Beschleunigte Kriechdehnungsentwicklung

unter Temperaturwechsel-Beanspruchung

Eine experimentelle und modelltheoretische
Beschreibung

TECHNISCHE
UNIVERSITAT
DARMSTADT

PA

Darmstadt

N

Am Fachbereich Maschinenbau
an der Technischen Universitit Darmstadt
zur Erlangung des Grades eines Doktor-Ingenieurs (Dr.-Ing.)
genehmigte

DISSERTATION

vorgelegt von
Romana Schwing, M. Sc.

aus Dieburg

Berichterstatter: Prof. Dr.-Ing. Matthias Oechsner
Mitberichterstatter: Prof. Dr.-Ing. Thomas Mayer
Tag der Einreichung: 21.06.2022

Tag der miindlichen Priifung: 26.10.2022

Darmstadt 2022
D17




Schwing, Romana: Beschleunigte Kriechdehnungsentwicklung unter Temperaturwechsel-
Beanspruchung - Eine experimentelle und modelltheoretische Beschreibung

Darmstadt, Technische Universitdt Darmstadt,

Jahr der Veroffentlichung der Dissertation auf TUprints: 2023

URN: urn:nbn:de:tuda-tuprints-228272

Tag der miindlichen Priifung: 26.10.2022

Veroffentlicht unter CC BY-NC-ND 4.0 International
https://creativecommons.org/licenses/




Danksagung

Die vorliegende Arbeit entstand wahrend meiner Tatigkeit als wissenschaftliche Mitarbeiterin
am Institut fiir Werkstoffkunde der Technischen Universitdt Darmstadt.

Mein besonderer Dank gilt dem Leiter des Instituts und der Staatlichen Materialpriifungsanstalt
Herrn Prof. Dr.-Ing. Matthias Oechsner fiir die Betreuung der Arbeit und die Ermoglichung
meiner Forschungstitigkeit am Institut. Fiir die Gelegenheit mich ausgiebig mit einer
interessanten Thematik beschéftigen zu konnen und die gute Ausstattung des Labors hierfiir
nutzen zu diirfen, mochte ich mich herzlich bedanken!

Herrn Prof. Dr. Thomas Mayer danke ich herzlich fiir Bereitschaft zur Ubernahme des
Korreferats und das Interesse an dieser Arbeit und der Thematik.

Weiterhin gilt mein Dank dem Leiter des Kompetenzbereichs Hochtemperaturwerkstoffe Dr.-
Ing. Christian Kontermann fiir die vielen Stunden, in denen diese Arbeit durch das Auf und Ab
der Forschungsentwicklung entstehen konnte und die Riickversicherung, die ich durch ihn stets
erfahren durfte.

Fiir die umfassende Betreuung, die vielen hilfreichen Diskussionen und den kontinuierlichen
Ideenaustausch mochte ich Herrn Dr.-Ing. Stefan Linn danken.

Die in dieser Arbeit gezeigten Ergebnisse sind im Rahmen von zwei Forschungsvorhaben der
Forschungsvereinigung Industrieofenbau (FOGI) entstanden. Fiir das Interesse an den Ergeb-
nissen im Rahmen des Arbeitskreises mochte ich mich herzlich bedanken. Mit den beiden
Projektpartnern OWI (An-Institut der RWTH Aachen) und dem IOB (RWTH Aachen) und
insbesondere mit Frau Dr. Ackermann, Frau Dr. Harboe-Minwegen, Frau Kuckelberg, Herrn Dr.
Karthik, Herrn Dr. Schmitz und Herrn Dinsing war und ist stets ein sehr guter Austausch und
eine fruchtbare Zusammenarbeit méglich, vielen Dank dafiir!

Auch den Kolleginnen und Kollegen aus der Abteilung Hochtemperaturwerkstoffe, aber auch
den anderen Abteilungen des Hauses mochte ich fiir den wertvollen Austausch und das
freundliche und kollegiale Miteinander und die viele Unterstiitzung danken.

Besonderer Dank gilt den Labormitarbeiterinnen und -mitarbeitern, insbesondere Herrn Dawid
Rode und Herrn Sven Spika. Ohne die fachménnische Durchfiihrung, das Mitdenken und
Interesse an den Versuchen sowie den Anspruch, das bestmogliche Ergebnis zu erzielen, wére
diese Arbeit nicht moglich gewesen und das weil} ich sehr zu schitzen.

Dariiber hinaus danke ich der mechanischen Werkstatt fiir die gute Zusammenarbeit und die
vielen Proben und Spannteile, die immer mit sehr guter Qualitat fiir mich gefertigt wurden.
Auch den Mitarbeiterinnen und Mitarbeitern der Abteilung F mochte ich fiir die Erstellung der
vielen Schliffe und die Anfertigung der mikroskopischen Aufnahmen danken.

Grof3er Dank gilt meiner Familie und meinen Freundinnen und Freunden. Vor allem meinen
Eltern, meiner Schwester Elisa-Sophie und meinem Partner Lorenz, die mich immer unterstiitzt
und entlastet haben, mir auch in anstrengenden Phasen zur Seite standen, viel Geduld
aufgebracht haben und mir immer mit einem offenen Ohr und beruhigenden Worten geholfen
haben.

Danksagung I






Kurzfassung

Bauteile in Industriedfen unterliegen wahrend des Betriebs einer Komplexbeanspruchung aus
sehr hohen Temperaturen bis zu 80 % der Schmelztemperatur, korrosiv-oxidativen Umgebungs-
bedingungen und zahlreichen Temperaturwechseln. Betreiberinnen und Betreiber von ent-
sprechenden Warmebbehandlungsanlagen stellen vermehrt den verfrithten Ausfall der Kompo-
nenten fest.

Bei Untersuchungen zum Einfluss von Temperaturwechseln auf das Kriechverhalten bei hohen
Temperaturen und niedrigen mechanischen Lasten wurde im anisothermen Kriechversuch eine
bedeutend hohere Kriechdehnung festgestellt als im vergleichenden isothermen Kriechversuch
bei Maximaltemperatur des Zyklus.

