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Fracture-mechanics investigations at materials for steam power plants with
live steam temperatures from 500 to 650°C

by

Lenka Mikulova

Abstract

The higher steam temperatures and pressures in advanced supercritical steam turbines require
the use of steels with improved creep rupture strength. The tempered martensitic steel P92 is a
creep resistant material used for the production of components for live steam with operating
temperature 550-630°C. For the application of these steels is essentially necessary to know
the impact of different test atmospheres and temperatures on the crack growth rate.

In the present work, the influence of atmosphere (air, vacuum, simulated live steam), proof-
temperature, hold time, thermal exposure on the crack growth has been studied at
temperatures between 500 and 600°C. The influence of proof-temperature and atmosphere has
been reflected on micrographs of fracture surface. SEM-micrographs of the principal crack
and also optical micrographs coming from the cross sections perpendicular to the plane of a
crack propagation (secondary cracks) show changes in the character of a crack propagation
dependent of the loading cycle and temperature.

By fatigue crack growth tests has been enhancement of crack growth due to the aggressive
atmosphere (air) noted. The fatigue crack growth rates in air are at least one order of
magnitude faster than those in vacuum (inert atmosphere). The effects of air, vacuum,
simulated live steam on creep crack growth of P92 was also studied. A hold time leads to a
higher crack growth rate compared with pure creep crack growth tests. The results from crack
growth tests demonstrated, that steam oxidation plays a important role among the three factor,
creep crack growth, fatigue crack growth and oxidation, in crack growth of these steel in
superheated steam. In this work was also effect of side-grooves on the local stress and crack
growth rate experimentally examined.
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Kurzfassung

Die hoheren Dampftemperaturen und -drucke in iiberkritischen Dampfturbinen erfordern die
Anwendung der Stihle mit verbesserter Zeitstandfestigkeit. Der temperierte martensitische
Stahl P92 ist ein kriechbestindiger Werkstoff, in modernen Dampfkraftwerke soll dieser
Stahl hauptsédchlich fiir Bauteile der Frischdampfleitungen mit Betriebstemperatur 550-630°C
benutzt werden. Fiir die Anwendung dieser Stahle ist notwendig die Einfliisse der
unterschiedlichen Priifatmosphéren und -temperaturen auf das Risswachstum zu kennen.

In dieser Arbeit ist der Einfluss der Atmosphédre (Luft, Vakuum, simulierter Frischdampf),
Priiftemperatur, Haltezeit und Einfluss der thermischen Auslagerung auf das Risswachstum
bei den Temperaturen zwischen 500 und 600°C untersucht worden. Der Einfluss der
Priiftemperatur und der Priifatmosphire wurde mit lichtmikroskopischen Aufnahmen der
Bruchoberflichen erortert. Die REM-Aufnahmen des Hauptrisses und auch die
lichtmikroskopische Untersuchungen, die an Lingsschliffen senkrecht zur Bruchoberfldche
gemacht wurden (Nebenrisse), machen eine Anderungen im Verlauf der Nebenrissen in
Abhingigkeit von der Temperatur und der Beanspruchungsart deutlich.

Bei den ERW-Versuchen wurde im aggressiven Priifmedium (Luft) die Beschleunigung des
Risswachstums beobachtet. Die Risswachstumsgeschwindigkeit in Luft ist mindestens um
eine GroBenordnung schneller als die im Vakuum (inerte Atmosphire). Der Einfluss der
Priifatmosphiren auf das Risswachstum wurde auch unter reiner statischen Belastung (KRW-
Versuch) studiert. Die Haltezeit fiihrt zu einer Erhohung der Risswachstumsgeschwindigkeit
iiber das Mall des reinen Kriechrisswachstums hinaus. Die Ergebnisse von den
Risswachstumsversuche zeigten, dass die Dampfoxidation eine wichtige Rolle fiir
Kriechrisswachstum, Ermiidungsrisswachstum und Oxidation spielt. In dieser Arbeit wurde
der Effekt der Seitenkerben auf der lokalen Spannung und der Risswachstumsgeschwindigkeit
experimentell untersucht.
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1. EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG DER ARBEIT

Die Errichtung und der Betrieb von Dampf- und Gaskraftwerken ist immer mit der Frage
nach einer langzeitigen und hinreichenden Verfiigbarkeit der jeweiligen Rohrstoffe verkniipft.
Unter den fossilen Brennstoffen zur Wandlung in elektrische Energie wird auch in dem
begonnenen Jahrhundert die Kohle an erster Stelle bleiben [1.1]; dies gilt gleichermalen fiir
die Schwellenldnder in Asien, wie auch fiir die Industrienation USA und fiir einige Nationen
in Europa. Kohlebefeuerte Dampfkraftwerke werden auch in den néchsten Dekaden das am
meisten genutzte Wandlungssystem sein.

Die Anteile der wichtigen Quelle fiir die Produktion von elektrischer Energie sind in
Abbildung 1.1 schematisch dargestellt. [1.1]

ekKtr
-2.435 TWh

Sonstige 2%
Wasserkraft 14%

Kernkraft 34%

Gas 16%

—

Ol 4%

kombiniert 7%
Kohle 23%

*Kohle, Gas, Ol = fossile Brennstoffe

Abbildung 1.1: Produktion der Elektrizitit in der EU im Jahre 2000 [1.1]

Das Ziel zur Weiterentwicklung von Dampf- und Gasturbinen ist zum einen die Senkung des
Brennstoffverbrauches und zum anderen die Verbesserung der Umweltvertraglichkeit. Mit
einer Steigerung des Wirkungsgrads ist dies zur erreichen. Wesentlich dabei ist es, die
Prozessparameter wie Temperatur und Druck anzuheben. Eine Anhebung der Wirkungsgrade
hilft ferner die Betriebskosten zu senken was auch zur Senkung des CO;-Ausstof3es, bezogen
auf die produzierte kWh, hilft. [1.2]

Das COST 501 (Co-operation in the field of Science and Technology)
Werkstoffforschungsprogramm, das in den frithen achtziger Jahren begonnen wurde, hat fiir
die Industrie die Voraussetzungen geschaffen, Dampfkraftwerke (Abb.1.2) mit einer
Dampfeintrittstemperatur von max. 620°C und damit zur einer Wirkungsgradverbesserung
von ca. 8% gegeniiber dem derzeitigen europdischen Standartkraftwerk mit den
Dampfparameter von 535°C und 185 bar zu realisieren. Diese Wirkungsgradverbesserung
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erlaubt eine CO,-Verminderung von ca.20%, d.h. bis zum Jahr 2005 den CO;-Austofl um ca.-
25-30% zu reduzieren. Das Programm COST 501 hat sich auf solche Werkstoffe konzentriert,
die fiir die Herstellung von Rotoren, Gusskomponenten, dick- und diinnwandigen Rohren
geeignet sein sollten. Zusitzlich wurden die Moglichkeiten zur Herstellung von
Schweilverbindungen untersucht. Das Ziel des Programms war die Weiterentwicklung der
ferritisch-martensitischen 9 bis 12% CrMoV(Nb,N)-Stdhle zu verbesserten mechanischen
Eigenschaften, insbesonders der Zeitstandfestigkeiten [1.3]. Mit dem Folgeprogramm COST
522 sollten zusétzlich die Herstellbarkeit, die Oxidationsbestidndigkeit, die Bruchzdhigkeit,
die Dehnungswechselfestigkeit verbessert werden.

Niaderdruckturbine

Niederdruckturbing [ Gehduse

Mitteldruckturbine
1
Hochdruck-

Abbildung 1.2: Schnitt durch eine Dampfturbine [1.4]

Bild.1.3 illustriert die Abhéngigkeit des thermischen Wirkungsgrades von den
Dampfparametern bei einfacher und doppelter Zwischeniiberhitzung, ausgehend von dem
europdischen Standardkraftwerk, das eine einfache Zwischeniiberhitzung und die
Dampfparameter 535°C und 185 bar aufweist. Mit der Zielsetzung von 650°C und 300 bar
wire ein Zugewinn von ca. 10% gemal dieser Darstellung zu erreichen [1.3]
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Abbildung 1.3: Verbesserung des Wirkungsgrades bei einfacher und doppelter
Zwischeniiberhitzung [1.3]
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In kombinierten Gas- und Dampfturbinenkraftwerken (die Gasturbine wird durch Gas-, Ol-
bzw. Kohlegas befeuert) wurden in den letzten Jahren grofle Fortschritte bei der Erhhung des
Wirkungsgrades erreicht. Der Gesamtwirkungsgrad von kombinierten Gas- und
Dampfturbinenprozessen mit den neuen Werkstoffen kann auf etwa 58% gesteigert werden.
[1.5], [1.6].

Durch die mechanischen und thermischen Belastungen bei der Nutzung von Kraftwerken
muss ein Verlust der betrieblichen Verfiigbarkeit in Kraft genommen werden. Dabei fiihren
Schéadigungsprozesse, wie das Kriechen, die thermische Alterung, die Ermiidung und die
Korrosion zur Schwichung der Bauteile. Die Bildung und das Wachstum von Defekten (z. B.
Risse) in den Komponenten wird in vielen Féllen durch Wechsellasten wahrend des Betriebes
verursacht. Risse konnen beispielsweise durch die Bildung von Poren aufgrund einer
Kriechbeanspruchung entstehen, die sich zu Mikrorissen zusammenschlieen, woraus spater
wiederum Makrorisse entstehen kdnnen. Diese Vorgidnge werden durch konstruktionsbedingt
nicht vermeidbare Kerben und durch nicht erkennbare Herstellungsfehler mit rissartigem
Charakter gefordert. Fiir die Absicherung eines zuverldssigen und sicheren Betriebes von
dickwandigen Hochtemperaturbauteilen in Kraftwerken und thermischen Anlagen ist eine
zuverldssige  Kenntnis des  Verhaltens von Rissen unter den erwarteten
Belastungsbedingungen erforderlich.

In den folgenden Abschnitten der Arbeit werden die Grundlagen der ferritischen Werkstoffe
fiir Dampfkraftwerke vorgestellt. Mit den zu bearbeitenden bruchmechanischen Grundlagen
soll das Verhalten dieser Werkstoffe mit Defekten bei zyklischer und statischer Belastung
beschrieben werden. In einem weiteren Abschnitt werden die Einfliisse auf das Risswachstum
geklart. Vor dem Hintergrund dieser Grundlagen werden die eigenen Versuchsergebnisse
diskutiert.

In der vorliegenden Arbeit sollen Aussagen iiber die Effekte von Betriebstemperaturen, von
Haltezeiten und Priifatmosphidren auf das Risswachstum in dem neuen Werkstoff fiir
Dampfturbinenbauteile, z. B. P92 erarbeitet werden. Ausgehend von Arbeitstemperaturen der
Werkstoffe (Tabeic>500°C) werden die Ergebnisse nur aus reinem
Ermiidungsrisswachstumsversuch oder aus reinem Kriechrisswachstumsversuch verglichen
mit solchen aus Ermiidungsrisswachstumsversuchen mit Haltezeiten. Die Bedeutung von
Filhrungskerben  an CT-Probe fiir das Risswachstum von Werkstoffen mit guter
Verformbarkeit bei Priiftemperatur muss erdrtert werden. Es wird also nicht nur das
Ermiidungsrisswachstum und das Kriechrisswachstum, sondern auch iiber das Wachstum bei
Kriechermiidungsbelastung berichtet werden. Ferner wird der Einfluss des umgehenden
Mediums auf das  Risswachstum durch Versuchsfiihrungen in Vakuum, Luft und
Wasserdampf untersucht. Die Untersuchung des Werkstoffsverhaltens im Vakuum sollte
Auskunft iiber die moglicherweise ablaufenden Prozesse innerhalb einer Komponente, also
ohne Luftzutritt und ohne Zutritt vom Wasserdampf Auskunft geben. Ziel dieser Arbeit ist es,
das Risswachstumsverhalten des martensitischen Stahls P92 zu untersuchen und zum
Vergleich das Verhalten des herkdmmlichen 12% Cr-Stahls X22CrMoV121 und einer Ni-
Legierung Inconel 706 zu betrachten. Die durchgefiihrten Versuche mit Proben aus drei
Werkstoffen sollen unterschiedliche Empfindlichkeiten auf die Priifatmosphdren aufzeigen.
Die Untersuchungen werden ergdnzt mit Untersuchungen an Proben aus P92 zum Einfluss
von Auslagerungen bei 650 und 700°C vor dem betrieblichen Einsatz.

Aus den fraktographischen Untersuchungen der Bruchflichen sollten sich wesentliche
Hinweise fiir das Bruchverhalten der betrachteten Werkstoffe ableiten lassen.
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2. AUSWERTUNG DES SCHRIFTUMS

2.1. Werkstoffe fir Dampfkraftwerke

Das Dampfkraftwerk ist zur Zeit weltweit das ,,Arbeitspferd” der Stromerzeugung. Fiir die
weitere Steigerung des Wirkungsgrades existieren verschiedene Ansitze und zwar:

Steigerung der Frischdampfparameter (Temperatur und Druck vor der Turbine kénnen
nach Entwicklung neuer hochtemperaturbestdndiger Werkstoffe erhoht werden)
Steigerung des  Dampfturbinenwirkungsgrades  (durch  strdmungstechnische
MafBnahmen und besondere Schaufelgeometrien kann der innere Wirkungsgrad von
Dampfturbinen weiter verbessert werden)

Steigerung des  Dampferzeugerwirkungsgrades (durch  Verbesserung  des
Verbrennungsablaufes konnen der Luftiiberschuss in der Feuerung reduziert und die
Abgastemperatur verringert werden)

Reduzierung des Eigenbedarfs im Kraftwerk

Verbesserung von Komponenten und verfahrenstechnischen MafBnahmen (d.h.,
zusitzliche Vorwirmung und Zwischeniiberhitzung, zusétzliche Abgaswédrmenutzung)
[2.1], [2.2]

Die modernen Hochtemperaturwerkstoffe sind in 3 Bereiche aufgeteilt:

Ferritisch-martensitische Stihle
Austenitische Stihle
Nickel Superlegierungen

fir Einsatz bis 650°C
fur Einsatz bis 700°C
fur Einsatz bis 750°C

[2.3]

Hoéhere Dampfdrucke und Dampftemperaturen bedeuten hohere thermische und mechanische
Beanspruchungen fiir die zur Anwendung vorgesehenen Werkstoffe oder fiir neu zu
entwickelnde Werkstoffe.
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Abbildung 2.1: Zielgroen fiir die Entwicklung der 9-12%Cr Stdhle,

10° Std. Zeitstandfestigkeit bei 600°C [2.4], [2.5]
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In Abbildung 2.1 ist die Entwicklung 9 bis 12% Cr der Stdhle fiir den Einsatz als
Rohrenmaterial fiir hohere Temperaturen in Kessel- und Dampfleitungskomponente und in
Sammlern dargestellt [2.4], [2.5].

Zur Fortentwicklung der 9 bis 12%Cr Stdhle wurden die Moglichkeiten von
LegierungsmaBBnahmen genutzt. Die Hinzufiigung von wenigen Prozenten an Mo (bzw.
Mo+W) und V (Nb und V) erbrachte eine betrachtliche Zunahme an Zeitstandfestigkeit der
Werkstoffe, Abbildung.2.2 [2.6]

@ 200

2 \

et

3 E911

5 MpPa : Nf616

= X20CrMoV 121 ~

©

D _ . . \
N 10 Cr Mo 9 10 ] _

< ~ '

Q P91

=4 >

8 0

- 500 550 600 650

Temperatur in °C

Abbildung 2.2: 100 000h Zeitstandfestigkeit von Rohrenstihlen [2.6]

Die 100 000 h Zeitstandfestigkeit neuer Entwicklungen wird in Abbildung 2.2 im Vergleich
zu den bisher verwendeten Rohrenstdhlen illustriert. Als OrientierungsgroBe zur Beurteilung
der Stihle dient eine fiir die Auslegung der Bauteile maBgebliche 10° Zeitstandfestigkeit von
100MPa. Diese Zeitstandfestigkeit wird von den neuen ferritisch-martensitischen Stihlen im
Bereich von 590-625°C erreicht, d.h. man erzielt mit ihnen einen Gewinn an
Einsatztemperatur in der GroBenordung von 25-50°C gegeniiber den bisher eingesetzten
Stahlen. Tabelle 2.1 enthilt die chemische Zusammensetzung dieser Werkstoffe. [2.6]

Stahl C|Cr Mo|W |V Nb| N B
10CrMo0910 | 0.1 |2.5] 1.0 | - - - - -
X20CrMoV121102 12 | 1.0 | - |03 ] - - -
P91 0.1/90]10| - [0.2/0.05/0.05| -

NF 616 (P92) | 0.1 |9.0]0.45|1.8 0.2 0.06{0.05|0.002
E911 0.1/9.0]10]1.0]0.2/0.05/0.07| -

Tabelle 2.1: Chemische Zusammensetzung der Rohrenstihle in Gew.% [1.3], [2.6]

Der erste martensitische Stahl, der im Dampfkesselautbau benutzt wurde, war der Stahl
X20CrMoV12 1. Mit einer Zunahme der Dampfparameter, wurden die Einsatzgrenzen dieses
Stahls X20CrMoV12 1 schnell erreicht. Das fiihrte zur Anwendung des Materials
X10CrMoVNb9 1 (P91). Abbildung 2.3 =zeigt einen Vergleich zwischen der
Zeitstandfestigkeit des Stahls X20CrMoV121(X20) und der von X10CrMoVNb9 1 (P91). In
dem betrachteten Temperaturbereich liegen die extrapolierten 10°-h-Zeitstandfestigkeitswerte
fiir den P91 {iber denen des X20. Prozentual nehmen die Unterschiede mit steigender
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Temperatur zu. Im Kurzzeitversuch ist der X20 der festere Werkstoff, so dass es zu
Uberschneidungen der Isothermen im Bereich zwischen 10> und 10° Versuchsstunden kommt

[2.7].

400
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Abbildung 2.3: Vergleich der Zeitstandfestigkeit von P91 und X20CrMoV 121 [2.7]

P91 wird heute weltweit als Rohrenstahl verwendet. Mittlerweile wird sowohl E911 (in
Europa entwickelte Variante) als auch P92 (in Japan entwickelte Version P91) aus
Werkstoffen fiir Komponenten neuer Kraftwerke eingeplant, bzw. diese Werkstoffe ersetzen
in élteren Kraftwerkblocken den Werkstoff X20. Bei Verwendung dieser neuen Rohrleitungen
kann eine deutliche Verringerung der Wanddicke (Kosteneinsparung) erfolgen, Abbildung 2.4

T X20CrMoV12 1

P9l

Abbildung 2.4: Verringerung der Wanddicken mit zunehmender Zeitstandfestigkeit [2.8]

Der Werkstoff X22CrMoV12 1 ist von groBer Bedeutung als Schmiedewerkstoff fiir
Turbinenwellen und Formstiicke. Die Gussvariante G-X22CrMoV12 1 dient zur Herstellung
von gegossenen Turbinen- und Ventilgehdusen.

Die ferritisch-martensitischen Stdhle werden wegen ihrer hoheren Waiarmeleitfdhigkeit,
niedrigeren Warmeausdehnungskoeffizienten und niedrigeren Legierungskosten im Vergleich
zu austenitischen Werkstoffen fiir die Anwendung in Dampfkraftwerken (z. B Rdhren fiir
Uber- und Zwischeniiberhitzung) gegeniiber diesen austenitischen Stihlen bevorzugt [1.1],
[2.4].
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Ein Hauptproblem der 9%Cr Stihle ist ihre Oxidationsbestindigkeit in simuliertem
Wasserdampf bei Temperaturen oberhalb 600°C.

40

650°C in Ar+50% H.0

30 ~

20 4

P91

Mass Change [mgicm?]

12Cr1MoV (high Cn)

y

AISI316LN

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
exposure time [h]

Abbildung 2.5: Massenidnderung als Funktion der Zeit wihrend der
Auslagerung verschiedener Stihle bei 650°C in Ar+50%H,0 bis
3500 Stunden [2.9]

Die Abbildung 2.5 vergleicht die Massendanderungen im Wasserdampf der neuen 9%Cr-Stéhle
in Vergleich zu einem 12% Cr-Stahl und einem austenitischen Stahl (AISI 316 LN) [2.10],
[2.11].

In den 50er und Anfang der 60er Jahre gingen eine Anzahl von Hochtemperatur-Kraftwerken
mit Dampftemperaturen bis 650°C in Deutschland, Grof3britannien und den USA in Betrieb.
Diese Anlagen, oft errichtet in chemischen Fabriken, dienten vorwiegend der Versorgung mit
Prozessdampf. Diese Anlagen wurden meist im Dauerbetrieb gefahren. Eine grofere Anzahl
von Bauteilen des Uberhitzers sowie in allen dickwandigen Hochtemperaturkomponenten
wurden austenitische Stidhle verwendet. Die Nachteile aller austenitischen Stdhle, wie die
hohen Kosten, die niedrige Wiarmeleitfahigkeit, der hohe Wérmeausdehnungskoeffizient
konnten fiir den Dauerbetrieb vertreten werden. Doch in der Praxis zeigte sich, dass in diesen
dickwandigen Komponenten die thermischen Spannungen dennoch aufgebaut wurden, was
thermische Ermiidungsschiden zur Folge hatte.

Ein weiterer Typus eines Hochtemperatur-Kraftwerk-Werkstoffes sind die Nickellegierungen,
die zurzeit nur in Gasturbinen verwendet werden. Mit der Entwicklung der iiberkritischen
Dampfkessels mit typischen Dampftemperaturen von rund 700°C muss an den
Einsatzmdglichkeiten von Nickelbasislegierungen gearbeitet werden. Wenn die Sammlers und
Dampfrohren in  Dampfkraftwerken bis 750°C arbeiten sollen, sind solche

Betriebstemperaturen weit iiber der Grenze der Anwendung von ferritisch-martensitischen
Stéhlen [2.12].
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Die Nickel-Basis Legierungen zeigen deutlich héhere Werte fir die 10’ Stunden
Zeitstandfestigkeit (Abbildung 2.6) als die ferritisch-martensitischen Stihle (Abbildung 2.2).
Ihre begrenzte Einfiihrung in Dampfkraftwerken als Material fiir Kessel, Frischdampfrohren,
Sammler wére technisch moglich, ist aber wirtschaftlich unzuléssig. Der Grund ist der Preis
der Nickel-Basis Legierungen. Ein Halbzeug aus einer typischen Nickel-Basis Legierung wie
Inconel 617 ist zehnmal so teuer wie aus einem austenitischen Stahl und gar hundertmal
teurer als aus hochfestem C-Mn Stahl [2.3].

600 K
500
®
o
=
=400
Y4
o
i
s 300 - Inconel 617
s \
2
S 200 - \ Waspaloy
= P92/NF 616
o
T 100 v
X20CrMo V121 : Inconel 706
0 | | : | |
450 500 550 600 650 700 750 800 850
Temperatur [°C]

Abbildung 2.6: Zeitstandfestigkeit von einigen Nickel-Basis Legierungen im
Vergleich zu P92 und X20 [2.13]

Deswegen bleiben weiter die ferritisch-martensitische Stdhle (P91, P92, E911, P122-
11Cr0.4Mo2WNbCu)
Wirmeitibertragungskomponente in Einsatztemperatur bei 620 bis 650°C.

die

Werkstoffe

fir Frischdampfrohre und fiir andere
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2.2 Die Bruchmechanik und ihre Bedeutung

Das Auftreten eines Bruches an einer technischen Komponente (Briicke, Schiffrumpf, Gas-
und Dampfturbinenkomponenten, Kessel und Rohre in Heizkraftwerken usw.) ist stets
verkniipft mit der Gefahr eines spontanen Versagens der Komponente und kann im
ungiinstigen Fall mit dem Verlust von Menschenleben verkniipft sein. Deshalb ist es wichtig,
die Eigenschaften und das Verhalten des fehlerbehafteten Werkstiickes abschitzen zu konnen.
Zunichst miissen die bruchmechanischen Zusammenhédnge verstanden werden. Mit diesen
Kenntnissen kann danach abgeschidtzt werden, welchen Betriebsbelastungen die
fehlerbehafteten Komponenten fiir welchen Zeitraum noch ausgesetzt werden diirfen.

Mit den GesetzmiBigkeiten der Bruchmechanik ist es moglich, ausgehend von einem Fehler
(Riss im Werkstiick) und die makroskopischstabile und -instabile Ausbreitung unter dufleren
Spannungen zu beschreiben. Mit diesen GesetzméBigkeiten kann die Integritdt einer
Komponente abgeschitzt werden [2.14].

Im Allgemeinen kann man die Bruchmechanik nach dem Werkstoffverhalten (Abb. 2.7) in
zwei Bereiche aufteilen [2.15]:

e Linear-elastische Bruchmechanik

e FlieBbruchmechanik

A Ausnutzung von

Plastifizierung
< bei der —¥

\ 4
4

Beanspruchung _

I

Belastung I

qlten Bruch

»
>

0 Rissverldngerung

Abbildung 2.7: Abhidngigkeit der Rissverldngerung vom Werkstoffverhalten [2.16]

2. 2.1 Linear-elastische Bruchmechanik (LEBM)

Das LEBM-Konzept ermoglicht die quantitative Vorhersage des Versagens eines
angerissenen Bauteiles als Folge von instabiler Rissausbreitung. Zunichst wird das
Spannungsfeld um einen Riss betrachtet, dabei wird angenommen, dass das Spannungsfeld
auf eine elastische Verzerrung zuriickgefiihrt werden kann, dies ist nur moglich, wenn die am
Korper anliegende Spannung gleichmiBig verteilt und der Korper um den Riss homogen und
isotrop ist. Der Riss hat die Lénge 2a ( Abb. 2.8) [2.15].

