4. Versuchsergebnisse-Zeitstandversuche

4.1. Stand des Versuchsprogrammes

Die an der Charge GW 206 bis Juni 1984 an Proben des Grundwerkstoffes und der
Schweissverbindung ermittelten Standzeiten sind im Bild 9 in Abhdngigkeit von
der Versuchsspannung aufgetragen. Im oberen Teildiagramm flir den Grundwerkstoff
sind neben den Werten der JEN-Versuche an # 8 x 50 mmmProbéh (dO X Lo ) noch die
Werte der KfK-Versuche an @ 5 x 25 mm—Proben und ¢ 8.8 x 21 mm GRIM-Proben
eingezeichnet. Ferner das bisher im SNR-Konsortium erarbeitete Streuband flir
diese Charge., Diese Ubersichtliche Darstellung zeigt, dass das angestrebte Ziel
des Extrapolationsprogrammes flir den Temperaturbereich 550-700° C erreicht bzw.
sogar Uberschritten wurde, nfmlich den Standzeitbereich bis 30 000 h

(ca. 3.5 Jahre) experimentell abzudecken. Ersichtlich ist auch, dass in bezug
auf die Standzeit kein signifikanter Einfluss der Probenform erkennbar ist. Die
bei 550° ’ 600O und 650° C noch laufenden Versuche bei kleineren
Versuchsspannungen werden weitergeflihrt und zusammen mit Langzeitversuchen
anderer Chargen des Stahles 1.4948 unter einem anderen Programmtitel in Zukunft
weiter verfolgt. Das untere Teildiagramm enth#lt die Standzeiten der
geschweissten Proben. Hier wurde bei 550° C das Ziel mit 30 000 h Standzeit
erreicht. Bei 600° und 650° C, insbesondere wegen der beiden "Ausreisser" bei
650° mit 11 und 6 kp/mm2 , nur Knapp. Mit eingezeichnet sind Standzeitwerte bei
550° ¢ von geschweissten Proben der Abmessung @ 4 x 20 mm (Form D-Bild 2), wie
sie in Natriumkreisl8ufen untersucht werden /10/. Die Standzeiten dieser in
Normalatmosphdre gefahrenen Proben liegen unter denen der Proben mit # 8 mm
Durchmesser. Dies wird aus Bild 3 verstindlich, besteht doch bei # 4 mm die
Schweisse nur aus dem zentralen Schmelzgeflige, wohingegen die @ 8 mm-Proben noch
weiteres Material der Flillagen aufweist. Daher ist auch versténdlich, dass der

Wert der GRIM-Proben @ 8,8 mm bei 18 kp/mm2 im Bereich der JEN-Proben mit 2 8 mm




liegt.

Die Tabellen IV-X enthalten alle bisher erzielten Versuchswerte einschliesslich

der GRIM- und NaZ-Proben des KfK zu dieser Charge.

4.2 Belastungsdehnung

Hier sei zunichst auf ein typisches Merkmal der austenitischen St#hle im nur
thermisch behandelten Zustand hingewiesen, nfmlich auf die relativ niedrige
Streckgrenze Rp0.2 . Im Falle des hier betrachteten Stahles X6CrNil8ll liegen
die Werte flir RPO.Z im Temperaturbereich 500-750° C zwischen 110-80 MPa flir den
Grundwerkstoff. D.h., die im Extrapolationsprogramm angewendeten
Versuchsspannungen flihren bei 550° ¢ und 600° C und teilweise auch bei
650-750° C bei Versuchsbeginn zu plastischen Verformungen > 0.2% und damit zu
einer Verfestigung des Wérksﬁoffes. Dies geht deutlich aus Bild 10 hervor, in

dem die Werte flir die Belastungsdehnung 56 in Abh8ngigkeit von der jeweiligen

Versuchsspannung aufgetragen sind.

Proben des Grundwerkstoffes erfahren bei Versuchsspannungen 2 100 MPa bei
Versuchsbeginn plastische Verformungen »0.2%, die bei 280 MPa bis zu 10%
betragen. Die geschweissten Proben zeigen aufgrund des Schweissnahtanteils mit
h8herer Festigkeit bei gleichen Versuchsspannungen etwas niedrigere plastische
Ver formungsbetrfge. Hier macht sich allerdings sehr stark die Probenform
bemerkbar mit ihren unterschiedlichen Anteilen von Schweissgut in der Méssl&nge.
So liegen die GRIM-Proben (Form C), deren kleinster Querschnitt nur aué;
Schweisse besteht, mit ihren Belastungsdehnwerten erheblich unter den Werten der
geschweissten § 8 x 50 mm-Proben (Form A). Die Na-Vergleichsprobe mitiﬁ 4 x 20
(Form D) liegt dazwischen. Als Bezugspunkt flir den jeweils elastischen Anteil
sind nach dem Hook”schen Gesetz & = f5/E zwel Gerade eingezeichnet fﬁrjE—Module

von 200 und 150 kN/mn® (RT bis 750° C).




4.3 Zeitstandfestigkeit und Zeit-Dehngrenzen

In den Diagrammen 11-19 sind flir jede Prliftemperatur die Zeit-Dehngrenzen
(0.1-5%) und die Standzeit in Abh3ngigkeit von der Versuchsspannung
eingezeichnet. Bei den angegebenen Zeit-Dehngrenzen handelt es sich um reine
Kriechbetr8ge ohne die Belastungsdehnung, die im Bild 10 und in den
Wertetabellen IV-X separat aufgeffihrt ist. In diesen Tabellen ist zus8tzlich zu
den Bildern 11-19 noch der Wert flir 10% Kriechdehnung angegeben, soweit er

gemessen wurde.

Fir 550° C’Prﬁftemperatur und Proben des Grundwerkstoffes sind die Werte im
Bild 11 zusammengestellt. Wie schon erw8hnt, sind die im Rahmen des
Extrapolationsprogrammes durchgeflihrten Versuche bei 550° C eine Ergdnzung zu
Versuchen aus anderen Programmteilen. So enthdlt das Bild 11 neben den
JEN-Versuchen an § 8 mm-Proben auch die Werte der KfK-Versuche an @ 5 mm— und
¢ 8.8 mm-Proben. Der besseren Bbersicht wegen sind neben den Standzeiten nur
die Werte flir 0.2-1-2% Dehnung eingetragen. Unabh8ngig von der Probenform
ordnen sich die Werte in einer geringen Streubreite gut um jeweils eine
Mittelwertkurve ein.

Bei 600° C wurden nur Versuche mit # 8 mm-Proben bei der JEN gefahren (Bild 12).
Hier und bei den néchsten, h8heren Priiftemperaturen zeigt sich, dass mit
zunehmender Standzeit die Zeitstandfestigkeitskurven einen stdrkeren Abfall
aufweisen als die Zeit-Dehngrenzen—Kurven. Die Ursache ist eine Abnahme der
Duktilit8t und somit eine Verklirzung des terti8iren Kriechbereiches, wie in dem

Kapitel 4.6 noch gezeigt wird.

Die noch laufenden Versuche bei 550° C (13-=12~10 kp/hnF ) und 600° C

(6-7-8 kp/hn? ) decken experimentell den Zeitbereich b:'Ls‘é 105 std ab.

In Bild 13 und 14 sind flir 650° zur besseren Bbersicht die Werte flir
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7 8 mm-(JEN) und @ 5 mmProben (KfK) getrennt dargestellt. Flir Zeiten >10% h
sind die Mittelwertkurven praktisch deckungsgleich. Bei 700° ¢ und 750° C
wurden nur beim KfK Versuche mit @ 5 mm-Proben gefahren (Bild 15 und 16). Diese
Versuche zielten vor allem darauf ab, Aussagen zur Spannungsabhdngigkeit der
minimalen Kriechgeschwindigkeit éfﬁdn machen zu k¥nnen flir einen
Temperaturbereich, der fiber den des ursprlinglich konzipierten
Extrapolationsprogrammes hinausgeht. Daher rlthrt auch die dichte Belegung des
Spannungsintervalls. Dies wiederum vermittelt einen guten Eindruck von der

Streubreite der Messergebnisse innerhalb einer Charge.

Ein st8rkerer Abfall der Zeitstandfestigkeitskurven gegeniiber den
Zeit-Dehngrenzkurven verfndert auch das Zeit-Dehngrenzen-Verhdltnis Rpe‘ /Rm
(bei vorgegebener Standzeit) bzw. das Zeitverhiltnis tpg‘/tm (bei vorgegebener
~Spannung). Das Zeit-Dehngrenzen-Verh8ltnis gibt den technisch nutzbaren Anteil
der Zeitstandfestigkeit bzw. der Bruchzeit an und ist gleichzeitig ein Mass flir
den "Sicherheitsabstand" zwischen einer tolerierbaren Deformation und dem Bruch.
Die folgende Tabelle gibt flir den Grundwerkstoff die Verh#ltniswerte Rpl% / Rm

bei 10% h und 10* h £lir den Temperaturbereich 550° ¢ - 750° C an.

R 1s /Ry (10% n) Rogs /Ry (10* )
550° C 0.70 0.68
1600° C 0.64 0.74
650° C 0.67 0.76
700° ¢ 0.67 0.78
750° ¢ 0.70 0.81

Entsprechende Werte an 3 anderen SNR-Chargen, die noch nicht ver&ffentlicht

wurden, zeigen fjr‘104 h durchweqg hhere Werte als flir 103 h, jedoch mit

steigender Priiftemperatur abnehmende Werte,‘die im Temperaturbereich 500-800° C




zwischen 0.87-0.59 liegen.

Versuche an geschweissten Proben wurden im Rahmen des EP-Programmes nur bei der
JEN bei 550-600-650° C an ¢ 8 mm-Proben durchgeflihrt. Die Werte ffir Standzeit
und Zeit-Dehngrenzen sind in den Bildern 17-19 dargestellt. Hier macht sich
schon der stdrkere Abfall der Zeitstandfestigkeitskurve gegenliber den
Zeit-Dehngrenzen-Kurven als Folge des frliher einsetzenden Duktilit#tsabfalles ab
550° C bemerkbar . Das flihrt u.a. dazu, dass die 30000 std-Marke bei 600° C und
650° C nicht wie erwartet bei der vorgegebenen Spannung erreicht wurde. Ferner

ist der Versuch 650° C-11 kp/hn? als "Ausreisser" zu betrachten.

4.4 Bruchverhalten der geschweissten Proben

Die Darstellung im Bild 20 verdeutlicht die Lage des Bruches bei den Proben mit
Schweissnaht. Bei 550° brachen alle Proben und bei 600° die Probe mit der
klirzesten Standzeit (194 h) in der Schweissnaht bzw. im Bbergang
Schweisse—Grundwerkstoff. Bei Standzeiten 2 103 std und bei 650° brachen alle
Proben im Gruﬁdwerkstoff, teilweise mit einer 2. Einschnlirung. Lediglich der
Versuch 650° - 6 kp/hn? = 12000 h, der auch in seinen Ubrigen Kennwerten als
"Ausreisser" anzusehen ist, weist wieder den Bruch in der Schweisszone auf.
Eine genauere Betrachtung des Bruchverhaltens mittels licht- und
rasterelektronenmikroskopischer (REM) Untersuchungsmethoden, unter Einbeziehung

von geschweissten Proben des ZSMO- und AUSOL-Programmes wird Gegenstand einer

weiteren Arbeit sein.

4.5 Vergleich Grundwerkstoff-Schweissverbindung

Als Vergleich Grundwerkstoff zu geschweissten Proben sind im Bild 21 die
auslegungsrelevanten KennarBssen 1%-Zeit-Dehngrenze und Standzeit einander

gegenllbergestellt. Bei 550° ¢ (Teilbild a) liegt die Zeitstandfestigkeit des




Grundwerkstoffes durchweg 10 MPa Uber der der geschweissten Proben. Dagegen
liegt die 1% Zeit-Dehngrenzen—Kurve der geschweissten Proben 20-30 MpPa tiber der

Rurve flir den Grundwerkstoff.
Bei 600° C und 650° C ergeben sich gleiche Zeitstandfestigkeitswerte flir

Grundwerkstoff und Schweissverbindung, jedoch weiterhin um 15-25 MPa bessere

Werte der Schweissverbindung f£ir 1% Dehnung. (Teilbilder bic).

4.6 Bruchdehnung und Brucheinschnfirung

Die Duktilit8tskennwerte Bruchdehnung Au (§) und Brucheinschnlirung Zu (¥) sind
in den Bildern 22 und 23 in Abh#ngigkeit von der Standzeit aufgetragen.
Frgdnzend flir den Grundwerkstoff ist im Bild 24 die reine Kriechdehnung

&

£ = A.u - 66 dargestellt.

Bisher war der Kenntnisstand der, dass die Duktilit#t der Proben des
Grundwerkstoffes bei 550° bis 104 h ziemlich standzeitunabhlngig war. Mit
steigender Priiftemperatur wird das Material zwar duktiler, jedoch setzt zu immer
frliheren Zeiten ein Abfall ein, sodass die Werte flir 600° - 700° ¢

Priiftemperatur bei l#ngeren Standzeiten noch unter den 550° — Werten liegen.

Durch die in der Zwischenzeit angefallenen Langzeitwerte (Hn 215000 h), unter
Einbeziehung der GRIM-Proben (# 8.8 x 21 mm), zeigt sich, dass auch bei 550° ¢
eine Abnahme der DuktilitAt zu beobachten ist. So fallen die Bruchdehnungswerte
von 20-29% auf rd. 17% bei 20000 h und auf 13% bei 48000 h ab. In gleicher
Weise nimmt die Brucheinschnlirung bei 550° C von rd. 25% auf 15% ab. Zwar
wurden die Werte flir 48000 h an einer GRIM-Probe mit einem Messlingenverhdltnis
von 2.5 x d_ ermittelt, jedoch liegen auch im Standzeitbereich 10° - 10* h die

Werte dieser Probenform im Bereich der Werte mit @ 8 und @ 5 mm Durchmesser, die

ein Messlingenverhltnis von 6 x do bzw. 5 x do aufweisen. Die Bilder 22a und




23a zeigen beim Grundwerkstoff die Tendenz, dass sich die DuktilitHtskennwerte

4 ) im Bereich 10-15% einpendeln.

im Temperaturbereich 550-750° C flir Zeiten > 10
Nicht wesentlich anders ist die Aussage, wenn man die reine Kriechdehnung 6}
betrachtet, (Bild 24) also ohne die Belastungsdehnung éi)’ die ja in dem Wert
flr die Bruchdehnung A enthalten ist. Die Belastungsdehnung erreicht merkliche
Betrdge (g 10%) bei den hohen Versuchsspannungen, also kurzen Standzeiten. Dies
flhrt dazu, dass in den Bereichen, wo die Bruchdehnung weitgehend
standzeitunabhdngig ist (s. Bild 22a) die Kriechdehnung leicht zunehmend ist.
Bei den jeweils l8ngeren Standzeiten, also kleineren Versuchsspannungen, liegen
die Werte flir Ek)unter 1%, sodass flir Zeiten > 104 h die Darstellungen in Bild

22 und 24 deckungsgleich sind.

Bei den geschweissten Proben zeichnet sich ein 8hnliches Bild ab, obwohl die
Ergebnisse nicht so zahlreich sind. Die Bruchdehnungswerte liegen absolut unter
denen des Grundwerkstoffes. Allerdings kann man diese Dehnung nicht allein der
Schweisse zurechnen, weil die Messl8nge der Proben (50 mm) zum gr®ssten Teil aus
Grundwerkstoff besteht. Die Voruntersuchung der Schweissprobe ergab ferner eine
wesentlich h8here Hirte flir die Schweisszone, sodass die geringeren
Bruchdehnungswerte der Schweissproben auf den Anteil der Schweisse mit ihrem
geringeren Verformungsvermgen zurlickzuflihren ist. Auch bei den geschweissten
Proben besteht die Tendenz, dass die Bruchdehnungswerte bei tm > lO4 h sich im
Bereich 4-8% einpendeln, wobei allerdings bei geschweissten Proben eher mit
einem verformungsarmen Bruch gerechnet werden muss, wie der Versuch

650° C-12000 h zeigt.

Die Brucheinschnlirungswerte liegen in einem breiteren Bereich. Das hingt davon
ab, ob der Bruch in der Schweisszone oder im Grundwerkstoff erfolgte. Bei
550° und 600° C <'lO3 h erfolgt der Bruch in der Schweissnaht mit entsprechend

ger ingerer Einschnlirung.
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3 h und 650° C liegt der Bruch im Grundwerkstoff und es werden

Bei 600° C, > 10
gr8ssere Z, ~Werte gemessen. Lediglich der Versuch 650° C-12000 h wiederum
Zeigt einen Bruch in der Schweisse und demzufblge einen extrem kleinen

Brucheinschnlirungswert (Bild 23b).

4.7 Kr iechvérhalten

Die Verwendung von induktiven Wegaufnehmern direkt an der Probe erlaubt eine
exakte Erfassung des Kriechverlaufes bis weit in den tertilren Kriechbereich

bzw. bis zum Bruch.

Bei Arwendung der Norton”schen Kriechbeziehung /11/ der Form & = k x &" ist

die Spannungsabhdngigkeit der sekundiren bzw. minimalen Kriechgeschwindigkeit

€pmin
wird, geht man davon aus, dass bei Versuchen mit konstanter Last ein Bereich mit

von Bedeutung. Wenn von sekunddrer Kriechgeschwindigkeit gesprochen

konstanter Verformungsgeschwindigkeit vorliegt. Bei einfachen Legierungen und
geringerer AuflBsung des Kriechverlaufes liegt dann die sogenannte klassische

Kriechkurve vor, die sich in drei Kriechbereiche unterteilen 1l8sst. (Bild 25).

Tatsdchlich zeigt sich aber bei den komplex aufgebauten hochwarmfesten St8hlen
und bei Verwendung entsprechend empfindlicher Mess-Systeme und Anwendung
verbesserter Auswerteverfahren, dass verschiedene Ausbildungsformen von
Kriechkurven auftreten, wie sie im Bild 25 von A-D schematisch dargestellt sind.
Kriechkurven vom Typ A und B treten in der Regel bei den h®heren
Versuchsspannungen auf, also wenn die Belastungsdehnung mehrere % betr8gt und
somit eine merkliche Matrixverfestigung bei Versuchsbeginn vorliegt. Bei
mittleren Spannungen (=R 50,2 ) und h8heren Temperaturen (= 650° C) Uberwiegen
die Kurven vom Typ C. Der Typ D, mit einer zeitabh#ngigen
Kriechgeschwindigkeitserh®hung, wird bei den jeweils mittleren bis niedrigeren

Ver suchsspannungen und Temperaturen 2 600° C beobachtet und ist eine Folge von




Ausscheidungsvorgdngen, wie die Beschreibung der Strukturuntersuchungen noch
zeigen wird. Die Kriechgeschwindigkeit ist in der Regel in dem ersten
stationfiren Bereich (vor der Unstetigkeit) kleiner als im zweiten station8ren

Bereich.

Die einzelnen Kriechkurven wurden mit Hilfe eines Kurvendigitalisierers in
Verbindung mit einem Kleinrechner analysiert. BAuf diese Weise wird u.a. im
Kriechverlauf in kleinen Schritten die jeweilige Kriechgeschwindigkeit
ausgedruckt. Mit dem Erreichen des kleinsten Wertes (= é’ pmin ) ist auch das
Ende des Primdrbereiches gegeben. Soweit aus den Kriechkurven grafisch E i

pnin
bestimmt wurde, stimmen diese Werte gut mit dem ausgedruckten Wert

[

gsek
des Rechners flr £];min iberein. Diesem Wert und den daraus empirisch

bzw.

abgeleiteten Abh8ngigkeiten ist aber mehr technische als physikalische Bedeutung
beizumessen, wie Ilschner /12/ zu diesem Punkt klar dargelegt hat. Denn dieser
Bereich des minimalen bzw. stationfiren Kriechens kann nicht einem einfachen
dynamischen Gleichgewicht zugeordnet werden, wie bei gefligemfissig homogenen
Proben, sondern ist das Resultat von mehreren, physikalisch v6llig
unterschiedlichen Grundvorgingen. Vor diesem Hintergrund sollte auch die

Darlegung der folgenden Daten zum Kriechverhalten gesehen werden.