Dieses Verhalten ist duf3erst {iberraschend und in dieser Form bisher nicht bekannt und
untersucht.

Im Rahmen dieser Arbeit wird der beobachtete Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung genauer analysiert. Es werden Kriechversuche an vier im
Ofenbau gebrauchlichen Werkstoffen durchgefiihrt, anhand derer eine grundlegende Unter-
suchung des Effekts erfolgt.

Zunichst werden die Voraussetzungen fiir das Auftreten der beschleunigten Kriechdehnung
unter anisothermen Temperaturbedingungen geklart. Aullerdem werden verschiedene Para-
meter hinsichtlich ihres Einflusses auf die beschleunigte Kriechdehnung unter Temperatur-
wechsel-Belastung analysiert und der Effekt somit weiter eingegrenzt.

Da bei den meisten Kriechversuchen priifaufbaubedingt nur die auf die untere Zyklus-
temperatur bezogene Gesamtdehnung aufgezeichnet werden kann, werden in zusétzlichen
spezifischeren Untersuchungen die Dehnungsanteile in den einzelnen Zyklusphasen bestimmt.
Hieraus konnen Riickschliisse auf das Kriechverhalten und folglich iiber die mikrostrukturellen
Ursachen des Effekts gezogen werden.

Im Anschluss an die experimentellen Ergebnisse wird der Effekt in einer ersten phdnomeno-
logischen Kriechbeschreibung mathematisch abgebildet. Dies geschieht in einem an die Kriech-
beschreibung von Graham-Walles angelehnten Modell mit einem weiteren Term, welcher beim
Temperaturwechsel ein zusitzliches Dehnungs- und Schiadigungsinkrement erzeugt. Allerdings
ist bei dieser Kriechbeschreibung eine neue Parameteridentifizierung fiir jede Zyklusform notig.
In einem weiteren Kapitel werden mogliche Ursachen als Hypothese formuliert und ausfiihrlich
untersucht. Die Hypothesen zur moglichen Ursache des Effekts umfassen die Thematiken
thermische Spannungen, Oxidationseffekte oder mikrostrukturelle Hintergriinde.

Aufbauend auf der gefundenen Ursachenhypothese wird im letzten Teil der Arbeit ein
mechanismenbasiertes Kriechmodell entwickelt, welches in der Lage ist sowohl isotherme als
auch anisothermen Kriechversuche mit hinreichender Genauigkeit zu bestimmen. Verschiedene
Anpassungen und eine Validierung des entwickelten Gleichungssystems bescheinigen einen
vielversprechenden Erfolg fiir die Abbildung des Kriechverhaltens unter den genannten
Bedingungen und fiir die kiinftige zuverlassigere Auslegung von Bauteilen auf Grundlage dieser
Beschreibung.
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Abstract

During operation, components in industrial furnaces are subjected to complex loading condi-
tions consisting of very high temperatures of up to 80 % of the melting temperature, corrosive-
oxidative ambient conditions and numerous temperature changes. Operators of corresponding
heat treatment plants are increasingly experiencing premature failure of the components.

Investigations into the influence of temperature changes on the creep behavior at high temper-
atures and low mechanical loadings revealed a significantly higher creep strain in the aniso-
thermal creep test than in the comparative isothermal creep test at the maximum temperature
of the cycle.

This behavior is extremely surprising and has not been known or investigated in this form
before.

In this work, the observed effect of accelerated creep strain under temperature cycling is
analyzed in more detail. Creep tests are carried out on four materials commonly used in furnace
construction, on the basis of which a fundamental investigation of the effect is carried out.

First, the conditions for the occurrence of accelerated creep strain under anisothermal tempera-
ture conditions are clarified. In addition, various parameters are analyzed with regard to their
influence on the accelerated creep strain under thermal cycling loading and the effect is thus
further delimited.

Since in most creep tests, due to the test design, only the total strain related to the lower cycle
temperature can be recorded, the strain components in the individual cycle phases are deter-
mined in additional, more specific investigations. From this, conclusions can be drawn about
the creep behavior and consequently about the microstructural causes of the effect.

Following the experimental results, a first attempt is made to represent the effect
mathematically in a phenomenological creep description. This is done in a model based on the
Graham-Walles creep description with an additional term, which generates an additional strain
and damage increment for each temperature cycle. However, this creep description requires a
new parameter identification procedure for each new cycle shape.

In a further chapter, possible causes are formulated as hypotheses and then investigated in
detail. The hypotheses for the possible cause of the effect include the topics of thermal stresses,
oxidation effects or a microstructural background.

Based on the found cause hypothesis, a mechanism-based creep model is developed in the last
part of the thesis, which is able to determine both isothermal and anisothermal creep tests with
sufficient accuracy. Various adaptations and a validation of the developed equation system
certify a promising success for the representation of the creep behavior under the mentioned
conditions and in the future a more reliable design of components based on this description.
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1 Einleitung und Motivation

Der Betrieb von thermischen Anlagen und Industrieéfen erfordert den Einsatz dufderst bestén-
diger Materialien. Da Industrie6fen beispielsweise bei der Warmebehandlung von Metallen zum
Einsatz kommen, sind die verbauten Werkstoffe extremen Bedingungen aufgrund sehr hoher
Temperaturen in einer hiaufig oxidierenden Umgebung ausgesetzt. Eine dauerfeste Auslegung
der Bauteile ist demnach nicht moglich. Es werden folglich Materialien eingesetzt, deren Funk-
tionsfahigkeit fiir einen gewissen Zeitraum gewéhrleistet sein soll. Auf langere Sicht handelt es
sich jedoch bei den meisten Ofenbauteilen um austauschbare Komponenten, die nach Erreichen
von festgelegten Lebensdauerkriterien ausgetauscht werden.

Wiéhrend des Betriebs sind diese Werkstoffe neben der oxidativen Atmosphére zahlreichen
Temperaturwechseln (TW) ausgesetzt. Die werkstoffseitige Auslegung von Ofenkomponenten,
beispielsweise von Strahlheizrohren, erfolgt nach zuldssiger Verformung auf Basis von Werk-
stoffeigenschaften, die in Kriechversuchen bei konstanter Temperatur ermittelt wurden. Diese
dienen als Grundlage der Berechnung fiir die zu erwartende Dehnung unter Temperatur-
wechsel-Beanspruchung.