Die Spannungsverteilung an der Rissspitze wird in folgender Form beschrieben:
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K
o; ‘W'f“(@) (2.1)

wobei

cij - der Spannungstensor, r — Polarkoordinate, ® der Winkel zu einem festgelegten
Volumenelement vor der Rissspitze sind. Die Funktion fj ist dimensionslos und nur von ®
abhingig. Der Winkel ® dreht um die Rissfront und wird von der Rissebene aus gezdhlt. Die
Funktion fjj (®) wird 1 fiir ®=0, also fiir alle Punkte in der Rissebene. Es wird hierbei
vereinfachend angenommen, dass die Spannungen iiber der Probendicke konstant sind, es sich
also um ein ebenes Problem handelt. Es liegt dann entweder ein ebener Spannungszustand
(o, =0) oder ein ebener Dehnungszustand (g,=0) vor. Gleichung 2.1 sagt an der Rissspitze
(r = 0) eine Singularitit der Spannung (c;;—> ) voraus. Eine solche Singularitt tritt in einer
realen Probe nicht auf. Sobald die Spannung vor der Rissspitze die Flielgrenze erreicht, wird
sich dort eine plastische Zone ausbilden, die mit zunehmender Belastung grofer wird. Durch
die Ausbildung einer plastischen Zone kommt es zu einer Begrenzung der Spannung. Die
Intensitét des linear-elastischen Spannungsfeldes baut sich ab, nach Irwin wird dies durch den
Spannungsintensititsfaktor K beschrieben. Er ist von der Bauteilbelastung und der Lage,
Form und GroBe des Risses abhingig und wird in der Einheit MPaVm angegeben.[2.15]

s}

1 .
YTX@ Ty /é/ T

22, 1

A
=
' A 4

® Rissspitze

Abbildung 2.8 b: Volumenelement mit Spannungskomponenten an der Rissspitze [2.15]

Das Konzept der Spannungsintensitit ermoglicht die quantitative Erfassung der das
Risswachstum treibenden Krifte unter Annahme eines tiberwiegend linear-elastischen
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Verformungsverhalten des Werkstoffes. Der Spannungsintensititsfaktor K; ist eine Funktion
der duBleren Spannung o, der Rissldnge a und der Probengeometrie f.

K, =c~Nr-a-f (2.2)

f ist eine dimensionslose Funktion, die nur von der Geometrie der Komponente (bzw. Probe)
und der Rissldnge abhéingt.

Nach den unterschiedlichen Rissoffnungsmoden (Abb.2.9) sind die
Spannungsintensitdtsfaktoren K;j K Ky und Ky zu unterscheiden. In der Praxis bei Bauteilen
mit Innen- bzw. Oberfliachenrissen, die auf Zug oder Biegung beansprucht werden, tritt
meistens der Modus [ auf. Die Moden II und Mode III werden bei Scher- und
Torsionsbeanspruchungen beobachtet. [2.15]

Im Falle einer Mode I-Belastung wird der Spannungsverlauf in der Nihe der Rissspitze durch
die Williams-Irwin-Gleichungen wiedergegeben:

1—-sin © sin 3 O]
o, 2 2
K, C .0 .3
o, |= —+cos—|l+sin—sin—©® (2.3)
(2w ) 2 2 2
Ty T . @ 3
’ sin—cos—0
2 2
y
X
F $
7/
F %
Mode I Mode I1 Mode 111
Normalspannung Léngsscherung Querscherung

Abbildung 2.9: Risséffnungsmoden [2.15]
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Die Vorstellung fiir die Ausbildung einer plastischen Zone an der Rissspitze ist in Abbildung
2.10 dargestellt [2.17]

A

Rp0,2

Y

ideal-elastisches Verhalten ideal elastisch-plastisches Verhalten

Abbildung 2.10: Vorstellung der plastischen Zone an der Rissspitze [2.17]

Zur Entstehung einer plastischen Zone kommt es, wenn die Spannung o, den Wert der
Streckgrenze Ry, iiberschreitet. Die Grofle dieser Zone hidngt von dem Verhéltnis oy /Ry
ab. Die plastische Zone der hochfesten Werkstoffe ist sehr klein. Bei den Werkstoffen mit
dem niedrigeren Wert der Streckgrenze oder bei hoheren Temperaturen kann die plastische
Zone so ein Ausmal erreichen, dass der Riss sich nicht mehr elastisch ausbreiten kann. [2.18].

Bild 2.11. stellt die plastische Zone fiir den Zustand der ebenen Spannung (ESZ) und der

ebenen Dehnung (EDZ) dar. [2.15]
/

EDZ

Rissspitze

A

Abbildung 2.11: Ausbildung der plastischen Zone [2.15]
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Zur Abschitzung der GroBle der plastischen Zone nimmt man das FlieBkriterium von
TRESCA, Gleichung (2.4) [2.17]:

K
c,=R,,= ! (2.4)

1/2
27r,

Fiir den ebenen Spannungszustand folgt daraus:

ry,=—" (2.5)

Fiir den ebenen Dehnungszustand erhélt man:

2

K,

1 2
— (1-2-v 2.6
2 R (1-2v)  (@26)

rpl =

Beim Vergleich von Gleichung (2.5) und (2.6) kann gefolgert werden, dass die plastische
Zone fiir den Zustand der ebenen Spannung (ESZ) deutlich grofler ist als die der ebenen
Dehnung (EDZ). Die maximale Spannung in der plastischen Zone fiir den ebenen
Dehnungszustand kann bis zu dreimal so hoch sein (v=1/3). Deswegen darf die Bestimmung
der Dimension der plastischen Zone fiir die Praxis nach Irwin geschrieben worden [2.19] :

ry=—" 2.7)

Nach der ASTM-Vorschrift E 399 muss fiir die getestete Probe folgende Bedingungen erfiillt
sein, soll die LEBM angewendet werden [2.20]:

1. Rate der Intensitidtszunahme innerhalb 0,55....2,75 MPaVm/s

2
K
2. a,BZ2,5-(R le J (2.8)

p0,2

Um die Gleichung (2.8) zu erfiillen, ist es notwendig, dass fiir die groe Risszahigkeiten K.
und die kleinen Werten der 0,2%- Dehngrenze sehr grofe Proben zu priifen sind.

Da bei Stidhlen mit zunehmender Temperatur die Risszéhigkeit Kj. ansteigt, die Dehngrenze
R;0.2 abfillt und keine beliebig grof3e Proben gepriift werden konnen, ist die Anwendung der
linear-elastischen Bruchmechanik auf niedrige Temperaturen beschrinkt. Das gilt fiir viele
ferritische Stdhle. Bei hoheren Temperaturen sollten dann die Parameter der elastisch-
plastischen Bruchmechanik (J, CTOD) verwendet werden.
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2. 2.2 Elastisch-plastische Bruchmechanik (EPBM)

Wenn das Werkstoffverhalten nicht mehr elastisch ist, d. h. vor der Rissspitze, kommt es zur
plastischen Verformung, verliert das Konzept der LEBM seine Giiltigkeit, und es gelten dann
die Konzepte der FlieBbruchmechanik, das CTOD- und J-Integral-Konzept.

Das CTOD-KTriterium

Mit Hilfe Rissspitzenaufweitung CTOD (Crack Tip Opening Displacement) ist es moglich,
die Verschiebung der Rissflanken im Bereich der Rissspitzen zu beschreiben [2.17]. CTOD
kann als MaB fiir die Fahigkeit eines Werkstoffes betrachtet werden, Spannungsspitzen an der
Rissspitze durch Flieen abzubauen. Eine Schiadigung wird dann beobachtet, wenn CTOD
den kritischen Wert erreicht. Dieser Wert charakterisiert die Verformung oder die Spannung
vor der Rissspitze, die zur Initiierung des Bruchfortschrittes notwendig ist.

Die Verschiebung im Bereich der Rissspitze ist gepragt:
2
0= K,

(2.9)

»

E’ ist Elastizititsmodul, E'=E fiir ESZ , E'=E/(l-v2) fir EDZ, v ist
Querkontraktionszahl

Nach dem Dugdale Modell (Abb.2.12) ergibt sich :

8aoc .
o= -Insec 7[_6 (2.10)
- E 20

Dieses Modell ist anwendbar fiir den Zustand der ebenen Spannung. Die Spannung in der
plastischen Zone ist gleichmiBig, konstant und entspricht & (Nennspannung).
Fiir den Moment der Rissinstabilitét: 6 = 6. a 6 = or

R +R

e m

or — die FlieBspannung, entspricht entweder der Streckgrenze R, oder dem Wert

Kontur fiir die Auswertung
Plastische Zone

l ()

x S -

T

Abbildung 2.12: Schematische Darstellung des Dugdale RiBmodells [2.21]
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Im Giiltigkeitsbereich der LEBM gilt folgende Gleichung :
K 2
0=0,=—"— (2.11
¢ = @1D

m-o -

die dimensionslose Grofle ,,m* ist abhingig von der Geometrie und von dem dreiachsigen
Spannungszustand [2.22].

Das J-Integral

Fiir ebene Verformungsfelder wurde von Cherepanov [2.23] und Rice [2.24] das J-Integral
definiert.

Das J- Integral ist das Linienintegral mit geschlossenem Integrationsweg um die Rissspitze:

J=j(W-dy—f-%-dsj (2.12)

r

wobei I' ein beliebiger Integrationsweg um die Rissspitze ist, n der nach auBlen gerichtete
Normalenvektor auf I' darstellt, W der Verformungsenergiedichte entspricht und T der
Spannungsvektor ist. Es sind u# der entsprechende Verschiebungsvektor und ds als
Bogenelement des Integrationsweges.(Abb.2.13) [2.25]

Abb.2.13: Definition des J-Integrals, nach [2.25]
W= jgy_ -de, (2.13)
0
oij = Spannungstensor
&;j = Dehnungstensor

Durch Differentiation erhilt man dann die Funktion [2.26, 2.27]:

J:—l-a—W (2.14)
B oOa
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Die Bestimmung des J-Integrals kann sowohl experimentell als auch numerisch erfolgen. Bei
realen Werkstoffen, die sich nach den Gesetzen der elastisch-plastischen Bruchmechanik
richten, ist die numerische Bestimmung des J-Integrals sehr kompliziert. Mit der Methode des
J-Integrals kann der elastisch-plastische Bruchzdhigkeitswert Jic ermittelt werden. Dies ist ein
Belastungsbereich, bei dem der ,,K c“~-Wert seine Giiltigkeit bereits verloren hat.
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2.3 Ermidungsrisswachstum

Bauteile aus technischen Werkstoffen enthalten stets Defekte [2.28]. Mit der Bruchmechanik
kann gepriift werden, unter welchen Belastungen aus diesem Defekt ein Anriss gebildet
werden kann und ob dieser Anriss wachstumsfahig ist.

Unter wechselnder Belastung (Ermiidung) kénnen die Bereiche der Rissbildung, der stabilen
Rissausbreitung und des Restbruchs beobachtet werden. Der Entstehungsort fiir
Ermiidungsrisse ist abhdngig vom Gefiigeautbau, von der Hohe der Beanspruchung und dem
Umgebungsmedium. In den meisten Féllen geht der Riss von der Oberfliche des Bauteils
oder der Versuchsprobe aus. Die Rissausbreitung bei Ermiidungsbelastung enthilt zwei
Stadien der Ausbreitung. Ausgehend von einem Risskeim, breitet sich der Riss im Stadium I
etwa unter einem Winkel von 45° zur Beanspruchungsrichtung aus. Sind mehrere Risskeime
vorhanden, so wachsen sie, bis sich ein Hauptriss gebildet hat. Das Stadium I ist beendet,
wenn sich die Rissausbreitungsrichtung soweit verdndert hat, dass der Riss senkrecht zur
Belastungsrichtung weiterwéchst. Die Rissausbreitungsgeschwindigkeit in diesem Bereich ist
etwa 10° mm je Schwingspiel. Die Rissausbreitung in zweitem Stadium erfolgt zunichst
angenidhert in einer Fldche senkrecht zur Normalspannungsrichtung. Bei den Untersuchungen
der Bruchoberfliche ist eine Faserung, auch als Bruchriefen oder Bruchlamellen bezeichnet,
zu beobachten. Der Riefenabstand bzw. die Riefenhohe ist von dem Ausmall der
Beanspruchung und dem Verformungsverhalten des Werkstoffes abhidngig. Jede Bruchriefe
wird wéhrend eines Schwingspiels erzeugt [2.29, 2.30]. In Abbildung 2.14 [2.31] ist das
Rissausbreitungsmodell nach Laird dargestellt. 90% aller Hauptrisse bei Ermiidungsbelastung
verlaufen transkristallin.

Ausgangzustand der Risslédnge

NN
to |

A\

Bei Belastung; plastische Verformung auf
maximaler Schubebene; Rissabstumpfung

Rissabrundung

Neue Form der Rissspitze, Anderung der
Belastungsrichtung: von Zug auf Druck

|
* o |
_o§ |§
Tt
-G
W Entstehung einer neuen Riefe
t |

Abbildung 2.14: Rissausbreitungsmodell fiir das zweite Stadium der Ausbreitung nach Laird
[2.18, 2.31]

Wegen des bereits initiierten Anrisses (Anschwingen bei RT) an einer CT-Probe kann man
den Prozess der Rissbildung und der Rissausbreitung im ersten Stadium nicht beobachten.
Diese zwei Prozesse verlaufen nicht an dieser Probenform.

Bei der Untersuchung der Ausbreitung von Ermiidungsrissen wird die Rissldnge ,,a* als
Funktion der Lastspielzahl , N ermittelt und die Risswachstumsgeschwindigkeit ,,da/dN*
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bestimmt. Dieses Ergebnis wird graphisch als Zusammenhang von da/dN mit AK dargestellt,
Abbildung 2.15 [2.32, 2.33]. Zur Beschreibung des Rissfortschritts bei einer zyklischen
Beanspruchung wird der zyklische Spannungsintensitatsfaktor AK; eingefiihrt:

A[<1 :Klmax _Klmin (215)
Klmax = KI (O- = O-max)
Klmin = KI (O- = O-min)
log da/dN I i 11
AK|.
AKjo log AK;

Abbildung 2.15: Schematische Darstellung einer da/dN=f(AK)-Kurve
(nach Ritchie) [2.33]

Die Kurve kann in drei Bereiche eingeteilt werden:

e Bereich I: Ausgehend von einem unteren Grenzwert AKy, (Schwellwert), unterhalb
dessen kein Risswachstum auftritt, nimmt die Rissgeschwindigkeit mit zunehmendem
AK zu. Der untere Grenzwert und die Rissgeschwindigkeit sind stark von der
Mikrostruktur des Werkstoffes, von der Mittelspannung und vom umgebenden

Medium abhingig.
e Bereich II: Dieser Bereich kann im allgemeinen durch diese Beziehung beschrieben
werden:
ﬂ—C-AK" (2.16) [2.34, 2.35]
N , . 34, 2.

Er ist weniger von der Mikrostruktur, von der Mittelspannung als Bereich I abhingig.
Der Wert des Paris Exponents n kann 2-4 (fiir duktile Werkstoffe) und 4,5-40 (fiir
intermetallische Werkstoffe und Nickel-Basis Superlegierungen) sein [2.36, 2.37,
2.38, 2.39]. Die Konstanten n und C sind nur vom Werkstoff abhédngig [2.40].
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e Bereich III: Im Bereich III kommt es zu einer Anndherung an das statische
Bruchverhalten. Beim Annéhern an den kritischen Spannungsintensititswert K;. geht

die Rissausbreitungsgeschwindigkeit gegen oo, und es folgt spontanes Versagen
[2.41].

Ein sehr wichtige Erkenntnis fiir die Beschreibung des Rissausbreitungsverhaltens war die
RissschlieBung [2.42, 2.43]. Bei Ermiidungsversuch R>0 bleiben hinter der Rissspitze
plastische Verformungen zuriick. Beim Entlasten konnen sich die Rissufer ab einer
kritischen Spannung beriihren (oder gar verschwei3en) bis es zu einer erneuten Belastung
zum wiederholten Offnen des Risses kommt [2.44]. Der RissschlieBungseffekt hat groBen
Einfluss auf den Wert AKy,. Die RissschlieBungsmechanismen sind in [2.29] detaillierter
beschrieben.
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2.4 Kriechrisswachstum

Unter Kriechrisswachstum wird das Wachstum makroskopischer Risse bei statischer oder
quasistatischer Belastung bei erhohten Temperaturen verstanden. Je nach Werkstoff stellen
sich dabei unterschiedliche Spannungs-Dehnungsfelder vor der Rissspitze ein, die das
Kriechrisswachstum steuern [2.45].

Das Werkstoffverhalten vor einer Rissspitze unter einer konstanten Last bei hohen
Temperaturen kann in vier aufeinander folgende Vorginge gegliedert werden [2.46]:

- Spannungsrelaxation infolge Spannungsumlagerung

- lokale Schiadigung durch inelastische Verformungen,

- makroskopisches Kriechrisswachstum durch Vereinigung lokaler Schadigungen,
- Bruch

Bei Werkstoffen mit einem zeitabhingigen Materialverhalten 1ldsst sich das
Verformungsverhalten einer defektbehafteten Probe in der Regel mit dem Norton’schen
Kriechgesetz beschreiben [2.25, 2.47]:

é=Bo"  (2.17)

& - Dehnrate

G - Spannung

B,n - Werkstoff-typische Konstanten

Nach einigen Autoren lassen sich die Werkstoffe als ,kriechfreundliche* und
,kriechbestidndige* Werkstoffe einteilen [2.48].

Die Werkstoffe, die als ,kriechfreundlich® zu bezeichnen sind, haben die Fahigkeit groBe
Rissldnge bis zum Bruch zu ertragen. Der Rissfortschritt in diesen Werkstoffen wird von einer
grolen Kriechverformung an der Rissspitze begleitet. Die Schidigung in den
,kriechfreundlichen* Werkstoffen bei hohen Temperaturen ist normalerweise von der Bildung
von Kriechporen und ,,Kriechvoids®“ an den Korngrenzen begleitet. Die Aufweitungen kénnen
kugelformig (genannt R-Art) oder zylinderformig (genannt W-Art) sein. Die zylinderformige
»Kriechvoids® konnen sich an den Punkten bilden, an denen drei Korngrenzen zusammen
stoflen. Die Poren fithren zur Inititerung von Defekten an den Korngrenzen. Die Keimbildung
und das Wachstum der Poren fiihrt zu Koaleszenz der Voids, zu etwaiger Rissbildung und zu
seinem Wachstum, was der primdre Mechanismus des Kriechrisswachstums ist. Typische
,.kriechfreundliche* Werkstoffe sind Cr-Mo Stdhle, Cr-Mo-V Stidhle und Edelstdhle [2.49].

Die andere Klasse der Hochtemperaturstrukturwerkstoffe bekannt als ,kriechbestindige*
Werkstoffe, schlieB3t z. B. Hochtemperatur-Titanlegierungen, Nickel-Basis Superlegierungen,
Legierungen der intermetallischen und keramischen Phasen ein. Das Kriechrisswachstum in
diesen Werkstoffen ist normalerweise von einer kleinen Kriechzone an der Rissspitze
begleitet. In den ,kriechbestindigen* Werkstoffen ist die Akkumulation der Kriechdehnung
vor der Rissspitze behindert. Wenn die Versuchsprobe bei erhohter Temperatur belastet wird,
fangt das zeitabhédngige Risswachstum nicht sofort an, weil es vor der Rissspitze zunichst
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nicht zu Kriechschddigungen kommt. Die Zeit bis zur Initiierung eines Rissfortschrittes wird
die Inkubationsperiode genannt. Die Inkubationsperiode kann fast 90%  von der
Gesamtversuchszeit des Kriechrisswachstums sein. Die Inkubationsperiode wird mehr in den
»Kkriechbestdndigen Werkstoffen als in den ,kriechfreundlichen* Werkstoffen gefunden
[2.50, 2.51].

Um das Kriechrisswachstum beschreiben zu konnen, haben sich verschiedene Ansitze
durchgesetzt.

Neben der Methode des Ki-Konzeptes wird das Kriechrisswachstum auch mit anderen
Konzepten der elastisch-plastischen Bruchmechanik korreliert. Wahrend das Konzept der
Referenzspannung Grr (=Rpo2™{F/Fr}) hauptsichlich fiir Werkstoffe mit hohen
Verformungen, die durch Versagen des Rissligamentes reagieren, beschréankt ist, gibt es fiir
etwas kriechfestere Werkstoffe hauptsichlich die Konzepte des C*-Integrals [2.52], [2.53],
[2.54], [2.55], [2.56].

: LG
C =\||\Wdy—-t —d
l( -1 Sj (2.18)
mit

W= fo,-dz, (2.19)
0

Das C*-Integral kann als zeitliche Ableitung eines J-Integrals verstanden werden [2.55].

Fiir die Berechnung der C*-Werte an CT-Proben wurden verschiedene Niaherungsgleichungen
vorgeschlagen [2.46], [2.57]:

* . a
C, =vo,8, e (2.20)
L‘H
x v a
G, =—1g3(W,n) (2.21)

(aB);
* n+l a
C, =aBo,, g W,n (2.22)

mit den Funktionen g, g5, g3, G1;g usw., die in Anhang III beschrieben sind.

Der Bereich der Giiltigkeit einer Anwendung des Parameters C* ist vom Bereich der
Gtltigkeit des Parameters K; abgegrenzt, Abbildung 2.16 [2.25]



Kapitel 2: Auswertung des Schrifttums 23

Ende des Giiltigkeitsbereichs
fiir C*-Auswertung

I9 Onet -

Abbildung 2.16: Anwendungsbereich der verschiedenen Bruchmechanikparameter,
schematisch, nach [2.25]

K; - Spannungsintensitétsfaktor (Gl. 2.2)

J - Bereich der starken Plastifizierung der Probe im Moment der Lastaufbringung

C* - Energierateintegral (Gl. 2.18)

Ch*- Ansatz, der das primére Kriechen und Dehnverfestigungen beschreibt

t; - charakteristische Zeit (2.23)

t, - Ubergangszeit (G1.2.24), starke Plastifizierung im Moment der Lastaufbringung

tr - Zeit bis zum Bruch =(entspricht etwa der Zeitstandfestigkeit von gekerbten Proben)

Inwieweit vorwiegend zeitunabhingiges (KleinbereichsflieBen) bzw. zeitabhidngiges
(groBflachige Kriechverformungen) Werkstoffverhalten vorliegt, kann iiber die
charakteristische Zeit t; (nach Riedel und Rice) abgeschitzt werden:

; ZM (2.23)
(n+1)C'E

Fiir Einsatzzeiten t«t; befindet sich das Bauteil im Kj-kontrollierten Bereich, fiir t»t; sollte das
Kriechrisswachstum durch C* beschriecben werden. Eine Abgrenzung zwischen den
Parametern J und C* erfolgt mit der Ubergangszeit nach [2.15, 2.25]:

T
tz——c*(n_'_l) (2.24)

Fiir Zeiten t<t; ist das Risswachstum J-bzw. K-kontrolliert, fiir t>t, C* -kontrolliert.

Bei verformungsarmem Werkstoffverhalten wie fiir die Legierung Inconel 706 bei
Temperatur<600°C sollte die Auswertung nach dem K;-Konzept erfolgen. Das K;-Konzept
kann auch bei Cr-Mo Stahl P92 bei 500°C verwendet werden.
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Bei den hoheren Priiftemperaturen 550 und 600°C sollten die Proben mit einem (bei diesen
Temperaturen) flir verformungsreiches Werkstoffverhalten C*-Konzepten ausgewertet

werden. Dies gilt bei den vorliegenden Untersuchungen fiir die ferritisch-martensitische
Stihle P92 und X22CrMoV121.
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2.5 Kriech-Ermiudungsverhalten

Fiir Kraftwerke, die im Mittel- und Spitzenlastbereich benutzt werden, ist Kriech-Ermiidung
die dominierende Belastungsart im Hochtemperaturbereich. Das Zusammenwirken von
Kriechen und Ermiidung kann eine drastische Wirkung auf die zuldssigen Betriebsdauer der
jeweiligen Kraftwerkskomponenten haben [2.58].

Es gibt mehrere Arten diesen Belastungsfall (Kriech-Ermiidung) zu simulieren. Im
Allgemeinen wird unter dem Begriff ,,Wechselwirkung von Kriech-Ermiidung™ die
Hintereinanderschaltung von statischen (KRW) und zyklischen (ERW) Belastungsperioden
verstanden. Auch die Durchfiihrung von Ermiidungsversuchen mit Haltezeiten kann diese
Belastungsart simulieren. Im Schrifttum [2.59, 2.60, 2.61] werden verschiedene Variationen
zur Ermittlung der Wechselwirkung beschrieben. (Abb.2.17).

Last Last

0 Zeit 0 Zeit

a) Belastungsverlauf mit KRW- und b) Ermiidung mit Haltezeit
ERW-Periode

Abbildung 2.17: Beispiele fiir die Belastungen zur Ermittlung der Wechselwirkung von
Kriech- und Ermiidungsrisswachstum

Beim Vergleich des Kriech-Ermiidungsversuches mit reinem Kriechen kann es bei genannten
Arten der Wechselwirkung von Kriechen und Ermiidung zu Verkiirzung oder sogar zu
Verldngerung der Zeit bis zum Bruch kommen. Zyklische Entfestigung, Heilung der
Versetzungsstruktur nach Spannungsreduzierung, Spannungsrelaxation das alles konnen
Faktoren sein, die fiir die Senkung der Lebensdauer verantwortlich sind. Im Gegenteil, die
Faktoren, die die Lebensdauer erhohen, sind zyklische Verfestigung, Heilung der
anelastischen Verformung nach Spannungsreduzierung, Sinterung bzw. Ausheilung der
Kriechschdden wihrend der Haltezeiten. Die bekannteste und am héufigsten angewendete
Gleichung mit der die Lebensdauer einer Komponente, die diesen Betriebsbedingungen
unterworfen ist, errechnet werden kann, ist die lineare Schadensakkumulation [2.62, 2.63] .
Die Gleichung 2.25, erdrtert in [2.63], wurde modifiziert, um genauere Vorhersagen zu
enthalten :

/ N ty— Zeit zum Bruch;
2—+2—=1 (2.25) N — Zyklenzahl bis zum Bruch;
Ly N, t — Zeit unter statischer Belastung;

N - Zyklenzahl
(bzw.<1)
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zt_ ist die Kriecherschopfung,
s
N
ZN_ ist die Ermiidungserschopfung.
S

Die Erschopfung kann zweierlei Ursachen haben. Einerseits konnen nur zeitabhingige
Vorgénge der Verformung dominieren, andererseits konnen die zyklisch geregelten Vorginge
dominieren. Das alles hingt von der Bildungsgeschwindigkeit der ,Kriech voids® im
Vergleich zur Ermiidungsrisswachstumsgeschwindigkeit ab. Wenn die
Bildungsgeschwindigkeit ~der  Kriechschiden  weitaus  schneller ist als die
Ermidungrisswachstumsgeschwindigkeit — (liberwiegend interkristalliner ~Verlauf des
Hauptrisses), sollte die Schiddigung vorwiegend durch das Kriechen bestimmt sein. Wenn die
Bildungsgeschwindigkeit der Kriechschiaden langsamer ist als die
Ermiidungrisswachstumsgeschwindigkeit  (iiberwiegend transkristalliner ~Verlauf des
Hauptrisses), sollte die Schidigung vorwiegend durch die Ermiidung bestimmt sein. Die
schematische Darstellung der drei moglichen Arten einer Schidigung ist in Abb.2.18 gezeigt.