Im Bild 26 ist flir den Grundwerkstoff in Abh8ngigkeit von der jeweiligen

Ver suchsspannung (60 ) die minimale Kriechgeschwindigkeit €pmin aufgetragen.
In dieser doppellogarithmischen Auftragung lassen sich die Wertepaare flir jede
Prliftemperatur durch eine Gerade verbinden, deren Neigung Uber

Alog € in / 4log 60 den Spannungsexponenten n (nach Norton) ergibt.

pm
Bei den Prliftemperaturen 600~650-700-750° C Wiberdecken die vorliegenden
Versuchsergebnisse einen breiten Spannungsbereich oberhalb und unterhalb der

jeweiligen Warmstreckgrenze éo.z (RpO.Z )




Versuchsbeginn eine mehr oder weniger starke plastische Verformung auftritt
(s. Bild 10) und somit die Kriechrate per Definition nicht mehr einem rein
18sungsgegllihten Zustand zuzuordnen ist. Auf den Punkt, dass bei dieser Charge
die Abknickung mit der jeweiligen Warmstreckgrenze zusammenffllt, wird bei der

Beschreibung und Diskussion der \Strukturuntersuchungen noch eingegangen.

Bei 650° ¢ - 700° ¢ - 750° C ist in dem untersuchten Spannungsbereich eine
Abknickung in der Spannungsabhingigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit
feststellbar. D.h. im oberen Spannungsbereich ergeben sich kleinere Werte flir
den Spannungsexponenten n als im unteren Spannungsbereich. Dieser Bbergang zur

geldnderten Spannungsabhfngigkeit von & p Tuss nicht immer so scharf

pmi
ausgeprdgt sein, weil mit abnehmender Belastungsdehnung bei niedrigeren

Spannungen zeitabhdngige Ausscheidungsvorglinge, die zu einer kriechfesteren
Struktur ffihren, an Einfluss gewinnen. Dies flihrt zu kleineren Werten flir
Daraus ergeben sich flir den unteren Spannungsbereich gr8ssere n-Werte, was im

n als flir den nur 18sungsgegliihten Zustand zu erwarten gewesen wére.

Hinblick auf die Auslegung und Extrapolation auf Betriebsspannungen als positiv
anzusehen ist. Bei 550° C Versuchstemperatur ist experimentell die Abknickung
von log 5 pmin geden log 60 noch nicht festgestellt worden. Dazu wdren
Versuche mit Spannungen > 100 MPa notwendig, die Versuchszeiten > lO5 std
(> 11 Jahre!) haben mlissten, um den Wert flir 5 pmin sicher bestimmen zu k&nnen.

(siehe auch Bild 31).

Die an den geschweissten Proben gemessenen Werte flir E pmin sind im Bild 27 in
Abhdngigkeit von der jeweiligen Versuchsspannung aufgetragen. In diesem Fall
mlissen jedoch gleich zwei wesentliche Einschr#nkungen gemacht werden. Einmal
besteht die Messlénge aus Grundwerkstoff und Schweisse, also aus zwei
verschiedenen Werkstoffen mit unterschiedlichem Kriechverhalten. Zweitens ist
der Schwéissnahtanteil an der Messlinge bei den drei verschiedenen Probenformen,
flir die Werte angegeben sind, sehr unterschiedlich. So ist es verst#ndlich,

dass die Stundenglasprobe mit @ 8.8 mm Durchmesser z.T. erheblich niedrigere




Kriechraten zeigt als die zylindrischen Proben.

Daher ist die Darstellung in Bild 27 als Mittelwert in erster N&herung flir

Schweissverbindungen anzusehen. Flir die Spannungsabhdngigkeit von éagnin
ergeben sich n-Werte von 10 flir die drei Priiftemperaturen von 500-600 und
650° C. Absolut liegen die Kriechraten bei 600 und 650° C durchweg um 1 Dekade

unter denen des Grundwerkstoffes.

Die folgende Tabelle enthdlt die Werte flir den Spannungsexponenten n und den
Wert flir die daraus resultierende Konstante k in der Norton”schen

Kriechbeziehung, flir die experimentell abgedeckten Spannungsbereiche.

Spannungs-
Temper atur Bereich n KX)
Grundwerkstoff  550° C 280-120 MPa 10 1.10728
GW 600° C 220-110 MPa 9 3.10724
110- 60 MPa 1.5 2.1072°
650° C 190- 95 MPa 7.3 3.107%°
95- 50 MPa 10 1.10724
700° ¢ 140- 90 MPa 5.7 9.1077
90- 30 MPa 8.5 3.10720
750° ¢ 120- 80 MPa 5.5 2,103
80~ 30 Mpa 6.5 3.1070°
Schweissverbindung 550° C 10 1.10728
SV 600° C 10 5,102
650° C 10 3.1072°

%) bezogen auf MPa

Unrechnungsfaktor fiir k (bei®in MPa) in k*(fl'ir S in kp/mmg)
K¥=k.9,81"
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Von gr8sserem technischen Interesse dlirfte die Darstellung im Bild 28 sein. Die
angegebenen Bereiche umfassen flir jede Versuchsspannung die mittlere
Kriechgeschwindigkeit flir die Zeit-Dehngrenzen von 0.1% bis 10% Dehnung

3 £ / t ). Die linke Begrenzimg der Bereiche entspf:icht jeweils der minimalen
Kriechgeschwindigkeit £ pmin entsprechend Bild 26. Die rechte Begrenzung
entspricht der mittleren Kriechgeschwindigkeit £lir 0.1 und 0.2% Kriechdehnung.
Als Beispiele sind flir 550° C, 23 kp/nm2 und 700° c, 7 kp/rrm2 die Einzelwerte

eingetragen. Bei allen Versuchen am Grundwerkstoff wvon X6CrNil8ll kommen die

Werte der mittleren Kriechgeschwindigkeit flir 5% und 10% Kriechdehnung dem Wert

fir € Ppin a0 néchsten.

Die Bereiche flir die mittleren Kriechgeschwindigkeiten zeigen in gleicher Weise
die Abknickung wie im Bild 26. Diese Art der Dar:s,tellung erlaubt auch einen
Vergleich bzw. eine Einbindung von Versuchen, bei denen der Kriechverlauf nicht
kontinuierlich registriert wird, sondern lediglich einzelne
Zeit-Dehngrenzen-Werte vorliegen. Die am Grundwerkstoff ermittelten Werte in
bezug auf Kriechgeschwindigkeit und deren Spannungsabh8ngigkeit stimmen gut mit

amer ikanischen Befunden am Stahl AISI 304 #iberein /13/.

Ein von Monkmann und Grant /14/ rein empirisch gefundener Zusammenhang zwischen
Bruchzeit und minimaler bzw. sekundirer Kriechgeschwindigkeit in der Form

log tm + m x log E pmin = K kann auch aus den Versuchsergebnissen am
Grundwerkstoff abgeleitet werden. Die doppellogarithmische Auftragung der

Wertepaare

£pmin
und K.

gegen tm erlaubt die grafische Bestimmung bzw. Berechnung der GrBssen m

Aus Bild 29 ersieht man, dass sich die Wertepaare der 550° C-Versuche am
Grundwerkstoff auf einer Geraden einordnen, deren Neiqung einem Wert m=0.98
entspricht. (m=<-4log t_ / 4loa £ . ). Die Wertepaare der

m pnin i

Priiftemperaturen 600-750° C ordnen sich auf einer parallel zu h8heren



Kriechgeschwindigkeiten verschobenen Geraden ein, die ebenfalls einem m=0.98
entspricht, mit allerdings h8herem K-Wert. BAb ca. 5000 h Standzeit flir
600-700° C verdndert sich die Abhdngigkeit, sodass oberhalb lO4 h die Neigung

einem m-Wert von etwa 0.4 entspricht.

Nimmt man in erster N8herung eine Proportionalit#t zwischen tm X £ pmin und der
Gesamtdehnung £E'an, so sollte bei mel die Bruchdehnung standzeitunabhdngig
sein, bei m¢1l sollte die Bruchdehnung mit zunehmender Standzeit abnehmen und bei
m > 1 zunehmen. Diese Aussage deckt sich weitgehend mit dem Bild 22a, in dem
die Bruchdehnung in Abh8ngigkeit von der Standzeit eingezeichnet ist. Wie schon
in Kapitel 4.6 beschrieben, ist bei 550° C tatsfchlich die Bruchdehnung bis 104
h ann8hernd standzeitunabhingig und bei den h8heren Prfiftemperaturen wird nach
zundchst standzeitunabhdngigen Werten eine Abnahme der Bruchdehnung mit

zunehmender Standzeit festgestellt.

Diese Anderung in der Zeitabh#ngigkeit ist auch in Bild 29 erkennbar. Bei den
geschweissten Proben (Bild 30) ordnen sich die 550° C~Versuche der # 8.8 mm
Proben und der @ 4 mm Proben auf einer Geraden ein. Die Versuchswerte der

? 8 mm Proben aus dem EP-Programm bei 550-600-650° C liegen bei 104 h ebenfalls

im Bereich einer Geraden, allerdings zu h8heren Epmin -Werten verschoben.

Auch bei den geschweissten Proben 8ussert sich die st8rkere Abnahme der
Bruchdehnung mit zunehmender Standzeit (s. Bild 22b) in wesentlich kleineren

m=Werten.

Im Hinblick auf die Diskussion der strukturellen Anderungen und deren Einfluss

auf das Kriechverhalten ist es von entscheidender Bedeutung, welchen zeitlichen
Anteil die verschiedenen Kriechbereiche an der Gesamtstandzeit haben. Wenn man
sich nochmals die schematische Darstellung in Bild 25 vergegenw8rtigt, ist eine
Bestimmung der Zeitanteile flir das primlre (I), sekunddre (II) und tertidre

(ITT) Kriechen kein Problem, wenn Kriechkurven vom Typ A vorliegen. Flr die
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anderen Ausbildungsformen der Kriechkurven wird das Ende des sekunddren
Kriechabschnittes nach der offset-Methode bestimmt /13/. Danach wird am Punkt
der minimalen Kriechgeschwindigkeit eine Tangente angelegt. Im Schnittpunkt der
Ordinate (£) wird eine um 0.2% nach oben verschobene Parallele gezogen, die die
Kriechkurve zu einem Zeitpunkt > tmin schneidet. Es ist verstfndlich, dass
diese Bestimmung vom Ende des sekundiren Kriechbereichs bei Vorliegen
verschiedener Kriechkurven— Typen zu erheblichen Streuungen flihrt, wohingegen

die Bestimmung vom Ende des prim#ren Kriechbereiches unproblematisch ist, weil

iber die digitale Kurvenauswertung mit Erreichen von gpmin per Definition auch

das Ende des prim#ren Kriechbereiches gegeben ist.

Das Bild 31 umfasst in 5 Teildiagrammen flir jede Priiftemperatur den

exper imentell abgedeckten Spannungsbereich und, durch 3 Kurvenzlige getrennt, den
zeitlichen Anteil des Primfr-, Sekundir- und Tertilrkriechens. Dieses Bild
veranschaulicht auch, dass es bei 550° ¢ experimentell kaum m8glich ist, Werte
zZur minimalen Kriechgeschwindigkeit flir Versuchsspannungen<l00 MPa zu erhalten,

weil in diesem Spannungsbereich bis = 105 h Primdrkriechen vorherrscht.

4.8 Extrapolation

Ausgangspunkt flir die Durchfiihrung des Extrapolationsprogrammes war, in einem
Temperaturbereich = 550° C Zeitstandfestigkeitsdaten bis ca. 30000 h zu
ermitteln, um mit diesen Werten auf reale Betriebs— bzw. Einsatzzeiten von lO5
bis 2x105 h zu extrapolieren. Mit diesen experimentellen Daten wird die Basis
flir alle Extrapolationsverfahren geschaffen, die auf der Austauschbarkeit von

Zeit und Temperatur aufgebaut sind.

Im Rahmen dieses Kapitels soll als Beispiel nach dem Verfahren von Larson-Miller
/15/ auf lO5 h Standzeit bzw. 1% Zeit-Dehngrenze extrapoliert werden. Nach

Larson-Miller ist die Zeit und Temperatur als Parameter in der Form



P= Tk (c+log tm ) zusammengefasst, wobel c eine werkstoffabhlngige Gr8sse ist,
fr die von Larson-Miller Werte zwischen 15-20 vorgeschlagen wurden. Anhand der
ver fligbaren experimentellen Daten l8sst sich c optimieren, sodass sich die
Streubreite der extrapolierten Werte erheblich verringert /16,17,18/. So ergibt
sich ein Wert von 18 flir die Versuchsdaten, die vom VDEH im Auftrag des KfK an
mehreren Betriebschargen des Stahles 1.4948 ermittelt wurden. Diese Daten
werden als Vergleich in dieser Arbeit mit herangezogen und fliessen auch in die
Berechnungskennwerte der Ausleger ein /19,20/. Die Ergebnisse der hier
untersuchten Charge GW 206 und auch anderer SNR-spezifizierter Chargen ergaben

einen Wert flir ¢ = 20.

Von der Auslegerseite wird flir eine verfeinerte Extrapolation u.a. das
TEXPO-Rechenprogramm nach Granacher /21/ angewendet. Flir dieses Programm gelten
3 Randbedingungen, die durch die Ergebnisse des Extrapolationsprogrammes erflillt

sind:

1) Es miissen Messwerte bei mindestens drei
verschiedenen Temperaturen vorliegen.

2) Eine Extrapolation tiber den durch
Messergebnisse belegten Temperaturbereich
hinaus ist nicht m&glich.

3) Das TEXPO-Programm sollte nach M8glichkeit

nur auf Daten einer Schmelze angewandt werden.

Flir die Auftragung der Zeitstandergebnisse in der Larson-Miller-Darstellung wird
der zu jedem Messwert geh®rende P-Wert berechnet (P = T (c + log tm ) und gegen
die Versuchsspannung aufgetragen, woraus eine sog. Zeitstand-Hauptkurve

(master-curve) resultiert.

Die am Grundwerkstoff im Temperaturbereich 550-750° C erzielten Standzeiten sind

im Bild 32 dargestellt. Sie ordnen sich mit einer verh8ltnism8ssig geringen




Streubreite auf der Zeitstand-Hauptkurve ein. Im Parameterfeld 17-21 ist als
schmales Streuband der Bereich angegeben, der mit Proben der Abmessung

¢ 8.8x21 mm bei Priiftemperaturen 550 und 600° C abgedeckt wurde /4,9/. In einem
wesentlich breiteren Streuband liegen die Werte des VDEH an mehreren
handelstiblichen Chargen des Stahles‘l.4948 (Tabelle III), die flr die
Priiftemperaturen 500 bis 8000 C z.2t. den Standzeibereich bis rund 105 h
experimentell abgedeckt haben. Die Werte der SNR-Charge GW 206 liegen im
unteren Drittel des VIEH-Streubandes. Allerdings bildet die Charge GW 206 auch
die untere Begrenzung des Zeitstandfertigkeitsstreubandes aller untersuchten

SNR-Chargen, das nur die halbe Spannungsbreite des VDEH-Streubandes aufweist und

in dessen Mitte liegt.

In gleicher Weise gibt Bild 33 flir die geschweissten Proben den Endstand des
Extrapolationsprogrammes wieder, erglnzt durch frlihere Ergebnisse im Rahmen des

Konsortiums und des aktuellen Standes der VIEH-Versuche.

Mit Hilfe des angegebenen Aufl8sungsnetzes l&sst sich nun sehr einfach, ohne
dass einer verfeinerten Extrapolation flir Auslegungszwecke vorgegriffen wird
/21/ /22/, auf Standzeiten extrapolieren, die vorl#ufig experimentell noch nicht
abgedeckt sind; z.B. auf 100000 h (&£ 11.5 Jahre) bei den SNR relevanten
Temperaturen 500-600° C. Flir GW 206 ergeben sich aus der Mittelwertkurve flir

lO5 h folgende Spannungen:




o =
Grundwerkstoff 500~ C Rm/lOSh 210 MPa
550° ¢ = 135 MPa
600° = 85 MPa
Schweissverbindung 500° C = 205 MPa
550° C = 135 MPa
600° C = 85 Mpa

Eine Extrapolation auf 105 oder 2x105 h ist noch als vertretbar anzusehen, da
sie umn weniger als 1 Zehnerpotenz in der Zeit Uber den experimentell erfassten

Bereich hinausgeht.

In den Darstellungen mit eingezeichnet ist auch, wie sich die experimentellen
Bereiche bei den verschiedenen Priiftemperaturen Uberlappen, was bei der
Arwendung der verschiedenen Extrapolationsverfahren von wesentlicher Bedeutung
ist. Flr die geschweissten Proben ist das Parameterfeld nicht so dicht belegt
und die Streuung ist etwas st8rker. Im Vergleich zu den VIEH-Versuchen liegen
die Werte der Charge GW 206-SV innerhalb bzw. im unteren Bereich des
Streubandes. Deutlich ausserhalb liegen die Messpunkte der Versuche

650° C-11 kp/mu und 650° C-6 kp/mm> , die wesentlich klirzere Standzeiten als

erwartet erreicht haben.

Eine relativ gute Ubereinstimmung ergibt sich auch mit experimentellen und
extrapolierten Daten des amerikanischen Stahles AISI 304 /23/, sowie mit von TNO
an einer Betriebscharge ermittelten Werten /24/. Im Vergleich zu den
Auswertungen deutscher Versuchsunterlagen des VDEH zu diesem Stahltyp sowie
Untersuchungen von H. Fabritius /25/ liegen die Werte der Charge GW 206 bei
550° C bis zu 30 MPa niedriger. Bei 600° C und 650° C liegt der Unterschied nur

noch etwa bei 10 MPa.

Auch im Vergleich zu den Ergebnissen anderer SNR-Chargen, die bisher noch nicht

publiziert wurden, liegen die Zeitstandfestigkeitswerte der hier untersuchten




Charge durchweg 20-30 MPa niedriger, bilden also die untere Begrenzung eines
Zeitstandfestigkeitsstreubandes des Stahles 1.4948 flir SNR-spezifizierte

Chargen.

Fir die Zeit-Dehngrenzen (0.2%-5%) wurde in Bild 34 die gleiche Darstellung
gewdhlt, jedoch wegen der besseren Bbersichtlichkeit mit versetzten
Parameterskalen flir jede Dehngrenze. Bei den niedrigen Dehngrenzen 0.2% und
0.5% ist die Streubreite allgemein etwas gr&sser, obwohl insgesamt die Streuung
durch eine Optimierung von ¢ noch verkleinert werden kann. Der nach oben
gekrlimmte Verlauf der Mittelwert-Geraden bei 0.2% und 0.5% im Bereich der 550°
Versuche ist auf den Einfluss der plastischen Verformung bei Versuchsbeginn bei
diesen hohen Spannungen zurfickzuflihren. Wie aus Bild 10 hervorgeht, liegt die
Belastungsdehnung flir ®G,> 180 MPA zwischen 4 und 10%. Dies bewirkt eine

erhebliche Verfestigung des Werkstoffs.