Betreiberinnen und Betreiber von thermischen Anlagen schildern jedoch Erfahrungen, wonach
die berechnete Vorhersage der Lebensdauer und die tatsdchliche Einsatzdauer der Bauteile
nicht iibereinstimmen, bzw. die Rohre nach kiirzeren Laufzeiten erheblich héhere Vorformun-
gen aufweisen, als nach der Bauteilauslegung zu erwarten wére (Abbildung 1-1).

Abbildung 1-1: Strahlheizrohr nach verfrithtem Ausfall durch starke Verformung und EinbiiRen
der Funktionsféhigkeit [1]

Die zu erwartende Dehnung wird auf Grundlage von isothermen Versuchen ermittelt. Es wird
angenommen, dass die zu erwartende Dehnung unter anisothermen Bedingungen, also unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung zwischen den beiden isothermen Kriechkurven bei
Minimal- und Maximaltemperatur des Zyklus liegen sollte. Dieses Verhalten ist vielfach in der
Natur zu beobachten und die Annahme liefert auch in anderen technischen Bereichen hinrei-
chend gute Nahrungen fiir das tatsdchliche Verhalten.

Im Fall der Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung wére dieses Verhalten
ebenfalls zu erwarten, wie in Abbildung 1-2 schematisch dargestellt.

Einleitung und Motivation 1
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Abbildung 1-2: Schematisch, Kriechdehnung fiir isotherme Beanspruchung und erwartete
Kriechdehnung unter TW-Beanspruchung sowie gemessene anisotherme Kriech-

dehnung

Untersuchungen haben jedoch herausgestellt, dass die Kriechdehnung unter Temperatur-
wechsel-Beanspruchung eben nicht, wie erwartet, zwischen den beiden isothermen Kriech-
kurven verlauft, sondern iiberraschenderweise oberhalb der isothermen Kriechdehnung bei
Maximaltemperatur des Zyklus. Dieses Verhalten ist &ul3erst ungewohnlich und in dieser Form
bisher nicht erforscht.

Anhand von vier im Ofenbau gebrauchlichen Werkstoffen soll im Rahmen dieser Arbeit das
Kriechverhalten unter zyklischer Temperaturbeanspruchung untersucht und der Effekt der
beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechseln analysiert und abgegrenzt werden.
Die Arbeit soll Aufschluss iiber den beobachteten Effekt der hoheren Kriechverformung bei
anisothermer Beanspruchung liefern und das bekannte Wissen iiber das Verformungsverhalten
unter Temperaturbeanspruchung erweitern und vervollstdndigen.




2 Stand des Wissens und der Technik

Im Folgenden werden zunichst die bei den untersuchten Werkstoffen vorherrschenden Verfes-
tigungs- und Oxidationsmechanismen vorgestellt, bevor in Kapitel 2.2 auf das Verformungs-
verhalten bei hohen Temperaturen eingegangen wird. Anschlie@end werden bereits bekannte
Modelle zur Beschreibung des Kriechverhaltens vorgestellt. Das letzte Unterkapitel beinhaltet
bereits publizierte Forschung zum anisothermen Kriechverhalten sowie ein Konzept zur Be-
schreibung desselben.

2.1 Werkstoffe im Industrieofenbau

Grundsatzlich konnen metallische Hochtemperaturwerkstoffe grob nach ihren Haupt-
legierungselementen unterteilt werden. So zdhlen vor allem Legierungen auf Eisen- (Fe-), auf
Kobalt-(Co-) oder auf Nickel-(Ni-)Basis zu den fiir Hochtemperaturanwendungen héufig
genutzten Werkstoffklassen (Abbildung 2-1).

500
400
©
o
s
= 300
:
™ 200
100
O l
400 600 800 1000 1200
Temperatur, °C
Abbildung 2-1: Zeitstandfestigkeiten fiir unterschiedliche Werkstoffklassen in Abhéngigkeit der

Temperatur [2]

Die hohen Anforderungen an die Belastbarkeit von Komponenten im Einsatzbereich von
Industriedfen werden von bestimmten, speziell fiir diesen Anwendungsbereich entwickelten
Werkstoffen erfiillt. Hierbei spielen Nickel-Chrom-Eisen-Legierungen eine besondere Rolle. Sie
zeichnen sich durch eine hohe Hitzebestédndigkeit mit vergleichsweise guter Warmfestigkeit aus.
Aullerdem zeigen sie sich durch den hohen Chromanteil oxidations- und korrosionsbestindig.

Die hohen Temperaturen, denen die Werkstoffe ausgesetzt sind, haben allgemein zur Folge,
dass thermisch aktivierte Prozesse, wie Diffusionsvorgdnge oder auch Versetzungsvorgénge,
schneller ablaufen. Auch andere Gefiigevorgidnge, wie Ausscheidungsvorginge, Rekristallisa-
tion o.4., werden durch die thermische Aktivierung iiberhaupt erst moglich.

Mechanische Beanspruchungen zeichnen sich durch statische oder zeitlich verdnderliche
Spannungen aus, die bei erhohten Temperaturen Kriechen oder Ermiidung zur Folge haben.
Neben hohen Temperaturen und mechanischen Belastungen tritt eine dritte Art der
Beanspruchung durch korrosiven Angriff auf. Je nach Form der Korrosion reagieren metallische
Ionen mit Bestandteilen aus der umgebenden Atmosphére. Dadurch kann es zu Oberflachen-
und Gefiigeverdnderungen kommen [2].

Stand des Wissens und der Technik 3



Typischerweise im Ofenbau verwendete Werkstoffe sind die Legierungen 2.4633, 2.4879,
Centralloy 60 HT R oder 1.4841. Bei der Legierung 2.4633 handelt es sich um eine
Schmiedelegierung, wahrend 2.4879 und Centralloy 60 HT R als Gussvarianten bekannt sind.
Die Werkstoffnummer 1.4841 steht fiir einen austenitischen Stahl.