Uberwiegendes Uberwiegendes Mischbruch
Ermiidungsrisswachstum  Kriechrisswachstum

Abbildung 2.18: Charakters des Rissverlaufs

Weil es keine genormte Konzepte der Bruchmechanik fiir die Auswertung der Kriech-
Ermiidungsversuche gibt, werden diese Versuche mittels der LEBM- und FBM Konzepte
ausgewertet. In dem Fall, dass das Risswachstum vorwiegend zeitunabhéngig ist, wird das
Risswachstum durch Spannungsintensititsfaktor AK beschrieben. Wenn die Kriechprozesse
dominieren, sind die Konzepte der FlieBbruchmechanik C* gefordert [2.64].

Ein wesentlicher Parameter des Kriechermiidungsrissfortschritts ist die Zughaltezeit t, und die
Frequenz f. Dabei errechnet sich die Frequenz aus der Zykluszeit t g (th<t,ykius)

r=-L (2

zyk

Abnehmende Frequenz bzw. zunehmende Haltezeit bewirkt eine Zunahme der
Rissfortschrittsrate da/dN {iber einen weiten Bereich der Rissfortschrittkurve. Die
Rissfortschrittsrate da/dN wird im Vergleich zu reiner zyklischen Ermiidungsbelastung mit
zunehmender Haltezeit grofBer [2.61].
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Der Versuch mit Haltezeit kann als Kriechrisswachstumsversuch bei konstanter Last F,,x mit
zyklischen Entlastungen auf  das Lastminimum Finin, aber auch als
Ermiidungsrisswachstumsversuch mit Schwingbreite AF und Haltezeit der Lénge t, im
Lastmaximum betrachtet werden. Es ist zuldssig, einerseits eine Auswertung iiber AK; und
andererseits iiber K; bzw. C* durchzufiihren und die Ergebnisse mit denen aus reinen KRW-
und reinen ERW-Versuchen zu vergleichen.

Wihrend der Haltezeit t, beginnt die Ausbildung einer Kriechzone. Ist t, sehr klein, bleibt die
Kriechzone ebenfalls klein, und es wird noch kein Einfluss auf das ERW sichtbar. Erreicht
dagegen t;, eine kritische Grofe t., wird das Kriechen relevant, was sich in einer Zunahme der
Risswachstumsgeschwindigkeit dufert [2.59].
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2.6 EinflussgrofRen fir das Risswachstum

Die Einflussgrof3en fiir das Risswachstum werden allgemein eingeteilt in [2.16]:

Mechanische Grofsen:
- Verhéltnis von Rifligeometrie zu Bauteilabmessungen (inklusive Schérfe des Anrisses)
- Art des Spannungszustandes (ESZ oder EDZ)
- Belastungsfrequenz f
- maximale Spannung Gax
- Spannungsintensitatsfaktor Kpx
- Spannungsschwingbreite Ac
- Schwingbreite der Spannungsintensitit AK;
- Spannungsverhéltnis R
- Form der Belastungswelle

Metallurgische Grofsen:
- Chemische Zusammensetzung des Werkstoffes
- Wirmebehandlung und damit auch Gefiige

Sonstige Grofien:
- Art der Umgebung und ihre Zusammensetzung (Priifmedium, Arbeitsfluid)
- Temperatur
- Oberflichenqualitdt

Einfluss des umgebenden Mediums

In der Praxis sind die metallischen Komponenten Arbeitsmedien ausgesetzt, die das Verhalten
der Werkstoffe, ausgehend von der Oberflache, stets beeinflussen konnen. Deshalb miissen
nicht nur die Spannungszustinde, die Priiftemperaturen, die Werkstoffart betrachtet werden
sondern auch die Art des umgebenden Mediums, in welchem die Werkstoffe eingesetzt
werden.

Der Einfluss des umgebenden Mediums 148t sich meinstens mit der Duchfiihrung von
Standardversuchen in inertem Priifmedium erarbeiten durch den Vergleich von Versuchen in
einem oxidierten Medium.

Zu den Mechanismen, die fiir die Beschleunigung der Risswachstumsgeschwindigkeit durch
das Priifmedium verantwortlich sind, gehoren:

Korrosion des Werkstoffes an der Rissspitze
Adsorption von Gasen aus dem Arbeitsmedium
Chemische Reaktionen im Werkstoff vor der Rissspitze
Bildung von Oxidfilmen

In Abbildung 2.19 ist ein schematisches Diagramm der unterschiedlichen Teilprozesse
dargestellt [2.65]:
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Transportprozesse
1. Wanderung der Gase zur Rissspitze
2. Physische Adsorption
3. Dissoziation von chemisch adsorbierte
Gasen
4. Eindringen des Wasserstoffs vor der
Rissspitze

29

lokale Spannung

Versprodungs-
reaktion

Bruchzone

Abbildung 2.19: Darstellung der Wasserstoffversprodung in ferritischen Werkstoffen,
als Beispiel fiir den Einfluss eines Arbeitsmediums

Die Abbildung 2.19 zeigt sieben unterschiedliche Arten der beobachteten Prozesse, jeder von
thnen kann eine Einflussgrof3e sein, die die Risswachstumsgeschwindigkeit beinflusst:

Nk wbh =

mechanisch bestimmter Bruch

Wanderung des Umgebungsmediums zur Rissspitze
Oberflachenadsorption an und in der Nédhe der Rissspitze
Oberflidchendiffusion zur Rissspitze

Chemische Oberflachenreaktionen
Volumendiffusion vor der Rissspitze
Versprodungsreaktionen im Volumen des Materials

Typische Rissausbreitungskurve bei Spannungsrisskorrosion sind in Abbildung 2.20
dargestellt. Der erste Typ des Werkstoffverhaltens ist typisch fiir Al-Werkstoffe in reinem
Wasser (hier wird keine Spannungsrisskorrosion beobachtet). Der zweite Typ zeigt einen
Rissausbreitungsverlauf, der durch Spannungsrisskorrosion verursacht wurde. Dieses
Verhalten ist typisch fiir den Stahl AISI 4340 im fliissigen Priifmedium. Der dritte Typ ist
eine Kombination der vorherigen Typen, er wird in der Praxis am meisten beobachtet [2.65].
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Typ 1 Typ I Typ 111
| . Aggressive
Aggressive | Aggressive
I
5 | 5 | 5 !
< P = I
3 | 4 l 2 |
S | g’ _ | ) | Inert
I I I I I
I I I I |
I I I I I
I I I I I
| | | l |
Kicor K¢ “Kisce®  Kjcor K “Kigee®  Kpcor K
lOg K max lﬂg K max lﬂg K max

Abbildung 2.20: 3 Arten der Rissausbreitung bei Spannungsrisskorrosion [2.65]

Der Einfluss eines umgebenden Mediums auf das Risswachstum in ferritischen Stidhlen wurde
von H. Nakamura [2.66] untersucht. Der Vergleich der Ermiidungskurven bei 538°C in Luft
und im Vakuum an 9%Cr- Stdhlen ist auf Abbildung 2.21 dargestellt.

102
103 | -
= q04 } .
E AKeff
s 10° | \ ]
; AKeff
= Mod. 9Cr
3 10 | — Vac, R=0,05 A
o Air, R=0,05
107 L N
538 °C
108 L N
Ll L g gl

| Ll
2 345 10 20 40 100 200
AK (MPavm)

Abbildung 2.21: Ermiidungsrisswachstumsgeschwindigkeit als Funktion von AK fiir
einen modifizierten 9Cr-1Mo Stahl in Luft und im Vakuum bei 538°C.



Kapitel 2: Auswertung des Schrifttums 31

Es wurden zwei Phinomene beobachtet:

- der Schwellwert AKj ist in Luft hoher als im Vakuum.
- die Risswachstumsgeschwindigkeit in Luft war im Vergleich zu Vakuum etwas hoher.

Die Schwellwerterhdhung in Luft kann durch RissschlieBung erkldrt werden. Die Zunahme
der Risswachstumsgeschwindigkeit kann bedeuten, dass das Brechen der Oxide an der
Rissspitze eine Rolle bei der Bestimmung der Rissausbreitung spielen kann [2.66].

Etwas anders sind die Ergebnisse aus dem austenitischen Stahl 30NCDI16 zu bewerten,
Abbildung 2.22 [2.67].

JONCD16
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Abbildung 2.22: Vergleich der Ermiidungsrisswachstumsgeschwindigkeiten
in Luft und im Vakuum in hochfestigem Stahl bei RT [2.67]

(]

Eine physikalische Erkldarung dieses Phidnomens wird nicht gegeben. Die Rolle der
unterschiedlichen EinflussgroBen beim Risswachstum sollte genau unterschieden werden.
Zum Beispiel im Bereich des Schwellwerts kann das umgebende Medium und die
RissschlieBung den Beginn des Risswachstums stark beeinflussen.

Die Rissausbreitung, die durch das Priifmedium unterstiitzt wird, kann mathematisch durch
das Superpositionsmodell von Wie und von Landes ausgedriickt werden [ 2.68 |:

(ﬂj _(d_“j :(d_“j (2.30)

dN ). \dN ), \dN),,

( da j gemessene Risswachstumsgeschwindigkeit im aggressiven Priifmedium
dN ),

(—) gemessene Risswachstumsgeschwindigkeit im inerten Priifmedium
R
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(ﬂj Beitrag des aggressiven Priifmediums zum Risswachstum
dN ) \x

Dieses Modell nimmt an, dass diese zwei Effekte (Mediumseffekt und mechanische
Ermiidungsschidigung) unabhéngig voneinander sind.

S. Floreen hat in seinem Beitrag [2.69] die aggressiven Medien nach ihrem Einfluss auf das
Risswachstum an den Nickel-Basis Legierungen in 3 Gruppen eingeteilt:

Sehr aggressiv Leicht aggressiv Nicht aggressiv
H.S CHy4 N2
SO, Ho He
o)) CO>
H.O

Tabelle 2.2: Einfluss der unterschiedlichen Prifmedien auf Risswachstum
in Superlegierungen [2.69]

Die Risswachstumsgeschwindigkeit an der Legierung Inconel 718 ist in Luft wesentlich héher
als im Vakuum, Abbildung 2.23 [2.70].

ALLOY T8
538°C

w03 L

CRACK GROWTH RATE |mm/cyclel

104 L—— Ll
10 0 40 60 80 100

STRESS INTENSITY FACTOR RANGE (MPay m}

Abbildung 2.23: Ermiidungsrisswachstumskurven an Legierung
Inconel 718 in Luft und im Vakuum bei 538°C
[2.70]
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Die Superlegierungen: Inconel 718, Inconel 706 sind fiir ihre Empfindlichkeit auf SAGBO
bekannt [2.70]. Unter dem Begriff SAGBO (Stress Accelerated Grain Boundary Oxidation)
versteht man die Wirkung von Sauerstoff bei hohen Temperaturen, bei der es zur Schidigung
des Werkstoffes an den Korngrenzen kommt. Danach werden wichtige Eigenschaften wie die
Zeitstandfestigkeit, Kerbempfindlichkeit, die Ermiidungs- und Kriechrissgeschwindigkeit der
Hochtemperaturwerkstoffe durch Oxidationsvorginge an den Korngrenzen negativ beeinflusst
[2.71].

Dies wird nur beobachtet, wenn eine typische, werkstoffabhidngige Belastungsfrequenz
unterschritten wird. Es findet dann ein Ubergang von einer mechanischen
Ermiidungsschiddigung des Materials zu einer zusidtzlichen Versprodung durch
Umgebungseinfluss statt. Die Einfiihrung von Kriechhaltezeiten in ein zyklisches
Belastungsprofil steigert die Risswachstumsgeschwindigkeit an Luft. Die Ermiidungsversuche
und Kriechversuche unter Vakuum zeigen in diesem Fall eine deutlich kleinere
Rissgeschwindigkeit (=hohere Lebensdauer) als Versuche an Luft. Der Bruch erfolgt bei
iberlagertem Umgebungseinfluss vollstidndig interkristallin. Im Gegensatz dazu ist bei nicht
zeitabhingigem Ermiidungsrisswachstum meist ein transkristalliner Bruch festzustellen. Es
gibt ein Zusammenhang zwischen der Streckgrenze der Werkstoffe und der
Umgebungsanfilligkeit. Je hoher die Festigkeit des Werkstoffes ist, desto empfindlicher ist er
fiir eine umgebungsbedingte Versprodung [2.72, 2.73].

Die Ergebnisse aus Risswachstumsversuchen unter Kriechbeanspruchungen an Proben aus der
Legierung Inconel 718 bei 700°C zeigen, dass die Risswachstumsgeschwindigkeit in Luft
gleiches Niveau annimmt wie in der Atmosphire des feuchten Argons, aber deutlich hoher ist
als in der Atmosphire des reinen Argons [2.74].

E Inconel 718 Alloy )
w' T = 973K Floreen, Air

r
0y
= ir
E‘ ] !-
E 10 »!—‘
- C
107 Pure Argon
10" ;- . &"
E O Ailr
10’ v 100 kPa Pure Oxygen
+F © Moist Argon N
“: - — 1 1 A 1 L
10! 10
K (MPay/m)

Abbildung 2.24: Einfluss des Sauerstoffs und Feuchtigkeit an Legierung
Inconel 718 [2.74]

Im Schrifttum werden {iber die Rolle des Wasserstoffs in Superlegierungen unterschiedliche
Meinungen geduflert, den Autoren ist bei dieser Beobachtung nicht klar, ob das dieser Effekt
von H,O-Dampf oder von dem Sauerstoff im Wasserdampf herriihrt [2.74], [2.75].
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Sehr interessante Ergebnisse liber das Werkstoffverhalten (Versuchswerkstoff - NF 616) in
Wasserdampf wurden von M. Inui [2.76] publiziert. Das Ziel seiner Arbeit war, den Einfluss
des Wasserdampfs auf das Risswachstum zu untersuchen, um die erhaltenen Ergebnisse
nachher mit den Ergebnissen in inerter Umgebung zu vergleichen. Bei diesen Untersuchungen
wurden drei unterschiedliche Experimente durchgefiihrt:

e Experiment A — Belastungszyklus in Trapezform
(Haltezeit in Zug) \/ \/
e Experiment B — Belastungszyklus in umgekehrter Trapezform  / \ /\

(Haltezeit in Druck)

e Experiment C — Belastung in Dreieckigform /\/\/\

Die Priiftemperatur war 600°C. Im Experiment A kam das Risswachstum zum Stillstand.
Diese Tatsache zeigt an, dass die statische Kriechbelastung nicht flir ein Risswachstum
ausreicht. Bei den Experimenten B und C waren die Risswachstumsgeschwindigkeiten ca.
um drei GroBenordnungen hoher als im Vergleich zu der Atmosphire reines Argon.

Diese Ergebnisse zeigen, dass Dampfoxidation bei zyklischem Risswachstum eine
wesentliche Rolle zukommt, im Vergleich zur reinen mechanischen Belastung und zur
Oxidation an Luft.

Lichtmikroskopische Untersuchungen an Proben aus Experiment A ergaben, dass das
Rissinnere mit dicken Oxidschichten bedeckt war. Die Wachstumsfront der Oxidation bewegt
sich zur Rissspitze hin. Das Oxid, das vor der Rissspitze gebildet wurde, bewirkt die
Ausbildung eines Druckspannungsfeldes im Bereich der Rissspitze. Wenn diese Spannungen
grof} genug werden, um die wirkende Spannung im Rissspitzeoxid auf ein Niveau unterhalb
der Bruchfestigkeit des Oxids zu bringen, kann das Risswachstum gestoppt werden.

Die Oxidation in der Rissspitze konnte also zwei konkurrierende Effekte bewirken: die
Risswachstumsbeschleunigung oder die Verlangsamung des Risswachstums. Die
resultierende Risswachstumsgeschwindigkeit wiirde davon abhingig sein, ob die Oxidschicht
bricht oder nicht [2.76].

Einfluss der Temperatur

Alle Werkstoffeigenschaften (wie Dauerfestigkeit, Streckgrenze, Kerbschlagzdhigkeit usw.)
sind von der Priiftemperatur abhidngig. Eine Erhohung der Temperaturen verursacht bei
metallischen Werkstoffen eine Erhohung der Kerbschlagzdhigkeit und vermindert die
Wabhrscheinlichkeit eines Risswachstums. Die Bauteile sind hédufig neben wiederholten
mechanischen Belastungen auch unterschiedlich hohen Temperaturen ausgesetzt. Mit
fallender Temperatur steigen im allgemeinen die statischen Festigkeitswerte und die
Ermidungsfestigkeit. Durch die erhdhten Temperaturen laufen die thermisch aktivierbaren
Prozesse beschleunigt ab. Mit steigender Temperatur féllt die Streckgrenze des Werkstoffs
meist ab, d.h. die plastische Zone vor der Rissspitze wird grofer.
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Abbildung 2.25: Kriechrisswachstumsversuche bei verschiedenen Temperaturen an
Proben aus P92 [2.77]

Bei den graphischen Darstellungen des Risswachstums bei Ermiidungsbelastung (da/dN vs.
AK;) und bei Kriechbeanspruchung (da/dt vs. K;) kann in einigen Féllen mit zunehmender
Temperatur eine leichte Zunahme der Risswachstumsgeschwindigkeit mit abnehmender
Steigung im Paris-Bereich beobachtet werden [2.14, 2.30].

Der Einfluss der Temperatur fiir die Proben von ferritisch-martensitischen Stdhlen im
Temperaturbereich von 600°C bis 650°C ist in Abbildung 2.25 dargestellt. Mit steigender
Temperatur verschiebt sich die Kriechrisswachstumskurven zu den niedrigeren C*; Werten,
die Risswachstumsgeschwindigkeiten jedoch nimmt leicht zu [2.77].

Die Streuungen der Risswachstumskurven bei unterschiedlichen Temperaturen von duktilen
Werkstoffen sind im Vergleich zu denen sprode Werkstoffe meist nicht so ausgeprigt.

Die Risswachstumsgeschwindigkeit von Proben aus Inconel 718 steigt deutlich mit der
Erhohung der Priiftemperatur von 425°C bis zu 650°C. Mit niedrigeren Werten K; bei 760°C
wurden Schwierigkeiten mit der Erzeugung eines Rissfortschrittes beobachtet. Fiir diese
Rissfortschrittsretardation (Verlangsamung des Risswachstums) ist wahrscheinlich die
Erhohung der Duktilitdt, die reduzierte Streckgrenze, verantwortlich. Die rapide
Rissausbreitung bei 650°C und die unter 650°C kann auf die Wirkung der Priifmediums- und
der Kriecheffekte zuriickgefiihrt werden, Abbildung 2.26 [2.78,2.79,2.80, 2.81].

Der starke Einfluss der Priiftemperatur an Proben aus Inconel 718 wurden in allen Priifmedien
(auch in Wasserdampf) beobachtet, Abbildung 2.27. Inconel 718 als sehr kriechbestindiger
Werkstoff in Temperatur unter 600°C scheint sehr sensitiv auf das Priifmedium zu reagieren.
Die Risswachstumsgeschwindigkeit in Nickel-Basis Superlegierungen ist sehr abhingig von
der Temperatur. In mehreren Fallen wurde an Proben aus Inconel X-750 die Erh6hung der
Risswachstumsgeschwindigkeit um knapp drei GroBenordnungen (bei Steigerung der
Priiftemperatur von 540°C auf 650°C ) beobachtet, Abbildung.2.28 [2.82,2.83].



Kapitel 2: Auswertung des Schrifttums

(ksi/"in)
10 20 40 60 80
Lt I T P T TTT
" i 10°
E Inconel 718 Allo
ALLOY 718 D Y
F Moist Argon
B 10" O 973K =1.23
L E v 923K n'
1.0 . - O 872K
I ] S
] s F
1o} 660°C (1200°F) _| § 10 3 -
- _ o E
5 :é [
i i 104 b
L 760°C (1400°F} w0 L
101 3
. 10‘6 1 1 1 1 1 1 11
4 I v)
1ok i & K (MPay/m) 10
g F ]
g L / Abbildung 2.27: Einfluss der Temperatur auf
Wt ! = Kriechrisswachstum in Inconel 718
< =107 £ .
© | SechoecH < il im Wasserdampf [2.75]
3 ]
=
2 107 1
(%] |
= |
(5] - INCONEL X-750
i 108 o
I ] F ]
[~ I N -
|
02 s f ]
- £ 5
- 425°C (800°F) % o0l .
10 £ L
- 5
-3 1 1 1 L
% 2 ) 80 100 f
K{MPay'm) |
|
f
t g g
Abbildung 2.26: Kriechrisswachstum in Luft an [
Inconel 718 als Funktion der , ;
Temperatur [2.78] :
g 45 8686100 zrl:o 00

® [MPg /m ]

Abbildung 2.28: Kriechrisswachstum in Inconel X-750 [2.83 ]
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Einfluss der Haltezeit (bzw. Frequenz)

Bei Versuchen unter zyklischer Belastung stellt man einen Einfluss des Belastungsprofils auf
die Rissgeschwindigkeit fest. Zusétzlich zu diesen Beobachtungen zeigen Variationen der
Belastungsform, dass offensichtlich der Teil des Belastungszyklus, bei dem die Spannung
ansteigt, eine wesentliche Schadigung verursacht [2.84]. In verschiedenen Schrifttumsarbeiten
[2.79, 2.80, 2.85] wurde festgestellt, dass eine Einfilhrung einer Haltezeit bei Priifung von
Proben aus Ni-Basis Superlegierungen der Grund fiir eine drastische Erhéhung der
Risswachstumsgeschwindigkeiten ist, Abb.2.29 [2.85]. Mit ldngeren Haltezeiten verschiebt
sich die Ermiidungsrisswachstumskurven zu hoheren Risswachstumsgeschwindigkeiten,
Abbildung 2.29.

Auch bei der statischen Belastung wihrend der Haltezeit fand das Risswachstum statt. Diese
rapide Erhohung in Risswachstumsgeschwindigkeiten scheint stets einherzugehen mit dem
Auftreten von Anteilen an interkristallinem Rissfortschritt.

Bei mikroskopischen Untersuchungen wurde entdeckt, dass die Morphologie der
Bruchoberfliche eine Funktion der Risswachstumsgeschwindigkeit pro Zyklus war. Mit
hoheren Risswachstumsgeschwindigkeiten pro Zyklus wurden groBer transkristallinen
Rissanteil beobachtet. Von Pédron und Pineau [2.85] wurde bei der Betrachtung der
dargestellten Ergebnisse in Abb.2.30 der Schluss gezogen, dass der Einfluss von der Haltezeit
auf das Risswachstum mit der Kriechbestindigkeit des Versuchswerkstoffes eng verbunden
ist.
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Abbildung 2.29: Einfluss der Abbildung 2.30: Einfluss von der Haltezeit bei
Haltezeit auf das 650°C, IN718 Darstellung
Risswachstum, IN718 bei da/dt vs. K;  ausgewertet als
650°C, ausgewertet als da/dt-Kurve [2.85]

da/dN-Kurve [2.85]

Abnehmende Frequenz, bzw. zunehmende Haltezeit bewirkt in einem weiten Bereich eine
Zunahme des Rissfortschrittes da/dN, wie in Bild 2.31 fiir den Werkstoff Inconel 718 zu
sehen ist. In Abb. 2.31 [2.86] erkennt man weiterhin, dass sich mit zunehmender Temperatur
der Ubergang von interkristallinem zu transkristallinem Rissfortschritt zu hdheren Frequenzen
verschiebt. Die Rissfortschrittrate da/dN wird im Vergleich zu reiner Ermiidung mit
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zunehmender Haltezeit groBer. Die Rissfortschrittsgeschwindigkeit da/dt ndhert sich mit
zunehmender Haltezeit dem Kriechrissverhalten. Dieses Verhalten ist schematisch

Abbildung 2.32 dargestellt [2.61].

Die Kriechermiidungsversuche an Proben aus dem martensitischen Stahl X10CrMoVNb91
(P91), Abbildung 2.33, zeigten einen Einfluss der Haltezeit: bei kurzen Haltezeiten wird die
Rissfortschrittsgeschwindigkeit erhdht und der Ermiidungseffekt wird deutlich. Bei
Versuchen mit t,=0,1h (6 Minuten) wurde hauptsichlich ein transkristalliner Riss beobachtet.
Erst bei Versuchen mit lingeren Haltezeiten (t,>0,1h) wurden deutliche interkristalline

Anteile beobachtet [2.61].
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Abbildung 2.31: Kriechermiidungsrissrate in Abhdngigkeit der
Frequenz fiir Inconel 718 bei 550 und 650°C
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Abbildung 2.32: Abhingigkeit der Rissfortschrittrate von der Haltezeit
und Frequenz fiir ferritische Werkstoffe [2.61]
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Abbildung 2.33: ERW-Versuche mit Haltezeiten bei 600°C ausgewertet, a) als ERW-
Versuch, b) als KRW-Versuch [2.61]

Einfluss der Mikrostrukturinderungen

Die Gebrauchseigenschaften von Werkstoffen werden im Wesentlichen durch ihre
Mikrostruktur bestimmt, die Wirkung der Mikrostrukturstabilitét fiir das Risswachstum von 9
bis 12% Cr-Stihle ist nicht bekannt. Der Einfluss der Alterung soll hier am Beispiel des
Ermiidungsverhaltens erdrtert werden.
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Die Stabilitdt der Mikrostruktur beeinflusst in hohem Mall das Ermiidungsverhalten. Die
Stabilitdt oder Instabilitit der Werkstoffstruktur fiihrt bei rein martensitischen Werkstoffen
zur zyklischen Verfestigung, wihrend es bei vergiiteten Werkstoffen wie die 9-12%Cr Stéhle
es zu einer Entfestigung kommt [ 2.87, 2.88]. Der Einfluss der mechanischen Vorbehandlung
auf die Mikrostruktur und damit auf das Ermiidungsverhalten wurde von G. Ebi et al in
totaldehnungskontrollierten Wechselverformungsversuchen an Proben aus modifiziertem
9CrIMo bei der Temperatur von 538°C untersucht [2.89]. Diese Ergebnisse werden von
Choudhary et al. diskutiert: die anfingliche zyklische Verfestigung des 9Cr1Mo wird mit
einer Behinderung von Versetzungsbewegungen durch die Wechselwirkung von
Versetzungen sowohl untereinander, als auch mit Carbiden erklért [2.90]. Von W.B. Jones in
[2.91] konnte an modifiziertem 9CrlMo mit Beginn der zyklischen Entfestigung ein
beschleunigtes Carbidwachstum nachgewiesen werden. Ebi et al. diskutieren ebenfalls eine
Vergroberung von Ausscheidungen als mogliche Ursache fiir die starke anfangliche zyklische
Entfestigung. Durch Vergroberung der Ausscheidungen wird ihre gefiigestabilisierende
Wirkung vermindert und ein Wachstum der Subkornstruktur begiinstigt. Durch Modifikation
von 9CrlMo wird eine deutliche Zunahme der Stabilitit der Mikrostruktur mit einer
entsprechend verbesserten Zeitstandfestigkeit erreicht.