Die Vertrauenswlirdigkeit einer Extrapolation auf lange Zeiten (g 105 h), z.B.
nach dem Ansatz von Larson—Milier, soll anhand der Ergebnisse des
Extrapolationsprogrammes gezeigt werden. In Tabelle XI sind die
Zeitstandfestigkeitswerte und 1% Zeit-Dehngrenzen flir lO3 h und 104 h angegeben,
wie sie sich aus den Versuchswerten der Diagramme 11-19 ergeben, den Werten aus
den Larson-Miller-Diagrammen 32-34 gegenlibergestellt. In zahlreichen Féllen
sind die experimentellen und extrapolierten Werte deckungsgleich. Wenn
Abweichungen auftreten, betragen sie max. 10 MPa. In diesen F8llen liegen die
extrapolierten Werte unter den gemessenen, sind also konservativ. Lediglich flir
die 1% Zeit-Dehngrenze der Schweissverbindung bei 650° C ergab sich ein um 5 MPa

3 und lO4 h. Die letzte Spalte enthdlt die extrapolierten

grbsserer Wert flir 10
Werte flr 105 h der Zeitstandfestigkeit Ry und 1% Zeitdehngrenze Rpl% fr
Spannungsbereiche, wie sie durch die n#chst hBhere Prlftemperatur mit abgedeckt

wurden.




~In den Diagrammen und Tabellen sind noch zum Teil die alten Bezeichnungen und
Masseinheiten angegeben, mit denen die Versuche 1975 ja begonnen wurden. Die
seit Januar 1982 geltenden neuen Normbezeichnungen sind in der Tabelle XII

zusammengestellt und den alten Bezeichnungen gegenlibergestellt.
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Teil B

5. Strukturuntersuchungen des Grundwerkstoffes

Begleitend zu den Zeitstandpriifungen wurden Untersuchungen des Werkstoffgefiliges
durchgeftihrt. Die Strukturuntersuchungen dienen dem Verst8ndnis der
Ausscheidungsvorgdnge w8hrend der Zeitstandbeanspruchung und deren Einfluss auf
die Kriechdaten. BAusserdem sollen sie die Erstellung eines

Zeit-Temperatur-Ausscheidungsdiagramms ermBglichen.

. Mit den Mitteln der klassischen Lichtmikroskopie und der
Transmission-Elektronenmikroskopie (TEM) wurde insbesondere das
Ausscheidungsverhalten beobachtet, quantitativ ausgewertet und versucht zu den
Ergebnissen der Zeitstandprfifung in Beziehung zu setzen. Wdhrend die
lichtmikroskopischen Abbildungen der metallographischen Schliffe Informationen
Uber die Kornverformung, Erholung und Rekristallisation sowie Ober die
Verteilung der gr8sseren Ausscheidungen liefern, erh8lt man aus den
rasterelektronenmikroskopischen (REM) Abbildungen der Bruchfl8chen Aufschluss
Uber den Bruchcharakter. Aus den TEM-Untersuchungen werden Ergebnisse Uber die
Art, Gr8sse und kristallographische Orientierung der Ausscheidungen zur Matrix
gewonnen und Uber ihre Beziehungen zu den Versetzungen. Ergdnzende Hirnweise

geben die Anderung der Hirte.

5.1 Lichtmikroskopische Strukturuntersuchungen

5.1.1 Allgemeine Gefligebetrachtung, Korngr8sse und Korndeformation

Die lichtmikroskopisch beobachtbaren GefligeAnderungen mit der Standzeit bzw.

der Priifspannung und der Temperatur umfassen u.a. die Anderungen der Korngr8sse

und -form, die Ausbildung und Markierung von Gleitb#ndern, bzw. =linien, das
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(Bild 35 bis 42).

a) Einspannk&pfe

In den Einspannk8pfen der Proben wurde bei keinem eine merkliche Anderung der
Korngr8sse und -form wdhrend der Zeitstandbehandlung festgestellt. Auch die
Art, H8ufigkeit und Gr8sse der Zwillingsk8rner scheint sich wihrend der
Zeitstandversuche nicht wesentlich gefindert zu haben. Deutliche Anderungen gab
es dagegen an den Korngrenzen. Mit zunehmender Standzeit haben sich sowohl an
den Grosswinkelkorngrenzen als auch an den inkoh8renten und koh#renten
Zwillingsgrenzen Ausscheidungen in zunehmender Menge gebildet. An den
kohdrenten Zwillingsgrenzen erfolgte die Ausscheidungsbildung offenbar spiter
und/oder in geringerer Menge als an den anderen Korngrenzen. BAusserhalb der

« Korngrenzen gibt es bereits im Ausgangszustand (18sungsgegliiht) einzelne
Primdrkarbide (Bild 1). Die gr8ssten unter ihnen erstrecken sich in
Walzrichtung des Blechs, bzw. sind in Zeilen parallel der Walzrichtung
angeordnet. Sie sind wlhrend des Herstellungsprozesses des Halbzeugs entstanden

und konnten durch die I8sungsgléthung nicht ganz beseitigt werden.

Bei 550° C Versuchstemperatur ziehen sich von den Korngrenzen feine gerade

Linien in die K8rner hinein (Bild 39b). Sie laufen zum Teil parallel den
sichtbaren kohdrenten Zwillingsgrenzen. Ihre St#rke und H8ufigkeit nimmt mit
zunehmender Standzeit zu. Wie die elektronenmikroskopische Untersuchung (Kap.
5.2) splter gezeigt hat, handelt es sich um feine Ausscheidungen mit bevorzugten
Wachstumsrichtungen im Matrixkristall, die in {lll}—Ebenen angeordnet

sind.

Bei 600° C Priiftemperatur sind neben den Ausscheidungen an den Korngrenzen und

den bereits im Ausgangszustand vorhandenen Primdrkarbiden im Korn feine Aus-
scheidungen nach einer bestimmten Standzeit als kleine dunkle Punkte zu erkennen (Bild 4
urd b). Sie treten auf bevor von den Korngrenzen her Ausscheidungen

weitreichend in das Korn hineinwachsen. Eine so ausgeprigte Linienbildung wie
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bei 550° C Priiftemperatur gibt es nicht.

In 8hnlicher Weise stellen sich die Ausscheidungsvorgdnge im Probenkopf bei den
Priiftemperaturen 650° ¢ p 700° 0 und 750° C dar. Je hdher die Priiftemperatur
ist um so schneller wachsen die einzelnen Ausscheidungen. In den Proben aller
Prﬂftemperaturen werden die Mairixéusscheidungen innerhalb der Seigerungszonen
zuerst sichtbar. Sie werdén dért, ebenso wie die Korngrenzenausscheidungen,

auch gr8sser als in den dazwischen liegenden Zonen (Bild 40 und 41).

b) Probenmesslingen

In den Probenmesslingen béobachteteh wir bei kurzen bis mittleren Standzeiten,
‘d.h. bei schneller Vérférmung;fstarke Ver8nderungen der Kornform. Die K&rner
haben eine in Zugrichtung langgestreckte Gestalt. Sie weisen eine starke innere
Ver formung auf, die an dér‘Vérbiegung der Gleitlinien zu erkennen ist (Bild 42 c
~und d). Mit den K8rnern wurden auch die ann8hernd parallel der Zugrichtung
verlaufenden Korngrenzen gestreckt. Ihre Belegung mit Ausscheidungen ist daher
weniger dicht als an den ann#hernd senkrecht zur Zugrichtung verlaufenden. Bei
mittleren bis langen Standzeiten, d.h. langsamer Verformung, unterlagen die

K8rner keiner gravierenden Gestaltver8nderung.

Beim Vergleich der lichtmikroskopischen Schliffbilder (Bild 36a, 36c und 37a)
falit auf, dass die Kornverformung bei 550° C nach 139 Stunden Standzeit, bei
der es nach den TEM-Untersuchungen (Kapitel 5.2.2) noch keine
Matr ixausscheidungen gibt, wesentlich geringer ist als bei 600° C nach 66
Stunden und bei 650° C nach 16 Stunden Standzeit, bei der jeweils
Matrixausscheidungen nachgewiesen wurden. Diese, zundchst als widerspritichlich
empfundene, Beobachtung ist mit der Verfestigung der Matrix durch ein dichtes
Versetzungsnetzwerk zu erkldren. Denn die Belastungsdehnung eo der Probe mit
©=550° C und o = 280 MPa (Bild 36a) betriigt 9,8% (Tab. X, Bild 10). o
. liegt wesentlich tiber Rp0,2 (ca. 120 MPa), sodass schon bei Beginn des

[

Kriechversuchs eine betrfchtliche plastische Verformung stattfand. Dagegen




betrug g bei &= 600° c, 5, = 220 MPa und R ca. 100 MPa (Bild 36c) nur

p0,2
5,92% (Tab. IV, Bild 10); und bei &= 650° C, GE)= 190 MPa und R.pO o Ca.
¥

95 MPa (Bild 37a) nur 4,56% (Tab. VII, Bild 10).

Die grosse plastische Verformung zu Beginn der Zeitstandpriifung bei 550° C durch
die grosse Nennspannung fllhrt offenbar auch im Endstadium, dem tertidren
Kriechbereich, zu weitgehend homogener Versetzungsverteilung in Bruchndhe (Bild
65). Proben mit geringerer Anfangsverformung bilden im tertilren Kriechbereich
Versetzungszellen und Subk8rner [26]. Die starke Korndeformation solcher Proben
in Bruchndhe (Bild 36c und 37a) in Verbindung mit der Orientierungsabweichung
des Kristallgitters zwischen den Versetzungszellen eines Korns weisen darauf
hin, dass die Zell- und Subkornbildung ein Effekt der dynamischen Erholung ist
[26]. Gr8ssere Nennspannungen mit zwangsl8ufig gr8sserer plastischer Verformung
zZu Beginn der Zeitstandpriifung und klirzerer Standzeit, sowie niedrigerer
Priiftemperatur lassen eine so weitgehende Erholung nicht zu, weil der
Erholungsbetrag mit abnehmender Temperatur und steigender Form#nderung fdllt.
Daher sind die Kristallite bei eintretendem Bruch noch stark verfestigt und
werden weniger verformt. Die mittlere Breite der Korngrenzenausscheidungen kann
im Bereich kurzer Standzeiten keinen nennenswerten Einfluss auf die

Kornver formung haben, weil sie sich bei den drei Priiftemperaturen nur wenig

unterscheidet.

5.1.2 Rissbildung und Bruchverhalten

Metallographische Lidngsschliffe aus der Messlinge der Proben wurden zundchst im
ungedtzten Zustahd betrachtet, um einen Uberblick fiber die Verteilung der
Anrisse, besondérs in der Bruchzone, zu bekommen. Ziemlich unabhingig von der
Prliftemperatur und der Standzeit treten beim Grundwerkstoff in der Bruchzone
zahlreiche - wie die Bilder der geftzten Schliffe zeigen - interkristalline

Anrisse auf. Sie sind zum Teil bis in weit von der Bruchzone entfernte Bereiche
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der Messldnge zu beobachten (Bild 35). In den Bildern h®herer Vergr8sserung, in
denen das Geflige durch Anftzen sichtbar gemacht wurde, ist die interkristalline
Ausbreitung der Anrisse mit teilweise transkristalliner Ver8stelung zu erkennen
(Bild 36 und 37). Die dichteste Folge von Anrissen wurde an den

Probenober fl8chen beobachtet. Bei genauem Hinsehen entdeckt man, dass ihr
Verlauf immer unter einem Winkel von ungef8hr 45° zur Probenachse beginnt. Das
beweist, dass sie durch Abgleitvorginge initiiert werden, ehe sie sich l8ngs

einer Korngrenze weiter ausbreiten.

Eine Ausnahme von dieser Regelerscheinung stellt die Probe 2ZS 2000 (T = 700° C,
6; = 40 MPa, tm = 19948 h, Bild 38) dar. Sie zeigt eine atypische
Anrissbildung, die durch verfestigende Verformung der zylindrischen
Probenoberfl8che bei der Probenherstellung verursacht wurde. Im ungedtzten
Schliffbild ist im Gegensatz zu den anderen Proben die HAufigkeit der inneren
und 8usseren (von der ProbenoberflYche ausgehenden) Anrissen als etwa gleich
gross auszumachen. Die Abnahme der Anzahl der Anrisse mit der Entfernung vom
Bruch ist weitaus geringer als bei den anderen Proben. Das gedtzte Schliffbild
zeigt eine sehr feink&rnige, rekristallisierte Zone an der Probenoberfliche von
40 bis 60 «m Tiefe. Das sehr feine Korn lisst auf eine starke Kaltverformung
schliessen. Dadurch stand eine zylindrische Oberfl&chenzone der Probe zu Beginn
des Kriechversuchs unter Druckspannung, die der Bildung Yusserer Anrisse
entgegenwirkte. Die oberfl8chennahen Anrisse gehen folgerichtig von dem direkt
an die rekristallisierte Zone anschliessenden Bereich aus, der zahlreiche -
wahrscheinlich nicht mit Ausscheidungen besetzte - Gleitb#nder enthdlt. Die
atypische Anrissbildung findet auch ihren Niederschlag in den mechanischen Daten
des Kriechversuchs: die Bruchdehnung ist etwas zu gross; sie enthdlt einen
Anteil "leere Dehnung", der von den zahlreichen inneren Anrissen lber fast die
ganze Messlinge herriihrt; die Standzeit tm ist etwas l8nger als sie sein sollte,
und die minimale Kriechgeschwindigkeit pmin ist zu klein. Wegen des geringen
Volumenanteils der kaltverformten Zone (ca. 4%) sind die mechanischen Effekte

gering aber nachweisbar.




Die lichtmikroskopischen Abbildungen von angeftzten Lingsschliffen aus der
Bruchzone (Bild 36, 37 u. 38) zeigen bei allen Priiftemperaturen und Standzeiten
innere Anrisse an solchen Korngrenzen, deren Hauptkomponenten etwa senkrecht zur
Zugrichtung der Probe verlaufen. Gemfss ihrer Form dlirften sie in den Proben
mit kurzer Standzeit, d.h. hoher Priifspannung und grosser

Ver formungsgeschwindigkeit, an den Tripelpunkten der Korngrenzen entstanden
sein. Ob in den Proben mit langer Standzeit, die mit entsprechend niedriger
Prlifspannung belastet waren und daher mit geringer Verformungsgeschwindigkeit zu
Bruch gingen, die meisten inneren Anrisse aus dem Zusammenwachsen von
Rorngrenzenporen resultieren, ist nicht nachweisbar. Unabhfngig von der

Ver formungsgeschwindigkeit scheinen alle Anrisse im Probeninnern von Korngrenzen

auszugehen.

Die elektronenmikroskopischen Untersuchungen haben unter anderem ergeben, dass
die Korngrenzenausscheidungen bis auf wenige Ausnahmen dem Typ M23 C6 angeh8ren
und in Teilkohdrenz zu dem Matrixkorn stehen, auf dem sie aufgewachsen sind.
Die komplizierte Struktur ihrer Elementarzelle [27] 18sst es unm®glich
erscheinen, dass in ihnen Gleitvorg8nge ablaufen. Daher k8nnen sie die
Verformung der Matrixkristalle, insbesondere wlhrend des tertidren Kriechens
nicht mitmachen. An echten Korngrenzen besteht meist eine Verzahnung dieser
Korngrenzenausscheidungen, die auf den beiden benachbarten Kristalliten
aufgewachsen sind, also v81lig verschiedene kristallographische Orientierung
haben. Es ist vorstellbar, dass sie bei der Kornverformung mit Aufstau von
Versetzungen an der Korngrenze oder Korngrenzenausscheidung abscheren, und die
Korngrenze an der betreffenden Stelle aufreisst. Die Korngrenzenausscheidungen
beglinstigen also die Bildung und Ausbreitung von Korngrenzenanrissen. Nur bei
550° ¢ Prliftemperatur und einer Standzeit l8nger als 104 h wurde
Korngrenzengleiten beobachtet (Bild 39d). An koh8renten Zwillingsgrenzen gibt

es Ausscheidungen nur einer kristallographischen Orientierung. An inkohdrenten




Zwillingsgrenzen treten Ausscheidungen der selben Orientierung aber verzwillingt
auf. Aufgrund der guten kristallinen Einformung der Ausscheidungen an den

Zwillingsgrenzen geben sie im Austenit keinen Anlass zu Anrissbildung.

Die entstandenen Bruchformen sind nach ihrem #berwiegenden Aussehen in den

REM-Abbildungen (Bild 43 bis 47) in drei Gruppen einteilbar (Bild 48).

- Der Wabenbruch entsteht bei grosser Verformungsgeschwindigkeit,
d.h. nach kurzen Standzeiten. Wie auch die Bilder 36 bis 38 erkennen
lassen, besteht die Bruchfldche zum gr8ssten Teil aus transgra-
nularen Abgleitungen, auch wenn die ausl8sende Materialtrennung
intergranular war. Auf den Bruchfl8chen sind zahlreiche trichter-
fOrmige Griibchen (Dimpel) verschiedener Gr8sse zu erkennen. Den
Trichterwdnden entsprechen die transgranularen Abgleitungen und bei
den gr8sseren ( 2 30 4m) der, meist nicht sichtbare, Trichtergrund
den Anrissen entlang der Korngrenzen. Die kleinen Grlibchen dagegen
gehen von Materialtrennungen zwischen Matrix und Matrixausscheidungen

oder Einschllissen aus.

- Der interkristalline Bruch entsteht bei geringer Verformungs-—

geschwindigkeit, d.h. nach langen Standzeiten. Die Bruchfldche hat
ein kristallines Aussehen und die Materialtrennung findet fast aus-

schliesslich entlang der Korngrenzen statt.

- Der Ybergang zwischen diesen beiden Bruchformen erfolgt allm&h-

lich, so dass man nach mittleren Standzeiten eine Mischbruchform

findet. Die in Bild 48 eingezeichneten Begrenzungen der drei Bruch-
formbereiche dlirfen daher auch nicht als schroffe Anderungen des

Bruchaussehens betrachtet werden.




— 40 —

Wir haben versucht, die Bruchformen quantitativ mit der REWkBestinnmmg+) der
Liniendichte, Gr8sse und Gr8ssenverteilung der Grlbchen - 30.4m (entspricht dem
Zeilenabstand des "line-scan") zu erfassen. Aus der ermittelten

~ Gr8ssenverteilung ergab sich, dass die h#ufigste Weite und h8ufigste Tiefe der
Grtbchen bei 50 «m liegt und sich nur geringfligig mit der Priiftemperatur
dndert. Da die Korngr8sse des Ausgangsmaterials mit 50 4m bis 120 #m angegeben
wird, und die Grlibchen in der gleichen Gr8sse bleiben, kann man sagen, dass a)
die Grlbchengr8sse stlrker durch die mittlere Korngr8sse bestimmt wird als durch
andere Einflilisse, und b) die interkristallinen Anrisse sich nur fiber ein Korn
erstrecken solange noch eine Wabenstruktur der Bruchfllche vorliegt. Die
kleinen Grlibchen, die m8glicherweise mit den Matrixausscheidungen in Verbindung

zu bringen wlren, haben wir nicht vermessen.

+
) Uber REM-Bilder mit der Standardvergrdsserung 800:1 wurden 72

line-scans (Topographieschnitte) von je 18 cm Linge gelegt, die ann&hernd
senkrecht zur Bruchfl8che liegenden interkristallinen Risse manuell aus-
gefiltert und die Dimpel nach Weite und Tiefe ausgemessen. Die Gr¥ssen—
verteilung wurde in 10 s¢m-Intervallen, beginnend bei 30 #m, er—
mittelt. Die Gesamtzahl der vermessenen Dimpel je Probe ist aber flir eine

extensive Auswertung zu gering.
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In Bild 49 ist die Liniendichte (Dimpelzahl pro cm) der Griibchen z 30 4m als

Mass flir ihre Konzentration in Abhdngigkeit von der Standzeit graphisch
dargestellt. Das Verlaufsprinzip ist unabhdngig von der Prtiftemperatur

folgendes:

- gr8sste Liniendichte im Bereich des Wabenbruchs;
-~ zum Mischbruchbereich hin f411t die Liniendichte ab und bleibt

dort annfhernd konstant;

— im Bereich mit vorwiegend kristallinem Bruchbild f&8llt die Linien-

dichte weiter ab.