In Abbildung 2-2 ist die Spannung {iber dem Larson-Miller-Parameter fiir drei der vier
genannten Werkstoffe (2.4879, Centralloy 60 HT R und 2.4633) dargestellt.

100 T -
——— | G-NiCr28W; mat. no. 2.4879 | 5 ]
= i T T LMP=T"(20+logt,) |]
e { GX40CrNISIND35-26; mat. no. 1.4852} T: Temperature, K |
= ‘: - t,: Time to rupture, h |
o o
« \ —
o =
= =N N
' \ % [ GX40CrNiSi26-20; mat. no. 1.4848 |
7] ; : |
@ :
10 +— y *
ﬁ [ NiCr25F eAIY; mat. No. 2.4633] \\ | Centralioy’ GOHTRt:
w e : 08 .. "8
= S e
\\ \\
[XBCrAZ0S; mat. no. 14767] \ \
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Abbildung 2-2: Larson-Miller-Darstellung fiir einige bekannte Hochtemperatur-Legierungen,
dicke Linien représentieren Legierungen, welche Aluminium enthalten [3]

Der Larson-Miller-Parameter errechnet sich nach folgender Gleichung
T-(C+1gt,) =P 2-1

Bei konstanter Spannung ist der Larson-Miller-Parameter P konstant. Das hat zur Folge, dass
zwischen der Temperatur T und der Bruchzeit t; ein fester Zusammenhang besteht und
Versuche mit kiirzerer Laufzeit bei hoheren Temperaturen zur Auslegung fiir 1angere Laufzeiten
bei niedrigeren Temperaturen verwendet werden konnen [2].

Die beiden Gusslegierungen Centralloy 60 HT R und 2.4879 zeigen bei gleichem Larson-Miller-
Parameter jeweils etwas hohere ertragbare Spannungen als die Schmiedelegierung 2.4633.

Alle vier Legierungen sind Legierungen mit den Hauptlegierungselementen Eisen, Nickel und
Chrom. Sie zeichnen sich durch eine gute Kriechbestdndigkeit bis hin zu sehr hohen
Temperaturen (1100 °C) und gleichzeitiger guter Korrosionsbestandigkeit aus. Im Folgenden
wird auf die spezifischen festigkeitssteigernden Mechanismen der untersuchten Werkstoffe und
ihre Korrosionsbestéandigkeit genauer eingegangen.

2.1.1 Verfestigungsmechanismen bei den untersuchten Werkstoffen

Der Werkstoff 2.4633 zeigt hohe Festigkeitswerte bis zu Temperaturen von 1200 °C. Neben
Nickel sind hohe Werte an Chrom, Aluminium und Kohlenstoff enthalten und die Zuséitze von




Titan, Zirkonium und Yttrium zeigen mischkristallverfestigende Wirkung. Der hohe
Kohlenstoffgehalt bewirkt die Ausscheidung von homogen verteilten Karbiden. Hohe
Festigkeiten werden hier folglich durch Mischkristallverfestigung und Ausscheidungs-
verfestigung erzielt [4].

Die beiden Gusswerkstoffe 2.4879 und Centralloy 60 HT R zeichnen sich durch grol3e
Korngrof3en aus. Diese liegen bei beiden Legierungen im Millimeterbereich. Auch bei der
Nickel-Chromlegierung 2.4879 spielen die Verfestigungsmechanismen Mischkristall-
verfestigung und Ausscheidungshirtung bei der Eignung des Werkstoffs fiir den Hoch-
temperatureinsatz die entscheidende Rolle. Die enthaltenen Elemente Wolfram, Chrom und
Molybdén sind fiir die Mischkristallverfestigung zustdndig. Auerdem bilden sich mit diesen
Elementen aufgrund des hohen Gehalts an enthaltenem Kohlenstoff karbidische Ausschei-
dungen [5]. Die Nickel-Gusslegierung Centralloy 60 HT R hat eine NiCrFe-Matrix und ausge-
schiedene Karbide in der Form M7;Cs und MC, welche sich auf den interdendritischen Grenzen
sammeln [6].

Auch beim untersuchten Chrom-Nickel-Stahl 1.4841 ist der dominante Verfestigungs-
mechanismus die Mischkristallverfestigung [7].

2.1.2 Korrosionsverhalten der untersuchten Werkstoffe

Beim Werkstoff 2.4633 mit circa 25% Chrom und 2,3% Aluminium bildet sich bei
Temperaturen >1000 °C eine Deckschicht aus Chromoxid mit darunterliegender inneren
Oxidation von Aluminium [8-10]. Bei Temperaturen >1000 °C ist das Chromoxid (Cr203) nicht
mehr stabil und es kann zur Abdampfung von giftigem sechswertigem CrOs und oder
Cr(OH)202 kommen [3, 9].

Schiek et al. konnten in Untersuchungen eine dichte Al,Os-Schicht bei einer Vorauslagerung bei
800 °C erzielen, welche dann die Bildung einer Chromoxid-Schicht verhindert und somit auch
die innere Oxidation des enthaltenen Aluminiums [11].

Beim Werkstoff 2.4633 kommt es durch die Bildung der Chromoxid-Schicht auf der Proben-
oberflache zu einer Verarmung an Chrom im Bereich unterhalb der Oberfldche. Die in der
Legierung enthaltenen Chromkarbide vom Typ M23Cs bzw. M;Cs 16sen sich auf, um den
Chromgehalt in der Matrix anzuheben. Der freiwerdende Kohlenstoff diffundiert aufgrund des

Konzentrationsgefalles ins Werkstoffinnere und es kommt dort zur Ausscheidung weiterer
Karbide [8, 12, 13].

Die beiden Gusswerkstoffe 2.4879 und Centralloy 60 HT R zeichnen sich ebenfalls durch eine
gute Oxidationsbestidndigkeit aus. Beim Werkstoff 2.4879 bildet sich eine Chromoxidschicht
aus, wahrend die hoheren Aluminiumgehalte, die in der Gusslegierung Centralloy 60 HT R
enthalten sind, zur Bildung einer diinnen, dichten Aluminimuoxid(Al.Os)-Schutzschicht neigen

[3].