In dem fiir einen betrieblichen Einsatz {iblichen warmebehandelten Zustand ist NF 616 durch
Ausscheidungen von My3Cs an den vorherigen austenitischen Korngrenzen und an den
Subkorngrenzen (martensite Lattengrenzen) und durch die Bildung von fein disperser,
nadelartiger Morphologie der Carbide von der Art MX gekennzeichnet. Ein typisches
Mikrogefiige ist in der Abbildung 2.34 dargestellt.

Tum

Abbildung 2.34: Typische Mikrostruktur von NF 616/P92 (hohe Versetzungsdichte,
Ausscheidung der Carbide) [2.92, 2.93, 2.94]

Nach langzeitiger thermischer Auslagerung Dbildet sich immer als wichtigste
Verfestigungsphase M»3Cs, Tabelle 2.3 [2.92, 2.95, 2.96].
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Temperatur Auslagerungszeit [Std.]
[°C] 1 10 107 10° 3x10° 10°
Nb(C,N) | Nb(C,N) | Nb(C,N) | Nb(CN) Nb(C,N)
550 M23Ce, M2sCe, M2sCe, M23Ce, M23Ce, -
MGC MGC MSC MGC MGC
Nb(C,N)
Nb(C,N)
Nb(C,N) | NbCN) | NPCN) | vcomec | NREN) M2sCe,
600 MG MG M23Cs, Laves M23Cs, MsC MeC
236 236 MeC Laves Phasen Laves
Phasen
Phasen
Nb(C,N) Nb(C,N) o)
Nb(C,N) | Nb(C,N) | Nb(C,N) | M,;Ce, MC ’ 236
650 MysC MysC MysC Laves M23Ce, MeC MsC
236 236 236 Laves Phasen Laves
Phasen
Phasen

Tabelle 2.3: Typen der Ausscheidungen nach unterschiedlichen Temperaturen
und Auslagerungszeiten, Werkstoff P92 [2.92, 2.95, 2.96]

Die Bildung von MC und von intermetallischer Laves Phase ist ein zeit- und
temperaturabhéngiger Prozess [2.97].

Abbildung 2.35: Morphologie der Laves Phase-(Fe,Cr),(W,Mo) [2.92]

Die Ausscheidung von Laves Phase erfolgt mit steigenden Temperaturen bei kiirzeren Zeiten
als bei niedrigeren Temperaturen. Die Laves Phasen sind oberhalb 700°C nicht mehr stabil.

Ein wichtiger FEinfluss der thermischen Auslagerung ist die Reduzierung der
Kerbschlagzihigkeit. (Reduzierung fiir gealterte Proben war ungefdahr 80% von dem Wert
der nicht ausgelagerten Proben). Mit der Messung der Hirte [2.92] konnte gezeigt werden,

dass Stahl ,,weicher* wird.
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Einige Versuche, die an Proben der Nickel-Basis Superlegierung durchgefiihrt wurden, um
den Einfluss der Auslagerung auf das Risswachstum zu ermitteln, zeigen, dass die vorherigen
Auslagerungen die Risswachstumsgeschwindigkeit erhéhen und den Wert der
Spannungsintensititsfaktoren mindern. Es gab keinen Unterschied beziiglich des Verhaltens
zwischen den Proben, die in der Luft oder im Vakuum gepriift worden waren. Die beiden
Experimente zeigen, dass vorherige Auslagerung einen schéddlichen Effekt auf die
Eigenschaften der Werkstoffe haben [2.98, 2.99, 2.100].

Einfluss der Kerben

Die Ermiidungsbriiche beginnen vorwiegend an Spannungskonzentrationsstellen, z. B.:
Gewinden, Bohrungen und plétzlichen Querschnittsiibergingen. Kerben an technischen
Bauteilen sind ,,Schwachstellen®. Im Kerbgrund tritt die maximale Spannung auf. In rein
statisch beanspruchten gekerbten Bauteilen kommt es bei Uberschreiten der FlieBgrenze im
Bereich des Kerbgrundes zu einer durch Teilplastisierung verdnderten Spannungsverteilung,
so dass groBere Werkstoftbereiche in der unmittelbaren Nachbarschaft der Kerbe zum
verstarkten Mittragen herangezogen werden. Bei einer (gleichen) zyklischen Beanspruchung
gehen gekerbte Bauteile frither zu Bruch als gleichartige Bauteile ohne Kerben. Will man mit
gekerbten Bauteilen die gleichen Lebensdauerwerte wie mit ungekerbten erreichen, dann
muss die zyklische Beanspruchung fiir die gekerbten Bauteile reduziert werden [2.30]. Bei
Kriechrisswachstumsversuchen an den verformungsbestindigen Werkstoffen, wie es z. B. die
Nickel-Basis Legierungen sind, ist der Kerb ein sogenannter ,Beschleuniger des
Risswachstums®. Der Fiihrungskerb spielt aber bei Kriechrisswachstumsversuchen an
duktilen Werkstoffen eine sehr wichtige Rolle, und zwar verhindert die groBe plastische
Verformung an den Seiten der Proben und zwingt das Risswachstum in der Ebene der
Bruchfldche zu bleiben.

Der Einfluss der Seitenkerben auf die elastische Compliance wird in Abbildung 2.36 [2.101]
durch die unterschiedliche Steigungen im linearen Teil der Kurve dargestellt. Das
unterschiedliche Lastlimit fiir groBe plastische Verformung entspricht dem Ubergang von
dem ebenen Dehnungszustand zu dem ebenen Spannungszustand, da die Dicke der Probe
verringert wird.
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Abbildung 2.36: Zusammenhang zwischen dem J-Integral und 8-Aufweitung fiir CT-
Proben, a/W>0.55 [2.101]
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An den Proben, die mit Seitenkerben gepriift wurden, stellte sich ein flacher Bruch ein. In
Abbildung 2.37 kann deutlich erkannt werden, dass die Steigungen der J-Integral Kurven
einhergehen mit der Probendicke, was mit der Bildung von groB3en Scherlippen (eng. Shear
Lips, Abbildung 2.38) in den Proben ohne Seitenkerben verbunden sein kann [2.101]. Eine
interessante Entdeckung war, dass die Bruchoberflachen der Proben mit den 50% und 25%
Seitenkerben keine seitliche Kontraktion am Rand der Bruchflichen aufzeigen, obwohl mit
12% Seitenkerben eine geringfiigige seitliche Kontraktion beobachtet wurde [2.102].

Das Ausmal} der Kerbwirkung wird nicht nur von der Kerbgeometrie, sondern vor allem auch
vom Gefligezustand, den Herstellungsbedingungen, dem Eigenspannungszustand, der
Beanspruchungsart, der Beanspruchungshéhe, dem umgebenden Medium sowie von der
Temperatur bestimmt [2.30]
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Abbildung 2.38: Schematische Darstellung der Bildung von ,,Shear Lip* an der CT- Probe
ohne Seitenkerben
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3. EXPERIMENTELLE ARBEITEN

3.1 Versuchswerkstoffe und Probengeometrien

Werkstoff P92 (NF 616)

Der Schwerpunkt der bruchmechanischen Untersuchungen in dieser Arbeit wurde mit Proben
des ferritischen Stahls mit der Markenbezeichnung P92 durchgefiihrt. Der Stahl P92 (9Cr-
0.5Mo-1.8W-NDb) ist sehr kriechbestdndig, er soll in zukiinftigen Kraftwerken als Material fiir
Frischdampfrohre benutzt werden.

Hersteller des Versuchswerkstoffes: Nippon Steel Corporation, Japan
(Bereitstellung des Versuchsmaterials durch die Firma VEW)

FZJ- Internbezeichnung: CQM

Herstellungsmethode der Rohre: Strangguss, warm umgeformt
Abmessungen (Durchmesser, Dicke, Lange) : 300 x 40 mm x 0.5m

Die Versuchsstiicke wurden in austenisiertem (1070°C/2h) und angelassenem (775°C/2h)
Zustand ausgeliefert (Abbildung 3.1) [2.92]. Der Stahl P92 weist ein angelassenes
Martensitegefiige auf. Fiir eine gute Kriechbestidndigkeit und ausreichende Zahigkeit darf kein
Delta-Ferrit im Gefiige sein. 1070°C/2h

Eigenschaften von P92 bei 20°C:

(minimale Werte) 775°C/2h
Rm = 620 MPa

Rp, =440 MPa

Kerbschlagzidhigkeit =80 — 170 J

HV( = max. 220

unvergliteter Martensit  verguteter Martensit+Mx3Cq
440 HV 220HV

Abbildung 3.1: Die Warmebehandlung von P92 [2.92]

In Abbildung 3.2 ist das typische Mikrogefiige von P92 dargestellt. Bei den Untersuchungen
wurden martensitische Latten in urspriinglichem austenitischem Korn gefunden. Das
austenitische Korn hat nach ASTM KorngroBe 10. Es wurde kein Unterschied im
Mikrogefiige bzw. in der Korngrof3e in den unterschiedlichen Richtungen (ebene 100, ebene
010, ebene 001 zu CT-Probe) gefunden.

z

X

Abbildung 3.2: Gefiige von P92
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Abbildung 3.3: Zeit-Temperatur-Umwandlung Diagramm fiir P92 [2.8]

Werkstoff X22CrMoV12 1 (X22)

Das Verhalten von P92 unter der statisch-zyklischen Beanspruchung wird mit dem Verhalten
des Werkstoffes X22 verglichen. Dieser Werkstoff gehdrt zu der Gruppe der warmfesten
martensitischen 9-12% Cr-Stéhle fiir Betriebstemperaturen zwischen 550-650°C und zahlt zu
den wichtigsten im Dampfturbinenbau. Aufgrund seiner mechanischen und
mikrostrukturellen Eigenschaften setzte sich der X22 im Kraftwerksbau als Werkstoff fiir
Turbinenwellen und Formstiicke durch.

Bereitstellung des Versuchsmaterials: Siemens AG, Miilheim
Siemens Internbezeichnung.: 530 073
FZJ — Internbezeichung : JHB
Liefermalle: ein Stiick aus einer T-Welle
(Proben wurden aus diesen Probestiicken 680-700°C/2h
entnommen)

Formgebungsverfahren: geschmiedet

980°C/2h

Eigenschaften von X22 bei 20°C:

(mittlere Werte)

Ry=711 MPa

Rpo.2= 633 MPa Abbildung 3.4: Die Warmebehandlung von X22
Kerbschlagzdhigkeit=20-22 J

HV( =260
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20 ym

Abbildung 3.5: Mikrostruktur von X22

Die Wiarmebehandlung (Abbildung 3.4) besteht aus einer Austenitisierung bei 980°C und
einer Abkithlung in Ol und dann aus einer Anlassbehandlung mit Luftabkiihlung im
Temperaturintervall von 680 bis 700°C. Die primidren austenitischen Korner weisen
KorngroBBe ASTM 11 auf (Abb.3.5).

Temperature [ °C]
1000 -

Solution treatment at 1050 °C

I Ms
200 1 Martensite
100 -+
548 541 536 453 476 452 421 348

Hardness HV
1 Seconds 10 102 103 104 105 106
1 Minutes 10 102 103 104

Time - 1 Hours 10 102

Abbildung 3.6: Zeit-Temperatur-Umwandlung Diagramm fiir 12Cr-1MoV Stihle [3.1]
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Werkstoff Inconel 706

Als weiterer Versuchswerkstoff fiir die Kriechermiidungsrisswachstumsversuche wurde die
Nickelbasislegierung ,Inconel 706 verwendet, die in zukiinftigen Dampfturbinen als
Rotorwellen eingesetzt werden soll ( in Gasturbinen als Turbinenscheiben). Die betrieblich
durchgefiihrte Warmebehandlung an dem Schmiedestiick aus Inconel 706 ist in Abbildung 3.7
dargestellt.

980°C/2h _
1 K/min

720°C/8h /
\ 620°C/8h

Abbildung.3.7: Die Warmebehandlung von Inconel 706

\

Eigenschaften von Inconel 706 bei 20°C:
(minimale Werte)

Rp= 1240 MPa

Rpo.=1 080 MPa

Kerbschlagzdhigkeit= 75-77J

HV10:430

Diese Variante der Warmebehandlung ist fiir zugbelasteten Komponenten fiir den Einsatz bei
Raum und leicht erhohten Temperaturen bestimmt. In dem rein austenitischen

Ausgangsgefiige der Matrix Dbefinden sich die v¢ und y“-Phase als
Verfestigungsausscheidungen und einige Carbide (Abbildung 3.8).

© 200 pm

Abbildung 3.8: y-Matrix mit einige MC-Carbide
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Temperature, °C

100
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Abbildung 3.9: ZTA Diagramm von Inconel 706 [3.2]

| — o/n
- N Laves + &/m
A\ om] \ — &m +y"
AN \‘,.\.\ ————— | — Laves
— 7 . i, .
// \\\?8/11 +y e~
\ \
' —~ —
! \ ] I
1 3 10 30 100 300 1000 3000
Time. h

10000

Die mittlere chemische Zusammensetzung der verwendeten Werkstoffe ist wie folgt:

49

Werkstoff Cc Si |[Mn | P S |[Cr | Mo| W | V |Nb| B N Ni | Al | Ti
P92 0.115 | 0.028 | 046 | nb | 0.006 | 885 | 042 | 1.85 | 02 | 0.065 | 0.008 | 0.042 | 0.068 | 0.02
X22CrMoV121 | 024 | 038 | 0.53 | 0.031 | 0.008 | 12.0 | 121 031 <0.02 | 0.034 | 0.63 | 0.006

Inconel 706 | 0.014 | <0.02 | <0.02 | <0.02 | <0.02 | 16.0 3.1 | <0.02 | 0.0014 | 43.0 | 0.18 | 1.69

Tabelle 3.1: Mittlere chemische Zusammensetzungen der untersuchten Werkstofte

Probengeometrien und ihre Vorbereitung

Die Warmzugversuche wurden an genormten Proben Z17, (Abbildung 3.10 die Werkstoffe
P92, X22CrMoV12 1) und Schulterkopfproben (Abbildung 3.11 aus dem Werkstoff Inconel
706) durchgefiihrt. Die Richtlinien zur Dimensionierung von Zugproben sind in DIN EN 10
002 [3.3] festgelegt.
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Abbildung 3.10: Fertigungszeichnung fiir die Vollproben (Z17) der dehnraten-
kontrollierten Zugversuche (Werkstoffe: P92, X22)

|

v
N

DIN 332

9 45+0,01

60+0.01

Abbildung 3.11: Fertigungszeichnung der Schulterkopfprobe fiir die
dehnratenkontrollierten Zugversuche (Werkstoff: Inconel 706)
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Die Proben fiir die Risswachstumsversuche (Ermiidungsrisswachstumsversuch, Kriech-
Ermiidungsrisswachstumsversuch, Kriechrisswachstumsversuch) waren CT1/2"-Proben
(Abbildung 3.11) in Anlehnung an die ASTM E 399 [2.20].

@
75

4
-
AY

32,5
I
2\

25

30

125

Abbildung 3.12: Fertigungszeichnung der CT1/2"-Probe mit Seitenkerben fiir
Risswachstumsversuche

Zur besseren Rissfithrung in der Rissebene wurde die Probe fiir die Risswachstumsversuche
zusitzlich mit je 10% Seitenkerben (45° Offnungswinkel, Kerbradius 0.1 mm) pro Seite
versehen. Die Probenentnahme entspricht der Lage T-L nach ASTM E 399 [2.20], d. h.
Rissausbreitung in Walzrichtung.

Die Proben wurden auf einer Resonanzmaschine (INSTRON, TYP 1603) mit einer Frequenz
im Intervall zwischen 85-90 Hz und einem Spannungsverhiltnis R=0.1 bei Raumtemperatur
angeschwungen (Erzeugung eines scharfen Anrisses). Die Kontrolle des Rissfortschrittes
wihrend des Anschwingens erfolgte seitlich durch ein verschiebbares Mikroskop. Die
Bedingung [2.20, 3.4], dass der maximale Spannungsintensititsfaktor Kin.x beim
Anschwingen kleiner als der maximale Spannungsintensitéitsfaktor im Experiment bei hohen
Temperaturen sein soll, konnte nicht erfiillt werden, da das Risswachstum bei den hohen
Temperaturen bei deutlich geringeren Belastungen ablduft als bei Raumtemperatur.

Fiir die Durchfiihrung der Constant Extension Rate-Versuche (CER) nach der Norm ASTM G
129-00 ,,Standard Practice for Slow Strain Rate Testing to Evaluate the Susceptibility of
Metallic Materials to Environmentally Assisted Cracking® [3.5] sollten die gekerbten
Rundproben Z17 verwendet werden, Probenabmessungen entsprechend DIN EN 10 002.
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r=0.16

9N

01y

13

24,5

99

Abbildung 3.13: Fertigungszeichnung der gekerbten Z17-Probe fiir die CER-Versuche
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3.2 Priufmaschinen

Fiir die bruchmechanischen Untersuchungen und fiir die Priifung des Festigkeits-und
Verformungsverhaltens standen Priifmaschinen verschiedenen Typen zur Verfligung:

Typ I: Elektromechanische Priifmaschine (INSTRON, Typ 1362, Zug/Druck 100kN) fiir
statische und ziigige Belastungen bei Ermiidungsexperimenten mit Haltezeiten und
Kriechrisswachstumsexperimenten an den 1/2" CT-Proben; induktives Beheizungs-
system,;

Typ II: Servohydraulische Priifmaschine (INSTRON, Typ 1343, Zug/Druck 100kN) fiir
zyklische Belastungen bei Ermiidungsrisswachstumsexperimenten an den 1/2" CT
Proben; induktives Beheizungssystem;

Typ II: Elektromechanische Priifmaschine (INSTRON, Zug/Druck 30-100kN ) fiir statische
und ziigige Belastungen bei Ermiidungsexperimenten mit Haltezeiten und
Kriechrisswachstumsexperimenten; 3 Zonen Widerstandbeheizungssystem.

Typ IV: Elektromechanische Priifmaschine (INSTRON Typ 8862) fiir Zug- Druck- und
Kriechversuche an Zugproben; Beheizung: 3 Zonen Widerstandbeheizungssystem.

Risswachstumsversuche (an CT-Proben)

Alle Maschinen wurden im Closed Loop-Betrieb gefahren. Die Messung der Last erfolgte mit
einer Kraftmessdose der Klasse 0.1.

Messung des
liBwachstums
bei hohen
Temperaturen

Abbildung 3.14: Versuchsaufbau fiir Experimente an CT-Proben in Priifatmosphére
Vakuum und Luft (Typ I und Typ II-Priifmaschinen)

Die Priifmaschine fiir die Risswachstumsversuche an Luft und im Vakuum ist in Abbildung
3.14 dargestellt.
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Abbildung 3.15: Prinzip des Versuchsaufbaus fiir die Experimente in simuliertem Wasserdampf
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Bei der Priifung in simuliertem Wasserdampf (Abbildung 3.15) wurde ein Probenbehilter
(Rezipient) aus IN 617 verwendet, bei dem die Abschlussdeckel oben und unten mit Ol
gekiihlt, bzw. temperiert wurden, um eine Kondensatbildung innerhalb des Rezipienten zu
vermeiden. Im 81°C heiBen Olbad befindet sich ein mit vollentsalztem Wasser gefiillter
Glasbehilter, durch den Argon geleitet wurde, welches sich dabei zu 50%vol. mit
Wasserdampf sittigte. Der Verbindungsschlauch vom Glasbehélter zum Rezipienten wurde
mit einer Heizmanschette {iber 81°C aufgeheizt, damit kein Wasser im Schlauch kondensiert.
Nach Einbau der Probe und Einhédngen des Rezipienten in den Ofen (Abbildung 3.16), wurde
die Argonleitung mit Ventilen so geschaltet, dass erst reines Argon in den kalten Rezipienten
geleitet wurde. Nach 24 Stunden Spiilzeit mit einem Volumenstrom von 10 1/Std. konnte
davon ausgegangen werden, dass sich eine reine Argonatmosphire aufgebaut hatte. Danach
wurde der Strom zur Messung der elektrischen Spannung vor der Rissspitze eingeschaltet, bei
den 1/2" CT-Probe waren das 15A. Die Probentemperatur stabilisiert sich danach bei ca.
160°C. Das Olbad wurde auf 81°C aufgeheizt, womit die Deckel des Rezipenten temperiert
wurden. Als letzter Schritt der Vorbereitung des Versuches wurde der Ofen (und damit der
gesamte Rezipient) auf Priiftemperatur aufgeheizt.

Probe

Abgriffe fiir el. Spannung Thermoelement

Abgriffe fiir Strom

Abbildung 3.16: Einbau der Probe in der Maschine fiir Experimente mit Wasserdampf

Warmzugversuche (an Zugproben Z17)

Die Zugversuche wurden an einer elektro-mechanischen Universalpriifmaschine der Firma
Instron Limited durchgefiihrt. Hierfiir stehen Lastmessdosen von 30 bis 100 kN zur
Verfiigung, wodurch eine Priifung unterschiedlicher Geometrien mdglich ist. Durch einen um
die Versuchsanordnung angebrachten Widerstand beheizten Rohrofen kann die
Priiftemperatur zwischen Raumtemperatur und 1200°C variiert werden. In Abbildung 3.17 ist
der Versuchsaufbau zur Durchfiihrung von Warmzugproben dargestellt.
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Abbildung 3.17: Schematischer Aufbau zur Durchfithrung von Zugversuchen [2.17]

CER-Versuche

Fiir die Durchfiihrung der CER-Versuche wurden die gleichen Priifmaschinen wie fiir die
Risswachstumsversuche verwendet. Nur die Einspannungsvorrichtungen mussten wegen der
anderen Probenform (Zugproben:Z17 und Schulterkopfproben) geédndert werden.
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3.3 Beheizung

Zur Beheizung der Proben wurden zwei unterschiedliche Heizsysteme benutzt:

- Induktionsbeheizung
- Ofen mit Widerstandsbeheizung.

Induktionsheizung

Die Beheizung der CT-Normproben erfolgte durch ein Induktionsheizsystem mit einer
Frequenz von 30kHz. Die Anordnung von Induktor, Probe und Einspannklauern ist in
Abb.3.18 dargestellt. Der Induktor besteht aus Kupferwindungen mit rechteckigem
Hohlprofil, durch das Wasser zur Kiihlung geleitet wird. Fiir die Beheizung der 1/2"CT-Probe
wurde der gleiche Induktor wie fiir die 1 CT-Probe verwendet. Zur Einstellung einer
homogenen Priiftemperatur liber die gesamte CT-Probe, insbesondere aber vor der Rissspitze,
war es notwendig, die Spulen so auszulegen, dass auch die Einspanngestinge in der Proben
ndhe mit beheizt wurden. Nur so konnte der Wirmeabfluss aus der CT-Probe in das
Einspanngestinge vermieden werden. Die Temperaturverteilung vor der Rissspitze entspricht
dann den einschldgigen Priifnormen.

Stromleitungen fiir Thermoelement fiir

Potentialmethode N Temperaturmessung

Induktor —__

Extensometer-
stifte

Probe

o
Zuggestdnge
&v

4

Potentialabgriffs- Stromleitungen fiir
leitungen Potentialmethode

Abbildung 3.18: Induktionsbeheizung
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Widerstandsofen

Die Beheizung der Proben in der Maschine Typ III und IV erfolgte durch einen vertikal
stehenden, aufklappbaren Rohrofen mit 7 Heizzonen (Abbildung 3.19). Bei einer
Gesamtlinge des Ofens von 1400 mm ist die temperaturkonstante Zone mindestens 700 mm
lang.

~Zuggestdnge
Ofen

Stromzufiihrung fiir
Gleichstrompotential-
methode

Thermoelement
Probe

Potentialabgriff

Abbildung 3.19: Widerstandsofen

Die Temperaturmessung an CT-Normproben erfolgte mit ,,nackten® Thermoelementen vom
Typ S (PtRh-Pt, Drahtdurchmesser 0,5 mm), die in eine Bohrung mit einem Durchmesser
von 0,5-1 mm an der kerbfreien Stirnseite der CT-Probe eingefiihrt worden waren. Die
Thermoelemente Typ S an Proben fiir die Zugversuche und fiir die CER-Versuche wurden
auf die Messlangen aufgeschweif3t (PunktschweiBBung).

3.4 Aufweitungsmessung

Fiir die Ermittlung des KRW-Vesuches ist es erforderlich in der Lasteinleitungslinie die
Aufweitung des Kerbes zu messen, mit der gemessenen GroBe dv/dt wird dann nach
Gleichung 2.20, 2.21 (Kapitel 2 - Kriechrisswachstum) die fiir den Rissfortschritt benotigte
Energie ermittelt. In den Maschinen vom Typ III wurde ein Extensometer eingesetzt, mit dem
die Aufweitung zwischen den Kerbflanken unmittelbar in der Lasteinleitungslinie bestimmt
werden kann. Die Genauigkeit wird mit 1% des Vollausschlages angegeben. Der effektive
messbare Aufweitungsbereich betrégt + 3 mm.
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Die Messung der Kerbaufweitung iiber den Kolbenhub der Priifmaschine, der mit Hilfe eines
LVDT (linear variable differential transducer) auBBerhalb der beheizten Zone gemessen wird,
zeigt im Vergleich zu den Messungen mit dem Hochtemperaturextensometer fiir kleine
Versuchszeiten (wenig Aufweitung) im Kriechrisswachstumsversuch deutliche Unterschiede
(>30%) [2.46]. In Maschine Typ II und in einer Maschine Typ III (Maschine 10 — Versuche
im Wasserdampf) war die Aufweitungsmessung nur iiber den Kolbenhub der Maschine
moglich.
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3.5 Versuchsdurchfiihrung

3.5.1 Warmzugversuch

Die Warmzugversuche wurden geméf der Norm DIN EN 10 002 [3.6] Teil 5 ,, Priifverfahren
bei erhohter Temperatur® durchgefiihrt. Die Zugversuche erfolgten nur mit einer konstanten
Dehngeschwindigkeit £=110"/s bei konstanter Priiftemperatur (Tpr = 600°C). Das
Priifmedium war Luft. Die Proben wurden auf die gewiinschte Priiftemperatur vorgewarmt
und mindestens 10 Minuten bei dieser Priiftemperatur vor Lastaufbringung gehalten. Somit
wird eine optimale Temperaturkonstanz gesichert. Der Versuch wurde bis zum Bruch der
Probe oder bei den sehr duktilen Werkstoffen bis zu einer kritischen Dehnung der Probe von
10 mm gefiihrt. Die verwendeten Gleichungen zur Auswertung der Kraftweg- Diagramme
sind im Anhang III aufgelistet.