Mindestens qualitativ 14sst sich also das Bruchverhalten dem Verlauf der
Liniendichte der Dimpel zuordnen, aber auch der Breite der
Korngrenzenausscheidungen. Im Mischbruchbereich, wo die Liniendichte beginnt
anndhernd konstant zu bleiben und im Bruchbild bedeutende interkristalline
Bruchanteile bemerkbar sind, haben die Korngrenzenausscheidungen eine bestimmte
Breite erreicht. Bei den Prliftemperaturen 550° C bis 650° C betrégt sie ca.
350 nm und bei 700° ¢ und 750° C éa. 400 nm. Da wo die Liniendichte weiter zu
niedrigsten Werten abfillt, beginnt die Breite der Korngrenzenausscheidungen
verstdrkt anzusteigen. Diese Beobachtungen sprechen daflir, dass die starke
Belegung der Korngrenzen mit M23C6 -~ Ausscheidungen den intergranularen Anrissen
nur noch geringe Chancen l#sst durch Abgleitvorgdnge in das Korn

hineinzuwachsen.

5.2 Elektronenmikroskopische Strukturuntersuchungen
5.2.1 Art und Morphologie der Ausscheidungen

Die Korngrenzen— und Matrixausscheidungen zeigen sich in den TEM-Abbildungen in




verschiedener Gestalt. Als Rhomben und Rhombenketten, St#bchen und spitze
Nadeln in der Matrix; an den Korngrenzen als drei~ oder sechseckige Plattchen
und in bizarrer Form; an den kohdrenten und inkoh8renten Zwillingsgrenzen als
Stdbchen oder l8ngliche Plttchen, deren L#ngsrichtung parallel der koh8renten
Zwillingsgrenze verlduft. Durch die Auswertung zahlreicher
Elektronenbeugungsbilder und ihrer Zuordnung zu den TEM-Abbildungen konnten die

Ausscheidungen dem Typ M zugewiesen und ihre kristallographische Anordnung

23%
im Matrixgitter bestimmt werden. Sie sind teilkohfrent zum kubisch
fldchenzentrierten Austenit, d.h. jede dritte Atomlage des Austenits ist
kohdrent mit einer entsprechenden Atomlage der Ausscheidungen. Ihre
Gitterkonstante ist etwa dreimal so gross wie die der Matrixkristalle. Bis auf
die bizarren konnten alle Erscheinungsformen der M23C6 - Ausscheidungen auf das
Oktaeder als Grundform zurlickgeflihrt werden (Bild 50 und 51). Ein regul8res
Oktaeder stellt sich im Schattenriss, dem die TEM-Abbildung weitgehend
entspricht, je nach Blickrichtung als ein mehr oder weniger verzerrter Rhombus
oder als Rechteck dar. Die Ketten werden durch Aneinanderreihen von Oktaedern
in einer der drei gleichwertigen ¢{100)-Richtungen gebildet. Dabei k&nnen sich
zwei benachbarte Oktaeder teilweise durchdringen, und ein endst#ndiges Oktaeder
kann in einer €110)-Richtung als kurzes St#bchen weiter wachsen. Im kubisch
fldchenzentrierten Kristallsystem, zu dem die M23C6Ausscheidungen in diesem
Zusammenhang, trotz der komplizierteren Struktur ihrer Elementarzelle, zu
rechnen sind, wachsen die Kristalle durch Anlagerung von Atomen an die
{111}-F14chen. Die bevorzugte Wachstumsrichtung aber ist die<110p- Richtung.
Wegen dieser elementaren Bedingungen entstehen St#bchen mit der L&ngsrichtung in
einer der sechs gleichwertigen <110?-Richtungen (Bild 50 und 51). Werden solche
Stdbchen im spitzen Winkel zu ihrer L#ngsachse von der Pr8paratoberfldche
geschnitten, so erscheinen sie in der TEM-Abbildung als Nadeln. An
Zwillingsgrenzen k8nnen die St8bchen zu dlinnen Pl&ttchen werden, die sich
parallel der Zwillingsebene, einer {111}-Ebene, anordnen. Man kann sie als in
Lingsrichtung, parallel einer {lll}—Fl&che, von einem St8bchen abgetrennte

Scheibe auffassen. Die drei- oder sechseckigen Pléttchen an den Korngrenzen




sind als dlinne, von einem Oktaeder abgeschnittene Scheiben anzusehen. Ihr
Wachstum ist, ebenso wie das der Pl#ttchen an den Zwillingsgrenzen, auf die drei
<110?-Richtungen beschrinkt, die in derselben {111}-Ebene liegen. Dendritische
Formen von M23C6Korngrenzenausscheidungen sind aus vielen solcher Pldttchen
zusammengesetzt. Die Korngrenzenausscheidungen haben die kristallographische

Orientierung des Korns, auf dem sie aufgewachsen sind.

Neben den dominierenden M23C6—Ausscheidungen konnten geringe Mengen 6 -Phase im
Isolat einer Probe, die bei 700° ¢ geprlift wurde und eine Standzeit von 19948
Stunden hatte, r®&ntgenographisch nachgewiesen werden. Mittels Elektronenbeugung
wurde die ®-Phase nicht gefunden; Es bleibt daher offen, wo sich diese Phase im
Geflige gebildet hat. Im Isolat einer Probe mit der Prlftemperatur 550° ¢ und
einer Standzeit von 18414 Stunden konnte nur M23C6 nachgewiesen werden. In
Verbindung mit den quantitativen Auswertungen der TEM-Abbildungen l8sst sich
daraus schliessen, dass nach Aussch®pfung des Ausscheidungspotentials flr
M23C6—Ausscheidungen u.a. die G-Phase auftritt. Diese Untersuchung hat einen
Schdnheitsfehler: um eine genligend grosse Menge Isolat flir die

rdntgenographische Untersuchung zu erhalten, konnten wir nicht nach

Probenmessldnge und Einspannkopf unterscheiden.

5.2.2 Quantitative Erfassung der Ausscheidungen.

Der erwartete Einfluss des Ausscheidungsverhaltens auf die Duktilitdt des
Werkstoffs hiingt wesentlich von der Gr¥sse und der r8&umlichen Verteilung der
Ausscheidungen ab. Darum war eine quantitative Auswertung der TEM-Abbildungen
wichtig. Die Bnderungen des Ausscheidungsvorkommens mit der Standzeit im Korn
und an den Korngrenzen sind in Tabelle XIII aufgeflihrt. Die Daten stammen von
gebrochenen Zeitstandproben und sind nach Einspannkopf und Probenmesslénge
unterschieden. Es wurden folgende Messgr8ssen in Abhdngigkeit von der Standzeit

ermittelt:




- mittlerer Durchmesser der Matrixausscheidungen,
~ Fl8chendichte der Matrixausscheidungen als Mass flir die Konzentration,
- prozentuale Flichenbelegung mit Matrixausscheidungen als Mass flir die

ausgeschiedene Menge,

Breite der Korngrenzenausscheidungen, die sowohl als Mass flir ihre

Gr8sse als auch als Mass flir ihre Menge dienen muss.

In den Bildern 52, 53, 54 und 55 sind diese Gr8ssen flir die h8chste und

niedrigste der verwendeten Prliftemperaturen graphisch dargestellt.

Die Auswertung der TEM-Bilder erfolgte mit einem halbautomatischen
Bildanalyseger8t, MOP, der Fa. KONTRON. Der mittlere Ausscheidungsdurchmesser
der Matrixausscheidungen wurde bestimmt in dem der Fl8che, die jede Ausscheidung
im TEM-Bild einnimmt, eine gleich grosse Kreisfl8che zugeordnet und deren
Durchmesser als Ausscheidungsdurchmesser angenommen wurde. Der arithmethische
Mittelwert aus allen in der Probe vermessenen Ausscheidungen ist der mittlere
Ausscheidungsdurchmesser. Die Fl&chendichte der Matrixausscheidungen ist um so
geringer je hBher die Prliftemperatur liegt. Der mittlere Durchmesser der
Matrixausscheidungen steigt dagegen mit der Prliftemperatur an. Die gleiche
Tendenz hat die mittlere Breite der Korngrenzenausscheidungen. Sie liegt um
etwa eine Gr8ssenordnung Uber den mittleren Durchmessern der

Matrixausscheidungen.

Der Schllissel zum Verst8ndnis des Verlaufs der Matrixausscheidungsdaten mit der
Standzeit ist die jeweilige Gr8ssenverteilung der Ausscheidungsdurchmesser. In
Bild 55 sind Gr¥ssenverteilungen der Matrixausscheidungen im Probenkopf flir zwei

Standzeiten bei 750° ¢ Prliftemperatur dargestellt. Sie unterscheiden sich

erheblich. Damit ist dargelegt, dass sich der Typ der Gr8ssenverteilung mit der
Standzeit #ndert und sicher auch wihrend des Kriechversuchs an der einzelnen
Probe. Zum gleichen Zeitpunkt, bei gleicher Temperatur dlirften sie im

Probenkopf und in der Probenmessl8nge unterschiedlich aussehen.



Im Verlauf der mittleren Durchmesser der Matrixausscheidungen mit der Standzeit
gibt es bei kurzen Standzeiten kleine Werte mit minimalem Unterschied zwischen
Probenmesslénge und Einspannkopf, die in einem begrenzten Standzeitbereich
nahezu standzeitunabh8ngig sind. Im gleichen Standzeitbereich steigt die
Fl8chendichte an und erreicht ihr Maximum, das bei den niedrigeren
Prliftemperaturen dieser Untersuchung im Einspannkopf kleiner ausf8llt als in der
Probenmesslénge. Die prozentuale Fl¥chenbelegung steigt an. Diese Beobachtung
deutet darauf hin, dass sich diese Matrixausscheidungen zur Zeit des
Probenbruchs tiberwiegend noch in der Nukleationsphase befunden haben und dass
die Fremdkeimstellen flir die Nukleation in der Probenmessliénge zahlreicher waren

als im Einspannkopf.

Bei mittleren Standzeiten steigen die Durchmesserwerte an. Sie werden bei den
niedrigeren Prliftemperaturen im Einspannkopf gr8sser als in der Messl#nge, bei
den hBheren Temperaturen teilweise kleiner bei geringen Unterschieden und
h8heren Werten (Bild 52). Die Flichendichte hat bei diesen Standzeiten ihr
Maximum 8berschritten und £f811t im Einspannkopf steil ab; in der Probenmesslénge
dagegen wird der steile Abfall durch ein in die Flanke des Maximums eingefligtes
Zwischenmaximum zu l8ngeren Standzeiten verschoben und abgemildert (Bild 53).
Der gr8sste Teil dieser Matrixausscheidungen befand sich bei eintretendem
Probenbruch also bereits in einer Vergr8berungsphase, bedingt durch
Ostwaldreifung und Wachstum, denn die prozentuale Fl¥chenbelegung erreicht bei

diesen Standzeiten ein relatives Maximum (Bild 54).

Die Fl#chendichten (Konzentrationen) der Matrixausscheidungen durchlaufen bei
ldngeren Standzeiten ein, meist flaches, Minimum. Die mittleren
Ausscheidungsdurchmesser steigen im Mittel weiter an, nachdem sie ein Minimum
durchlaufen haben. Sie beeinflussen den Verlauf der prozentualen

Fldachenbelegung stirker als die Fl#chendichte.




Nach der l8ngsten bei 750° ¢ Prliftemperatur ermittelten Standzeit (5268 h) fallt
der mittlere Ausscheidungsdurchmesser wieder ab, die Fl4chendichte steigt an, so-
dass eine ansteigende prozentuale Fl8chenbelegung mit Matrixausscheidungen
resultiert. Die entsprechenden TEM-Abbildungen zeigen so qut wie keine

| Matrixausscheidungen in Gestalt von Oktaederketten und St#bchen. Die
Verteilungsfunktion der Ausscheidungsdurchmesser aus dem Einspannkopf (Bild 55)
zeigt deutlich zwei Ausscheidungspopulationen mit unterschiedlichem mittleren
Durchmesser. Die mit dem gr8&sseren stellt auch den gr8sseren Anteil der
prozentualen Fldchenbelegung (Bild 56). Der Vergleich mit einer
Verteilungsfunktion aus dem Einspannkopf nach wesentlich kfirzerer Standzeit

(201 h) zeigt, dass neben der Vergr®berung vorhandener Matrixausscheidungen
immer eine st#ndige Neubildung stattfindet. Im Falle der langen Standzeit von
5268 h geht die Neubildung auf Kosten des Wachstums. Die Ostwaldreifung
scheint, wenn liberhaupt, nur einen geringen Effekt zu bewirken. Es gibt keine
Anzeichen daflir, dass es sich bei den kleineren Matrixausscheidungen um eine

gdnzlich andere Ausscheidungsart handelt.

Die prozentuale Fl8chenbelegung mit Matrixausscheidungen erreicht innerhalb des
untersuchten Standzeitbereichs in den Probenmessléngen Hbchstwerte von 3% bis
4%. 1In den Einspannk&pfen steigt sie nach langen Standzeiten zu h&heren Werten
an. Thr Verlauf ist aber nicht einheitlich. Bei 550° C und 600° C
Prliftemperatur ist sie nach kurzen Standzeiten im Einspannkopf geringer, nach
mittleren und langen Standzeiten gr8sser als in der Probenmesslénge; bei 650° C
und 700° C ist sie nach mittleren Standzeiten im Einspannkopf kleiner und nach
langen Standzeiten gr8sser. Beil 750° ¢ Priiftemperatur gibt es mehrfache
Uberschneidungen des Verlaufs mit der Standzeit mit geringen Unterschieden der

Werte.

In allen elektronenmikroskopisch untersuchten Proben wurden sowohl in der
Messlénge als auch im Einspannkopf Korngrenzenausscheidungen gefunden. Nach dem

Zeitstandbruch war ihre Breite jeweils homogen genug flir eine quantitative
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~Auswertung. Das Ergebnis, der Verlauf der mittleren Breite der
Korngrenzenausscheidungen mit der Standzeit, ist in Bild 57 flir die h8chste und
die niedrigste Prliftemperatur dargestellt. Der Verlauf entspricht etwa dem der
mittleren Ausscheidungsdurchmesser der Matrixausscheidungen. Die
Korngrenzenausscheidungen sind im allgemeinen im Einspannkopf breiter als in der
Probenmesslénge. Die verglichenen Korngrenzenbreiten wurden an TEM-Proben
ermittelt, die aus Scheiben senkrecht zur Probenachse entnommen worden waren.

Es wurden also nur solche Korngrenzen erfasst, die sich anndhern parallel zur
Probenachse erstrecken. Werte von Korngrenzen, die anndhernd senkrecht zur
Probenachse und damit senkrecht zur Zugrichtung liegen, sind in diese Messungen
nicht eingegangen. Ob diese Korngrenzen in der Probenmesslénge vielleicht
~breiter sind als die gemessenen bleibt der Spekulation Uberlassen. Leider geben
die lichtmikroskopischen Bilder der metallographischen Lé&ngsschliffe keinen
Himweis, well die Gr®ssenordnung der Unterschiede h8chstens bei einigen 100 nm

liegen k&nnen und deshalb lichtmikroskopisch nicht sichtbar sind.

Bei der Betrachtung und Interpretation der in diesem Kapitel beschriebenen
Abhdngigkeiten muss man beachten, dass jeder Messpunkt nur den Endzustand des
Gefliges nach dem Bruch der Kriechprobe charakterisiert. Jeder Messpunkt flir
sich genommen, sagt nichts Uber die w#hrend des Kriechprozesses durchlaufenen
Gefligezustinde, insbesondere den Beginn der Ausscheidungsbildung, aus. Der
Ausscheidungsvorgang wlhrend des Kriechens ist komplexer Natur und nicht mit dem
zu vergleichen, den das gleiche Material wahrend einer rein thermischen
Auslagerung erfihrt. Allerdings zeigt der dhnliche Verlauf der
Ausscheidunagskonzentration (Fl8chendichte) mit der Standzeit in Einspannkopf und
Probenmesslénge, insbesondere das erste Auftreten von Matrixausscheidungen nach
~dem Bruch bei 550° ¢ Priiftemperatur, dass die unterschiedlichen
Spannungszustinde im Einspannkopf und der Probenmesslénge weniger den Ablauf von
Nukleation und Wachstum beeinflussen als vielmehr die Anzahl der
Nukleationskeime. ILediglich das Konzentrations—Zwischenmaximum der

Matr ixausscheidungen in der Probenmesslénge ist ein Indiz flir einen zus&tzlichen




Nukleationsschub von Matrixausscheidungen, der mbglicherweise seine Entsprechung
im spannungsabh8ngigen Verlauf der minimalen Kriechgeschwindigkeit findet und

bei der Diskussion beachtet werden muss.

5.2.3 ZTA-Schaubild

Wir hofften, dass es mit Hilfe der Transmissions-Elektronenmikroskopie m&glich
wdre, das zeitlich erste Auftreten von Matrixausscheidungen feststellen zu
k8nmnen. Aber auch in den Proben mit der kifirzesten Standzeit jeder
Priiftemperatur fanden wir neben Korngrenzenausscheidungen bereits
Matrixausscheidungen vor, mit einer Ausnahme bei 550o C, wo nur
Korngrenzenausscheidungen gefunden wurden. Die entsprechenden Punkte sind in
Bild 58 eingezeichnet. Nach diesen und allen l¥ngeren Standzeiten wurden
Korngrenzen~ und Matrixausscheidungen sowohl im Einspannkopf als auch in der
Probenmesslénge elektronenmikroskopisch nachgewiesen. Es war daher nicht
m8glich, mit dem vorliegenden Probenmaterial den Ausscheidungsbeginn direkt
festzulegen. Zum Vergleich wurde eine Kurve beigegeben, die M.Pohl [31] bei
thermischen Auslagerungsversuchen mit Blick auf Kornzerfallerscheinungen am
Stahl 1.4948 gefunden hat. 1In dieser Arbeit dominieren die
Korngrenzenausscheidungen.

Aus den Kurven der Abhdngigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit &£ von

pnin
der Priifspannung &y (Bild 59), besser noch von der Zeit t’épmin’ zu der die
minimale Kriechgeschwindigkeit érreicht wurde, ldsst sich eine Zeit

t épmin ( oé) entnehmen, bei deren Erreichen bereits Matrixausscheidungen
vorhanden gewesen sein mlissen (Bild 60). Sie ist in den betreffenden Kurven
durch einen Knick ausgezeichnet. Mit ihrer Hilfe kann bei den Prtiftemperaturen
700° C und 750° C das erste Auftreten von Matrixkarbiden frlher konstatiert

werden als mit dem elektronenmikroskopischen Nachweis nach eingetretenem

uch. Die Bestimmung des Zeitpunkts des ersten Auftretens von
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Korngrenzenausscheidungen mit Hilfe der Elektronenmikroskopie scheint u.a. eine
Frage ihrer Erkennbarkeit zu sein; sie haben die M&glichkeit, sich bereits nach

sehr kurzen Zeiten zu bilden.

Bei den beiden h¥chsten Prliftemperaturen (700O C und 750° C) dieser Untersuchung
wurden Standzeiten erreicht, bei denen das Ausscheidungspotential flir Karbide
der Form M23C6 erschdpft zu sein scheint. Das Kriterium war: kein weiteres
Ansteigen der prozentualen Flichenbelegung mit Matrixausscheidungen und der
Breite der Korngrenzenausscheidungen mit zunehmender Standzeit. Bei der
Priiftemperatur 750° C wurde ausserdem eine Fraktion never, kleinerer
Matrixausscheidungen beobachtet, die nicht genauver identifiziert wurde. Ihrer
Gestalt nach h&ssten es auch M23C6—Ausscheidungen sein. Sie treten nach den
langen Standzeiten lediglich sehr viel seltener als Oktaederketten sondern eher

als Einzeloktaeder auf.