Oxidationsversuche bei 1200°C fiir 500h am Werkstoff 2.4879 zeigen eine deutliche
Massendnderung (Abbildung 2-3) [3]. Das Oxidationsverhalten von 2.4879 &uflert sich
zundchst in einer Massenzunahme nach kurzen Expositionsdauern. Anschliel3end féllt die totale
Massenidnderung mit zunehmender Auslagerungsdauer. Dieses Verhalten wird auch Tedmon
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Kinetik genannt und zeigt sich, wenn es zur Abdampfung von gasformigen Oxidations-
produkten kommt. Das Abplatzverhalten der Oxidschicht nimmt annédhernd linear mit der Zeit
zu [3].

Bei der Legierung 2.4879 handelt es sich um einen Chromoxid-Bildner, auch begriindet in den
geringen Aluminiumgehalten. Bei hohen Temperaturen und in oxidierender Atmosphére bildet
sich eine Cr,0s-Deckschicht auf der Oberflache und schiitzt so das innenliegende Material vor
weiterer Oxidierung [3].

Bei Temperaturen {iber 1000 °C und oxidierender Atmosphéare besteht die Gefahr der Chrom-
abdampfung. Hierbei konnen sich, wie bereits beim Werkstoff 2.4633, aus Cr.O; fliichtige
Chromverbindungen wie CrO.(OH), oder CrOs bilden.

Die zweite Gusslegierung Centralloy 60 HT R mit Al,Os-Deckschicht zeigt im Gegensatz zur
Gusslegierung 2.4879 bei der gravimetrischen Untersuchung keine Massenabnahme mit der
Zeit (Abbildung 2-3). Hier nimmt die Masse zu Beginn der Auslagerung zunichst stark zu und
anschliel3end steigt die Masse nur noch leicht weiter an mit zunehmender Auslagerungsdauer.
Die Abplatzmengen sind im Vergleich zum Cr.Os-Bildner gering und es kommt nicht zur
Abdampfung von beispielsweise Chrom [3].

« =% - NiCr28" —»— NiCr28 - -#® - NiCr25AM4" —&— NICr25A4 l

50

o
o

&
o

-10,0 1

Mass-change, mg!cm2

-150

TTX Samgle

-20,0

0 100 200 300 400 500 600
* = Sample without spalled oxide Time, h

Abbildung 2-3: Gravimetrische = Untersuchung der  Auslagerungsdauern auf das
Oxidationsverhalten von 2.4879 (NiCr28) und Centralloy 60 HT R (NiCr25Al4)
[3]

Beim vierten untersuchten Werkstoff, dem austenitischen Stahl 1.4841, kommt es mit
Legierungsgehalten von circa 25 % Chrom und 2,5 % Silizium zur Bildung einer CrO3-Schicht
auf der Substratoberflache. Bauer et al. [14] konnten nachweisen, dass auf der Aullenseite
zuerst eine Schicht mit verschiedenen Oxiden (Cr-Oxid, Fe-Oxid und Ni-Oxid) aufwichst, unter
der eine Cr20s-Schicht liegt. Zwischen dieser Oxidschicht und dem Substrat wéchst zusétzlich
noch eine SiO2-Schicht auf (Abbildung 2-4).
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Abbildung 2-4: Auger-Elektronen-Spektroskopie-Sputter-Tiefenprofil der gebildeten Oxid-

schichten auf 1.4841 nach 30-miniitiger Oxidation bei 1286 K [14]

2.2 Mechanismen der plastischen Verformung

In diesem Kapitel werden die Mechanismen plastischer Verformung bei erh6hten Temperaturen
vorgestellt.

2.2.1 Verformungsmechanismus-Karten

Zur Beschreibung des jeweils spezifischen Verformungsmechanismus bei einer gegebenen
Temperatur und Spannung eignen sich so genannte Verformungsmechanismus-Karten oder
auch Ashby-Maps genannt [15]. Auf der Ordinate ist die mit der Schubspannung normierten
Spannung und auf der Abszisse die mit der Schmelztemperatur normalisierte Temperatur
aufgetragen. Eine schematische Karte ist in Abbildung 2-5 gezeigt.

1
theoretische Festigkeit
10
Versetzungsgleiten
(konventionelle plastische Verformung)
102 (—
' 7
o FlieGgrenze Versetzungskriechen
© /7 Volumen-
diffusion
103 — Versetzungskerndiff.
elastische P ; |
Verformung Diffusionskriechen
10 [— !
Korngrenzendiffusion | Volumendiffusion
Coble-Kriechen | «+—t Nabarro-Herring-
| Kriechen
|
10—5 I 1
0 0,5 1
T, -
Abbildung 2-5: Schematische Verformungsmechanismus-Karte (Ashby-Map) [2]
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In diesen Karten werden Bereiche von Temperaturen und Spannungen angegeben, in welchen
ein Verformungsmechanismus jeweils dominant auftritt. Es muss jedoch beachtet werden, dass
es sich hierbei um ungeféahre Angaben handelt, da diese Karten mit Vereinfachungen berechnet
werden und nur vom stationdren Zustand ausgehen [2, 16].

In der rechten unteren Ecke des Diagramms werden die verschiedenen Kriechverformungsarten
aufgefiihrt, die abhdngig von Temperatur und Spannung jeweils auftreten.

2.2.2 Kriechmechanismen

Oberhalb einer Ubergangstemperatur von 30-40 % der Schmelztemperatur (T in K) werden
die Festigkeits- und Verformungseigenschaften metallischer Werkstoffe zeitabhingig. Plastische
Verformungen treten dann bereits bei konstanten mechanischen Lasten unterhalb der
Warmstreckgrenze auf. Dieses Verhalten des Werkstoffs wird Kriechen genannt [2, 17].