3.5.2 Ermiidungsrisswachstumsversuch (ERW-Versuch)

Um den Effekt der umgebenden Medien auf das Risswachstum zu zeigen, wurden die
Ermiidungsrisswachstumsversuche bei drei Priiftemperaturen (500°C, 550°C, 600°C) und in
zwei unterschiedlichen Priifmedien (Vakuum 2x10mbar, Luft), durchgefiihrt. Die Belastung
bei den Ermiidungsrisswachstumsversuchen erfolgte ,sinusformig® mit Verhéltnis
Finin/Fmax=0.1 und Versuchsfrequenz f=5Hz (Abbildung 3.20).

Last [kN]

0 Zeit [s]

Abbildung 3.20: Schematische Darstellung der verwendeten Belastungsform bei einem
ERW-Versuch

Die Auswertung der Experimente zum Ermiidungsrisswachstum erfolgte mit einem im
Forschungszentrum Jiilich erstellten Rechnerprogramm (CRACKER) [3.7]. Der zyklische
Spannungsintensititsfaktor AK; fiir die CT-Probe wurde nach ASTM E647-00 [3.4] ermittelt.

= AP (2+0‘2 -(0,886+4,64a—13,32a2 +14,72a° —5,6a4) (3.1)
BJW (1-a)

wo o =a/W (Anhang I)

AK
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Berechnung der zyklischen Risswachstumsgeschwindigkeit da/dN erfolgte mit drei

verschiedenen Arten:

3.5

e Differenzenverfahren
— bei dieser Methode werden aus aufeinander folgenden Messpunkten die
Differenzquotienten gebildet

e Polynommethode (in Anlehnung an ASTM E 647-00)

— eine bestimmte Anzahl von aufeinander folgenden Messpunkten (hiufig 7 bis 9) wird
mit Hilfe der Methode der kleinsten Fehlerquadrate durch ein Polynom zweiter Ordnung
approximiert. Die analytische Differentiation des Polynoms ergibt dann die
Geschwindigkeit.

e Polynommethode (Legendre Polynome)

— die gesamte Messkurve wird mit Hilfe der Methode der kleinsten Fehlerquadrate durch
eine Legendre-Polynomfunktion beliebiger Ordnung approximiert. Diese schon relativ
komplizierten Polynomfunktionen lassen sich analytisch differenzieren, so dass damit die
Geschwindigkeit zu jedem Zeitpunkt t ermittelbar ist.

. 3 Kriechrisswachstumsversuch (KRW-Versuch)

Die

Kriechrisswachstumsversuche wurden mit konstanter Belastung der Probe bei

Priiftemperaturen von 500 und 550° gefahren. Bei 550°C erfolgte die Priifung in Vakuum,
Luft und Wasserdampf (Ar+ 50%Vol.H,O), Abbildung 3.21.

Mit

Last [kN]

0 Zeit [s]

Abbildung 3.21: Schematische Darstellung der verwendeten Belastungsform bei KRW-
Versuch

Hilfe eines FORTRAN-Programmes erfolgte die Auswertung nach drei

bruchmechanischen Konzepten:
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1. Spannungsintensitdtskonzept K;
2. Energieratenintegralkonzept C*
3. Nettospannungskonzept Gyet

Die Risswachstumsgeschwindigkeit da/dt konnte, wie schon in Kap. 3.5.2 an Hand der
Risswachstumsgeschwindigkeit da/dN im Ermiidungsrisswachstumsversuch gezeigt, auf drei
verschiedene Arten aus der Messkurve Rissldnge iiber Versuchszeit berechnet werden.

Die Auswertung der Kriechrisswachstumsexperimente erfolgte mit einem im
Forschungszentrum Jiilich erstellten Rechnerprogramm - CREEPER [3.8] nach der Norm E
1457-00 [3.9] ,,Standard Test Method for Measurement of Creep Crack Growth Rates in
Metals®.

3.5.4 Kriechermiidungsrisswachstumsversuch (KERW)

Unter zyklisch-statischer Belastung wurden die Versuche in drei Priifmedien (Luft, Vakuum,
Wasserdampf) und bei drei Priiftemperaturen (500°C, 550°C, 600°C) durchgefiihrt.

Last [kN]

300 300

0 Zeit [s]

Abbildung 3.22: Schematische Darstellung der verwendeten Belastungsform bei KERW-
Versuch

Bei den KERW-Versuchen ist das Verhéltnis zwischen minimaler und maximaler Last wie
bei ERW-Versuchen R=0.1 geblieben.

Die Versuche mit Haltezeit wurden einerseits als Kriechrisswachstumsexperiment und
andererseits als Ermiidungsrisswachstumsexperiment ausgewertet. Bei einer Auswertung als
KRW-Versuch ergibt sich die Risswachstumsgeschwindigkeit da/dt aus dem
Gesamtrisszuwachs wihrend der reinen Haltezeit im Lastmaximum innerhalb eines
Belastungszyklus (Abb. 3.22). Die Be-und Entlastungsphasen (Anstieg der Lastrampe 1s und
Abfall der Lastrampe 1s in Abbildung 3.22) tragen somit nicht zum KRW bei. Wegen der
kurzen Be- und Entlastungszeiten sollte in dieser kurzen Zeit (3 sec.) reines ERW vorliegen.
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Bei der Auswertung als ERW-Versuch errechnet sich die Risswachstumsgeschwindigkeit
da/dN aus dem Gesamtrisszuwachs pro ertragenem Zyklus.

3. 5. 5 Constant Extension Rate (CER)Versuch

Diese Art der Versuchsfiihrung wird angewendet fiir eine Vielzahl von verschiedenen
Werkstoffen, um die Werkstoffreaktion im Kerbgrund einer Probe auf ein Arbeitsmedium zu
studieren. Die iiblichen SSR (Slow Strain Rate) Versuche [3.5] sind mit konstanter
Dehngeschwindigkeit im Intervall zwischen 2,54'107 und 2,54'10° mm/s (bei Probenform
Z17 ist die umgerechnete Dehnrate & zwischen 5,0810” und 5,08'107) gefahren. In dieser
Arbeit mit Proben aus P92 und X22 erfolgte die Priifung bei einer Priiftemperatur von 550°C
in Luft, im Vakuum und im Wasserdampf mit einer Dehngeschwindigkeit von 510 mm/s
(das entspricht der Dehnrate & =110°/s). Wihrend des Versuches wurde die Dehnung der
Probe, die Anderung der Priiflast und die Versuchszeit bis zum Bruch der Probe gemessen.
Die Ergebnisse aus diesen Versuchen wurden nach der Norm G129-00 [3.5] ausgewertet.
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3.6 Verfahren zur Risslangenmessung

3.6.1 Potentialsondenverfahren

Das Potentialsondenverfahren zur Ermittlung der Risslédnge ist mit jedem Material, das eine
elektrische Leitfahigkeit aufweist, moglich. Zur Messung der Risslangenidnderung wurde die
Gleichstrompotentialmethode eingesetzt. Dabei wird die Probe mit einem konstanten
elektrischen Strom beaufschlagt. Bei einer Rissverlingerung erhoht sich aufgrund der
Verringerung des Querschnittes der Probe der Ohm’sche Widerstand des Restligaments. Aus
dem Ohm’schen Gesetz folgt bei konstantem elektrischen Strom I eine VergroBerung des
elektrischen Widerstandes, was in einer Erhohung der elektrischen Spannung tiber der Probe
abgespiegelt wird. Vor dem Einsatz des Potentialsondenverfahrens miissen Eichkurven
erstellt werden, die den Zusammenhang zwischen der an der Probe abfallenden elektrischen
Spannung und der Risslinge wiedergeben. Eichkurven konnen experimentell oder aus
theoretischen Ansitzen heraus ermittelt werden. Die analytische Ermittlung von Eichkurven
ist aber nur bei einfachen Probengeometrien anwendbar. Bei experimenteller Erstellung der
Eichkurven werden in einer Probe mit den geometrischen Abmessungen, wie sie fiir die
Versuche eingesetzt werden sollen, Risse verschiedener Lange durch Funkenerosionsschnitte
eingebracht und die liber der Probe anstehenden Spannungen gemessen. Hierbei sollten
versuchsidhnliche Bedingungen vorliegen, um Fehlerquellen zu minimieren. Die Erstellung
der Eichkurven kann an metallischen Werkstoffen erfolgen, der Verlauf des Zusammenhangs
zwischen Risslange und elektrischem Potential ist grundsitzlich werkstoffunabhingig. Die
absoluten Messwerte sind jedoch vom spezifischen elektrischen Widerstand abhingig.

Fir die Anwendung der Gleichstrompotentialmethode fiir ERW-Versuche und ERW-
Versuche mit Haltezeit, KRW-Versuche wurden zwei Arten der Kontaktierung der CT-Probe
verwendet (Abbildung 3.23)

ERW-Versuch ERW-Versuch mit Haltezeit und KRW-Versuch

| |
O @ - I-Stromzufiihrungen

— ' U-Spannungsabgriffe
—] i v-Aufweitungsmessung

O O

]

i

|
v

Abbildung 3.23: Verschiedene Anordnungen von Stromeinleitungs- und
des Potentialabgriffes [2.59]

Die Potentialabgriffsleitungen sind mit einem Punktschweiligerit auf die Probe aufgepunktet.
Im Fall der Ermiidungsrisswachstumsuntersuchungen lagen die Kontakte der
Stromzufiihrungen und der Spannungsabgriffe an der Stirnseite der Probe. Diese Variante der
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Potentialmethode liefert einen hohen Signalpegel und hat damit einen groBlen
Storspannungsabstand, was insbesondere bei der Verwendung einer Induktionsheizung von
Vorteil ist. Der Nachteil dieser Variante ist die grofe Empfindlichkeit gegen plastische
Verformungen in den Schenkeln der Probe. Solche Verformungen werden félschlicherweise
als Rissfortschritt interpretiert. Deshalb wurden bei solchen Versuchen, bei denen mit einer
grof3en Verformung wihrend des Versuches zu rechnen war (ERW-Versuch mit Haltezeit und
KRW-Versuche), eine andere Form der DC-Potentialmethode eingesetzt. Hier erfolgt die
Stromzufiihrung und die Potentialmessung in der Ndhe der Rissspitze, so dass plastische
Verformungen in den Schenkeln nicht mehr ins Gewicht fallen. In den Versuchen erfolgte
zusitzlich in periodischen Zeitabstinden eine Abschaltung des Stroms, um die verbleibende
Potentialdifferenz (Thermospannung) zu messen. Die Werte des gemessenen Potentials
wurden anschlieBend um diese GroB3e korrigiert.

3. 6.2 Optische Rissvermessung

Nach Versuchsende wurden die Proben bei Raumtemperatur durchgeschwungen und
anschlieBend die Anfangs- bzw. Endrisslingen mit dem Mikroskop nach der 5-Punkte
Methode fiir ERW-Versuche bzw. 9-Punkte Methode fiir ERW-Versuche mit Haltezeit und
KRW-Versuche in Anlehnung an die ASTM E 647-00 [3.4] vermessen.

Nach Gleichsetzen des Anfangs- und Endpotentials mit der Anfangs- bzw. Endrissldnge geht
aus den Messspannungen durch lineare Interpolation fiir jedes Potential die jeweilige
Rissldnge hervor. Eine lineare Interpolation ist zuldssig, da sich der Spannungsabfall in dem
zu untersuchenden Rissldngenbereich (0,5<a/w>0,7) nahezu linear mit der Risslinge &ndert
[2.46].
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3.7 Verwendete Methoden zur Untersuchung des Gefliges

3.7.1 Lichtmikroskopie

Fiir die Untersuchungen von Langs- und Querschliffen mit dem Lichtmikroskop wurden die
Proben unter Druck heil eingebettet. Um einen besseren Kontrast unter dem Mikroskop zu
erreichen und um die Abplatzung der Oxidschicht zu vermeiden, wurden die Proben vor der
Einbettung mit Gold bedampft und elektrolytisch vernickelt. Der Elektrolyt besteht aus H,O —
2000/750ml, NiSO4 — 240/90g, KCI1 — 17/6,4g, (NH4),SO4 — 42/15,8g. Die Temperatur des
Elektrolyten muss in Intervall von 55 bis 60°C sein. Damit wird eine haftfeste Ni-Schicht
schnell erreicht. Fiir die Untersuchung der Rissspitze mussten die getesteten, nicht
durchgebrochenen Proben kalt eingebettet werden. Fiir die kalte Einbettung wurde eine
transparente, kalthdrtende Einbettmasse angewendet, die aus einem bestimmten Verhéltnis
Araldite D und Hardner NY 951 (5:1) besteht. AnschlieBend wurden die Proben mit SiC-
Papier der Kérnung 120 bis 1200 geschliffen und mit Diamantpaste 6 um bis 1um poliert. Die
Feinpolitur erfolgte mit einer SiC-Suspension (Final- 0,6pm). Die Atzung der eingebetteten
Proben erfolgte dann mit verschiedenen Atzmitteln: mit 4%iger alkoholischer HNOs3;, VA-
Beize (100ml destilliertes Wasser, 100ml Salzsdure 32%ig, 10ml Salpetersdure 65%ig, 0,3ml
Vogels Sparbeize) und mit Pikrinséuredtzmittel (100ml destilliertes Wasser, 4g Pikrinséure).

Die Bestimmung der Korngrofe wurde nach der deutschen Norm DIN 50 601 [3.10]

durchgefiihrt. Die Hartepriifung nach Vickers erfolgte nach der deutschen Norm DIN EN ISO
6507-1 [3.11].

3. 7.2 Rasterelektronmikroskopie (REM)

Die Untersuchungen der Bruchoberfliche an den getesteten Proben wurde mittels eines
Rasterelektronmikroskop LEO 440 durchgefiihrt. Die Untersuchungen erfolgten im
Sekundirelektronen Modus (SE) bei einer Beschleunigungsspannung von 20kV. Mittels der
EDX-Analyse wurde die chemische Zusammensetzung der Oxidschicht untersucht. An den
Bruchflichen erfolgten REM-Untersuchungen ohne besondere Prdparation, die Proben
wurden mit Platin bedampft, um den Kontrast fiir anschlieBende REM-Untersuchungen zu
erhohen. Fiir die EDX-Analyse zur Bestimmung der Oxidschichten an den getesteten Proben
wurden Léangsschliffe vorbereitet, die danach auch mit Platin bedampft wurden.

Um den Verlauf des Hauptrisses wihrend der Versuche zu bestimmen, wurden
unterschiedliche Methoden angewendet. Eine davon war das Verfahren Elektron Back-
Scattered Diffraction (EBSD). Dies ist eine Technik, mit deren Hilfe Informationen zur
Kristallstruktur ~ und  -orientierung im  Mikrogefiige von  Probenkdrpern  im
Rasterelektronenmikroskop (REM) erhalten werden konnen. Das Ergebnis aus den EBSD-
Untersuchungen ist ein Orientierungsmapping von drei unterschiedlichen Richtungen
(Abbildung 3.24).

Das erste Bild zeigt die Kornorientierung aus einer normalen, das zweite Bild aus einer
tangentialen Richtung und das dritte Bild aus der Walzrichtung.
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Die fiir diese Untersuchung benutzte Probe wurde aus dem Querschliff der mechanisch
gepriiften Probe entnommen. Die Probe wurde geschliffen, fein poliert und danach geédtzt. Die
Bruchoberfliche sollte mit einem Wachs geschiitzt werden, damit das Atzmittel die
Bruchoberfliche nicht beschidigen kann. Das Wachs musste nach dem Atzen entfernt
werden.

Elektronenstrahl
¥
RD
Walzen
Richtung
Halter
TD

Tangentiale Richtung

70°

ND Normale Richtung
Abbildung 3.24: Schema der EBSD Prozedur [3.12]

Die zweite Methode, um den Verlauf des Hauptrisses zu sehen, war eine elektrochemische
Behandlung zur Entfernung von Oxidschichten. Bei einer Mischung aus Schwefelsdure
(0,3%) und Kaliumpermanganat (3g/1) bei einer Temperatur von 45°C und unter elektrischem
Strom (5mA/cm?) wurde nach ca. 90 Minuten die Oxidschicht durch Auflésungen entfernt.
Die noch anhaftenenden Schichten mussten mit einem Schwamm entfernt werden.

3. 7.3 Rontgendiffraktometie (XRD)

Die Rontgendiffraktometrie wurde zu Untersuchungen iiber Walztexturen verwendet. Die
Beschreibung der Textur mit Worten ist schwierig und hiufig sogar unmdoglich. Durch das
Polfigurenverfahren nach Wever [3.13] hat man die Moglichkeit, die vorhandenen
Kristallorientierungen darzustellen [3.14]. Die gemessenen Polfiguren wurden beziiglich des
Untergrundes und der durch die Verkippung um den Winkel y verursachten Defokussierung
des Primérstrahles korrigiert. Alle Messungen sind bei Raumtemperatur durchgefiihrt. Zur
Untersuchung wurde Diffraktometer Phillips X Pert, MRD, Cu-K Strahlung (40kV/45mA),
Ni-KB Filter, Polykapillat Halblinse, Kreuzschlitzkollimator Immx2mm,
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Parallelplattenkollimator 0,27° verwendet. Die Proben wurden zentrisch auf den Probenteller
der Eulerwiege aufgeklebt bzw. mit Drahtbiigeln aufgespannt.



Kapitel 3: Experimentelle Arbeiten 69

3.8 Betrachtungen zum Anschwingsverhalten der Proben

Wihrend der Risswachstumsversuche wurden die Schwierigkeiten eine glatte Rissfront zu
erzeugen und den Rissfortschritt zu initiieren, beobachtet. Die typischen Aufnahmen solcher
Proben sind in den néchsten zwei Abbildungen dargestellt. Damit soll gezeigt werden, dass
der Anriss an der Stirnseite und der Riickseite einer Probe unterschiedlich heraus verlauft.

Stirnseite Riickseite

Abbildung 3.25: Probe aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit bei 550°C, P92

Stirnseite Riickseite

Abbildung 3.26: die Probe aus INCONEL 706 fiir die KRW-Versuch bei 500°C
vorgesehen war
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Nach Norm E 647:

Spitze des Chevrons Kerbs

| N

J

Abbildung 3.27: Schema der zuldssige Ablenkung des Risses nach ASTM E 647
[3.4]

Die technische Norm E 647 [3.4] gibt strikte Bedingungen zum Anschwingen des Risses bei
Raumtemperatur. Die zuldssige Ablenkung darf nicht mehr als 10° sein, Abbildung 3.27. Im
Fall, dass diese Ablenkung grofer als 10° ist, konnen die Daten aus dem Versuch verfélscht
werden und diirfen nicht verwendet werden.

Diese Ablenkung des angeschwungenen Risses wurde an beiden Seiten der Probe gefunden.
Vor dem Einbau der Probe in die Priifmaschine war diese Ablenkung wegen schon
vorbereiteten Seitenkerben an den Proben (der angeschwundene Riss bei Raumtemperatur
wurde mit den Seitenkerben bedeckt) nicht sichtbar. Diese Ablenkung (bei Raumtemperatur)
des angeschwungenen Risses wurde bei jedem von diesen untersuchten Werkstoffen (in dieser
Arbeit) ermittelt.

Die Proben mit diesen Defekten wurden zuerst mittels Rastelektronmikroskopie in den
Bereichen untersucht, wo es zu diesen Ablenkungen gekommen war. Es wurden
unterschiedliche optische Vergroferungen angewendet, um Gefiigeinhomogenititen vor der
Rissspitze zu finden. Die REM -Untersuchungen gaben aber keine Erklarungsmoglichkeiten.

Die Anwesenheit der Walztexturen an diesen Proben, was ein Grund fiir die Ablenkung hitte
sein konnen, wurden zwei noch nicht getestete Proben (Werkstoff - P92, Werkstoff - Inconel
706) mittels Rontgendiffraktometrie untersucht.

Aufgrund der geringen Intensititsunterschiede in den Polfiguren kann man nicht von einer
Texturorientierung im Untersuchungsgebiet sprechen. Eine sehr schwach ausgeprégte (110)-
Vorzugsorientierung besteht bei Probe allenfalls um eine Richtung senkrecht zum Kerb mit
einer Offnung in @-Richtung um +40°.

Noch schwicher als in Probe aus P92 ist eine eventuelle (111)-Vorzugsorientierung in der
Umgebung der Rissspitze von Probe aus Inconel 706A, Abbildung 3.29. Der starke Abfall der
Untergrundintensitit bei hohen Kippwinkeln y auflerhalb der ¢-Richtung 0° und 180° wird
durch die Abschattung des Messfeldes verursacht, die die Drahtbiigel zum Aufspannen der
Probe auf den Goniometertisch bewirken.



Kapitel 3: Experimentelle Arbeiten

ODF project:

E\. ertgiTextura\Q7F PMQT 744 wi
Pole figure: 110 Carr.
Intensities:

Psi [ Phi Intensity
Hin 50| 2875 225.000
mx 250) 2025 1122250
Dimension:  2.50

Scale: Linear
Grid settings:
Psi | Phi
irst o] o
ast | 90) 360
e 15] 15
/ [Phi
ODF project:

E. ertgiTextura Q7 PWQ7 74 _B wi:
Pole figure: 110 Corr.
Intensities:

P=si | Phi Intensity
Hin Ga.0] 137.5 226.010
mx 45.0] 3075 1115.560]
Dimension:  2.50

Scale: Linear

Grid settings:

e arit™ A%
(4:_? .

it
2 -

Abbildung 3.28: Korrigierte (110)-Polfiguren der Probe aus P92 in Umgebung
der Rissspitze; Kerb in Position ¢p=90°
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Zusammenfassend aus der Rontgendiffraktometrie wurde festgestellt, dass die beobachtete
Ablenkung der Ermiidungsrisse in beiden Proben nicht durch Vorzugsorientierung im Gefiige
der Proben erklért werden kann.

Bei den ERW-Versuchen kam der abgelenkte Riss wihrend des Zyklierens in der Ebene der
Seitenkerben zuriick. Die Auswirkung der Ablenkung macht sich nur in der Erhdhung der
Anfangslast d. h. hoherer Wert von AK;, bemerkbar. Trotzdem ist die Steigung der
Ermiidungsrisswachstumskurve im Vergleich mit den andere Ermiidungsrisswachstums-
kurven gleich geblieben.

Die grofleren Schwierigkeiten ergaben sich bei den KERW- und KRW-Versuchen. Die
Ablenkung des angeschwungenen Risses machte ein mehrfaches Anschwingen der Probe mit
der Frequenz 5Hz bei erhohter (Versuchs-)Temperatur erforderlich, bis der Riss zuriick zur
Ebene der Seitenkerben gekommen war. Bei einigen Proben musste die Versuchsbelastung
erhoht werden, und die Proben mussten wieder angeschwungen (bei erhohter Temperatur)
werden. Bei einigen Proben wurde dann eine Verfestigung an der Rissspitze beobachtet und
gemessen (Héartemessung).

Um diese Probleme mit der Ablenkung in Zukunft zu vermeiden, wurde die Prozedur der
Probenvorbereitung gedndert. Gemall der ASTM E 647 [3.4] sollten zuerst die Proben bei RT
angeschwungen werden (Erzeugung des Anrisses), und erst danach sind die Proben an beiden
Seiten gekerbt (10% Seitenkerben an beiden Seiten).

Die neuen gelieferten Segmentstiicke wurden zuerst an beiden Proben gekerbt und dann
(ausgehend von der Voraussetzung, dass der Riss wihrend des Anschwingens in der Ebene
der Seitenkerben bleiben muss) wurden die Proben angeschwungen. Diese neue Methode der
Probenvorbereitung zeigte nach ersten Experimenten positive Ergebnisse.

Alle diese Proben, die hier in diesem Kapitel prasentiert wurden, wurden zwar ausgewertet,
aber nicht in die Ergebnisse dieser Arbeit aufgenommen. Die Proben, an denen diese
Ablenkung vor dem Versuch gefunden wurde, sind nicht getestet. Diese Ablenkungen bei
Raumtemperatur wurden als reine mechanische Defekte verstanden.



Kapitel 4: Versuchsergebnisse und Diskussion 73

4. VERSUCHSERGEBNISSE UND DISKUSSION

Das Spannungs-Dehnungs-Verhalten der Versuchswerkstoffe ist zwar bekannt, dennoch
sollen nachfolgend einige Versuche dargestellt werden, die im Rahmen dieser Arbeit zur
Charakterisierung der Versuchswerkstoffe durchgefiihrt wurden.

Danach werden geordnet nach Versuchswerkstoffen die Ergebnisse aus den

bruchmechanischen Untersuchungen und die gewonnenen Erkenntnisse aus den
Bruchfldchenanalysen dargestellt.

4.1 Warmzugversuch

Die an den Werkstoffen durchgefiihrten dehnratenkontrollierten Zugversuche bei 600°C sind
in den Abbildungen 4.1 bis 4.3 dargestellt. Die Proben der beiden ferritischen Werkstoffe
(P92 und X22) wurden nach Erreichen einer Dehnung von 10mm (etwa 8 bis 20%) ausgebaut.
Der Warmzugversuch an Probe aus Inconel 706 wurde bis zum Bruch der Probe gefahren.

Zugversuch bei 600°C
(Dehnrate 1*10°%s™)
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Abbildung 4.1: Zugversuch bei 600°C in Luft an einer Probe aus P92
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Abbildung 4.2: Zugversuch bei 600°C in Luft an einer Probe aus X22
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Abbildung 4.3: Zugversuch bei 600°C in Luft an einer Probe aus Inconel 706
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Die mit diesen drei Versuchen ermittelten Streckgrenzen R0, und Zugfestigkeiten Ry, sind in
Tabelle 4.1 zur ergédnzenden Charakterisierung der Versuchswerkstoffe zusammengestellt.

Versuchswerkstoff P92 X22CrMoV121 Inconel 706
Streckgrenze
235 226 900
Rpo,2 [MPa]
Zugfestigkeit
R,, [MPa] 252 246 971

Tabelle 4.1: Streckgrenzen und Bruchgrenzen der gepriiften Werkstoffe bei 600°C

Das Verhalten der beiden ferritschen Stihle ist sehr dhnlich, deutlich unterschiedlich ist das
Verhalten der Nickellegierung ,,Inconel 706, Abbildung 4.4.