5.3 Verlauf der Hirte im Einspannkopf mit der Standzeit.

Die Hirte (Vickershirte) in den Einspannk8pfen der Zeitstandproben gibt die sich
Uberlagernden Einfllisse der Versetzungsstruktur einschliesslich der
Erholungseffekte, der Korngrenzen- und Matrixausscheidungen, sowie der Verarmung
der Matrix an ausscheidungsbildenden Legierungselehenten wieder. Wir haben zwei
Serien von Hirtewerten mit unterschiedlicher Prliflast, 10 kp (98,07 N) und 30 kp
(294,2 N), aufgenommen (Tab. XIV) und finden, dass die Serie mit der hSheren
Prliflast den Gefligeverhdltnissen in Abh8ngigkeit von der Standzeit besser
gerecht wird als die mit der niedrigen. In Bild 61 sind die Ergebnisse flir die

h&chste und die niedrigste Priiftemperatur dieser Untersuchung dargestellt.

Nach sehr kurzen Standzeiten, wenn noch keine Matrixausscheidungen nachweisbar
sind, steigt die Hérte bei 550° ¢ Priiftemperatur bis zu einem Maximum, dem eine

grosse Versetzungsdichte entspricht. Sie beginnt da wieder abzufailen, wo erste




Matr ixausscheidungen nachweisbar werden. Sie durchlduft anschliessend ein
Minimum, das mit einem flachen Minimum der Matrixausscheidungskonzentration
konform geht und einen Erholungsprozess charakterisieren kann. Die Harte

. erreicht da ein zweites Maximum, wo auch die Konzentration der
Matrixausscheidungen ihren Maximalwert im Einspannkopf hat. WNach ca. 10 000 h
Standzeit fallen die H8rtewerte wieder ab. Bemerkenswert ist, dass die von den
~ Einspannk®pfen der GRIM-Proben stammenden Hdrtewerte an der unteren
Ausgangshiirte bleiben und vermutlich an der Messstelle keine - oder nur eine
sehr geringe - plastische Verformung erlitten (siehe Kapitel 5.2.2). Es ist ein

Effekt der Probengeometrie.

Bei 750° C Prliftemperatur setzt die Erholung schon sehr frtth ein. Wir finden
daher selbst nach den klirzesten Standzeiten dieser Untersuchung kein
Hirtemaximum im Einspannkopf, das auf eine grosse Versetzungsdichte
zurlickzuftihren wlre. Schon nach 4,6 h Standzeit sind Matrixausscheidungen
nachweisbar. Bis etwa 40 h Standzeit verl8uft die Hirte mit nur geringen
Schwankungen etwas oberhalb der Ausgangswerte, um dann gleichlaufend mit der
Konzentration der Matrixausscheidungen abzunehmen. Nach Standzeiten tiber 1000
Stunden bleibt die HArte nach geringem Anstieg konstant bei Werten um die obere

Grenze der Ausgangshdrte.

Die Hirteverl8ufe bei den anderen Prliftemperaturen verhalten sich, soweit
Messwerte mit 30 kp Prliflast vorliegen, entsprechend denen bei 550° C und
7507 C. Die Hirte HVy,
Strukturverdnderungen des Korns und ist damit eine willkommene Ergénzung der

reagiert also lberwiegend auf die gesamten

TEM-Beobachtungen. Dagegen scheint der Verlauf der Hdrte BV, (Mittelwert aus
20 Einzelmessungen) mehr Affinit&t zur prozentualen Fléchenbelegung mit
Matrixausscheidungen und, in seinem mittleren Teil, auch zur Breite der
Korngrenzenausscheidungen zu haben. Die HVlO—Wérte sind in den meisten Kurven
kleiner als die HV4,

Letzteres kann Anlass zu Fehldeutungen sein.

-Werte und liegen in weniger dichter Messpunktfolge vor.




5.4 Die Beziehung der Werkstoffstruktur zur DuktilitHt.

Die Abhdngigkeit der Standzeit von der minimalen Kriechgeschwindigkeit,
log t, vs. log apmin (Bild 29) folgt im ganzen nicht exakt der
Monkman-Grant-Beziehung (siehe Seite 17). Der tatsfchliche Werteverlauf 14sst

sich wie die Kriechcharakteristik, log & vs. log o (Bild 59), in drei

pmin
Bereiche einteilen. Der Bereich kurzer Standzeit bis etwa tm = tP( O'P)
entspricht tats8chlich der Monkmann-Grant-Beziehung,

log tm +mx log g = k, mit einer Geraden,die eine Steigung Im! um 1 hat.

pmin
Zwischen tm = tP((SP) und tm = tM( o*M) wandelt sich die Gerade in eine konvexe
Kurve. Bei langen Standzeiten bty > tM( o'M) wird der Verlauf, soweit aus den
vorliegenden Messdaten erkennbar, wieder eine Gerade aber mit einer Steigung |m|

<1l. Wie schon im ersten Teil dieser Arbeit vermerkt wurde, sollten die
Duktilit8tswerte mit zunehmender Standzeit abnehmen sobald Imi<1 wird. Das
trifft flir die gemessenen Werte (Bild 62, 63 und 64) auch zu. Aber auch im
Bereich kurzer Standzeiten (imi = 1) sind die Bruch- bzw. Kriechdehnung und die
Brucheinschnlirung nicht konstant. Sie unterliegen den Struktur#nderungen, die
unter dem Einfluss von Priiftemperatur, Prlifspannung und Standzeit ablaufen. Wie
in den vorangegangenen Kapiteln dargelegt wurde, bestehen sie im Stahl X6CrNil811

in Ver8nderungen der Versetzungskonfiguration und -dichte sowie in der

Bildung von Korngrenzen— und Matrixausscheidungen vom Typ M2306. Abgesehen von
der Verarmung an ausscheidungsbildenden Legierungselementen bleibt der
austenitischie Mischkristall dabei erhalten. Unter den Bedingungen dieser
Untersuchung wurden keine ferritischen Gefligeanteile gefunden. Daher kann man
die Variationen der technischen Duktilit8tswerte wie Bruch- bzw. Kriechdehnung
und Brucheinschnlirung als "Modulation" des Grundverlaufs ansehen (Bild 62, 63
und 64). Wir finden nun folgende Zusammenh8nge zwischen Werkstoffstruktur und

Duktilit8t: die Kriechdehnung ¢ £ bestimmt als Differenz aus Bruchdehnung und

Belastungsdehnung, wird erniedrigt durch




- ein mehr oder weniger homogenes Versetzungsnetzwerk sehr grosser
Dichte oder kleine Subk®rner bei hohen Priifspannungen und
kurzen Standzeiten (550° C und 600° C, Bild 63);

- eine grosse Konzentration der Matrixausscheidungen bei
b, (o)

- die angestiegene Breite der Korngrenzenausscheidungen (Bild 57) nach

l8ngeren Standzeiten.

Ahnlich ist die Auswirkung auf die Brucheinschnlirung Zyr mit zwei Ausnahmen.
Die hohe Versetzungsdichte durch sehr hohe Prlifspannungen bei sehr kurzen
Standzeiten und die Breite der Korngrenzenausscheidungen zeigen ihre Wirkung

sozusagen erst mit Verz®gerung, d.h. nach etwas l8ngeren Standzeiten.

Die Breite der Korngrenzenausscheidungen wirkt sich auf das Erscheinungsbild der
Bruchfl8che stark aus. 2Ab einer bestimmten temperaturabh8ngigen mittleren
Breite treten im sonst duktilen, transkristallinen Bruch interkristalline
Bruchanteile auf. Diese kritische mittlere Breite liegt zwischen 250 nm und

400 nm. Sie steigt mit der Temperatur an.
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6. Diskussion

Die Ergebnisse der Zeitstandversuche bis rd. 104 h Standzeit stehen in guter
Ubereinstimmung mit den Resultaten anderer Prliflabors des SNR-Konsortiums an der
gleichen Charge. Die Verwendung verschiedener Probenformen, bedingt durch
unterschiedliche Zielsetzung der Versuchsprogramme und Unterschiede in den
Teststrecken hat keinen Einfluss auf die technisch relevanten Versuchsergebnisse
des Grundwerkstoffes, muss allerdings bei der Bewertung der Ergebnisse von
Schweissverbindungen berlicksichtigt werden. Der in den Auslegungsrechnungen
vorgenommene Spannungsabschlag bei der Zeitstandfestigkeit flir
Schweissverbindungen wird durch die Experimente bis rd. 30 000 h qualitativ
best8tigt, liegt jedoch nur im Bereich bis max. 5% flir Temperaturen bis 550° C.
Bei 600° C und 650° C besteht kein Unterschied in der Zeitstandfestigkeit
zwischen Grundwerkstoff und Schweissverbindung. Wichtiger erscheint jedoch,
dass z.B. die 1% Zeit-Dehngrenzen der Schweissverbindungen im gesamten

untersuchten Temperaturbereich #lber den Werten des Grundwerkstoffes liegen.

Die Versuchsergebnisse im Standzeitbereich = 30 000 h erweiterten den
Kenntnisstand #iber die SNR-Charge GW 206 und best8tigen die ursprlinglichen
Annahmen in bezug auf die Zeitstandfestigkeit, insbesondere die noch 1fd.
Versuche im Bereich 70000-90000 h. Absolut bilden die Werte der Chg. GW 206
die untere Begrenzung des Zeitstandfestigkeitsstreubandes der bisher
untersuchten SNR-Chargen und liegen im SNR-relevanten Temperatur- und
Spannungsbereich innerhalb des VDEH-Streubandes, das flir den Stahl 1.4948

exper imentell bis rd. 105 h abgedeckt ist /19/.

Sind die Befunde der Langzeitversuche zum Zeitstandfestigkeitsverhalten zun8chst
eine Best8tigung bisheriger Kenntnisse und Annahmen, so ergaben sich in bezug
auf das Duktilit8ts— und Kriechverhalten &nderungen in der Spannungs- bzw.
Zeitabhdngigkeit dieser Kenngr8ssen, die nicht extrapolierbar waren. So waren

. B . - - ._..--O oo - L3 - LY a Fa¥aYal 2]
die Werte flr Bruchdehnung und —einschniirung bei 550 C bis rd. 20 000 h
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Standzeit praktisch standzeitunabh&ngig und lagen im Bereich 20 bis 30%. Erst
die Ergebnisse der Langzeitversuche zeigten einen Duktilit&tsabfall in den
Bereich 10 bis 15%. Diese Anderung der Duktilit#tskennwerte setzt bei hBheren
Temperaturen zu friiheren Zeiten ein, allefdings von hBheren Werten aus und

pendelt sich ebenfalls im Bereich 10 bis 15% ein.

Eine weitere Kenngr8sse, n8mlich der flir Auslegungsrechnungen ebenfalls wichtige
Wert der minimalen Kriechgeschwindigkeit, zeigt erst aufgrund der Ergebnisse von
auslegungsrelevanten Langzeitversuchen bei niedrigeren Spannungen eine Anderung

in der Spannungsabhingigkeit, allerdings im positiven Sinne.

Der bisherige Kenntnis- und Erfahrungsstand mit hochwarmfesten technischen
Legierungen war der, dass im Bereich kleiner Kriechraten, also langer
Versuchszeiten, (2 niedriger Spannungen) die Spannungsabhingigkeit der minimalen
(sekundéren) Kriechgeschwindigkeit eine Abknickung aufwies mit kleinerem
Spannungsexponenten. D.h., flir diesen Bereich sind experimentell h&here
Kriechraten gemessen worden, als man durch Extrapolation von der
Spannungsabhingigkeit im oberen Spannungsbereich erwartet hdtte.
Nachuntersuchungen ergaben qualitativ erhebliche Gefllgednderungen infolge

Priiftemperatur und -zeit, sodass im Langzeiteinsatz die ursprlingliche optimale

Ausscheidungskonfiguration und —konzentration nicht mehr gegeben ist. Dies
wurde am Beispiel des Ti-stabilisierten 15/15CrNi-Stahles 1.4970 deutlich
gezeigt, wo das Ausscheidungsverhalten dieses Stahles (ZTA-Diagramm) mit den

Bereichen gednderter Spannungsabhdngigkeit von épnin korrelierbar ist.

Dagegen wurde mit dem nicht stabilisierten Stahl 1.4948 zum ersten Mal an einer
kubisch flBchen-zentrierten technischen Legierung gezeigt, dass sich die
Spannungsabhdngigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit auch im
auslegungstechnisch positiven Sinne &ndern kann (Bild 26) und sich bei diesem
Stahl bei langen Einsatzzeiten stabilisiert, wie die Ergebnisse von weiteren

Chargen des SNR-Werkstoffes zeigen.



Weil vermutet wurde, dass das Ausscheidungsverhalten wihrend des Kriechvorgangs
diesen Verlauf bewirkt, befasste sich die Untersuchung der Werkstoffstruktur der
Charge GW 206 des Stahls XCrNi 18 11 (1.4948) vorwiegend mit dem
Ausscheidungsverhalten. Es wird hier im Hinblick auf die Beziehung der

Mikrostruktur zu den mechanischen Eigenschaften diskutiert.

Bei allen Priiftemperaturen dieser Untersuchung deuten die lber einen begrenzten
Bereich kurzer bis sehr kurzer Standzeiten kleinen und nahezu konstanten
mittleren Durchmesser der Matrixausscheidungen (Bild 52) auf eine weitgehend
standzeit- bzw. spannungsabhfngige Wachstumsdauer hin. Ihre Konzentration
(Bild 53) nimmt dagegen in diesem Bereich mit der Standzeit, bzw. mit
abnehmender Priifspannung, zu bis sie ein Maximum erreicht hat. Die
Ausscheidungskeimbildung im Korn kann also in diesem Bereich

sowohl von der Spannung als auch von der Standzeit abhdngen.
Diese Feststellung gilt flir das Ausscheidungsverhalten in der Probenmesslénge
und im Einspannkopf, der w8hrend der Kriechprlifung nicht spannungsfrei bleibt.
Zumindest bei den Prliftemperaturen 550° C und 600° C ist aber die Konzentration
der Matrixausscheidungen innerhalb des beschriebenen Standzeitbereichs in der
Probenmessldnge gr®&sser als im Einspannkopf. Da Probenmesslinge und
Einspannkopf wihrend der gleichen Dauer der gleichen Priiftemperatur ausgesetzt
waren, muss man schliessen, dass die in der Probenmesslinge wihrend der
Kriechprlifung mit Sicherheit herrschende grBssere Spannung die grdssere
Keimstellenkonzentration flir Matrixausscheidungen initiiert. Es stehen sich
also zwei, scheinbar widerspriichliche, Beobachtungen gegenliber: erstens, mit
abnehmender Priifspannung zunehmende Konzentration der Matrixausscheidungen in
der Probenmesslinge und im Einspannkopf; zweitens, gr®ssere Konzentration der
Matrixausscheidungen in dem Probenteil (Messlinge), der einer gr®sseren Spannung
ausgesetzt war. Diese Beobachtungen werden erkl8rbar, wenn man sich erinnert,

dass die M23C6—Ausscheidungen heterogene Ausscheidungen sind, die




Fremdkeimstellen zur Bildung ben8tigen. Ausser den Korngrenzen k&nnen
Stapelfehler und Versetzungen im Korn als Fremdkeimstellen dienen. Beim
Kriechversuch kommt den Versetzungen die wichtigere Rolle zu. BAber nur solche
Versetzungen sind als Keimstellen geeignet, deren Laufgeschwindigkeit im
Kristallgitter unter einem kritischen Wert bleibt, d.h. kleiner ist als die
Diffusionsgeschwindigkeit der Ausscheidungsbildner. Versetzungen die diesen
Bedingungen genfigen, k&nnen auch solche sein, die durch andere Versetzungen oder
Gitterfehler blockiert wurden. Die Versetzungsstruktur zum Zeitpunkt der
Bildung der Matrixausscheidungen bestimmt also im wesentlichen deren
Konzentration, die wir nach eingetretenem Probenbruch vorfindén. In den
Kriechproben wird die Struktur der zur Keimbildung geeigneten Versetzungen durch
den Ver formungsgrad, die Verformungsgeschwindigkeit und die Erholungsvorgdnge
bestimmt. Wenn diese Einfllisse wenigstens qualitativ bekannt sind, kann man im

begrenzten Umfang Rfickschllisse auf die Zeit der Ausscheidungsbildung ziehen.

So finden wir bei 550° C Prliftemperatur in der Probenmessldnge nach 146 h

Standzeit mit 270 MPa Prlifspannung eine Versetzungsstruktur mit beginnender
Zellbildung aber noch keine Matrixausscheidungen. Nach 1002 und 4084 h
Standzeit mit 250 und 220 MPa Prlifspannung finden wir bereits voll ausgebildete
Versetzungszellen, deren Zellwinde dicht mit Ausscheidungen besetzt sind (Bild
65, 66 und 67). Diese Matrixausscheidungen k&nnen erst nach Bildung der
Versetzungszellen, d.h. nach Einsetzen der Erholungsvorgdnge entstanden sein,
also erst im sekunddren und tertifren Kriechabschnitt. TIhre Konzentration
resultiert aus mehreren Einfllissen. Bei hohen Priifspannungen ist der

Ver formungsgrad durch die anfingliche Probenbelastung gross und folglich auch
die eingebrachte Versetzungsdichte. Die Verformungsgeschwindigkeit im prim#ren
Kriechabschnitt ist aber flir eine nennenswerte Nukleation von
Matrixausscheidungen zu gross, weil die Laufgeschwindigkeit der meisten
Versetzungen fiber dem kritischen Wert liegt. Also trotz grosser

Versetzungsdichte kaum Bildung von Matrixausscheidungen im primdren

(4]
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verhdltnism8ssig klein, unterliegen aber dem Einfluss der Temperatur und der
wirksamen Spannung im sekunddren und tertifren Kriechabschnitt. Erst wenn die
Laufgeschwindigkeit eines gr8sseren Teils der Versetzungen z.B. durch die
Zellbildung soweit abgebremst ist, dass sie unter dem kritischen Wert liegt, ist
die Bildung von M23C6—Matrixausscheidungen in nennenswertem Masse mglich.

Mit abnehmender Prlfspannung nimmt der Verformungsgrad bei der Anfangsbelastung,
die anf8ngliche Versetzungsdichte und die Verformungsgeschwindigkeit w8hrend des
Kriechvorgangs ab; die Versetzungszellen werden gr¥sser. Aus diesen, flr die
Nukleation von Matrixausscheidungen teilweise gegenl8ufigen Einfllissen
resultiert die im Bereich kurzer Standzeiten mit der Standzeit zunehmende
Konzentration und ein Maximum der Fremdkeimstellen und damit der

Matrixausscheidungen.

In den Einspannk&pfen liegt zur Zeit des Probenbruchs eine andere

Versetzungskonfiguration vor, die nach 1002 und 4084 h Standzeit mit
Matrixausscheidungen besetzt ist. WNach 146 und 1002 h ist sié fast homogen, hat
aber nach 146 Stunden Standzeit eine merklich gr8ssere Dichte. Also haben wir
eine abnehmende Verformung mit abnehmender Prlifspannung auch im Einspannkopf,
die vorwiegend durch die anf#ngliche Probenbelastung entstanden sein dirfte, und
eine Versetzungsverteilung, die keinen erkennbaren Erholungsvorgdngen
unterworfen war. BAus der Versetzungskonfiguration ist daher nicht zu folgern,
wann die an den Versetzungen im Einspannkopf gebildeten Ausscheidungen
entstanden sind. Wegen des gleichsinnigen Verlaufs der Konzentration und der
mittleren Durchmesser der Matrixausscheidungen mit der Standzeit von

Einspannkopf und Probenmesslénge ist lediglich ein Analogieschluss m8glich.