Die Auftragung der Verformung eines metallischen Werkstoffs bei erhohter Temperatur und
unter konstanter mechanischer Last iiber der Zeit zeigt einen charakteristischen Verlauf, eine
sogenannte Kriechkurve (Abbildung 2-6a). Die anliegende mechanische Spannung und die
Temperatur sind hierbei konstant.

a) b)
Iy | =y |

Primar-
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Tertiar-

/ Sekundar- bereich

. bereich |
Emm

Yy
my

Abbildung 2-6: a) Schematische Kriechkurve, b) Darstellung der zugehorigen Kriechge-
schwindigkeit &

In Abbildung 2-6b ist passend zur Kriechkurve in Abbildung 2-6a der Verlauf der Kriechdehn-
rate %=é iiber der Dehnung aufgetragen. Die Kriechkurve kann in die Bereiche Primar- oder

Ubergangsbereich, Sekundirbereich oder stationidrer Bereich und Tertiirbereich unterteilt
werden.

Im Primérbereich nimmt die Dehnrate von anfangs vergleichsweise hohen Werten bis zum
Erreichen eines minimalen Werts, der minimalen Kriechgeschwindigkeit, & ,;,, ab. Auf den
Primarbereich folgt der Sekundérkriechbereich, in welchem die Dehnrate im idealen Fall
konstant bleibt. Grund hierfiir ist die weitgehend konstante Mikrostruktur, auch in Form von
Versetzungsdichte und -anordnung, wiahrend dieser Kriechphase [17]. Mit zunehmender
Kriechdehnung bilden sich Kriechporen, welche die belastbare Querschnittsflache reduzieren.
Die Schidigung schreitet weiter fort.
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Abbildung 2-7: Schematische Darstellung der Kriechkurve mit den jeweiligen Gefligevorgdngen
[18, 19]

Im Tertidrbereich steigt die Kriechdehnrate weiter an. Hier kommt es zu Gefiigeinstabilitéten,
Porenagglomeration und es bilden sich Kriechrisse. Auch kann es zum Einschniiren des
Werkstoffs kommen. Der Probenbruch markiert das Ende dieses Bereichs [20]. Schematisch
sind die Gefiigevorgdnge wéhrend des Kriechprozesses in Abbildung 2-7 gezeigt.

Die auftretende Dehnung wird aus unterschiedlichen Bestandteilen zusammengesetzt:
=&t =¢c teteg 2-2

Hierbei ist &y die Anfangsdehnung und ¢ die Kriechdehnung. Diese Anfangsdehnung lsst sich
weiter unterteilen in einen elastischen Anteil, €, und einen plastischen, zeitunabhédngigen
Anteil, die inelastische Anfangsdehnung &. In den meisten technisch relevanten Féllen
iiberwiegt die Kriechdehnung die elastische und die inelastische Anfangsdehnung [2, 21].

Die sich einstellende stationdre Kriechgeschwindigkeit bzw. die minimale Kriechge-
schwindigkeit ist ein Maf3 fiir die Kriechfestigkeit des Werkstoffs. Je niedriger die Kriechrate,
desto hoher ist die entsprechende Kriechfestigkeit. Die Zeitstandfestigkeit des Werkstoffs ist der
Spannungswert, bei dem bei konstanter Temperatur nach einer bestimmten Dauer der
Probenbruch eintritt. Im Vergleich zur Kriechfestigkeit wird bei der Zeitstandfestigkeit auch der
tertidre Kriechbereich, also das Schadigungsverhalten bis zum Bruch mitberticksichtigt [2].

Verformungen im Werkstoff finden zu grof3en Teilen iiber Versetzungsbewegungen statt. Bei
Aufbringung einer dulleren mechanischen Last o, zeigt der Werkstoff eine Reaktion auf eben
diese. Es wird eine Gegenspannung oder innere Spannung o; erzeugt:

Geff + 0; = 0gq 2-3

oeff ist hierbei der thermisch aktivierbare Teil (Klettern, Quergleiten oder Schneiden). o;, die
innere Spannung, ist von der Temperatur (fast) unabhdngig. Bei dieser Aufteilung der
Spannung findet noch keine Bertiicksichtigung von weiteren Verfestigungsmechanismen durch
Fremdatome oder Teilchen statt [2].

Die sich einstellenden Schubspannungen iiben eine Kraft auf die im Material enthaltenen
Defekte wie Versetzungen, Leerstellen oder dhnliches aus. Diese Kraft fithrt dazu, dass sich diese
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Defekte im Material bewegen. Die Dehnrate ist demnach abhéngig von der Dichte und der
Geschwindigkeit der verformungstragenden Defekte [16].

Die Verformung wird iiber die Dehnung bzw. die Dehnrate beschrieben. Die Beanspruchungs-
parameter sind Spannung und Temperatur. Die Dehnrate kann tiber eine kinetische Gleichung
beschrieben werden:

£ = f(05,T.SuP) 2.4

os ist hierbei die Spannung, T die Temperatur und S; sind Zustandsgrollen, welche
mikrostrukturelle Zustinde beschreiben. Auch Materialeigenschaften wie Gitterparameter,
Diffusionskonstanten u. &. werden mit der Variable P; beachtet. Diese werden aber als jeweils
konstant angenommen [16].

Die Zustandsgrofen S; unterliegen bei einer Verformung ebenfalls einer Anderung, weshalb
auch hier die Beschreibung iiber eine Anderungsrate stattfindet:

ds;
E = gi(aS' T, Si' P])

2-5

Fiir einen vorliegenden mikrostrukturellen Mechanismus stellt die Kopplung der beiden
Gleichungen 2-4 und 2-5 eine konstitutive Regel zur Beschreibung dar. Durch Integration kann
dann fiir eine gegebene Beanspruchung die Dehnung nach einer bestimmten Zeit berechnet
werden [16]. Fiir die Entwicklung der Dehnrate in Gleichung 2-4 finden sich in der Literatur
eine Vielzahl an Ansatzen.

Defizite gibt es bislang bei den Entwicklungsgleichungen der Zustandsgré3en. Die Entwicklung
der Mikrostruktur bei Kriechbeanspruchung ist noch nicht vollstindig verstanden [22]. Aus
diesem Grund werden Vereinfachungen bei der Beschreibung der Struktur getroffen. Ein Ansatz
fiir eine vereinfachte Betrachtung ist eine konstante Struktur. In diesem Fall beschreibt die
Dehnrate vollstindig die Plastizitidt, das Differential der Zustandsvariablen verschwindet
ds;

o 0). Die Dehngeschwindigkeit kann allein als Funktion der Spannung und Temperatur

beschrieben werden [16].