Zugversuch bei 600°C
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Abbildung 4.4: Zugversuch bei 600°C an Proben aus verschiedenen Werkstoffen



76 Kapitel 4: Versuchsergebnisse und Diskussion

4.2 Versuchswerkstoff P92

4.2.1 Ermiidungsrisswachstumsversuche

Die bruchmechanischen Untersuchungen zum Werkstoffsverhalten unter reiner zyklischer
Belastung wurden nur an den Proben aus P92 durchgefiihrt, Abbildung 4.5.

ERW-Versuch bei 550°C
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< Luft
1.00E-04 -
+ Vakuum

1.00E-05 -
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1.00E-10 + da )
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Abbildung 4.5: Ermiidungsrisswachstumskurven bei 550°C in Luft und im Vakuum
an Proben aus P92

Die Ermiidungsrisswachstumskurven weisen zwei Stadien des Risswachstums auf. Das zweite
Stadium kann in Sinne der Paris-Erdogan Gleichung ausgewertet werden. Der berechnete
Exponent n ist fiir Luft n=2,4 und fiir Vakuum n=4. Bei nahezu gleichen Schwellwerten fiir
AK; in Luft und im Vakuum (AKy von 11,3 bis 11,9 MPa\/m), zeigen die
Ermiidungsrisswachstumskurven, dass die Risswachstumsgeschwindigkeit in Luft hoher ist
als in Vakuum. Die erreichte Versuchszeit in Luft war im Vergleich zu der in Vakuum

deutlich kiirzer (Faktor 7-8).

REM-Untersuchungen ergaben fiir beide Priifatmosphéren einen transkristallinen Verlauf
des Hauptrisses, Abbildung 4.6.
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Richtung der Rissausbreitung
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Abbildung 4.6: Bruchoberfliche (REM-Aufnahmen) der getesteten Proben,
a) Vakuum, b) Luft
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Die Bruchoberfliche der Probe, die an Luft gepriift worden war, hatte eine schwache
Oxidschicht, deren chemische Zusammensetzung mit EDX-Analyse bestimmt wurde,
Abbildung 4.7. Die Oxidschicht (ca. Sum dick) besteht aus einer duBleren Schicht, die
eisenreicher ist, und aus einer inneren Schicht, die mehr Cr enthilt.

o [arbitary units]
0 —ut L s 251

K 1 1% Nickel Ka1
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AT )
N Oxygeh Ka1
. Oxidschicht
N —
ST } __
% 3 + W Grundwerkstoff| Iron Kal 2~

4

N 10—

.5,: ‘

Chromium Ka1
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I 10um 1 Elektronenbild 1 surface [nm]

Abbildung 4.7: Mapping von Oxidschicht nach Priifung an Luft

Diese Oxidschicht besteht aus einem komplexaufgebauten Oxid auf der Basis Fe und Cr,
Mangan- (Fe, Cr);03; und (Fe,Cr,Mn);04 [1.2, 2.9].

Im Vergleich zu der Probe, die im Vakuum gepriift worden war, wurde an den in Luft
gepriiften Proben durch lichtmikroskopische Untersuchungen eine groBere Anzahl von
tiefgehenden Nebenrissen beobachtet, Abbildung 4.8, 4.9.

50 pm

Abbildung 4.8: Bereich des Rissfortschrittes an der im Vakuum gepriifte
Probe, senkrecht zur Bruchoberfldche, 550°C



Kapitel 4: Versuchsergebnisse und Diskussion 79

S50 um

Abbildung 4.9: Bereich des Rissfortschrittes an der in Luft gepriifte
Probe, senkrecht zur Bruchoberfldche, 550°C

Die Nebenrisse in Luft waren 40 bis 100um lang und 20 bis 40um tief. Es ergaben sich
erwartungsgemall eine etwas stirkere Oxidbelegung der Bruchfliche der in Luft gepriiften
Probe und eine etwas hohere Anzahl von Nebenrissen. Mit diesen Beobachtungen ldsst sich
vermuten, dass die Oxidation zur Erh6hung der Anzahl von Nebenrissen beitrigt.
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4. 2.2 Kriechrisswachstumsversuche

Die Kriechrisswachstumsversuche bei 550°C an Proben aus P92 wurden unter Anfangslast
Fo=7kN und F¢=6,5kN durchgefiihrt. Zur Darstellung der Ergebnisse der KRW-Versuche an
Proben aus P92 oder X22, sollte nach der charakteristischen Zeit t; (Gleichung 2.23, Kapitel
2.6) das Energieratenintegral C* angewendet werden. Doch macht die Darstellung der
Versuchsergebnisse liber K; die Unterschiede in den Risswachstumsgeschwindigkeiten im
Gegensatz zur Auftragung iiber C* deutlicher. Eine Ubereinstimmung mit den Ergebnissen
der C*-Auswertung ist hier auch nicht zu finden. Die schlechte Ubereinstimmung von C*,
und C*; (Anhang III) ist durch die Unsicherheit in den Norton'schen Konstanten B und n zu
suchen, wie schon in der Arbeit von M. Pfaffelhuber, fiir den Werkstoff Alloy 800H [2.59]
gezeigt wurde.

Nach 90 Stunden der Rissausbreitung im Vakuum (Kurve ganz links) wurden aus noch nicht
bekanntem Grund nicht korrekte Werte der elektrischen Spannung gespeichert (Abbildung
4.10). Diese Werte mussten dann bei Auswertung des Versuches weggelassen werden. Trotz
den wenigen Punkten kann erkannt werden, dass es einen Unterschied zwischen den
Kurvenverlauf im Vakuum und in Luft gibt. Der KRW-Versuch im Vakuum wurde noch
einmal wiederholt. Das Anfangsverhiltnis a)/W war bei jeder Probe unterschiedlich,
deswegen weisen auch die Kriechrisswachstumskurven unterschiedlichen Wert Ky, auf. Ein
Nachteil der CT-Proben mit Seitenkerben ist die Tatsache, dass man nicht genau genug vor
dem Versuch feststellen kann, welche Anfangsrisslange in der Probe vorliegt, der Kerbgrund
erschwert diese Feststellung erheblich.
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Abbildung 4.10: KRW-Versuch an P92 bei 550°C in Luft, ausgewertet als da/dt
uber Funktion K;
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Abbildung 4.11: KRW-Versuch an P92 bei 550°C in Luft, ausgewertet als Funktion

von C* 4
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Abbildung 4.12: KRW-Versuch an P92 bei 550°C in Luft, ausgewertet als Funktion

von C* 4
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In dem Fall, dass alle Proben bei gleicher Priiflast auch das gleiche Verhéltnis ao/W haben,
d. h. einen gleichen Wert fiir K; oder C*4 haben, werden die Kriechrisswachstumskurven etwa
ein Verhalten wie in Abbildung 4.13 schematisch dargestellt, haben.

== \/akuum
== |_uft

log da/dt

log K, oder (log C*,)

Abbildung 4.13: Schematische Darstellung zum Einfluss der Priifatmosphére auf
das Kriechrisswachstum ,,da/dt* bei 550°C fiir Proben aus P92

Der KRW-Versuch mit Fy=7kN als Anfangslast im Wasserdampf wurde mehrmals, aber
erfolglos, d. h. ohne messbaren Rissfortschritt, durchgefiihrt. Die Proben im Wasserdampf
wurden mehrmals bei Priiftemperatur angeschwungen, um Risswachstum zu initiieren, aber
doch selbst nach 45 Tagen wurde immer noch kein Rissfortschritt beobachtet. Bei den KRW-
Versuchen im Wasserdampf wurden nur die Anderungen in der Aufweitung der Proben
notiert, was auf eine grofle plastische Verformung an der Rissspitze hinweisen kdnnte. Die
lichtmikroskopische Aufnahme (Abbildung 4.14) dokumentiert, wie stark oxidiert die
Rissspitze im Wasserdampf ist, der Riss ist vollstdndig mit Oxid zugewachsen.

Erfolgreich waren die KRW-Versuche im Wasserdampf bei 550°C mit 6,5kN als Anfangslast.
Unter dieser Belastung wurden nur die Proben im Wasserdampf und in Luft gepriift. Eine
Priifung im Vakuum liegt nicht vor. Der Riss in der an Luft gepriiften Probe hat sich mit
hohere Risswachstumsgeschwindigkeiten ausgebreitet als der Riss im Wasserdampf,
Abbildung 4.15, 4.16.

Fiir diesen ferritischen Stahl scheinen die Oxidationsvorgénge bei 550°C das Risswachstum
bei statischer Belastung zu verzogern.
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Abbildung 4.14: Lichtmikroskopische Aufnahme der Rissspitze in der Probe
bei 550°C, Fy=7kN im Wasserdampf, die wahrend 45 Tage kein
Rissfortschritt gezeigt hatte

Es ist zu vermuten, dass der grofite Teil des Oxidwachstums bei der Ofenabkiihlung der Probe
nach der Priifung erfolgt ist. Die Probe wurde entlastet abgekiihlt, Abbildung 4.14.
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Abbildung 4.15: KRW-Versuch an P92 bei 550°C, ausgewertet als Funktion da/dt
uber KI



84

da/dt [m/s]

Kapitel 4: Versuchsergebnisse und Diskussion
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Abbildung 4.16: KRW-Versuch an P92 bei 550°C, ausgewertet als Funktion da/dt
iber C* 4

Abbildung 4.17: KRW-Versuch, 550°C, Luft, die Nebenrisse zeigen
interkristallinen Verlauf
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Abbildung 4.18: Interkristalliner Verlauf der Nebenrisse, KRW-Versuch, 550°C,
Wasserdampf; die Nebenrisse sind nach Priifung tiefer als die in
Luft gepriiften Proben.

Mittels Lichtmikroskopie wurden an den getesteten Proben die interkristalline Verldufe der
Nebenrissen (Abbildung 4.17, 4.18) beobachtet.

Um den Einfluss der Oxidationsvorgdngen an der Rissspitze zu untersuchen, wurden zwei
CT-Proben aus P92 fiir 48 Stunden in simuliertem Wasserdampf und im Vakuum unter reiner
statischer Belastung eingesetzt. Nach zwei Tagen mit einem kaum messbaren Rissfortschritt
in simuliertem Wasserdampf und mit deutlich gemessenem Rissfortschritt im Vakuum
wurden die beiden Proben unter Priiflast abgekiihlt, um ein Zuwachs an der Rissspitze
(Abbildung 4.14) zu vermeiden. Abbildung 4.19 und 4.20 stellt die untersuchten Rissspitzen
dar.

Die lichtmikroskopische Aufnahme der Probe nach der Priifung in Vakuum-Atmosphére
weist eine hohere Anzahl von ,,Kriechvoids® vor der Rissspitze auf, im Vergleich zu der
Aufnahme nach der Priifung in simuliertem Wasserdampf.

Die lichtmikroskopische Aufnahme der im Vakuum getesteten Probe zeigt deutlich die
Rissspitzeabstumpfung mit weiterer Risseinleitung. Eine Risseinleitung an der in simuliertem
Wasserdampf getesteten Probe wurde auch nach mehreren metallographischen
Untersuchungen an Schliffen mit unterschiedlicher Tiefe nicht beobachtet.

An der im Vakuum getesteten Probe konnten die interkristallinen Nebenrisse gefunden
werden.
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Abbildung 4.19: Lichtmikroskopische Aufnahme der Rissspitze an der im Vakuum
bei 550°C, Fo=7kN getesteten Probe, messbarer Rissfortschritt

50 ym

Abbildung 4.20: Lichtmikroskopische Aufnahme der Rissspitze an der in simuliertem
Wasserdampf bei 550°C, Fy=7kN getesteten Probe, kein messbarer
Rissfortschritt
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4.2.3 Ermiidungsrisswachstumsversuche mit Haltezeit

Die Ermiidungsrisswachstumsversuche mit Haltezeiten konnen einerseits als KRW-Versuche
bei konstanter Last (Fmax) mit zyklischen Entlastungen auf das Lastminimum (Fp),
andererseits auch als ERW-Versuch mit der Lastschwingbreite AF und Haltezeiten der Lénge
ty, im Lastmaximum betrachtet werden.

Die ERW-Versuche mit Haltezeit wurden bei drei verschiedenen Priiftemperaturen (500°C,
550°C, 600°C) und in den Priifatmosphédren (Luft, Vakuum, simulierter Wasserdampf)

durchgefiihrt.

Das Ergebnis aus den ERW-Versuchen mit Haltezeit t,=5 Minuten bei 500°C ist in Abbildung
4.21 dargestellt.

ERW-Versuch mit Haltezeit bei 500°C
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Abbildung 4.21: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 500°C, ausgewertet
als ERW- Versuch, Werkstoff P92

Bei der Priiftemperatur 500°C wurden mehrere Proben getestet, um die Reproduzierbarkeit
der Versuchsergebnisse zu belegen. Die Kriechermiidungsrisswachstumskurven in allen drei
Priifmedien zeigen den gleichen Kurvenverlauf. Der berechnete Exponent n, aus dem zweiten
Bereich der Rissausbreitung, war fiir das Vakuum n=6,6, fiir den Wasserdampf n=6,7-7,8, und
fiir die Luft n=9. Die Darstellung des KERW-Versuches ausgewertet als KRW-Versuch,
Abbildung 4.22, (da/dt als Funktion von Kj) zeigt ebenfalls keinen messbaren Einfluss der
Priifatmosphéren.
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Abbildung 4.22: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 500°C, ausgewertet als
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ERW-Versuch mit Haltezeit bei 500°C
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Abbildung 4.23: REM-Aufnahme der Probe aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit

t,=5Min. bei 500°C, im Vakuum, Werkstoff P92
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FZJ/IW\V 2003  EHT=2000K/ Detector=SE1  WD= 25mm ,C0HM

Abbildung 4.24: REM-Aufnahme der Probe aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit
ty=5Min. bei 500°C, in Luft, Werkstoff P92

<

FZJ 7 1WW 2003 EHT =20.00kV  Detector = SE1 WD= 25mm

Abbildung 4.25: REM-Aufnahme der Probe aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit
ty=5Min. bei 500°C, im Wasserdampf, Werkstoff P92

In Abbildung 4.23 sind deutlich die ,,duktilen Streifen* auf der Bruchoberfldche zu erkennen.
Die Bruchoberfldchen der an Luft und in simuliertem Wasserdampf gepriifte Probe waren mit
sehr dicken Oxidschichten bedeckt. Die REM Untersuchungen dieser Bruchfldchen und die
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Klarung des Verlaufes des Hauptrisses war nicht moglich (Abbildung 4.24, 4.25). Nur aus
der REM-Aufnahme an der Probe, die im Vakuum gepriift worden war, konnte ein
transkristalliner Verlauf des Hauptrisses festgestellt werden, (Abbildung 4.23).

Die Dicken der Oxidschichten der in Luft und in simuliertem Wasserdampf gepriiften Proben
waren unterschiedlich. Es sei nur der Bereich des Rissforschrittes bei Priiftemperatur
betrachtet. Die Oxidschichtdicke der an Luft gepriiften Proben lag bei 3 bis 13 um, wihrend
die in simuliertem Wasserdampf gepriifte Probe 9 bis 32um betrug. Die groflen Unterschiede
in Oxidationsgeschwindigkeit im Wasserdampf und in Luft an dem Werkstoff P92 wurden
schon frither in [1.2] erortert.
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Abbildung 4.26: Mapping einer Oxidschicht nach Priifung in simuliertem Wasserdampf

Die Oxidschicht der im Wasserdampf gepriiften Probe ist deutlich unterschiedlich zu der
Probe, die an Luft gepriift wurde. Die duBlere Schicht besteht aus Magnetit und die innere
Schicht aus Magnetit plus einem komplexen Oxid auf der Basis Fe, Cr und Mangan [1.2,
2.9].

Die Nebenrisse an den gepriiften Proben weisen einen transkristallinen Charakter der
Rissausbreitung im Bereich des Rissfortschrittes auf. Die tiefgehensten Nebenrisse wurden
nach Priifung im Wasserdampf (85um) gefunden, und die flachsten Nebenrisse traten nach
Priifung im Vakuum (40um) auf.
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Abbildung 4.27: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, ausgewertet als
ERW-Versuch, Werkstoff P92
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Abbildung 4.28: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, ausgewertet als
KRW-Versuch, Werkstoff P92
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Die Abbildung 4.27 zeigt die Ergebnisse aus den ERW-Versuchen mit Haltezeit bei 550°C in
Luft, Vakuum und im Wasserdampf. Hier wurden keine bedeutenden Unterschiede im
zweiten Bereich der Rissausbreitung (bei Darstellung da/dN als Funktion AK; oder da/dt als
Funktion C*4 ) Abbildung 4.28, gefunden. Unterschiede konnten nur fiir den ersten und den
dritten Bereich des Risswachstums beobachtet werden. Interessant war, dass bei der Priifung
in simuliertem Wasserdampf eine hohere Belastung erforderlich war, um das Risswachstum
zu starten, als bei Priifung in den beiden anderen Priifatmosphéren (Luft, Vakuum).

Deshalb wurde noch ein ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 550°C in Luft unter der
gleichen Belastung wie bei der Probe im Wasserdampf durchgefiihrt. Das Ergebnis aus
diesem Versuch stellt die Abbildung 4.29 dar.
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Abbildung 4.29: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, ausgewertet als
ERW-Versuch, Werkstoft P92

Wiederum startet der Riss der in Luft gepriiften Probe frither als der Riss der in simuliertem
Wasserdampf gepriiften Probe. Auch bei diesen durchgefiihrten
Kriechermiidungsrisswachstumsversuchen scheint die Oxidation im Wasserdampf die
Rissinitiierung und das Risswachstum zu behindern.

Bei Beginn der Untersuchungen zum Rissfortschritt wird héufig eine ,,scheinbare*
Rissabnahme bei nahezu konstanter Spannungskonzentration vor der Rissspitze gemessen.
Diese Beobachtung wird mit einer moglichen Rissabstumpfung an der Rissspitze, mit
Oxidationsvorgingen an der Rissspitze oder einfach mit den Méngeln des DC Potentialsonden
Verfahren erklart [2.82, 3.14, 3.15]. (Dieses Verhalten bei Beginn der Risswachstumskurven
wurde bei jedem Versuch beobachtet.)
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Abbildung 4.30: Lichtmikroskopische Aufnahme aus dem ERW-Versuch mit
Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, im Vakuum, Werkstoff P92

Abbildung 4.31: Lichtmikroskopische Aufnahme aus dem ERW-Versuch mit
Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, in Luft, Werkstoff P92
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Wa§serdampf

200 pm
Abbildung 4.32: Lichtmikroskopische Aufnahme aus dem ERW-Versuch mit
Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, im Wasserdampf, Werkstoff P92

REM-Untersuchungen der Bruchflichen waren zunichst nur an der im Vakuum gepriiften
Probe mdoglich. Die lichtmikroskopischen Gefligeuntersuchungen senkrecht zur
Bruchoberfliche ergaben deutliche Unterschiede im Aussehen der Nebenrisse, (Abbildung
4.30, 4.31, 4.32) die in der Reihenfolge der Priifmedien: Vakuum, Luft, Wasserdampf tiefer
und breiter ausgeprigt waren. (Die Nebenrisse sind mit dicker Oxidschicht so breit geworden,
dass manchmal die Breite der Nebenrisse wie zwei ehemalige austenitische Korner festgestellt
wurde).

Nach den REM-Aufnahmen der Bruchflichen der im Vakuum getesteten Proben ergab sich
ein liberwiegend transkristalliner Verlauf des Hauptrisses. Um den Hauptrissverlauf auch an
den Proben nach der Priifung in Luft und in simuliertem Wasserdampf ermitteln zu konnen,
wurden die Oxidschichten elektrochemisch (Kapitel 3.7.2) entfernt.

Auf den Bruchoberflichen der vom Oxid befreiten Proben konnen deutlich die ehemaligen
Korngrenzen des Austenit gesehen werden, Abbildung 4.33, 4.34. Die Bruchoberflichen der
Proben aus ERW-Versuch mit Haltezeit (in Luft und im Wasserdampf), sind sehr flach
(kleine Aufnahmen links oben, niedrigere Vergroferung) und zeigen einen iiberwiegend
transkristallinen Verlauf des Hauptrisses im Vergleich mit der Probe aus dem reinen KRW-
Versuch, deren die Bruchoberflache deutlich mehr zerkliiftet war.
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FZJ /WY 2004 EHT = 20.00 kY Detector = SE1 WD= 26mm oMM

Abbildung 4.33: REM Aufnahme aus dem ERW-Versuch mit
Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, in Luft, nach der Entfernung der
Oxidschicht

FZJ/MWV2004  EHT=20.00kV Detector = SE1 WD = 26 mm
Abbildung 4.34: REM Aufnahme aus dem ERW-Versuch mit

Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, im Wasserdampf, nach der
Entfernung der Oxidschicht
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Abbildung 4.35: REM-Aufnahmen und EBSD-Mapping an der Probe aus P92,
ERW-Versuch mit Haltezeit bei 550°C in Luft
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Der transkristalline Verlauf des Hauptrisses wurde auch mittels EBSD-Analyse an einer in
Luft gepriiften Probe beobachtet, Abbildung 4.35. Der Riss in der Probe hat sich deutlich
durch die Korner ausgebreitet (transkristalliner Verlauf des Hauptrisses).

Die Kriechermiidungsrisswachstumskurven aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min.
bei 600°C in den drei Priifatmosphidren (Vakuum, Luft, Wasserdampf) zeigen keine
wesentlichen Unterschiede, Abbildung 4.36, 4.37. Schwache Unterschiede deuten sich in dem
dritten Bereich des Rissfortschrittes (vor Ende des Versuches) an. Die Steigungen der
Kriechermiidungsrisswachstumskurven sind fiir die verschiedenen Priifatmosphiren
unterschiedlich: mit n=12 nach Priifung im Vakuum am steilsten, mit n=5,8-7,5 nach der
Priifung in simuliertem Wasserdampf am flachsten.
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Abbildung 4.36: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 600°C, ausgewertet als
ERW-Versuch, Werkstoff P92
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ERW-Versuch mit Haltezeit bei 600°C

ausgewertet als KRW-Versuch

O Wasserdampf
O Luft
A Vakuum

10 100 1000
C*, [Wim?]

10000

100000

Abbildung 4.37: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 600°C, ausgewertet als

KRW-Versuch, Werkstoff P92
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4.2.4 CER-Versuche

Constant Extension Rate Testing bei 550°C
Dehngeschwindigkeit 5*10”° mm/s
450 -

Werkstoff P92 ¢ Luft
400 - , - Wasserdampf

A Vakuum

350 -

300 -

250

200 -

Spannung [MPa]

150 -

100 -

50 -

2

0 2 4 6 8 10 12 14
Dehnung [%]

Abbildung 4.38: CER-Versuch bei 550°C an Proben aus P92

Um den Einfluss der Priifatmosphdre besser zu verstehen, wurden CER-Versuche an
gekerbten Rundproben (Z17, Kapitel 3.1) durchgefiihrt.

Die Abbildung 4.38 stellt die Ergebnisse aus dem Versuch mit Kkonstanter
Dehngeschwindigkeit £=110"mms” bei 550°C in den drei Priifatmosphiren dar. Die
Versuche an Luft und in simuliertem Wasserdampf konnten an der gleichen Priifmaschine
durchgefiihrt werden, die Versuche im Vakuum erfolgten an einer anderen Priifmaschine. Die
Dehnungsmessung erfolgte auBBerhalb des Vakuumbehilters und musste korrigiert werden.

Die Versuchsergebnisse wurden nach der Norm G 129 [3.5] ausgewertet und in Tabelle 4.2
zusammengestellt.

Prifmedium Vakuum Luft Wasserdampf
Zeit bis zum
Bruch [Std ] 27.16 31.716 31.03
RTTF 1 1.3887 1.142
RE 1 1.186 1.149

Tabelle 4.2: Ergebnisse aus den CER-Versuchen
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RTTF- Verhiltnis der Zeiten bis zum Bruch; (eng. RATIO TIME TO FAILURE)

RTTF=TTF/TTF. (4.1)

TTF- Verhéltnis der Zeiten bis zum Bruch im Prifmedium; (eng. in TEST
ENVIRONMENT)

TTF.- Verhiltnis der Zeiten bis zum Bruch im Vergleichsmedium (eng. in CONTROL
ENVIRONMENT)

RE- Verhiltnis der plastischen Dehnungen; (eng. PLASTIC ELONGATION RATIO)

RE=E/E.  (4.2)

E= plastische Dehnung im Priifmedium; (eng. in TEST ENVIRONMENT)

E= plastische Dehnung im Vergleichsmedium; (eng. in CONTROL ENVIRONMENT)

Vakuum Luft Wasserdampf

Abbildung 4.39: Makroskopische Aufnahme der Bruchoberflichen



Kapitel 4: Versuchsergebnisse und Diskussion 101

Die Probe, die im Vakuum gepriift wurde, erbrachte die kiirzeste Versuchszeit bis zum Bruch,
Tabelle 4.2. Die erreichte Versuchszeit bis zum Bruch im Wasserdampf und in Luft waren
nahezu gleich. Die beiden Kurven (in simuliertem Wasserdampf und in Luft) weisen hohere
Spannungswerte auf, was mit der Bildung von Oxidschichten an der Fliche der getesteten
Proben verbunden werden konnte.

Diese Art der Versuchsfiihrung kommt einem Kriechrisswachstumsversuch nahe. Doch beim
CER-Versuch wurden keine Probleme (z. B Verhinderung des Risswachstums im
Wasserdampf wie beim KRW-Versuch) wiahrend des Versuches beobachtet.

Nach diesem Versuch kann eine Reihenfolge (Abbildung 4.40) fiir den Einfluss der
Priifmedien auf die erreichte Versuchszeit unter reiner statischer Dehngeschwindigkeit
£=1"10"mms"" bei 550°C an Proben aus P92 festgestellt werden.

erreichte Versuchszeit

\ 4

Vakuum < Wasserdampf =~ Luft

Abbildung 4.40: Schema zum Einfluss der Priifmedien beim CER-Versuch
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4.2.5 Einfluss des umgebenden Mediums

Um den Einfluss des umgebenden Mediums auf das Risswachstum in dieser Arbeit zu zeigen,
wurden die ERW-; KERW- und KRW-Versuche bei 550°C in verschiedenen Atmosphiren

(Kapitel 3.5) untersucht.

Die Ergebnisse aus den ERW-Versuchen (Abbildung 4.41) machen das schnellere
Risswachstum in Luft im Vergleich zum Vakuum, (um ca. eine Grof3enordnung) deutlich.