Wenn das Konzentrationsmaximum der Matrixausscheidungen Uberschritten ist, z.B.
bei 550° C Priiftemperatur nach 4084 h Standzeit mit 220 MPa Pr#ifspannung,
befindet sich im Einspannkopf ein grosser Teil der Versetzungen und auch der

Matrixausscheidungen in Korngrenzennfhe. Mit weiter zunehmender Standzeit, d.h.




abnehmender Priifspannung, setzt sich dieser Trend verst8rkt fort, auch bei den
anderen untersuchten Priiftemperaturen. Da von den entsprechenden Standzeiten an
die mittlere Breite der Korngrenzenausscheidungen stark ansteigt bei teilweise
stagnierender Menge der Matrixausscheidungen, ist zu vermuten, dass die
verstdrkte Bildung von Korngrenzenausscheidungen des Typs M23C6 in den
Einspannk8pfen eine Verformung der Matrixk&rner verursacht. Denn das
spezifische Volumen der M23C6—Ausscheidungen ist um etwa 13% gr8sser als das der
austenitischen Matrix. Der gr8ssere Platzbedarf der Korngrenzenausscheidungen
ist durch die zu den Korngrenzen hin diffundierenden Leerstellen allein nicht zu
decken und erzeugt daher Druckspannung in der Umgebung der Korngrenzen, die zu
Gleitvorglingen und zur Versetzungsbildung flihren und damit neue Fremdkeimstellen
fir Matrixausscheidungen vom Typ M23C6 erzeugen. Die neuen Matrixausscheidungen
sind dann aber mehr oder weniger in der N&he der Korngrenzen konzentriert. Sie
behindern offenbar das Wachstum der Korngrenzenausscheidungen. Denn innerhalb
des begrenzten Standzeitbereichs, in dem die Konzentration der

Matr ixausscheidungen im Einspannkopf wieder ansteigt, bleibt die Breite der
Korngrenzenausscheidungen konstant oder f8llt sogar ab, insbesondere nach langen
Standzeiten bei 700° C und 750° C Priiftemperatur. Wahrscheinlich entstand auf
diese Art die aufgefallene zweite Fraktion kleinerer Matrixausscheidungen (Bild
55, 56 und 57). Die Auswirkungen der Prlifspannung scheinen hier im Einspannkopf
v81llig zu verschwinden; sie dlirfte die Werte der Streckgrenze unterschritten

haben.

Der oben beschriebene Vorgang des Initiierens von Matrixausscheidungen durch
Korngrenzenausscheidungen l8uft wahrscheinlich auch in den Probenmessléngen ab.
Dort wird er aber von anderen Vorgingen der Ausscheidungsbildung tiberlagert und

ist deshalb nicht eindeutig nachweisbar.

Mit den beiden diskutierten Mechanismen der Verformungseinfllisse auf das
Ausscheidungsverhalten, die bei grossen Priifspannungen von der dusseren und bei

kleinen Prlifspannungen von einer inneren Spannung herrfihren, ist das




Ausscheidungsverhalten in den Einspannk®pfen hinreichend charakterisiert. 1In

den Probenmessldngen tritt noch ein dritter Faktor hinzu, die Verformung bei der

Probenbelastung mit mittlerer Prlifspannung. Von den durch sie entstehenden
VérSetzungen unterschreitet schon im prim#ren Kriechabschnitt ein mit
abnehmender Priifspannung gr®sser werdender Anteil die kritische
Laufgeschwindigkeit und wird zur potentiellen Keimstelle flir
Matrixausscheidungen. Weil aber mit der Prlifspannung die gesamte
Versetzungsdichte abnimmt, gibt es bei einer bestimmten Priifspannung

Gé (tm = tZ (0%)) ein Maximum des Keimstellenangebotes. Im Verlauf der
Konzentration der Matrixausscheidungen mit der Standzeit (Bild 53), gemessen
nach dem Bruch der Probe, erscheint es als Zwischenmaximum. Da diese
Matrixausscheidungen bereits vor dem Erreichen der minimalen
Kriechgeschwindigkeit entstehen, beeinflussen sie diese und verfndern deren
Verlauf mit der Prlifspannung (Bild 59). Wird bei hohen Priifspannungen die
minimale Kriechgeschwindigkeit durch die hohe Versetzungsdichte reduziert — mit
abnehmendem Effekt bei abnehmender Priifspannung - so verl8ngern die an den
Versetzungen gebildeten Matrixausscheidungen diese Wirkung zu mittleren

Priifspannungen hin. Es entsteht eine Ausbuchtung in der Kurve log & VS,

pmin
1log %5 bei cg = Gi-
Der Einfluss der Verformung durch die anf8ngliche Probenbelastung reicht bis zu
einer Prlifspannung Oy < Sye Sie wurde bei 0,05% Belastungsdehnung (86)

angenommen, bei der keine nennenswerte plastische Verformung mehr auftritt.

Etwa bei logO'lv1 erféhrt der Verlauf von log & vs. log S abermals eine

pmin
Richtungsfnderung (Bild 59). Diese Ver#nderung des Verlaufs der minimalen
Kriechgeschwindigkeit mit der Prlifspannung in Richtung auf ein glinstigeres
Kriechverhalten dlirfte tiberwiegend ein Effekt der Korngrenzenausscheidungen
sein, denn die Korngrenzen stehen unabhlngig von anf8nglicher
Belastungsver formung und Ver formungsgeschwindigkeit, von Beginn der

Kriechprtifung an als Keimstellen flir M23C6—Ausscheidungen zur Verfligung. Damit

k8nnen bei niedrigen Priifspannungen und entsprechend langen Standzeiten die




Korngrenzenausscheidungen bereits beim Erreichen der minimalen
Kriechgeschwindigkeit eine solche Breite und Geschlossenheit erreicht haben,
dass sie die Induzierung von Gleitvorgdngen in Nachbark®rnern durch aufgestaute
Versetzungen behindern k&nnen. D.h., die Korngrenzenausscheidungen be- oder
verhindern sogar das, bei hohen bis mittleren Pr#ifspannungen vorherrschende,
Versetzungskriechen. Darllber hinaus ist es vorstellbar, dass wahrend der ganzen
Bildungsdauer von M23C6mAusscheidungen das bei niedrigen Priifspannungen
vorherrschende Diffusionskriechen behindert wird, weil das spezifische Volumen
der M23C6—Ausscheidungen um ca. 13% gr8sser ist als das der austenitischen
Matrix und so mindestens ein Teil der flir die Diffusion n8tigen Leerstellen bei
der Ausscheidungsbildung aufgezehrt wird. Die Wirkung der Korngrenzen als
Senken flir Leerstellen dlirfte also durch die Bildung von M23C6—Ausscheidungen
verstdrkt werden. Dadurch wird zumindest das Coble~Kriechen behindert und die
minimale Kriechgeschwindigkeit reduziert. In Fortflthrung dieser Uberlegung
mlisste dann, wenn das Ausscheidungspotential flir M23C6 ersch¥pft ist, d.h. bei

sehr kleinen Priifspannungen, der Verlauf der Kriechcharakteristik (log ¢ VS.

pmin
log Gb) eine weitere Richtungs8nderung zu unglinstigerem Kriechverhalten
erfahren. 1In der vorliegenden Arbeit scheint sich das bei den h8heren
Prliftemperaturen bereits anzudeuten. Voraussetzung daflir wlre allerdings, dass

keine Bildung anderer Ausscheidungen das Kriechverhalten st8rker beeinflusst.

Auf den Verlauf der Duktilit8tswerte, Zeitbrucheinschnlirung und
Zeitbruchdehnung, mit der Standzeit wirkt sich die Struktur des Werkstoffs

unterschiedlich aus.

In der spannungs- bzw. standzeitabhdngigen "Modulation" der

Zeitbrucheinschnllrung, die mit dem tertidren Kriechabschnitt beginnt, stellen

sich im wesentlichen die Gefligemerkmale dar, die sich schon im prim#ren und
sekund@ren Kriechabschnitt ausbilden. Das sind bei hohen bis mittleren
Prlifspannungen (kurze bis mittlere Standzeiten) grosse Versetzungsdichten und

trixausscheidungen mit dem Zwischenmaximum ihrer Konzentration bei tz(ﬁi),

—_




und bei niedrigen Prlifspannungen (langen Standzeiten) die Breite der
Korngrenzenausscheidungen. Aber nicht das Konzentrationsmaximum der
Matrixausscheidungen bei tP(ob)' Dieser Befund best8tigt die Auffassung, dass

diese Matrixausscheidungen erst im tertifren Kriechabschnitt gebildet wurden.

Die Kriechdehnung, die sich aus der Gleichmassdehnung und der Einschnlirdehnung

zusammensetzt, erfihrt ihre "Modulation” mit der Standzeit nur zu einem Teil von
dem im tertidren Kriechabschnitt wirksamen Gefligeaufbau. Der aus der
Gleichmassdehnung kommende Anteil betrifft haupts8chlich Gefligemerkmale, die
bereits im primiren und sekundiren Kriechabschnitt die Verformbarkeit des
Materials beeinflussen. Im Stahl 1.4948 kommen daflir die
Korngrenzenausscheidungen in Frage. Sie machen sich naturgemiss bei niedrigen

Prlifspannungen (langen Standzeiten) am stérksten bemerkbar.

Wegen der Abhdngigkeit der Brucheinschnlirung und der Einschnlirdehnung von der
Ausgangsmessléinge ergeben sich flir die bei 550° C Priiftemperatur eingesetzten
Proben mit drei verschiedenen Abmessungen starke Abweichungen der
Duktilit8tswerte. Daher ist aus ihnen kein einheitliches Verlaufsbild zu

gewinnen.

Die Korngrenzenausscheidungen, die bei niedrigen Prlifspannungen den Verlauf der
minimalen Kriechgeschwindigkeit in Abh#ngigkeit von der Priifspannung glinstig
beeinflussen, flihren aber in diesem Prlifspannungsbereich zur relativen
Verklirzung der Standzeit (Bild 69). Denn die sehr harten
Korngrenzenausscheidungen vom Typ M23C6 k8nnen im Gegensatz zur duktilen Matrix
Spannungsspitzen nicht mehr ausgleichen. Es kommt dann schnell zum
interkristallinen Bruch. Ausgesprochenes Korngrenzengleiten wurde nur bei
Proben mit langer Standzeit der Prliftemperatur 550° C beobachtet (Bild 39d), wo
die Korngrenzenausscheidungen bereits dann eine betr8chtliche Breite erreichen,
wenn die Duktilit8t der Matrix durch die Versetzungskonfiguration und -dichte

noch gering ist.




Da Korngrenzen Nukleationsorte flir Ausscheidungen vom Typ M23C6 darstellen und
die GrBsse (Breite) der Ausscheidungen mit zunehmender Keimstellendichte
abnimmt, hat die Matrixkorngr8sse sicher einen Einfluss auf die Breite der
Korngrenzenausscheidungen und damit auf das Kriechverhalten des Werkstoffs bei
niedrigen Prlifspannungen. Dies ist beim Vergleich mit anderen Chargen zu

berlicksichtigen.

Wégeﬁ des Einflusses der Korngrenzenausscheidungen auf das Kriechverhalten und
ihres spannungs- und standzeitbedingten Wachstums ist eine Extrapolation der
Kriecheigenschaften von klirzeren Standzeiten bei h8heren Priiftemperaturen zu
l&ngeren Standzeiten bei niedrigeren Priiftemperaturen problematisch, weil bei
der konkurrierenden Bildung von Matrix = und Korngrenzenausscheidungen des

gleichen Typs nicht einfach Zeit durch Temperatur ersetzt werden kann.

7. Zusammenfassung

Am Grundwerkstoff und an den Schweissverbindungen des SNR-Strukturmaterials
X6CrNi 18 11 DIN 1.4948) wurden im Temperaturbereich von 550° C bis 750° C
Zeitstandversuche bis zu Standzeiten von % 30 000 h durchgeflihrt. Die
Ergebnisse sind in guter Ubereinstimmung mit den Resultaten anderer Prtiflabors

~ des SNR-Konsortiums an der gleichen Charge. Sie erlauben eine Extrapolation
nach Larson-Miller auf anlagenrelevante Zeitr8ume. Die Befunde der
durchgeflihrten Langzeitversuche bestltigen bezliglich der Zeitstandfestigkeit die
bisherigen Kenntnisse und Annahmen; aber bezliglich des Duktilitdts- und
Kriechverhaltens ergaben sich Abweichungen. Der Abfall der Duktilitdtswerte
setzt bei dieser Charge bereits nach kfirzeren Standzeiten ein, und der Verlauf

der minimalen Kriechgeschwindigkeit zeigt bei niedrigen Prlifspannungen eine

Bnderung im auslegungstechnisch positiven Sinne.




Im zweiten Teil wurde die Struktur im Grundwerkstoff der gebrochenen
Zeitstandproben licht- und elektronenmikroskopisch untersucht und bezfiglich der
Ausscheidungen quantitativ ausgewertet. Die in diesem Rahmen zu
berticksichtigenden Ausscheidungen geh¥ren dem Typ M23C6 an. Sie treten im Korn
und an den Korngrenzen auf. TIhre unterschiedliche Gestalt l8sst sich auf das

Oktaeder als Grundform zurlickflhren.

Wegen ihrer Nukleation an Gitterfehlstellen ist die Versetzungskonfiguration und
~bewegung im Material von Bedeutung flir das Ausscheidungsverhalten und seine
Einfllisse auf die Kriecheigenschaften. Die Entstehung von M23C6 ist daher
abhdngig von der thermamechanischen Vorbehandlung und den Kriechvorg8ngen
selbst. Durch Konkurrenz der Ausscheidungsbildung vom gleichen Typ an
Korngrenzen und im Korn wird indirekt auch die Bildung von
Korngrenzenausscheidungen von der thermomechanischen Vorbehandlung und den
Kriechvorgingen abhfngig. Die Korngrenzenausscheidungen beeinflussen die
Bruchform der Zeitstandproben, sie beglinstigen den interkristallinen Bruch. Die
resultierenden Struktureinfllisse erkl8ren die Abweichung des Verlaufs von

log & vs. log O, von einer Geraden log SE“ﬁ- = n log A + B. Bei

pmin n
Temperaturen = 650° C miss man aber nach Standzeiten 25 x lO5 h im
Grundwerkstoff mit Anderungen des Ausscheidungsverhaltens rechnen, die im Rahmen

dieser Arbeit nicht berlicksichtigt werden konnten.

Mit Hilfe der TEM-Untersuchungen wurde versucht, ein ZTA-Diagramm aufzustellen.
Der Zeitpunkt des ersten Auftretens von Matrixausscheidungen in den gebrochenen
Proben konnte nur bei 550° C Priiftemperatur ermittelt werden. Bei allen anderen
Prliftemperaturen waren die vorliegenden Standzeiten zu lang. Der Beginn der
Bildung von Korngrenzenausscheidungen war nicht festzustellen, weil in allen
Proben bereits Korngrenzenausscheidungen gefunden wurden. Er muss bei sehr

kurzen Zeiten liegen.

Die Struktur der geschweissten Zeitstandproben wurde nicht untersucht.
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Kleinen Teilchen einer zweiten Phase haftet zweifellos das Odium an, eine
"wissenschaftliche Ausrede" fiir fehlendes Verstindnis eines Vorganges zu
sein. Bel so stark strukturempfindlichen Eigenschaften wie Plastizitdt und

Duktilit8t sind sie jedoch durchaus ernstzunehmen.
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Tabelle I

Chemische Zusammensetzung

X 6 Cr Ni 1811  (1.4948)

Charge-Nr. GW 206 Soll Stahl-Eisen
231861 Werkstoffblatt
I.A. Werk SNR-Spezif. 640-Mai 1975

VDEH

C 0,053 0,052 0.04-0,07 0,04-0,08

Si 0,39 0,44 < 0,75 < 0,75

Mn 2,25 1,81 < 2,0 < 2,0

P 0,018 0,019 < 0,03 < 0,045

S 0,032 0,012 < 0,02 < 0,30

Cr 17,8 17,45 17-19 17-19

Ni 10,6 11,0 10-12 10-12

Mo 0,065 < 0,50 < 0,50

Ti+Ta+Nb < 0,10

Al 0,08

N 0,041

Cu 0,043

v 0,02

Co 0,069

B 2,0-2,3 ppm

(K£fK)

Abmessung: 500x20x1000 mm

Warmebehandlung: lsg 1000-1080°¢

Hirte HV

147-157/134-140 Korngr&BRe ASTM:

30




Tabelle II

— 72—

Schweifprotokoll vom 14.2.1973

Gegenstand:
Werkstoff:

SchweiBnahtvorbereitung:

SchweiBverfahren:

Zusatzwerkstoff:

Stromstdrke:

Spannung:

Nahtunterschutz:;
Zahl der Lagen:
Zahl der Heftgtellen:
Arbeitsposition:

Warmebehandlung:

Ausfiihrung durch:

Blech 20 mm x 1000 mm X 165 mm
X6CrNi 1811 (W.-Nr. 1.4948)
interne Interatom-Bezeichnung: GW 206
Streifen wurden mit Plasmabrenner aus
grdBeren Blechen gebrannt. Die Brenn-
kante wurde 5 mm abgearbeitet.
SchweiBkanten bearbeitet zu X-Naht mit
30°-Flanken mit 1 mm Steg.
Wurzel: WIG
Fiill-, Decklagen: E-Hand
WIG: CN 1811 IG, 2 mm &
Charge Nr. 39130

E-Hand: FOK CN 1811, 4 mm @

Charge Nr. 1.46651

WIG: 140aAa

E-Hand: 125 = 140 A
WIG: 22 V

E-Hand: 20 - 24 V
Argon

7

5

waagerecht

Vorwdrmung: keine
Nachbehandlung: keine
Interatom (Cosar, Blichel, Krahpohl)




Tabelle TII

Chemische Zusammensetzung (VDEH-Chargen)