Die Beschreibungen zur Kriechverformung sollen im Folgenden weiter ausgefiihrt werden. Bei
niedrigen Temperaturen bleibt die Struktur konstant. Davon kann bei hohen Temperaturen

. . . . ds;
nicht ausgegangen werden. Hier handelt es sich um einen konstanten Zustand, d—t‘ =0, [16].

Bei hohen Temperaturen ist die Verformungsrate iiber einen Potenzansatz abhédngig von der
Spannung. Eine allgemeine Form der Abhingigkeit wird durch folgende Gleichung beschrieben:

Ex gh 2-6

Der Exponent n nimmt im Bereich hoher Temperaturen typischerweise Werte zwischen 3 und
10 an.
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Abbildung 2-8: Nortonplot zur Beschreibung der Spannungsabhingigkeit der Dehnrate [2]

Dieser phdnomenologische Zusammenhang wird im sogenannten Norton-Plot dargestellt
(Abbildung 2-8). Er bietet sich zur ingenieurmélligen Beschreibung der Kriechrate in
Abhéangigkeit der angelegten Spannung an. Der Exponent n kann als Indikator gesehen werden,
welche Art von Kriechmechanismus vorliegt. Liegt n zwischen 3 und 5, dominiert Versetzungs-
Kletter-kontrolliertes Kriechen. Bei n=2 wird von Korngrenzgleiten ausgegangen [23] und bei
n=1 iiberwiegt der Kriechmechanismus Diffusionskriechen, bei welchem Verformung alleine
durch Diffusion von Leerstellen entweder durch das Korn (Nabarro-Herring-Kriechen) oder
entlang der Korngrenzen stattfindet (Coble-Kriechen) [22]. Bei sehr hohen Spannungen erfolgt
der Ubergang vom Potenzansatz zum Exponentialansatz (,,power law breakdown®).

Im Gegensatz zur Verformung bei niedrigen Temperaturen kann beim Kriechvorgang nicht
mehr von einer konstanten Mikrostruktur ausgegangen werden. Beschreibungen, die beim
Versetzungsgleiten, also bei Verformungen bei niedrigen Temperaturen gelten, sind zur
Verformungsbeschreibung bei hohen Temperaturen nicht mehr ausreichend, da hier auch
weitere mikrostrukturelle Mechanismen wie das Klettern aktiviert werden. Verformung bei
hohen Temperaturen kann folglich nicht alleine durch die Verformungsansétze, die fiir niedrige
Temperaturen gelten, beschrieben werden. Im Folgenden werden die drei Kriechmechanismen
Versetzungskriechen, Korngrenzgleiten und Diffusionskriechen eingéngiger beschrieben.

2.2.3 Potenzgesetz-Kriechen / Versetzungskriechen

Der thermisch aktivierbare Teil der Spannung o (Gleichung 2-3) ist bei hohen Temperaturen
vollstdndig aktiviert. Es besteht ein Gleichgewicht zwischen der aulden anliegenden Spannung
0. und der inneren Spannung o;. Durch die thermische Aktivierung konnen Versetzungen nicht
nur innerhalb einer Gleitebene gleiten, sondern auch ihre Gleitebene verlassen. Gangige
Mechanismen hierbei sind das Klettern von Stufenversetzungen und das Quergleiten von
Schraubenversetzungen.

Versetzungen interagieren wahrend des Gleitens untereinander. Dadurch wird der Gleitschritt
bzw. die Bewegung der Versetzung begrenzt. Hieraus folgt das Konzept der mittleren Freien
Weglénge.
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Die schematische Kriechkurve in Abbildung 2-6 kann versetzungsdynamisch erklart werden. Im
Grund- oder Ausgangszustand enthilt der Werkstoff gewohnlich eine geringe Versetzungs-
dichte. Wird nun eine Last bei einer bestimmten Temperatur (T>0,4 Tm) aufgebracht, so
werden im Bereich des Primédrkriechens neue Versetzungen gebildet. Die Dehnung steigt an.
Die Versetzungsverteilung ist zu diesem Zeitpunkt noch homogen [24]. Mit zunehmender Zeit
nimmt die Versetzungsdichte zu, bis sie einen Sattigungswert erreicht hat. Dieser ist von
verschiedenen Faktoren abhingig, beispielsweise der Temperatur [22]. Die Versetzungen
behindern sich nun gegenseitig in ihrer Bewegung, die Dehnrate nimmt ab und es kommt zu
einer Verfestigung des Werkstoffs. Zum Ende des Priméarkriechbereichs hat sich eine
Versetzungssubstruktur ausgebildet. Der Zeitpunkt oder die Dehnung am Ende des
Primarkriechbereichs und zu Beginn des Sekundérkriechbereichs korrelieren mit der gebildeten
Substruktur [24]. Das Maximum der Versetzungsdichte psa ist erreicht, wenn sich ein
Gleichgewicht zwischen der aufen anliegenden Spannung und der durch die gegenseitige
Behinderung der Versetzungen entstehenden inneren Riickspannung o; eingestellt hat.
Gleichzeitig ist damit auch die maximale Verfestigung und somit der stationdre Kriechbereich
erreicht [2]. Die Substruktur, die sich zu Beginn der Sekundérkriechphase gebildet hat, ist
zumeist unverdnderlich im weiteren Dehnungsverlauf [24, 25]. Es kann folgender Zusammen-
hang zwischen der Spannung und der Versetzungsdichte beschrieben werden:

Oa = Oimax =BG b/ Psa 2-7
fur O-eff =0
B ist hierbei eine Konstante, G der Schubmodul und b der Burgersvektor.