ERW-Versuch bei 550°C

1.00E-03
<O Luft

1.00E-04
+ Vakuum

1.00E-05

1.00E-06 -

1.00E-07

1.00E-08 -

da/dN [m/Zyklus]

1.00E-09 -

1.00E-10 ~

1.00E-11

1.00E-12 -

10 100

AK, [MPaym]

Abbildung 4.41: Ermiidungsrisswachstumskurven bei 550°C in Luft und im Vakuum
an Proben aus P92

Diese Begiinstigung des Risswachstums durch die Priifatmosphédre Luft wurde aber nicht
beim ERW-Versuch mit Haltezeit gefunden, Abbildung 4.42, im Wasserdampf wurde ein
noch langsamerer Rissfortschritt als in Luft (Abbildung 4.27, Kapitel 4.2.3) beobachtet.

Noch  deutlicher wird der das Risswachstum  verzogernde  Einfluss  der
Wasserdampfatmosphiare beim KRW-Versuch, Abbildung 4.44. Unter rein statischer
Belastung (Abbildungen 4.43 und 4.44) an Proben aus P92 konnte folgende Reihenfolge fiir
die Rissausbreitung in unterschiedlichen Priifatmosphiren beobachtet werden: (Vakuum
hochste, Luft, Wasserdampf - niedrigste Risswachstumsgeschwindigkeiten).
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ERW-Versuch mit Haltezeit bei 550°C

ausgewertet als ERW-Versuch

1.00E-01
o0 Wasserdampf

o Luft

+ Vakuum

1.00E-02

1.00E-03 -
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1.00E-05 -
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1.00E-06 -

1.00E-07 -

1.00E-08
10 100

AK, [MPaym]

Abbildung 4.42: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min, bei 550°C, ausgewertet als
ERW-Versuch, Werkstoff P92

KRW-Versuch bei 550°C
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1.00E-03 -
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1.00E-08 -
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1.00E-11 -
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Abbildung 4.43: KRW-Versuch bei 550°C in Luft, ausgewertet als da/dt tiber Kj,
Fo=7kN, Werkstoff P92
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KRW-Versuch bei 550°C

1.00E+00

O Luft

o Wasserdampf

1.00E-01

1.00E-02
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1.00E-06 | Eﬁﬁ}‘
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1.00E-09
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da/dt [m/s]

1.00E-11 -
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Abbildung 4.44: KRW-Versuch bei 550°C, ausgewertet als da/dt Funktion von K,
F¢=6,5kN, Werkstoff P92

Im Wasserdampf wurde mit mehreren Proben das Kriechrisswachstum gepriift, und in vielen
Féllen konnte kein Rissfortschritt gemessen werden, obwohl die Proben mehrmals bei
Priiftemperatur angeschwungen wurden, um eine Rissausbreitung zu initiieren.

Die Ergebnisse aus den verschiedenen Versuchsarten an dem ferritischen Stahl P92 machen
deutlich, dass unter rein zyklischer Belastung (ERW-Versuch) das Priifmedium Luft das
Risswachstum beschleunigen kann. Bei rein statischer Belastung (KRW-Versuch) aber
bewirken die Priifmedien (Luft, Wasserdampf) eine Verzogerung im Risswachstum.

Es bleibt nur eine Erklirung, warum kein Einfluss des umgebenden Mediums auf das
Risswachstum beim ERW-Versuch mit Haltezeit gefunden wurde: bei dieser
Versuchsfiihrung laufen der Einfluss der Oxidation und der des mechanisch bedingten
Kriechens entgegen. Der ERW-Versuch mit Haltezeit besteht aus 1s Anstieg der Lastrampe,
300 Sekunden Haltezeit, 1 Sekunde Abfall der Lastrampe und wihrend dieses
Versuchszykluses konnte es passieren, dass die Beschleunigung des Risswachstums durch die
Oxidation wahrend zyklischer Periode mit der Verhinderung des Risswachstums durch
Oxidation und Kriechen wihrend statischer Periode (Haltezeit) entgegengesetzt waren.

Anhand der Beobachtungen bei den  Kriechermiidungsrisswachstums-  und
Kriechrisswachstumsversuchen in allen drei Priifatmosphidren darf die Schlussfolgerung
gezogen werden, dass an dem ferritischen Stahl (P92) bei 550 und 600°C kein SAGBO-Effekt
gefunden wurde.



Kapitel 4: Versuchsergebnisse und Diskussion 105

4.2. 6 Einfluss der Priiftemperatur

In Kapitel 2.6 wurde der Einfluss der Priiftemperatur bereits beschrieben. In den meisten
Féllen kann eine leichte Zunahme der Risswachstumsgeschwindigkeit bei abnehmender
Steigung im Paris-Bereich mit der Temperatur beobachtet werden. Der Einfluss der
Priiftemperatur wurde in allen Priifmedien und bei allen Versuchsarten untersucht.

ERW-Versuch bei 550 und 600°C

(Einfluss der Priftemperatur auf das Risswachstum)

1.00E+00
1.00E-01 1 ¢ Vakuum, 600°C
1.00E-02 -

Vakuum, 550°C
1.00E-03

1.00E-04

1.00E-05 -

1.00E-06
1.00E-07

da/dN [m/Zyklus]

i

1.00E-08 -
1.00E-09 -

1.00E-10
1.00E-11

1.00E-12 -
10 100
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Abbildung 4.45: ERW-Versuch bei 550°C und 600°C im Vakuum, Werkstoff P92

Diese Abhdngigkeiten von der Priiftemperatur sind auch bei den ERW-Versuchen bei 550°C
und bei 600°C im Vakuum zu beobachten, Abbildung 4.45. Der Einfluss der Priiftemperatur
kann auch in der Steigung der Kurven gesehen werden. Der berechnete Exponent n bei 550°C
ist n=4, bei 600°C ist die Steigung der Kurve gesunken, n=3.

Die Wirkung der Priiftemperatur auf das Risswachstum bei ERW-Versuch mit Haltezeit ist in
Abbildung 4.46 dargestellt. Mit Erhohung der Priiftemperatur ist eine Erhohung der
Risswachstumsgeschwindigkeiten und eine Absenkung der AK;-Werte zu verzeichnen.

Die héhere Temperatur bewirkt sowohl eine hohere Anzahl von Nebenrissen als auch
Anderung in der Rissausbreitungsrichtung dieser Nebenrissen — vom typischen
Ausbreitungswinkel bis zur Richtung senkrecht zum Hauptriss (Abbildung 4.47).

Deutliche Unterschiede in Kj-Werten wurden auch beim KRW-Versuch in Luft bei 500 und
550°C gefunden. Obwohl fiir diesen Werkstoff die Darstellung der KRW-Versuche als
Funktion von K;-Faktor nach der Gleichung 2.23 (Kapitel 2.4) nicht mehr giiltig sein sollte,
wurde das Verhalten der Kriechrisswachstumskurven bei 500 und 550°C so dargestellt, um
den Einfluss der Priiftemperatur zu zeigen.
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ERW-Versuch mit Haltezeit bei 500°C,550°C und 600°C

(Einfluss der Priiftemperatur auf das Risswachstum)
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Abbildung 4.46: ERW-Versuch bei 500, 550°C und 600°C im Wasserdampf,
Werkstoff P92
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Abbildung 4.47: Lichtmikroskopische Aufhahmen der Nebenrisse an Proben aus
dem ERW-Versuch mit Haltezeit bei 500, 550 und 600°C in

Wasserdampf, Werkstoff P92
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KRW-Versuch bei 500 und 550°C

(Einfluss der Priftemperatur auf das Risswachstum)

107

1.00E-01

1.00E-02

1.00E-03

< Luft, 550°C

X Luft, 500°C

1.00E-04 -

1.00E-05

1.00E-06 -

da/dt [m/s]

1.00E-07 -

1.00E-08 -

1.00E-09 -

1.00E-10

1.00E-11 -
10

K, [MPaym]

100

Abbildung 4.48: KRW-Versuch bei 500°C und 550°C in Luft, Werkstoff P92

Die entsprechende Versuchsparameter sind in Tabelle 4.3 zusammengefasst.

Versuchsart | Priiftemperatur | ay/W a/W | AKy/ | AKjc/ | *Zeit

[°C] Ko Kic |[Std.]
ERW 550 0.52 0.83 11.883| 53.492 | 64
ERW 600 0.52 0.78 |12.194| 40.67 | 25
KERW 500 0.53 0.647 [39.435| 54.719 | 397
KERW 550 0.51 0.646 [31.613|47.984 | 331
KERW 600 0.5 0.64 |28.233| 44.836 | 233
KRW 500 0.57 0.648 64.8 83 761
KRW 550 0.51 0.64 502 | 725 | 637

Tabelle 4.3: Versuchsparameter aus den durchgefiihrten Versuchen an Proben

*Zeit — erreichte Versuchszeit

aus dem Werkstoff P92
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4.2.7 Einfluss der Haltezeit

Vergleich des ERW-Versuches mit dem ERW-Versuch mit Haltezeit
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1.00E-04 550°C, Luft
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1.00E-12 -
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Abbildung 4.49: Ergebnis des KERW-Versuches verglichen mit dem ERW-
Versuch bei 550°C in Luft, Werkstoff P92

Die Haltezeitversuche am ferritisch-martensitischen Stahl P92  zeigen groBere
Risswachstumszunahmen pro Zyklus im Vergleich zu den reinen
Ermiidungsrisswachstumsversuchen, Abbildung 4.49. Bei gleicher zyklischer Belastung aber
mit Haltezeiten erfordert es deutlich groBBere AK;-Werte, um einen Rissfortschritt des Risses
zu initiieren. Aufgrund dieser Ergebnisse kann der Schluss gezogen werden, dass die
Haltezeitperiode (im Lastmaximum) das Risswachstum im Vergleich zur rein zyklischen
Belastung verlangsamt.

Die Ergebnisse der Haltezeitversuche als Kriechrisswachstumsversuch ausgewertet, sind in
Abbildung 4.50 und in Abbildung 4.51 dargestellt. In diesen Abbildungen wurden die
Versuche (KERW-Versuch und KRW-Versuch) mit gleicher erreichter Versuchszeit
verglichen, Tabelle 4.4.

Bei beiden Versuchsarten wurden die gleichen Risswachstumsgeschwindigkeiten beobachtet,
trotz unterschiedlichen Werten fiir K;, was darauf deutet, dass die Haltezeit aufgrund des
groflen zyklischen Anteils zu groBem Risswachstum pro Zeitabschnitt - pro Sekunde fiihrt (im
Vergleich mit KRW-Versuchen). Es zeigte sich, dass die Beschleunigung des Risswachstums
(bei ERW-Versuchen mit Haltezeit) zu reinen Kriechrisswachstumsversuchen zu verzeichnen
ist.
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Vergleich des KERW-Versuches mit dem KRW-Versuch bei 550°C
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Abbildung 4.50: Ergebnis des KRW-Versuches im Vergleich mit dem
KERW-Versuch bei 550°C in Luft, Werkstoff P92
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Abbildung 4.51: Ergebnis des KRW-Versuches im Vergleich mit dem KERW-
Versuch bei 550°C in Luft, Werkstoff P92
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Rissfortschritt  Restbruch

ERW-Versuch

Rissfortschritt Restbruch

ERW-Versuch mit Haltezeit

Rissfortschritt  Restbruch

KRW-Versuch

—_———

5 mm

Abbildung 4.52: Bruchoberflichen der Proben aus ERW-Versuch, KERW-
Versuch und KRW-Versuch bei 550°C in Luft, Werkstoff P92

Abbildung 4.52 stellt die typischen Bruchoberflichen der getesteten Proben nach dem
Versuchsende (durchgeschwungene Proben) dar.
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Die Bruchoberfliche aus dem ERW-Versuch weist eine flache Bruchoberflache auf, hier sind
keine Spuren einer plastischen Verformung zu erkennen. Diese wurden aber schon bei den
Proben nach Priifung der ERW-Versuche mit Haltezeit gefunden: kleine Einschniirung an
dem Rand der Probe, die Bruchoberfliche ist mehr zerkliiftet, Auftreten der Poren usw. Diese
Merkmale sind dann bei der Probe aus dem KRW-Versuch noch deutlicher geworden.

Priifkraft *Zyklenzahl | *Zeit
Versuchsart ay/W a./W
[kN] ° [N] [Std. ]
ERW 2 0.51 0.74 221 550 12
KERW 5 0.5 0.64 9457 780
KRW 7 0.51 0.64 - 637

Tabelle 4.4: Versuchsparameter aus den durchgefiihrten Versuchen an Proben
aus dem Werkstoff P92

*Zyklenzahl — erreichte Zyklenzahl

*Zeit — erreichte Versuchszeit
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4.2.8 Einfluss der Auslagerung

Eine thermische Auslagerung bewirkt eine mikrostrukturelle Anderung wie z. B: Reduzierung
der Versetzungsdichte, Reduzierung der W und Mo-Anteile in Losung usw. Der Einfluss der
thermischen Auslagerung auf das Risswachstum wurde mittels ERW-Versuch und ERW-
Versuch mit Haltezeit untersucht. Fiir den Werkstoff P92 wurden zwei unterschiedliche
Auslagerungen durchgefiihrt:

a) 650°C/3000 Std.
b) 700°C/3000 Std.

Die Ergebnisse aus dem ERW-Versuch bei 550°C in Luft sind in Abbildungen 4.53 und 4.54
dargestellt.

ERW-Versuch bei 550°C
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o nicht ausgelagerte Probe
# Auslagerung 650°C/3000Std.
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Abbildung 4.53: Vergleich des ERW-Versuches bei 550°C in Luft an nicht-
und an ausgelagerten Proben, Werkstoff P92

Nach den Ergebnissen in [2.92] war ein wesentlicher Einfluss der Auslagerung auf das
Risswachstum erwartet worden. An den ermittelten Ermiidungsrisswachstumskurven nach
der thermischen Auslagerung ist eine kleine Beschleunigung fiir die Initiierung des
Risswachstums im ersten Stadium der Rissausbreitung zu erkennen. Im Paris Bereich liegen
alle  Ermudungsrisswachstumskurven,  trotz  unterschiedlicher = Anfangslast und
unterschiedlicher Auslagerung, auf einer Kurve. Die Ubereinstimmung des Verlaufes von
Ermiidungsrisswachstumskurven im zweiten Bereich der Rissausbreitung ist deutlich. Die
Steigung der Ermiidungsrisswachstumskurven ist nahezu identisch, die getesteten Proben im
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Anlieferungszustand weisen die Steigung n=2,4 und die getesteten ausgelagerten Proben eine
von n=2,5 auf.

ERW-Versuch bei 550°C
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Abbildung 4.54: Vergleich des ERW-Versuches bei 550°C in Luft an nicht-
und an ausgelagerten Proben, Werkstoff P92
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Abbildung 4.55: Vergleich des ERW-Versuches mit Haltezeit bei 550°C in
Luft an nicht- und an ausgelagerten Proben, Werkstoff P92
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Hartemessung HV, 4
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Abbildung 4.56: Ergebnisse aus den Hértemessungen an den Proben aus P92
(nach Wirmebehandlung und nach Auslagerungen 650;700°C/3000Std.)

Abbildung 4.55 zeigt die Ergebnisse aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit bei 550°C in Luft.
Beim ERW-Versuch ist wiederum eine Beschleunigung der Rissfortschrittsinitiierung zu
beobachten. Trotz diese Unterschiede ist ein Unterschied im Verhalten von nicht
ausgelagerter und einer ausgelagerten Probe bei 650°C/3000 Stunden sehr gering. Anders
verhélt sich die bei 700°C/3000 Stunden ausgelagerte Probe beim KERW-Versuch. Die
Kriechermiidungsrisswachstumskurve der bei 700°C ausgelagerten Probe wurde zu héheren
Risswachstumsgeschwindigkeiten (pro Zyklus) verschoben. Die Ergebnisse aus den
Héartemessungen (Abbildung 4.56) an den ausgelagerten und nicht ausgelagerten Proben
dokumentieren eine leichte Senkung in den Hirten des getesteten Werkstoffes (von HV
=216 bis HV,(=185), durch die wihrend der Auslagerung ablaufende Gefiigeinderung wird
der Werkstoff P92 etwas ,,weicher®.

Ob die prisentierten Ermiidungsrisswachstumskurven und Kriechermiidungsrisswachstums-
kurven einen Einfluss der Auslagerung auf das Risswachstum zeigen konnen, ist nicht ganz
klar. Das Verhalten der Kurven im ersten Bereich der Rissausbreitung konnte mit der
Oxidation an der Rissspitze (die Versuche waren in Luft gefahren worden) beeinflusst
werden, aber es kann auch ein Zeichen fiir die Entfestigung der Rissspitze wegen einer
Mikrostrukturdnderung (Bildung der Laves Phasen an den ehemaligen austenitischen
Korngrenzen oder an den Subkdrnern, Vergroberung der Carbiden usw.) sein.
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4.2.9 Einfluss der Kerben

Wie schon in Kapitel 2.6 beschrieben wurde, spielen die Kerben (Seitenkerben) bei
Kriechrisswachstumsversuchen und Kriechermiidungsrisswachstumsversuchen an diesen
duktilen Werkstoffen eine wichtige Rolle fiir die Verhinderung groBer plastischer
Verformung an den Proben wihrend der Priifung.

ERW-Versuch mit Haltezeit bei 500°C

ausgewertet als ERW -Versuch
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Abbildung 4.57: ERW-Versuch mit Haltezeit bei 500°C in Luft an Proben
ohne und mit Seitenkerben, Werkstoff P92

Die Abbildung 4.57 zeigt die Ergebnisse aus ERW-Versuchen mit Haltezeit bei 500°C in Luft
an den Proben mit und ohne Seitenkerben. Die beiden Kriechermiidungsrisswachstumskurven
liegen aufeinander, einen kleinen Unterschied konnte man nur kurz vor Ende des Versuches,
im dritten Stadium der Rissausbreitung, erkennen. Um ein Risswachstum an der nicht
gekerbten Probe zu erzeugen, musste eine hohere Last angewendet werden, aber bei gleicher
Spannung Gyt (Anhang I1I). Damit ergab sich die gleiche Versuchszeit bis zum Versuchsende
wie mit der gekerbten Probe.

In Kapitel 3.8 sind die Probleme mit der Ablenkung des bei Raumtemperatur
angeschwungenen Risses bereits dargestellt worden. Eine andere Form des Fiihrungskerbes an
der CT-Probe wurde vorbereitet und das Verhalten der CT-Proben mit dem flachen Kerb
wiahrend des ERW-Versuches mit Haltezeit bei 600°C in Luft gepriift. Das Ergebnis ist in
Abbildung 4.58 dargestellt. Die beiden Proben (mit Chevron’s Kerb und mit flachem Kerb)
weisen den gleichen Kurvenverlauf auf. Die Kriechermiidungsrisswachstumskurven sind
identisch. Nach Versuchende wurde an der Probe mit flachem Kerb eine sichtbare
Einschniirung an dem Rand der getesteten Probe beobachtet. Diese plastische Verformung
entspricht der rote Markierung in dem Graph (Abbildung 4.58).
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ERW-Versuch mit Haltezeit bei 600°C
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Abbildung 4.58: ERW-Versuch mit Haltezeit bei 600°C in Luft an der Probe mit
Chevron’s Fiihrungskerb und an der Probe mit flachem Kerb,
Werkstoff P92

Mit diesen Ergebnissen ist festzustellen: die Einfiihrung von Seitenkerben (bei Priiftemperatur
T=500°C) und die Anderung der Form des Fiihrungskerbes (bei Priiftemperatur T=600°C) hat
keinen Einfluss auf den Paris-Bereich.

Die Einfiihrung der Seitenkerben ist sehr hilfreich, fiir die Priifung der Proben aus dem
ferritisch-martensitischen Stahl P92 bei Priiftemperatur oberhalb 500°C. Bei diesen
Temperaturen ist das Auftreten der groflen plastischen Verformungen vor der Rissspitze an
den getesteten Proben zu erwarten. Die Ergebnisse aus den ERW-Versuchen mit Haltezeit bei
500°C zeigten, dass bei dieser Priiftemperatur die Seitenkerben an der CT-Proben nicht
notwendig sind.

Beim Auftreten einer groflen plastischen Verformung vor der Rissspitze kann es passieren,
dass bei der Messung der Risslinge mittels Potentialsondenverfahren die plastische
Verformung wie eine Anderung in der Risslinge (=Rissfortschritt) interpretiert wird, was die
Versuchsergebnisse verfalschen kann. Bei der Priiftemperatur 550 und 600°C wurden deshalb
nur gekerbte (mit 10% Seitenkerben an jeder Seite) CT-Proben angewendet.
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4.3 Ergebnisse an den Proben aus dem Vergleichswerkstoff (X22CrMoV12 1)

4.3.1 ERW-Versuche mit Haltezeit

Die Ergebnisse aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit bei 600°C an Proben aus dem
Vergleichswerkstoff X22CrMoV12 1 stellt die Abbildung 4.59 und Abbildung 4.60 dar. Das
C*4-Integral wurde mit den Kriechkonstanten n, B aus [4.1] berechnet. Bei dieser Versuchsart
wurden keine deutlichen Unterschiede zwischen dem Verhalten der Proben in simuliertem
Wasserdampf, in Luft und im Vakuum gefunden. Alle Versuchsproben haben eine gleiche
Versuchszeit erreicht, Tabelle in Anhang IIl. Der Versuchswerkstoff X22 weist dhnliches
Verhalten bei ERW-Versuch mit Haltezeit bei 600°C im Wasserdampf und in Luft auf wie
der Werkstoff P92. Interessant war, dass an der Probe aus X22 im Wasserdampf, dhnlich wie
beim Werkstoff P92, ein scheinbar ,mehrmals initiierter Rissfortschritt“ am Anfang der
Kriechermiidungsrisswachstumskurve gefunden wurde. Das konnte ein Hinweis auf die
Rissverzweigung und/oder Rissabstumpfung beim Beginn des Risswachstums in simuliertem
Wasserdampf sein.

Die lichtmikroskopischen Untersuchungen deuten auf einen iiberwiegend transkristallinen
Charakter der Rissausbreitung wiahrend des KERW-Versuches bei 600°C an Proben aus X22
(Abbildung 4.61, Abbildung 4.62) hin.
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Abbildung 4.59: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 600°C an Proben
aus X22CrMoV12 1



118

da/dt [m/s]

1.00E+00

1.00E-01

1.00E-02

1.00E-03

1.00E-04

1.00E-05

1.00E-06

1.00E-07

1.00E-08

1.00E-09

1.00E-10

1.00E-11

Kapitel 4: Versuchsergebnisse und Diskussion

ERW-Versuch mit Haltezeit bei 600°C

ausgewertet als KRW-Versuch
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Abbildung 4.60: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 600°C an Proben
aus X22CrMoV12 1

Abbildung 4.61: Lichtmikroskopische Aufnahme der in Luft getesteten Probe,
aus X22, T=600°C
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Abbildung 4.62: Lichtmikroskopische Aufnahme der in simuliertem Wasserdampf
getesteten Probe aus X22, T=600°C

Die Nebenrisse, in Abbildung 4.62 dokumentiert, sind wie frither in Kapitel 4. 2. 3 (ERW-
Versuch mit Haltezeit —Werkstoff P92) beschrieben, in simuliertem Wasserdampf breiter

geworden.

ERW-Versuch mit Haltezeit im Wasserdampf bei 600°C
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Abbildung 4.63: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 600°C an Probe aus
X22CrMoV12 1 und an Probe aus P92
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Beim Vergleich der Kriechermiidungsrisswachstumskurven aus Werkstoff X22 mit KERW-
Kurve fiir P92 (Abbildung 4.63) wurde beobachtet, dass bei gleicher Belastung sich der Riss
in der Probe aus X22 schneller ausbreitete als der Riss im Werkstoff P92. An der Probe aus
X22 wurde nach einigen Stunden (33 Std.) eine starke Einschniirung an dem Rand der Probe

sichtbar.

4.3.2 CER-Versuche
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Abbildung 4.64: CER-Versuch bei 550°C an Proben aus X22CrMoV12 1

Prifmedium Vakuum Luft Wasserdampf
Zeit bis zum
Bruch [Std ] 30 32.98 30.36
RTTF 1 1.099 1.012
RE 1 1.1075 1.015

Tabelle 4.5: Ergebnisse aus dem CER-Versuch

14
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Der Vergleich der erreichten Versuchszeiten (bis zum Bruch) im Wasserdampf und in Luft
ergab einen Unterschied (von 2.5 Std.). Wie beim Werkstoff P92 weist auch der Werkstoff
X22 in simulierter Wasserdampf-Atmosphdre eine leicht kiirzere Versuchsdauer (im
Vergleich zur Luft) auf, (Abbildung 4.64). Nach einer 2%-igen plastischen Dehnung der
Probe bis zu 9% zeigt die Probe im Wasserdampf leicht hhere Spannungswerte auf als die in
Luft gepriifte Probe.

Die Unterschiede in den Versuchszeiten zwischen Luft und Vakuum sind deutlich. Im
Gegensatz zu dem Werkstoff P92 sind die ermittelten Unterschiede fiir X22 etwas anders.