Spezifikation Charage

Stahl-Eisen

W.Blatt 640 65890 233417 27671 13713 49460

Mai 1975
C 0,04-0,08 0,046 0,041 0,053 0,047 0,052

0,049%) 0,034%) | 0,049%)
Si < 0,75 0,26 0,46 0,39 0, 31 0,22
Mn < 2,0 1,42 1,87 1,65 1,43 1,54
< 0,045 0,033 0,030 0,010 0,031 0,035
S < 0,030 0,019 0,017 0,003 0,006 0,018
Cr 17-19 17,12 17,58 18,30 17,3 17,6
Ni 10-12 10,04 10,48 11,70 11,3 10,8
Mo < 0,50 0,39 0,47 0,19 0,22 0,37
Ti <0,02 0,04 <0,03 <0,05 <0,05
Al <0, 005 0,001 0,007 0,005 0,001
N2 0,027 0,030 0,031 0,033 0,026
Cu 0,23 0,26 0,07 0,08 0,12
\Y 0,06 0,04 | 0,07 0,05 0,05
Co 0,16 0,16 0,09 0,14 0,018
W 0,10 <0,05
Ta/Nb <0,03 <0,05 0,05
B 9 ppm 2,5 ppm % <10 ppm 15 ppm
Abmessung 90x20mm 90x20mm @ 400 25mm 20mm
Wiarmebehandlung [1050°30' /W 1050°30' /W [1070°30" /W
Hirte HVBO 145-156 140-150 132-157
Korngrdfe ASTM 3-5 3-5 1-3
25%=2 20%=

x) nach Pohl /31/




Tabelle IV

Zeitstandversuche

"Extrapolationsprogramm" KfK-JEN

X 6 CrNi 1811 (1.,4948) Grundwerkstoff GW 206 Probe: @ 8x50 mm
(doxto)
Vers, T G 5 g € Bel.| Yo% tqé% Sosts| 1% | Y2 | Ps% [T10% € abs.| J v Bem.
Nr. og kp/uam std % std | std | std | std | std |std |std |x10”%/h % %
EP 28 550 25 1002 7,04 2 5 15 35 90| 500|950 62 | 20,4031 9
EP 30 " 22 4084 4,7 4 8 23 70 3008 1900} 3600 16 22, 0l 31 9
EP 32 " 20 6900 4,5 6 12| 381 120 550 2600( 5300 15 1 24 5131 4
EP 36 B 17 19250 2,6 8 221 120 600 27Q010000 118000 3,60 16,6121 13
EP 4 600 22 66 5,92 / /| 2 4 13 32| 3000 46,00 47,4
EP 6 - 20 187 4,8 / / 1 10, 40 95| 770 36,6/41,9
EP 8 " 18 460 3,73 |/ / 2 28] 105| 215| 380 | 44,4|47,4
EP 12 " 15 2165 2,30 1 3 14 55 170, _460| 900 90 47,0/ 47,4
EP 26 " 13,5 5360 1,13 1 4 30 | 150 530 1400| 2900 27 36,0] 36,0
EP 33 " 12 8500 1,03 / 3 40 | 230 700 2100| 4800 18 30,0 49,2
EP 16 " 10,5 16325 0,60 6 42 | 280 | 900| 1900 7500 |14000 5 18,2/21,2
EP 39 " 9 25 000 0,16 | 70 300 | 1400 | 5000 | 1500026500 0,64 11,6] 15,6
EP 44 " 8 0,12 | 210 575 | 3200 [37000 0,021
EP 45 " 7 0,10 | 750 | 2000 |15500 0,042
EP 41 " 6 0,05 1550 | 4300
EP 1 650 15 85 2,52 / t/ / 1,9 4 15 30 2800 66,0] 60,9
EP 7 " 13 250 1,31 / / 1 2,9 14 55 95 1000 | 60,0| 56,1
EP 10 " 11 945 0,78 / / 6 20 55 150 300 290 62,0 57,7
EP 15 " 9,5 2290 0,29 | 1 4 |18 50 | 120 | 400 | 850 105 | 41,0| 43,7
EP 29 . 8,5 7300 0,12 |15 40 130 440 [1250 R800C [5000 12 | 23,4| 23,85
EP 35 . 7,5 12250 0,08 |60 115 [600 250 {3900 pooo |11000 2,8/ 16,5] 19,0
EP 19 " 6,5 14500 0,04 110 300 {1600 R300 |5000 {10500 {14000 1,6] 14,6| 16,7
EP 43 " 6 25500 0,03 70 570 (3900 (OOC |10000 [19000R5000| 0,78 11,8| 15 ¢
EP 40 " 5 53450 0,02 60 2700 |14500 |22009353000 [44000] / 0,12} 70,0 9,5




Tabelle v Zeitstandversuche "Extrapolationsprogramm" KfK-JEN
X 6 CrNi 1811 (1.4948)  SchweiBverbindung GW 206 Probe: ¢ 8x50 mm
(doxtlo)
Jersq % S .| B EBer.| Ton%| to2m| Tosw| t1w | Tow | s |Faom | € oPse| S | @ Bem.
Nr. °c kp/mm std % std std std std | std std |std x’lo-6/h % %

Ep 9 550 24 860 3,46] 3 8 23| 70 {210 |750 / 56 12,8 21,3 |puktiler
EP_13 " 22 2346 2.45 3 8 32 1001360 [1600 | 2300 22 14,0123 .8 gigfzaéed
Ep 18 : 20 2950 1.40 4 12 a0 400 1350 12980 z B8 9,0} 9,8
EP_22 " 19 8730 1,20 4 13 _]100 _|700 {3200 | / / 3,4 8.6 116,7

EP 34 " 18 10970 1,141 13 36 |200 11150 4200 | / / 3,2 8.6112,1

EP 27 . 17 9180 0,89 14 |-60 [750 3600 |8500 | / / 1.6 4,6 | 7.4

EP 38 | " " 15 28 S4o 0,36] 36 _[210 |3400 |10500|28000} 0,33 | 4,8 15,6

EP 20 600 20 194 1,861 / /. 3 12| 35 |100 | 180 | 485 16,6 | 36,0

EP 3 " 17 1060 0,71 / 2,5 24 .80] 190 [440 750 87 24,0 45,6 |doppelte
EP 14 " 15 1960 0,42 1 65 160| 360 |800 [1500 45 21,4 | 47,4 |Einschnii_
EP 17 B 13 4640 0,19 4 30 280 700 1’%‘-';0 3000 U600 11 12,0129 0 Tene

EP 25 " 12 10600 0,13 60 360 1250 Boog | 5500 {9700 / 2.8 7,6 |23 .8

EP 37 " 11 13300 0,10{ 80 340 1300 #200 7500 | 12400 1,8 [72,2 23,8

EP 23 " 10 22840 0,08[210 900 [7300 12500 [20000 | / / 0,3 |/ /

EP 5 | 650 13 390 0,26/ [/ | 2 10 241 55 1130 1220 340 34,6 60,9 foppelte
EP 9 " 11 360 0,24] / 2,5110 22| 45 1110 190 440 37.4 |g2 5 Einschnii-
EP 42 | = 10 2330 0,11 10| 30 115 | 250] 530 h270 l20sn | 16 14,2 l3g g [°09

EP 11 " 9 4180 0,06| 20 90 | 340 800 [1500 2900 4150 | 12 12,4 1259 "

EP 21 " 8 7976 0,02/ 300 | 900 PR100 | 3600 {6000 7900 | / 1.7 7.8 125.6 " .
EP 31 " 7 12850 0,03/250 [1800 1000 |6000 |10000 | / / 0,73 |4.2 119.0

EP 24 " 6 12000 0,04| 4400 P0OOO / / / / / 0,14 |2 1,25




Tabelle VI Zeitstandversuche "Extrapolationsprogramm" KfK-JEN

L6 CrNi 1811 (1-4948) Grundwerkstoff G208 Prohe: 4 8%25 mm
(doxlo)
~Vers. oT _ G 5 Ty EBel.| Pon%| To2%| Tosn| 1% | Yo% | Psw |Tio% € abs.| o ¢ Bem
. 9 _ o g
Nr. | “C- | kp/mm std 7 std | std | std | std |std |std |std |x10”/n| % %
ZSV \
1187 - 550 27 146 8,72 0,75 2 5 11 23,5 74 132 567 124,0 126,0
1185 " 25 427 6,982 2 3,5 8 17 41 170 365 180 (25,6 |26;0
11989 i 24,5 333 7,54 1,75 3 7,5 16 37 130 295 280 | 22,8 26,0
1200 ! 23 1080 5,92 2,750 5,5 | 14,5 36 115 478 931 70 125,6 |30
1204 " 21 2770 4,44 3,5 5 19 531 171 9261 1890 36 | 28,8 |29
1222 " 19 7410 3,76 2,5 7 32 107 ] 539 25221 5350 13,41 27,2 | 26,1

1238 " 13 0,80 24 143 |1480 8134 | 33492 0,5




Tabelle VIT Zeltstandversuche "Extrapolationsprogramm" KfK-JEN
' X 6 CrNi 1811 (1.4948)  Grundwerkstoff GW 206 Probe: # 5x25 mm
(doxlo)
Vers. 'OT e X ty Eper.| ot | tore t95% tag | tog | Fog |Taoy | € 3PSl I 7 Bem
Nr. c kp/mm std % std std | std std | std std |std x’lo—6/h % %
Z
1954 650 19 16 4,56 / / / 0,5 1 3 7 [13500 49,2156,5
1953 18 29 3,8 / / / 1 2 6 121 7710 52,8155,5
1943 17 59 0,22 / 1 4 7 12,5 23 35| 1400 37,2(59,0
2031 17 40 1,54 / / / 1 2,5 7,9 16,9 5650 54,0(59,1
1948 16 73 2,0 / / 0,3 1,5  4,5| 14 28 | 2960 52,0]59,0
2030 ' 15 117 1,96 / 0,5/ 1,5 4 9,5| 26 47 | 1820 54,0]59,0
1944 14 144 1,84 / 0,25 1 3 ) 26 54 | 1650 46,0(56,5
2032 13 468 1,20 / 0,9 4 11 26,5 72 | 186 400 47,2180,8
1949 12 527 0,60 / 2 7 20 45 113 | 2009 404 44,4150,0
2033 11 12596 g::fh 0,12 49 | 283 | 1321 | 2042 (2536 / / / / /
1950 10 1923 0,26 4,50 13 40 92 | 192 | 450 | 887 112 37,248,0
LoV
1225 g 2942 0,16 5 14 44 | 1021 227 15867 |1675 27.4 | 32,0139,5
1227 8 5021 0,10 31 | 115 | 430 | 8951454 p738 [4500 8,4 | 22,4(19,2
1237 7 10338 0,10 / 16 | 320 | 1200|2537 B399 (8714 6,0 | 19,6|22,6
1236 6 32045 0,04 | 1445 | 4677 | 11275[14396{19199 |29050| 0,13 40,4 11,5
7282025 5 / 0,06 | 4B0 | 3788 | 24791|36650|48400 Boooo| / 0,074 7 7




Tabelle VIII Zeitstandversuche "Extrapolationsprogramm"  KfE-JEN

X 6 CrNi 1811 (1.4%048) Grundwerkstoff GW 2068 Probe: 4 5x25 mm
{doxlo)

Vers. T e ,| "B Ee1.| Yons | Sopm| Cosm| Pa% | Pan | Pow |Prop | € 2SS | @ Bem.
Nr. °C . |kp/mm st % std std std std | std std |std xﬂo_éql % %
7AS

2001 700 14 14,5 1,62 / / / / 0,9| 2,5 | 5,5 | 16500 | 53,6 65,4
2002 13 24 1,36 / / / 0,5/ 1,5| 4,5| 8 10300 | 60,8 66,4
2003 12 45 0,94 / / 0,5| 1,3] 3 7,5 |15 6002 | 59,6 | 63,3
2004 11 83 0,78 | / / 1 2 5 113 23 3750 | 58,01 53,0
=SV 10 92,5 o.,s2 | |, 0.5| A 3 6 | / /| 2560 |56,4 | 59,0
1214 9 176 0,2 5,25 0,6 2 5 12 |32 65 1440 45,2 | 53,7
1211 8 407 0,14 1,75| 5 12 27 |79 hes 540 | 45,2 | 42,2
1215 7 B66 0,08 2,5| 5 15 32 72 1215 hso 195 | 30,0 33,0
1212 6 2023 0,08| & |15 42 90 {190 |525 1151 73 | 26,8 29,5
1216 5 6035 0,04| 24 |99 481 |832 n406 |3307 B650 g | 15,6 22,7
A 4 | 19948 0,06 | 288 1729 |3385 5355 B643 15910019400 | 0,4 | 16,0 | 15,4
7SV

1233 3 | 43 601 0,04 2470|6670 |10916 |16413R6971 | 41803 / 0,1| 8,8 [11,7




Tabelle IX Zeltstandversuche "Extrapolationsprogramm" KfK-JEN

X 6 CrNi 1811 (1,4048) Grundwerkstoff GW 206 Probe: 4 5x25 mm
(doxlo)

versq T ¢ .| ™ EBel.| ok | T2l Tosm| Tam | 2w | Fen |Paon €avs.l & | ¢ Ben.
Nr. ¢ kp/m std % std std std std | std std |std xﬂo—éql % %
A
2008 | 750 12 4,6 1,24 / / 0,3| 0,79 1,963400 |61,6 |70,8
2007 11 7,3 0,94 / / 0,5] 1,2 2,540400 |64,8 |61,6
2008 10 16 0,72 / / 0,5 1 2,5 5 |19300 |64,0 |56,5
2005 g 37 0,08 | 0,25] o,5] 1,1 | 1, 3,5| 7,5| / 5680 |56,0 |48,3
Zsv
1219 B 41 0,18 / / 0,5 | 1 2,5| 7 / 6800 |51,2 [45,0
1225 7 83 0,20 / 0,25] 1 2,5 5,515 30 3300 |44,8 [42,0
1220 6 201 0,06 | 0,25 0,75 2 7 14 |39 B2 1160 |39,2 [36,0
1224 5 440 0,02 | 0,5 | 1 8 17,5 | 38 h16  |250 336 25,2 [29,5
1221 4 | 1228 0,06 | 6 16 42 81 172 83 (934 77 |18,4 |29,4
1235 3 p3720"® | o o04| 695 |1223 | 2478 |3670 | 5877 bis 3,5% / / /
1241 3| s2e8 0,02 50 | 206 | 584 1104 | 2113 |4310] / 8,2(12,8 |11,8




Tabelle X Zeitstandversuche "Extrapolationsprogramnn" KfK-JEN
X 6 OrNi 1811 (1.4948) _a)Grupndwerkstoff GW
b)SchweiBverbindung GW 206
. Vers. OT G 5 ) Epel.| Torn| Yo2%| Tosw| Tam | Tow | Tsw |Taow | € DS ¢ Bem.
Nr. C ;kp/mm std % std | std | std | std | std |std |std xflo—6/h % %
zZS Grundvgg,r_ksto%
1705 550 28 139 9.8 | 1.8} 2, 6.5 13.5| 29 75 | 136 550 24,8] 29,5 GRIM-Probe
1706 24 1086 7.1 1 1,51 4, 14 | 37,5] 123 | 555 11008 63 26,6 29,0 #8,8x21mm
1708 18 18414 3.4 | 9 27 128 | 569 [2560 19541 |18054 4,2 | 20,5 25,5 ="-
1751 16 47613 2.2 35 194 528 13190 [13500 144309] <~ 0.6 | 13,3 15,3 ="-
1707 12 0,95 | 49 143 |1463 {19176 0,08 ="
1752 10 0,46 | 141 1685 112670 —no
1891 550 ¥) 20 8210 4,3 9 22 74| 265 11145 |4880 | 7375 11 | 22,8 |29,0] ~"- (OBH)
%)V.G.550° 24 |std (fur ECN)
SchweilBverbindung
1879 550%) 18 | 10068 0,095 | 1488 {3672 |8472 l|o9ga |- - - 0,4 6,7 |13,0| ~ ~(ESE)
MPa
2156 550 267 | 123 2,55 3 6 18 34,5/56,5 |106 / 216 13.5 | 43.0 [Na-z-Probe
2162 " 267 97 1.60 1,51 3,5 | 10 22 |42 74 / 480 17,0 | 31,0 |#4x20mm
2157 " 233 | 322 0,60 3,5 10 47 114 301 / 70 12,0 | 26,4 |- -
2160 " 233 | 241 0,525 310 44 98 237 / 83 10,0 | 13,0 |"-
2155 " 228 | 605 1,20 5 |23 111|280 |478 / / 25 9,0 18,0 F"-
2159 " 228 | 456 0,60 6 |16 84 {177 |272 {430 / 37 13.5 | 31.0 "~
2163 " 200 (2212 0,30 18 |70 528 [1110 | 1619 2160 | / 5,1 | 10,0 26,5 k"=
2164 " 200 |1764 0,25 10 |58 456 920 1256 [1705 | / 5,7 9,5 | 31,0 }"-
2158 " 178 (3480 0,25 29 |367 {1441 [2257 |3012 | / / 2,2 7,0132,0 | ._
2161 " 178 |3789 0,125 | 40° |240 [1536 |2497 |3300 | / / 1,9 | 7,5|34,7[ "




Tabelle XI

X 6 Cr Ni 1811  (1.4948) Chg.GW206

Vergleich der experimentell ermittelten Werte fir 105 und 1o4std

mit den nach Larson-Miller extrapolierten Werten fiir die

Zeitstandfestigkeit R und die 1% Zeit-Dehngrenzeiqu%}__

Zeitstandfestigkeit R_ 107std [ 1o%sta | 10”std
exp. | L+M exp. L+M L+M
Grundwerkstoff 500°C / / / 255 210 MPa
| GW 550° oho | 2f0 190 | 180 135
600° 160 | 160 120 | 120 85
650° 10 | 10, 75 75 50
’7ooO 70 70 45 45 30
750° 42 42 26 %0 /
SchweifBverbindung  500° / / / 250 205
SV 550° 235 | 2%0 180 | 170 135
600° 65 | 160 || 115 | 115 85
650° 110 110 75 70 /
1%~Zeit-Dehngrenze qu%
Grundwerkstoff 500° / 230 / 175 135
G 550° || 165 | 155 125 | 115 9o
600° 105 105 85 80 55
650° 75 | 70 55| 52 28
700° 48 50 32 32 / .
SchweiBverbindung 500° / 240 / 200 155
sV 550° 190 180 145 | 440 110
600° 130 125 100 100 75
650° 85 90 65 70 /




Tabelle XIT

Zeitstandversuch unter Zugbeanspruchung
DIN 50118 - Januar 1982

Begriff - Benennung Kurzzeichen
alte Norm neue Norm Einheit
ab Jan.82
Zeitstandfestigkeit o R, N/mn®
B B mt /2t (MPa)
‘B Ry 10 0007550
Zeitdehngrenze o Roe/t 1 N/mm®
z.B. R € : be (MPa)
p0,2/1000/550
Priiftarperatur T 'J , c
Priif'spannung ‘ o o, IEI/ nm?
MPa.

Zugkraft P F N
Anfangsdurchmesser d o do mm
Anfangsquerschnitt FO So rrm2
Zeitbrucheinschniirung P Zu %
AnfangsmeRlinge Lo Lo m
MefRlinge nach dem Bruch L Lu mm
Zeitbruchdehnung 8 A, %
Anfangsdehnung €hel €q yA
Proportionale Dehnung €o1 €o %
Nichtproportionale Anfangsdehnung - €5 %
Kriechdehnung Ep %
Plastische Dehnung &, %
('}esamtdehnung , ges et %
Beanspruchungsdauer t t h (std)
Beanspruchungsdauer bis zum Bruch ty b h (std)
Kriechgeschwindigkeit & ép %/h

Begriffsdefinition und weitere Begriffe
5. DIN 50 118 - Januar 1981 - Normblatt s. 1-13




Tabelle XIII. Quantitative Auswertung der TEM-Aufnahmen, X6CrNil8 11, 1.4948, GW 206.