Vakuum Luft Wasserdampf

Abbildung 4.65: Makroskopische Aufnahme der Bruchoberfldchen an den
Proben aus X22
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4.4 Vergleichswerkstoff (Inconel 706)

4.4.1 ERW-Versuche mit Haltezeit

ERW-Versuch mit Haltezeit t;,=5 Minuten bei 600°C
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Abbildung 4.66: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 600°C, ausgewertet als
ERW-Versuch, Werkstoff Inconel 706
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Abbildung 4.67: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 600°C, ausgewertet als
KRW-Versuch, Werkstoff Inconel 706
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Die Abbildungen 4.66 und 4.67 stellen die Ergebnisse aus den ERW-Versuchen mit Haltezeit
ty=5Min. bei 600°C dar. Es ist eine deutliche Zunahme der Risswachstumsgeschwindigkeit an
der in Luft getesteten Probe zu erkennen. Diese hohere Risswachstumsgeschwindigkeit (im
Vergleich zu Vakuum) deutet auf eine Sauerstoffversprodung der Korngrenze, den SAGBO-
Effekt hin, der das Risswachstum in Luft beschleunigt hat. Die REM-Aufnahmen (Abbildung
4.68, Abbildung 4.69) zeigen in beiden Priifmedien (Luft, Vakuum) einen reinen
interkristallinen Verlauf des Hauptrisses. Aufgrund der schidigenden Wirkung der Haltezeit
im Zusammenhang mit hoher Priiftemperatur erfolgte die Rissausbreitung in beiden
Priifmedien ausschlieflich interkristallin und verformungsfrei, dabei waren keinerlei
Anzeichen fiir duktile Verformungsvorginge in den Bruchflichen zu finden. Die erreichte
Versuchszeit (bis zum Bruch) war bei der in Luft getesteten Probe deutlich kiirzer als im

Vakuum. W 7 o

FZJ /W 2004 EHT=2000kV Detector = SE1 Wo= 25mm o o0HM

Abbildung 4.67: Interkristalliner Verlauf des Hauptrisses; ERW-Versuch mit
Haltezeit, 600°C in Luft

Mag= 600X 4 Date :9 Sep 2004

FZJ -WV 2 £igpmag= 1600k X Photo No. = 913

Abbildung 4.68: Interkristalliner Verlauf des Hauptrisses; ERW-Versuch mit
Haltezeit, 600°C im Vakuum
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Ein interessantes Verhalten dieses Werkstoffes (Nickelsuperlegierung Inconel 706) wurde
beim ERW-Versuch mit Haltezeit bei 600°C in simuliertem Wasserdampf gefunden. Nach
200 Zyklen (ca. 17 Stunden) wurde zwar ein Absinken des Messwertes fiir die elektrische
Spannung beobachtet, Abbildung 4.69, die jedoch nicht einem Risswachstum zugeordnet
werden darf. Dieser Versuch wurde nach 14 Tagen abgebrochen, um die Mechanismen des
Rissgeschehens an der Rissspitze mikroskopisch untersuchen zu konnen. Die
lichtmikroskopischen Untersuchungen an der nicht durchgebrochenen im Wasserdampf
gepriifte Versuchsprobe machte eine Verzweigung des sich ausbreitenden Anrisses deutlich.
Einige Nebenrisse in Abbildung 4.70 verlaufen entlang der Korngrenze, die Nebenrisse an der
Rissspitze (ganz rechts) weisen einen transkristallinen Verlauf auf, was auch wéhrend der
Abkiihlung der Probe passieren konnte. Eine Rissverzweigung (eng. crack branching) wurde
auch im Schrifttum [2.99, 2.100] an Proben aus Inconel 718 bei ERW-Versuchen mit
Haltezeiten>60s in Luft beobachtet. Die Rissverzweigung war der Grund fiir die Reduzierung
des elektrischen Potentials, ein echtes Risswachstum eines Hauptrisses fand jedoch nicht statt.
Verlauf der elektrischen Spannung
ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5 Min., T,,;=600°C, Wasserdampf
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Abbildung 4.69: Verlauf der gemessenen elektrischen Spannung der in simuliertem
Wasserdampf gepriiften Probe bei 600°C

T T i

Abbildung 4.70: Rissverzweigung an der in simuliertem Wasserdampf getesteten Probe
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Die Ergebnisse aus den KERW-Versuchen bei 600°C an Probe aus Inconel 706 (Abbildung
4.71) dokumentieren beim Vergleich mit den Ergebnissen an Probe aus P92 héhere Werte der
Risswachstumsgeschwindigkeiten und damit die kiirzere erreichte Zeit (-bis zum Bruch) der
Versuchsprobe aus Inconel 706. Bei dieser Priiftemperatur ist der Werkstoff P92
kriechbestiandiger als der Werkstoff Inconel 706 mit der gewdhlten Wéarmebehandlung. Aus
anderen Untersuchungen ist bekannt, dass die angewandte Warmebehandlung zwar zu hoher
Festigkeit, aber auch zu schwicherer Kriechbestindigkeit bei Temperaturen oberhalb 600°C
fithrt.

ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5 Minuten bei 600°C in Luft
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Abbildung 4.71: ERW-Versuch mit Haltezeit t,=5Min. bei 600°C in Luft an Proben
aus Inconel 706 und P92

Die Umgebungsatmosphére eines sich ausbreitenden Risses hat einen entscheidenden Einfluss
auf dessen Geschwindigkeit. Der Ubergang von Luft- zu Vakuumbedingungen ist mit einer
Reduzierung der Rissgeschwindigkeit verbunden. Kriechermiidungsrisswachstumsversuche
unter Vakuum zeigen die kleineren Risswachstumsgeschwindigkeiten (und damit hohere
Lebensdauer) als die Versuche an Luft.

Bei der Aktivierung des Stress Accelerated Grain Boundary Oxidation (SAGBO) — Effektes
spielt die Priiftemperatur eine gro3e Rolle. Einige Autoren [4.2] haben bei KRW-Versuchen
an Proben aus Legierung Inconel 718 zwischen Luft und Vakuum bei 540°C jedoch keine
Unterschiede gefunden. Das wiirde die Vermutung von [4.3] bestétigen, dass der SAGBO-
Effekt erst bei Temperaturen oberhalb 550°C beobachtet werden kann.
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5. ZUSAMMENFASSUNG

In dieser Arbeit wurden verschiedene Werkstoffe untersucht, die in Dampfkraftwerke zur
Anwendung gelangen oder gelangen sollten. Der Grof3teil der Untersuchungen wurde mit dem
Werkstoff 9Cr-0.5Mo-1.8W-Nb (P92) durchgefiihrt, P92 ist also der Hauptversuchswerkstoft,
mit Proben des Werkstoffes X22CrMoV12 1 (X22) und des Werkstoffes Inconel 706 wurden
stichprobenartige Untersuchungen durchgefiihrt.

Das Ziel dieser Arbeit war es, die Einfliisse von unterschiedlichen Randbedingungen, mit
denen diese Werkstoffe im Kontakt kommen konnten, mit Hilfe der Bruchmechanik zu
untersuchen. Die Arbeit soll Erkenntnisse tiber den Effekt von Haltezeiten, Priifatmosphéiren
und unterschiedlichen Temperaturen auf die Initiierung des Risswachstums und das
Risswachstum bringen. Dafiir wurde ausgehend vom Ermiidungsrisswachstum, das
Risswachstum unter Kriechermiidungsbelastung und Kriechbelastung untersucht. Die
Untersuchungen erfolgten im Vakuum, in Luft und in simuliertem Wasserdampf.

Die ermittelten Ermiidungsrisswachstumskurven bei 550°C weisen im wesentlichen zwei
Stadien des Risswachstums auf. Das zweite Stadium konnte als stationdrer Bereich des
Risswachstum mit der Paris-Erdogan Gleichung ausgewertet werden. Fiir 550°C ergibt sich
fiir das Wachstum in Luft der berechnete Exponent n=2,4 und fiir Vakuum n=4. Das
Risswachstum in Luft ist beziiglich von absoluten Werte schneller als im Vakuum, obwohl
die Anfangswerte (bzw. Schwellwerte) von AK; in Luft und im Vakuum nahezu gleich waren.
Die fraktographischen Untersuchungen ergaben fiir den Priiftemperaturbereich (Bereich des
Rissfortschrittes) einen transkristallinen Verlauf des Hauptrisses. In Luft wurde eine hohere
Anzahl von tiefgehenden Nebenrissen im Vergleich zum Vakuum beobachtet. In Luft, wohl
unterstiitzt durch die Oxidation, waren die Nebenrisse breiteren.

Beim rein statischen Risswachstum (KRW-Versuche) zeigen die Proben aus P92 eingénzlich
anderes Verhalten: das Risswachstum im Vakuum war am schnellsten, in Luft langsamer und
in simuliertem Wasserdampf am langsamsten. Bei den Kriechrisswachstumsversuchen
verzogert die Oxidation an der Rissspitze das Wachstum des Risses. Die
lichtmikroskopischen Aufnahmen dokumentieren einen reinen interkristallinen Verlauf des
Hauptrisses und der Nebenrisse. Nicht alle KRW-Versuche waren erfolgreich, bei einigen
Versuchen, meistens im Wasserdampf, trat noch nach 1000 Stunden kein Rissfortschritt auf.
Der Grund war starke Oxidation der Rissspitze. Der Prozess des Risswachstums hingt im
groflen Mal} von der Tatsache ab, ob die Oxidschicht vor der Rissspitze bricht oder nicht.

Sehr erstaunlich war, dass bei den ERW-Versuchen mit Haltezeit an Proben aus P92 kein
Einfluss des umgebenden Mediums auf das Risswachstum beobachtet werden konnte. Um das
Verhalten dieser Kriechermiidungsrisswachstumskurven zu erkldren, ist zu vermuten, dass
sich die EinflussgroBen aus ERW-Periode und KRW-Periode in dieser Beanspruchungsart
gegenseitig autheben. Und zwar, dass die Beschleunigung des Risswachstums durch die
Oxidation wéhrend zyklischer Periode mit der Verzogerung des Risswachstums durch
Oxidation und Kriechen wéhrend statischer Periode (Haltezeit) aufeinander entgegen wirken.

Der Verlauf vom Hauptriss beim ERW-Versuch mit Haltezeit an Proben aus P92 wurde
mittels Rasterelektronmikroskopie und EBSD-Analyse als iiberwiegend transkristalliner
festgestellt.
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Um den Effekt des unterschiedlichen Priifmediums auf das Werkstoffverhalten zu zeigen,
wurden auch CER-Versuche durchgefiihrt. Die kiirzeste Versuchszeit bis zum spontanen
Bruch der Probe weist die im Vakuum gepriiften Probe auf , dann im Wasserdampf gepriifte
Probe. Die Probe in Luft zeigt die langste erreichte Versuchszeit. Die hoheren Werte von
Spannung und ldngeren Versuchszeiten in simuliertem Wasserdampf und in Luft verglichen
mit denen im Vakuum konnen mit den Oxidationsprozessen auf der Bruchoberfldche der
getesteten Proben erklédrt werden. Die Unterschiede in den erreichten Versuchzeiten zwischen
der Luft und dem Wasserdampf waren nicht bedeutend groB. Im Prinzip bestitigen CER-
Versuche die Erkenntnisse aus KRW-Versuche.

Der Einfluss der Priiftemperatur auf das Risswachstum wurde in allen Priifmedien und bei
allen Versuchsarten untersucht. Die Ergebnisse zeigen eine Zunahme der
Risswachstumsgeschwindigkeit bei abnehmender Steigung im Paris-Bereich mit der Zunahme
der Temperatur. Beim ERW-Versuch im Wasserdampf wurde ein interessantes Verhalten
beobachtet. Die hohere Temperatur (in diesem Fall T=600°C) weist eine hhere Anzahl von
Nebenrissen auf. Auch scheint sich eine Anderung in der Rissausbreitungsrichtung von diesen
Nebenrissen — vom typischen Winkel der Ausbreitung zur Richtung senkrecht zum Hauptriss
zu ergeben.

Der Einfluss der Haltezeit auf das Risswachstum sollte sich aus dem Vergleich mit dem
Risswachstum bei reiner Ermiidungsbelastung und reiner Kriechbelastung ergeben. Die
Beobachtungen des Kriechermiidungsrisswachstums (KERW) zeigen, dass sich das
Risswachstum im Vergleich zu rein zyklischer Belastung (ERW-Versuch) verlangsamt hat
und verschobt zu hoheren AK;-Werten. Im Gegensatz zu diesen Beobachtungen im Vergleich
zu reinen KRW-Versuchen ergab sich bei den KERW-Versuchen ein schnellerer
Rissfortschritt.

Mit Vorauslagerungen (650°C/3000Std., 700°C/3000Std.) an Proben aus P92 wurde
vorgesehen, die EinflussgroBen auf das Risswachstumsgeschehen zu untersuchen. Der
Einfluss der thermischen Auslagerungen zeigte sich als eine Entfestigung des Gefiiges in
Hértemessungen (siehe Kapitel 4.2.8). An den dargestellten Ermiidungsrisswachstumskurven
nach der thermischen Auslagerung ist eine Beschleunigung des Risswachstums im ersten
Stadium der Rissausbreitung zu sehen. Im zweiten Stadium der Rissausbreitung (Paris-
Bereich) liegen alle Ermiidungsrisswachstumskurven (ausgelagerte und nicht ausgelagerte
Proben) sehr eng zusammen. Die Steigung der Ermiidungsrisswachstumskurven ist identisch.
Die Ergebnisse aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit zeigen an der Probe ausgelagerte, bei
700°C/3000Std. deutlich hohere Risswachstumsgeschwindigkeiten zu den nicht ausgelagerten
Proben.

Der Einfluss der Seitenkerben und der Fiihrungskerben (z. B.: Chevron’s Kerb, andere
Formen der Fiihrungskerben sind in ASTM E 647-00 auf Seite 4 prasentiert) wurde in dieser
Arbeit untersucht und erklirt. Die Ergebnisse aus dem ERW-Versuch mit Haltezeit an der
Probe mit dem flachem Kerb und an der Probe mit dem Chevron’s Fiihrungskerb zeigen keine
Unterschiede im Verlauf der Kriechermiidungsrisswachstumskurven auf. Um ein
Risswachstum an der nicht gekerbten Probe zu erzeugen, musste hohere Last (d.h. die gleiche
Spannung c,) angewendet werden. Damit wurde die gleiche Versuchszeit mit der gekerbten
Probe bis zum Versuchsende erreicht. Es wurde festgestellt, dass bei einer Priiftemperatur bis
550°C die Einfiihrung der Seitenkerben nicht erforderlich ist.
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Einfluss der Medien Einfluss der Temperatur || Einfluss der Haltezeit

| | |

ERW ERW

da/dN Luft da/dN . da/dN
\ ERW \
Vakuum /
KERW
AK| AK| AK|

KRW KRW

da/dt| Vakuum \ da/dt N da/dt V\
/ KERW

Luft Wasserdampf //

Ki(bzw.C*) Ki(bzw.C*) Ki(bzw.C*)

KRW

Abbildung 5.1: Schematische Ubersicht der wichtigen Parameter fiir das Risswachstum
in ferritisch-martensitischem Stahl P92 bei 500 bis 600°C

Der Versuchswerkstoff X22 weist ein sehr dhnliches Verhalten bei ERW-Versuchen mit
Haltezeit bei 600°C wie der Werkstoff P92 auf. Interessant war, dass an der Probe aus P92 im
Wasserdampf auch beim Werkstoff X22 ein ,,mehrmals initiierter Rissfortschritt am Anfang
der Kriechermiidungsrisswachstumskurve zu beobachten war.

Die CER-Versuche an Proben aus X22 beweisen das gleiche Verhalten in diesen
Priifatmosphéren wie die Proben aus P92 (bei konstanter Dehngeschwindigkeit & =110 mms™
bei Priiftemperatur T=550°C).

Bei der Durchfiihrung des Risswachstumsversuches an Proben aus dem ferritisch-
martensitischen Stahl P92 und X22 wurde festgestellt, dass an diesen ferritisch-
martensitischen Stdhlen im Temperaturintervall 500-600°C keine Beschleunigung des
Risswachstums aufgrund des SAGBO-Effektes gefunden wurde. Der SAGBO-Effekt ist als
Beschleunigung des Kriech- (bzw. Kriech-ermiidungs) risswachstums in nicht inerten
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Priifmedien (Luft, Wasserdampf usw.) wegen der Oxidationsvorgdnge an den Korngrenzen
(interkristalliner Verlauf des Hauptrisses) zu verstehen.

Die Ergebnisse aus ERW-Versuchen mit Haltezeit t,=5Min. an Proben aus der
Nickelbasislegierung Inconel 706 bei 600°C in Luft und im Vakuum zeigen deutliche
Merkmale nach einer Sauerstoffversprodung der Korngrenzen (SAGBO-Effekt). In der Luft
wurden hohere Risswachstumsgeschwindigkeiten als im Vakuum beobachtet. Aufgrund der
schadigenden Wirkung der Haltezeit im Zusammenhang mit hoher Priiftemperatur erfolgt die
Rissausbreitung in beiden Priifmedien ausschlieflich interkristallin.  In simulierter
Wasserdampf-Atmosphire wurde wéhrend des ERW-Versuches mit Haltezeit t,=5Min. bei
600°C eine starke Rissverzweigung gefunden, die das Wachstum eines Hauptrisses in
simuliertem Wasserdampf verhindert.
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7. ANHANG

|. Abklrzungsverzeichnis und verwendete Formelzeichen

a Risslénge

ao Anfangsrisslédnge

ae Endrissldnge

a/W Rissldngenverhéltnis

ag/W Anfangsrissldngenverhéiltnis

a./W Endrissldngenverhiltnis

Aa Rissverldngerung (a.-a)

Aa/a Fehler der Risslingemessung

B Konstante des Norton schen Kriechgesetztes
C* Energieratenintergral

CCG Creep Crack Growth (Kriechrisswachstum)

CERT Constant Extention Rate Testing
CFCG Creep Fatigue Crack Growth (Kriechermiidungsrisswachstum)
CTOD Crack Tip Opening Displacement

D Dicke der Probe

da/dN Risswachstumsgeschwindigkeit (Rissfortschritt je Lastzyklus)
da/dt Risswachstumsgeschwindigkeit (Rissfortschritt je Zeiteinheit)
AD/D maximaler relativer Fehler der Probendicke

E Elastizitdtsmodul

EBSD Electron Back Scatter Diffraction (im Riicksteuerdetektormodus)
E. plastische Dehnung im Vergleichsmedium; (eng. in Control Environment)
EDZ Ebener Dehnungszustand

ERW Ermiidungsrisswachstum

ESZ Ebener Spannungszustand

E; plastische Dehnung im Priifmedium; (eng. in Test Environment)
f Belastungsfrequenz

F Last

Fr plastische Grenzlast

Finax maximale Last

Fuin minimale Last

FBM FlieBbruchmechanik

FCG Fatigue Crack Growth

AF Lastschwingbreite

AF/F maximaler relativer Fehler in der Lastmessung

I Stromstérke

K Spannungsintensitétsfaktor

KERW  Kriechermiidungsrisswachstum
KRW Kriechrisswachstum

AKp Schwellwert (bei ERW-Versuch)
AR effektiver Spannungsintensitétsfaktor
lo Anfangslange der Probe

LEBM Linear-elastische Bruchmechanik
LVDT Linear Variable Differential Transducer
Al Langendnderung

R Spannungsverhéltnis (R=0max/Gmin)
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RE
REM
Rpo.2

Ipl
RTTF

TTF,

TTF;
SAGBO

dv/dt (V)
Av/v
Y
AY/Y
o

F

)

c

Of

Olig
Ghnet

o

\Y
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Verhiltnis der plastischen Dehnung; (eng. Plastic Elongation Ratio)
Rasterelektronenmikroskopie

Streckgrenze

Zugfestigkeit

GroBe der plastischen Zone

Verhiltnis Zeit bis zum Bruch; (eng. Ratio Time To Failure)
Haltezeit

Verhiltnis Zeit bis zum Bruch im Vergleichsmedium (eng. in Control
Environment)

Verhéltnis Zeit bis zum Bruch im Priifmedium; (eng. in Test Environment)
Stress Accelaration Grain Boundary Oxidation

Potential bei Versuchsanfang

Potential bei Versuchsende

Aufweitung

kritische Aufweitung

Aufweitungsgeschwindigkeit

maximaler relativer Fehler in der Aufweitungsmessung
Korrekturfunktion fiir Geometrie einer CT-Probe

relativer Fehler iny

a/W-Verhiltnis

Dehnrate

Verschiebung

Zugspannung

FlieBspannung

Spannung im Ligament

Spannung im Restquerschnitt der Probe

(eng. ultimate tensile stress) Nennspannung

Querkontraktionszahl
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Il. Fehlerabschatzung

Die aus Versuchen resultierenden Messwerte wie Last, Aufweitung, elektrische Spannung
sind mit Messfehlern behaftet, die durch die Giite der jeweiligen Messkette und durch
Storeinfliisse auf diese Messkette bestimmt sind.

Die Messfehler wirken sich aus auf die Ermittlung:
- der bruchmechanischen BelastungsgroBen (Ki, C*, Gper, AKy)

- der Risslidnge a und der Aufweitung v
- der Risswachstums- und Aufweitungsgeschwindigkeit (da/dN, da/dt, dv/dt)

Eine detaillierte Fehlerabschétzung fiir die verwendeten Maschinen und Messverfahren wurde
bereits in [2.46] vorgenommen.

II. 1 Grundlagen

Ein Messergebnis y wird bestimmt aus mehreren Messwerten x;,X;.....X;, wobei y=f(x;,X,....X;)
gelte. Der Fehler der Messwerte betrage +Ax1, £Ax,... +Ax;. Unter der Voraussetzung, dass
die Fehler wesentlich kleiner als die Messwerte sind, kann der relative Fehler Ay/y des
Messergebnisses aus dem totalen Differential der Gleichung y=f(x;,x»...X;) berechnet werden:

Ay
y

=J_r(lﬂ'Axl+12-Ax2+...+li-Axl) (IL.1)

Y ox, Y ox, Y o,

Fiir den maximalen relativen Fehler (Addition der Betrdge der Einzelfehler) gilt:

a_ e
Yy

— = Ax |+
Y &

lﬂm} (IL.2)

lQA)C2|+...+
y o,

y ox,

I1 .2. Fehler der versuchstechnischen Grof3en

Last:

Die in den unterschiedlichen Maschinentypen verwendeten Kraftmessdosen (Maschine Typ I
und II: 100kN; Maschinen Typ III:30kN) haben die Klasse 0,1. Die in den Versuchen
eingestellten Lasten lagen dabei zwischen 2kN und 7kN. Daraus resultiert ein maximaler
Fehler in der Lastmessung von:

AF/F<0,05
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Potentialdifferenz:

Mogliche Fehlerquellen bei dem Potentialsondenverfahren sind die Stromeinspeisung und die
elektrische Spannungsmessung. Durch Verwendung einer stromgeregelten
Gleichspannungsquelle mit guten Stabilititseigenschaften und einer quasikontinuierlichen
Messung der elektrischen Stromstérke iiber einen Prédzisionswiderstand ist der Fehler durch
die Stromeinspeisung vernachlissigbar.

Die Spannungsmessgenauigkeit wird iiberwiegend durch die Auflosung des verwendeten
Spannungsmessgerites bestimmt (Millivoltmeter im Bereich von 1mV; Auflésung besser als
0,1%). Zu Beginn der Versuche ist der relative Fehler bei vorgegebener Auflosung des
Messgerites aufgrund der kleinere Messspannung grof3er.

Die im Versuch gemessenen Spannungen lagen zwischen 0,5mV und 1,5mV. Der sich daraus
ergebende maximale Fehler ist somit:

AU/U<0,002
Aufweitung, Aufweitungsgeschwindigkeit:

Die Genauigkeit des verwendeten Extensometers in Maschine II betrdgt 1% des
Vollauschlages (6mm). An den Maschinen vom Typ III liegt die Linearitit der
Wegaufnehmer bei  0,25%. Der maximale Fehler, der sich aus beiden
Aufweitungsmelsystemen ergibt, ist somit:

Av/v<0,01

Der relative Fehler in der Aufweitungsgeschwindigkeit :

A(dv/dt))~2£<002
dv/ dt v o

Risslinge, Probenvermessung:

Zur Bestimmung der Risslinge wird die 5-bzw.9-Punkte-Methode in Anlehnung an die
ASTM E 647 [3.4] verwendet. Die dabei ermittelten Anfangs- und Endrissldngen werden mit
den entsprechenden gemessen Anfangs- und Endpotentialen gleichgesetzt (Up=ay, Us=a.) und
alle Zwischenwerte linear interpoliert. Somit ist fiir den messtechnischen Fehler in der
Rissldnge der gleiche Messfehler wie bei der Potentialmessung anzusetzen:

Aa/a=AU/U<0,002

Bei der Vermessung der Proben ist eine Reproduzierbarkeit von 0,0lmm gegeben. Somit
ergeben sich fiir die Fehler in der Probenbreite bei maximaler Breite von 10mm und
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Probenweiten von 25mm AD/D=0,001 und AW/W=0,0004. Allerdings ist der maximale
Fehler aufgrund der angegebenen Herstellungstoleranzen erheblich gréBer:

AD/D<0,01
AW/W=0,005

Korrekturfunktion Y:

Zur Berechnung des bruchmechanischen Parameters K; wird die Korrekturfunktion Y
verwandt. Fiir diese Ndherungslosung einer exakten Losung wird der entstehende Fehler <1%
abgeschitzt [3.16].

Risswachstumsgeschwindigkeit:

Die Risswachstumsgeschwindigkeit wird aus zwei Risslingenmessungen und der
entsprechenden Zyklenzahl - bzw. Zeitdifferenz ermittelt. Unter der Annahme, dass der
Fehler in der Zyklenzahl vernachldssigbar ist, wird der maximale relative Fehler fiir die
Risswachstumsgeschwindigkeit in [2.46] zu 5% bestimmt.

Parameter AKj, K;, C*:

Nach dem Fehleradditionstheorem miissen die maximalen Fehler aller MessgroBBen addiert
werden. Tatsdchlich werden die maximal errechneten Messgrof3enfehler weit unterschritten.
Der Fehler fiir AKy/K; und fiir A(AK;)/K; wird zu 7,76% angegeben. Der Fehler fiir A(C*)/C*
zu 9,2% bestimmt.

Totale Differentiale der Bestimmungsgleichungen fiir K;, C* und AK;:

AW|131.z

4 .
ia,a"
+ = +-= Aa (IL3)
w | [|2+a 21-a Y
i=0 l

A(K,) :|AF|+|—AD|
D

L
K, |F| 2

Totale Differentiale der Bestimmungsgleichungen fiir AK;=K;

__Aa |,
|

Av
il
y ‘ (I1.4)
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I1l. Verwendete Gleichungen und Tabelle der durchgefiihrten Versuche

Zug- und CER-Versuch

Al .d’
e=—-100% (7.1) o= Ll (7.2) S = 7-d, (7.3)
I, S, '
ERW-Versuch
AK] = ar \/E Y (74) AF = Fmax - Fmin (75)

D-w

da Aa a,, —a

R (7.6)
dN AN N, —N,

‘VW' 2+aj 2 3 4
w a a a a
Y = -10,886+4,64-——13,32-| — | +14,72-| — —5,6-(—) (7.7)
w w w w

@(l_;j

KRW-Versuch

F da A -
K] = O-OO \/ZYkorr (78) O-oo = (79) —a ~ —a = aH'l a
D-w dt At t,, -t

L (7.10)

_ Klz(l_"z) % . a 3 F
t, = (n+1)-C*E (711) C | =V0,,8, W,n (712) Ulig _m (713)

Jnett0=01ig(1+3-W+aj (7.14) ﬂzﬁzu (7.15)
W-a e At 1, -t

n+l

C*3=V—1g3(i,nj (7.16) C*4:aBO'h.g"+1gl(i,n) (7.17)
(a-B)E w W
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Die Funktionen gj, g, g3 nach Wagner (Riedel) [2.25]

L0 )
g Na (7.18) g,~19 fir CT- Probe (7.19)
(¢n)
Gt
g = a,m (7.20) £=1,455 fiir ebenen Dehnungszustand

B 2a Y 2a ([ 2a B
n_\/[W—aJ +2(W—aj+2 (W—aﬂj_l’g (7.21)
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Promotionspriifung
Das Thema der miindlichen Priifung: Moderne Feingussverfahren
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