Vers.-Nr. Prif- 0o th Flichendichte Konzentration Durchmesser Flidchenbelegung Br. d. Korngr.-
temp.  [MPal (] [10%em 2] (10 % en ] [10%am] (2] Aussch.[10°nm]
[OC] Kopf MeRliange Kopf MeBlinge Kopf Meflinge Kopf MeBldnge Kopf MeRlidnge

ZSV 1197 550 270 146 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 1,0 1,0
ZSV 1195 " 250 427 9,0 12,0 0,9 1,2 0,1 0,1 0,07 0,1 - -

ZSV 1200 " 230 1080 7,0 30,0 0,7 3,0 0,15 0,1 0,2 0,3 - -

ZSV 1204 " 210 2770 7,0 38,0 0,7 3,8 0,15 0,2 0,2 1,0 - -

ZSV 1222 " 190 7410 - - - - - - - - 3,5 3,5

ZS 1708 " 180 18414 4,0 16,0 0,4 1,6 0,9 0,3 3,0 1,7 4,0 3,5 GRIM
Zs 1751 " 160 47613 4,0 15,0 0,4 1,5 1,2 0,25 4,5 1,1 7,0 5,5 GRIM
EP 28 " 250 1002 10,0 30,0 1,0 3,0 0,15 0,1 0,2 0,3 1,2 1,0

EP 30 " 220 4084 21,0 59,0 2,1 5,9 0,25 0,2 1,1 1,4 2,0 2,0

EP 32 " 200 6900 16,0 30,0 1,6 3,0 0,6 0,3 4,0 3,4 3,5 3,0

EP 36 . 170 19250 - - - - - - - - 5,0 4,0

EP &4 600 220 66 1,6 7,5 0,16 0,75 0,25 0,3 0,1 0,5 2,0 1,5

EP 6 " 200 187 5,25 8,5 0,525 0,85 0,5 0,3 1,1 0,7 3,0 2,0

EP 8 " 180 460 9,0 11,0 0,9 1,1 0,6 0,4 2,6 1,5 3,0 2,2

EP 12 " 150 2165 2,5 6,0 0,25 0,6 1,3 0,6 3,5 3,0 3,5 2,7

EP 26 " 135 5360 2,5 5,5 0,25 0,55 1,5 0,7 3,6 3,3 4,0 3,0

EP 33 " 120 8500 2,8 5,0 0,28 0,5 1,8 0,9 4,0 3,6 4,5 3,5

EP 16 " 105 16325 2,6 3,0 0,26 0,3 1,5 1,1 3,8 3,2 6,0 4,5

EP 39 " 90 35000 3,4 2,0 0,34 0,2 1,6 1,3 5,2 2,8 6,5 5,7




Tabelle XIII. Quantitative Auswertung der TEM-Aufnahmen, X6CrNil8 11, 1.4948, GW 206. (Fortsetzung 1)

Vers.—-Nr. Prif- Og ty Fldchendichte Konzentration Durchmesser Fldchenbelegung Br. d. Korngr.-
temp . [MPa] [h] [108cm—2] [1014cm73] [loznm] [Z] Aussch.[loznm]
%] MeRlinge KOPEf  Meplinge Kopf — Meglinge KOPf MeBlinge Kopf - MeBldnge Kopf
ZS 1954 650 190 16 2,8 2,2 0,28 0,22 0,2 0,3 0,1 0,2 1,0 1,0
ZS 1953 " 180 29 4,8 1,5 0,48 0,15 0,2 0,4 0,2 0,2 - -
ZS 1943 " 170 59 3,6 3,5 0,36 0,35 0,2 0,4 0,2 0,4 - -
Z5 1944 " 140 144 1,0 1,0 0,! 0,1 0,8 0,9 1,0 0,9 2,0 1,5
ZS 2032 " 130 468 1,6 0,65 0,16 0,065 1,5 1,2 2,8 0,9 - -
ZS 1949 " 120 527 1,6 1,0 0,16 0,1 1,5 1,4 2,8 1,5 3,0 2,2
ZS 1950 " 100 1923 1,0 1,7 0,1 0,17 1,8 1,4 3,0 2,6 4,0 3,5
ZSV 1226 " 90 2942 1,2 1,1 0,12 0,11 1,8 1,9 3,0 3,5 - -
ZSV 1227 " 80 6021 4,0 1,2 0,4 0,12 0,8 2,0 1,9 4,0 4,0 s
ZsVv 1237 " 70 10338 2,0 1,3 0,2 0,13 0,9 2,0 2,6 4,3 5,0 ’
EP 1 " 150 -85 3,2 1,2 0,32 0,12 0,6 0,7 1,0 0,6 1,5 1,5
EP 7 " 130 250 4,0 0,65 0,4 0,065 0,9 1,2 1,2 0,9 2,5 1,7
EP 10 " 110 945 1,4 1,6 0,14 0,16 1,6 1,2 3,0 1,6 3,5 2,7
EP 15 " 95 2290 1,0 1,1 0,1 0,11 1,9 1,6 3,0 2,8 4,0 3,5
EP 29 " 85 7300 3,6 1,5 0,36 0,15 0,8 2,2 1,8 5,2 4,5 4,0
EP 35 " 75 12250 2,5 1,3 0,25 0,13 1,1 2,1 3,0 4,6 5,0 4,5
EP 19 " 65 14500 - - - - - - - - 6,0 5,0

EP 43 " 60 25500 1,6 0,7 0,16 0,07 1,5 3,0 2,4 5,0 7,0 6,2




Tabelle XIII, Quantitative Auswertung der TEM—Aufnahmen, X6CrNil8 11, 1.4948, GW 206. (Fortsetzung 2)

Vers.—Nr. Prif- I tm Flichendichte Konzentration Durchmesser Flichenbelegung Br. d. Korngr.-
temp . [MPa] [h] [108cm—2] [lolhcmf3] [loznm] [7z] Aussch.[loznm]
[°c] Kopf Meflildnge Kopf MeBlinge Kopf MeBlidnge Kopf MeBlidnge Kopf MeBlidnge
ZS 2001 700 140 14,5 0,8 0,85 0,08 0,085 1,1 0,8 0,7 0,5 1,5 1,3
ZS 2003 "o 120 45 1,3 1,35 0,13 0,135 0,7 0,8 0,5 0,8 - -
ZSV 1210 " 100 92,5 0,35 0,9 0,035 0,09 1,3 1,6 0,6 2,0 - -
ZSV 1214 " 90 176 0,65 0,8 0,065 0,08 1,5A 1,8 1,2 2,2 3,0 2,5
ZSV 1211 " 80 407 0,4 0,65 0,04 0,065 1,8 2,4 1,1 3,0 - -
Z8V 1215 v 70 866 0,42 0,52 0,04 0,05 2,7 3,0 3,0 3,8 5,0 4,5
ZSV 1212 " 60 2023 0,3 0,63 0,03 0,06 2,8 2,6 2,6 3,4 - -
ZSV 1216 " 50 6035 0,32 0,58 0,03 0,06 3,0 2,6 2,8 3,4 6,5 6,0
ZSV 1233 " 30 43601 0,64 0,62 0,06 0,06 2,8 3,0 4,2 4,0 4,5 5,0
ZS 2008 750 120 4,6 0,5 0,5 0,05 0,05 1,2 1,3 0,7 0,9 3,0 2,5
ZSV 2006 " 100 16 0,9 0,9 0,09 0,09 1,0 1,1 0,9 1,0 - -
ZSV 1219 " 80 41 0,24 0,7 0,02 0,07 2,1 1,9 0,9 2,0 4,0 3,5
ZsV 1225 " 70 83 0,16 0,32 0,02 0,03 2,2 2,6 0,7 2,2 - -
ZSV 1220 " 60 201 0,12 0,16 0,01 0,02 3,2 3,3 1,2 1,5 4,5 4,0
ZSV 1224 " 50 440 0,16 0,13 0,02 0,01 3,6 3,6 2,0 1,8 5,0 4,2
ZSV 1221 " 40 1226 0,08 0,48 0,0l 0,05 4,2 3,8 2,2 3,2 7,5 6,5
ZSV 1241 " 30 5268 0,64 0,55 0,06 0,055 2,4 2,9 3,0 3,5 5,0 5,5




Tabelle XIV, Hirtewerte an Einspannkdpfen der Zeitstandproben,
X6CrNil1811, 11,4948, GW 206, (Lingsschliffe).
Ausgangshirte HV30: lidngs 134 - 140; quer 147 - 157.

Vers.-Nr. Priiftemp. % tm HV 30 HV 10
[°c] [MPa] [h] Mittelw.
20 MeBw.

ZS 1705 550 280 139 128 - 134

Zs 1706 " 240 1086 123 = 144

ZS 1204 " 210 2770 171 - 194
ZSV 1197 " 270 146 156 - 163 146
ZSV 1195 " 250 427 167 - 177
ZSV 1199 " 245 333 155-182, 191-211
ZSV 1200 " 230 1080 155 - 167 161
ZSV 1204 " 210 2770 171 - 194

ZSV 1222 " 190 7410 174 - 191 165
ZSV 1708 " 180 18414 128 —= 134 117
ZSv 1751 " 160 47613 130 - 132 118
EP 28 " 250 1002 141
EP 30 " 220 4084 151
EP 32 " 200 6900 155
EP 36 " 170 19250 133 - 165 136
EP 4 600 220 66 139
EP 6 " 200 187 143
EP 8 " 180 460 141
EP 12 " 150 2165 143
EP 26 " 135 5360 147
EP 33 " 120 8500 141
EP 16 " 105 16325 146
EP 39 " 90 35000 HV 1 = 146 - 154




Tabelle XIV. Hirtewerte an Einspannk&pfen der Zeitstandproben,
X6CrNi18l1, 1,4948, GW 206, (Lingsschliffe).
Ausgangshirte HV30: lings 134 - 140; quer 147 - 157,

(Fortsetzung 1).

Vers.~-Nr, Priiftemp. Tq tm HV 30 'HV 10
Mittelw.
[°c] [MPa] [h] 20 MeBu.
ZS 1954 650 190 16 148 - 152 141
ZS 1953 " 180 29 164 - 172
ZS 1943 " 170 59 169 ~ 174
ZS 1948 " 160 73 147 - 150
ZS 1944 " 140 144 155 - 160 126
ZS 2032 " 130 468 152 - 163
ZS 1949 " 120 527 149 - 160 145
Z8 1950 " 100 1923 155 - 163 146
Z8V 1227 " 80 6021 147 - 155
Z8V 1237 " 70 10338 155 - 161 137
Z8V 1236 " 60 32045 147 - 150
EP 1 " 150 85 138
EP 7 " 130 250 130
EP 10 " 110 945 144
Ep 15 " 95 2290 133
EP 29 " 85 7300 130
EP 35 " 75 12250 137
EP 19 " 65 14500 133




Tabelle XIV., Hirtewerte an Einspannkdpfen der Zeitstandproben,

X6CrNil1811, 1.4948, GW 206, (Lingsschliffe).

Ausgangshirte HV30: lings 134 - 140; quer 147 - 157.

(Fortsetzung 2).

Vers. Nr. Priiftemp. 9% th HV 30 HV 10
Mittelw.
[°c] [MPa] [h] 20 MeBw.
ZS 2001 700 140 14,5 138 - 149 131
ZS 2002 " 130 24 142 = 152
ZS 2003 " 120 45 145 - 158
ZS 2004 " 110 83 137 - 150
ZS 2000 " 40 19948 146 - 157
ZSV 1214 " 90 176 155 - 161 129
ZSV 1211 " 80 407 149 - 152 |
ZSV 1215 " 70 866 ' 140
ZSV 1212 " 60 2023 143 - 150
ZSV 1216 " 50 6035 139 - 147 130
ZSV 1233 " 30 43601 142 = 157
ZS 2008 750 120 4,6 140 - 143 130
ZS 2007 " 110 7,3 140 - 150
ZS 2006 " 100 16 141 = 145
ZS 2005 " 90 37 140 - 155
ZSV 1219 " 80 41 133
7SV 1225 " 70 83 138 - 143
ZSV 1220 " 60 201 - 145
7SV 1224 " 50 440 134 - 141
ZSV 1221 " 40 1226 137 = 142 128
7SV 1241 " 30 5268 142

139

122




. . . . . >
Tabelle XV. Liniendichte der Dimpel (Dimpelbreite - 30 um).

Vers.-Nr. Temp . o tn Dimpel/cm
[°c) [MPa] [h]
ZSV 1197 550 270 146 43
7SV 1200 " 230 1080 47
ZSV 1222 " 190 7410 28
ZS 1751 " 160 47613 18
EP 28 " 250 1002 43
EP 30 " 220 4084 36
EP 32 " 200 6900 32
EP 36 " 170 19250 18
EP 6 600 200 187 48
EP 12 K 150 2165 49
EP 26 " 135 5360 34
EP 33 " 120 8500 30
EP 16 " 105 16325 19
EP 39 " 90 35000 20
7S 1954 650 190 16 54
7S 1944 " 140 144 69
7S 1949 " 120 527 52
7S 1950 " 100 1923 41
ZSV 1227 " 80 6021 40
7SV 1237 " 70 10338 22
EP 1 " 150 85 57
EP 7 " 130 250 51
EP 10 " 110 945 47
EP 15 " 95 2290 42
EP 29 " 85 7300 25
EP 35 " 75 12250 28
EP 19 " 65 14500 30
EP 43 n 60 25500 23




Tabelle XV. Liniendichte der Dimpel (Fortsetzung).
Vers. Nr. Temp. Oo th Dimpel/cm
[°c] [MPal [h]

ZS 2001 700 140 14,5 63
ZSV 1214 " 90 176 32
Z8V 1215 " 70 866 30
ZSV 1216 " 50 6035 28
ZSV 1233 " 30 43601 15
ZS 2008 750 120 4,6 65
ZSV 1219 " 80 41 60
ZSV 1220 " 60 201 35
ZSV 1224 " 50 440 35
Z8V 1221 " 40 1226 26
ZSV 1241 " 30 5268 23




b)

X 6 CrNi 1811 (1.4948)

Chg.Nr.23%186"1
Grundwerkstoff GW 206

HV30=134-140
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b)

Bild 63 Teilansicht der Zeitstand-Priuflabors

a) KfK-IMF II
b) JEN-Div.de Metalurgia
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a) 230 MPa; 1080 h); 1 mm b) 160 MPa; 47613 h; 1 wm
e i

—=— 7ygrichtung —e=—

c) 100 MPa; 16 h; 1 mm d) 30 MPa; 5268 h; 1 mm

Bild 35: Unge&dtzte Lingsschliffe von Bruchzonen einiger Zeitstand-
proben; X6CrNi18 11; 1.4948; GW 206; Priiftemperatur 550°Cc (a) u. b))

2 om0 \ R — N N \ \ 1
und 750 C (¢)u. d)); Probenabm. a), c¢) und d), 5 mm @ x 25 mm,

b) 8 mm ¢ x 50 mm.
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Bild 36: Gedtzte Lédngsschliffe aus der Bruchzone einiger Zeitstand-
proben; XCrNi18 11; 1.4948; GW 206; Priiftemperatur 550°C (a) u. b))
und 600°C (c¢) u. d)).
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c) 50 MPa; 6035 h; 100 pm d) 30 MPa; 5286 h;

Bild 37: Gedtzte Langsschliffe aus der Bruchzone einiger Zeitstand-
proben; XCrNil18 11; 1.4948; GW 206; Priftemperatur 650°C (a) u. b)),
7‘ L),
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1 mm

Bild 38: Lingsschliff aus der Bruchzone der Zeitstandprobe ZS 2000
(40 MPa ; 19948 h, 700°¢C Priftemperatur), verfest. Oberfldchenver-

formung.
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a) 210 MPa; 2770 h; b) 180 MPa; 18414 h; +~—-—20um

.90 ym

i

c) 210 MPa; 2770 h; 50 ym . d) 180 MPa; 18414 h;

Bild 39: Gedtzte Langschliffe von Zeitstandproben, X6CrNi18 11;
1.4948; GW 206; 550°C Priftemperatur a) und b) Einspannkopf,

c¢) und d) MeBlidnge.
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a) 200 MPa; 66 h 50 um b) 105 MPa; 16325 h; 50 pm

|

c) 190 MPa; 16 h; 50 um d) 60 MPa; 32045 h; 50 um
e —

Bild 40: Gedtzte Lingsschliffe aus dem Einspannkopf einiger Zeit~

standproben, X6CrNi18 11; 1.4948; GW 206; Priiftemperatur 600°C

(a) u. b)) und 650°C (c) u. d)).
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a) 140 MPa; 14,5 h; 50 _um b) 40 MPa; 19948 h; .50 uwm

1

16 h; 50 pm d) 30 MPa; 5268 h; .50 um
Bild 41: Gedtzte Lidngsschliffe aus dem Einspannkopf einiger Zeit-
standproben, X6CrNi18 11; 1.4948, GW 206; Priiftemperatur 700°¢C

(a) u. b)) u. 750°C (¢) u. d)).
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q =i

J

a) 110 MPa; 7,3 h;

—=— 7Zugrichtun

Caesel

50 um d) 50 MPa; 440 h; 20 um

Bild 42: Ge&dtzte Léngsschliffe einiger Zeitstandproben;
a) und b) Einspannkopf, c) und d) ProbenmeBflidnge; X6CrNi18 11
(1.4948, GW 206); Priiftemperatur 7SOOC; Kornverformung.
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Bild 43: REM-Abbildungen von Bruchfldchen einiger Zeitstand-
proben X6CrNi18 11 (1.4948, GW 206).

550°C x200 230 MPa 1.080h.
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Bild 44: REM-Abbildungen von Bruchflidchen einiger Zeitstand-
proben X6CrNil18 11 (1.4948, GW 206).

6060 °C x200 105 MPa 16.325h
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Bild 45: REM-Abbildungen von Bruchfldchen einiger Zeitstand-
proben X6CrNi18 11 (1.4948, GW 206).

650 °C x 200 190 MPa 16 h.

v H
040 14 222 326

X 200
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Bild 46: REM-Abbildungen von Bruchfl&dchen einiger Zeitstand-
proben X6CrNi18 11 (1.4948, GW 206).

17 200 11k

DI040 5
002 100

700°C x200 90 MPa 176 h.

700°C x200 50 MPa 6.035h.
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Bild 47: REM-Abbildungen von Bruchfldchen einiger Zeitstand-
proben X6CrNi18 11 (1.4948, GW 206).

Iy H
De-2 10,0 09 224 332

750 °C Xx 200 120MPa 4.6 h,

D00 '
022 10.0 12 282 112

750 °C x200 30 MPa 5.268h.
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Oktaeder als Grundform.

Mehrere Oktaeder kénnen Kelten unlerschiedlicher
Lange (n <100>-Richtung bilden. Sie wurden
nicht an Korngrenzen beobachlet.

Stdbchen, entstanden aus
einseltiy gewachsenem
Oktaeder

In spitzem Winkel zur
Ldngsachse von der Fri-
paraloberfiiche geschnit-
ten, erscheinen die Sib-
chen als Nadein.

[100]
-

Orei~ (sechs-) echige Plittchen als zur
didnnen Scheibe degenerierfes Ohtaeder.
Diese Form hkommt nur an Korngrenzen von

Bild 50: Entwicklung der verschiedenen Formen der Ausschei-

dungen M, ,C,. aus dem Oktaeder.

23

6

Bild 51: Kristallographische Orientierung der Ausscheidun-

gen vom Typ M,,C

2376°
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Bild 54:Prozentuale Fldachenbelegung mit Matrixaussch. vs. Standzeit
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Bild 55: Groflenverteilung der Matrixaus -
scheidungen im Probenkopf
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Bild 59: Abweichung der Kriechcharakteristik £pmin vs. 0, von einer
Geraden log épmin = N-logo, + B als Folge der spannungs-
und standzeitgedingten Strukturanderungen des Werkstoffs.
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Bild 60 : Zeit t¢nin in Abhdngigkeit von Prifspannung und
Pruftemperatur
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Bild 61 : Harte im Einspannkopf vs. Standzeit ( Langsschliffe)
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Bild 65 - 0,5 um
TEM-Aufnahme; MeBldnge; X6CrNi18 11 (1.4948, GW 206); 5507C;
270 MPa; 146 h; beginnende Zellbildung (ZellgrdRe ca. 340 nm).

T

1 um ,
; MeRlinge; X6CrNi18 11 (1.4948, oW 206); 550°C;

e
2; 1002 h; breite Zellwidnde mit Aussch. besetzt (ZellgroBe

iig ~L= A LE

Bild 66 -
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Bruchzone . 0,5 um .

Bild 67: TEM-Aufnahmen; X6CrNi18 11 (1.4948, GW 206); SSOOC; 220 MPa;
4084 h; Zellwinde dichter (Zellgrdfe ca. 520 nm bzw. 550 nm).
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ild 68: TEM-Aufnahmen; X6CrNil18 11 (1.4948, GW 206); 5500C; Zell-
and

e wurden zu Subkorngrenzen und sind nicht mit Ausscheidungen

~1 ~
“rlYyiT.

g £ o
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Bild 63 :Abweichung der Zeitbruchlinie tg, vs. g, von einer Geraden
log t;y= n'-logo, + B' als Folge der spannungs- und stand-
zeitbedingten Strukturdnderungen des Werkstoffs.
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