Die Kriechgeschwindigkeit im stationédren Bereich kann iiber die Versetzungsdichte p und ihre
Geschwindigkeit v beschrieben werden [16]:

& = pbv 2-8

In Gleichung 2-6 wurde die Spannungsabhingigkeit der Kriechdehnung iiber einen
Potenzansatz beschrieben. Im stationdren Kriechbereich kann die Versetzungsdichte
entsprechend iiber folgende Gleichung beschrieben werden [16]:

0 \?2 2-9
p=a(g)
Bei Temperaturen bis circa 0,6 T, findet die zum Klettern notwenige Diffusion entlang der
Versetzungskerne statt [2]. Oberhalb dieses Temperaturbereichs findet die Diffusion von
Leerstellen durch das Gittervolumen statt [16]. Die Geschwindigkeit, mit welcher eine
Stufenversetzung bei diesen Temperaturen klettern kann, kann iiber folgende Gleichung
beschrieben werden [21, 22]

D,0,2 _D,b*c 2-10
" bkgT ~ kgT

vC
Dy stellt den Gitterdiffusionskoeffizient dar. AufSerdem ist das Atomvolumen € und o,, eine
lokale Spannung, die parallel zum Burgersvektor b wirkt, in der Gleichung enthalten.

Entsprechend setzt sich aus Gleichung 2-8, 2-9 und 2-10 eine Kriechdehnrate fiir den
Sekundarkriechbereich zusammen [21]:
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Die Entwicklung der Versetzungsdichte wird iiber den Entwicklungsterm der sich bildenden
Versetzungen p* und dem Erholungsterm p~ der sich ausléschenden Versetzungen beschrieben.

p=pt—p- 2-12

Erholung kann auf unterschiedliche Arten stattfinden. Innerhalb eines Korns konnen sich
Versetzungen mit entgegengesetztem Vorzeichen ausloschen. Dieser Vorgang wird durch den
Kletter- oder auch Quergleitschritt in seiner Geschwindigkeit bestimmt. Die genaue
Verweildauer der Versetzung vor dem Hindernis ist von der Diffusionsgeschwindigkeit von
Einzelatomen oder Leerstellen hin zu dieser Versetzung abhédngig. Durch das Anlagern eines
Atoms oder einer Leerstelle kann die Versetzung die Gleitebene verlassen. Es herrscht ein
dynamisches Gleichgewicht zwischen neu gebildeten und vernichteten Versetzungen [2]:

|dp‘| _dp? 213
dt | dt

) 0?4 on? 2-14
o= g () =32 v =05t o,

Wahrend des stationdren Kriechens erreicht die Versetzungsdichte einen stationdren Wert, es
findet keine zeitliche Verdnderung mehr statt. Die Erholungsrate und die Verfestigungsrate sind
betragsmal3ig gleich.

Neben der Annihilierung von Versetzungen kann es auch zur Rekombination kommen. Dabei
wird aus den beiden urspriinglichen Burgersvektoren der Versetzungen ein neuer Burgersvektor
gebildet. Hierbei wird jedoch nicht die Gesamtversetzungsdichte reduziert [22].

Die bisher vorgestellten Mechanismen der Erholung beziehen sich alleine auf freie
Versetzungen. Die Bildung von Subkornstrukturen wurde in den Erlduterungen noch nicht
beriicksichtigt. Sie hat ebenfalls einen Einfluss auf die Versetzungsdichte und —bewegung und
folglich auch auf die Kriechrate [22].

Zu Beginn des Primarkriechbereichs sind noch keine Subkornstrukturen gebildet. Mit
zunehmender Versetzungsdichte im Primarkriechbereich kommt es aber zur Ausbildung von
Versetzungssubstrukturen. Versetzungen ordnen sich in Unterstrukturen an. Dies ist energetisch
glinstig, da sie im Kristallgitter Spannungsfelder erzeugen. Entlang von sogenannten
Kleinwinkelkorngrenzen (<15°) stapeln sich Versetzungen untereinander und bilden eine
Substruktur. Der Anteil der mobilen oder freien Versetzungen sinkt durch die Ausbildung der
Strukturen ab, wéahrend die Gesamtversetzungsdichte weiter steigt. Fiir Eisen ist dieser Verlauf
beispielhaft in Abbildung 2-9 gezeigt.
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Abbildung 2-9: Anderung der Versetzungsdichte mit der Kriechdehnung, Gesamtversetzungs-

dichte pio ist die Summe aus Versetzungen in den Subkorngrenzen ps, und
mobilen Versetzungen innerhalb der Subkorner p [26]

Die Versetzungsanordnung grenzt entlang der Subkorngrenzen die Missorientierung
untereinander ab. Freie Versetzungen aus dem Inneren der Subkorner konnen gleiten, bis sie
eine Subkorngrenze erreichen. Hier kommt es zu einem Erholungsmechanismus: Entweder
werden die Versetzungen in die Subkornstruktur ,eingestrickt“ oder sie rekombinieren mit einer
Versetzung entgegengesetzten Vorzeichens aus der Subkorngrenze [22].

Eine schematische Darstellung der Substrukturbildung ist in Abbildung 2-10 gezeigt. Im Bereich
des stationdren Kriechens kann die Dehnrate in Abhédngigkeit der Entwicklung der
Versetzungsstruktur beschrieben werden.

dp_| 2-15
T
& = dt = — = const.
dp* h
de

Der Erholungsterm r (recovery) ist stark temperaturabhingig, da das Klettern zum Ausléschen
von Versetzungen ein thermisch aktivierter Prozess ist. Der Verfestigungsterm h (hardening)
beschreibt die Neubildung von Versetzungen.

Je dichter die Subkorngrenzen werden, desto weniger Versetzungen konnen durch diese
Begrenzung wandern. Die mittlere freie Wegldnge der gleitenden Versetzungen wird weiter
herabgesetzt. Sie steht also in Zusammenhang mit der SubkorngroRe.

Nach Abschluss der gebildeten Substruktur in Abbildung 2-10d &ndert sich diese nicht mehr
und behélt ihren Subkorndurchmesser ¢ bei.
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Abbildung 2-10: Schematische Darstellung der Subkornbildung im Primér- bis zum Beginn des

Sekundéarkriechbereichs [26]

Nach dem Aufbringen einer dufleren mechanischen Spannung und dem Durchschreiten des
Priméarkriechbereichs hat sich eine Substruktur gebildet, die der &dufleren anliegenden
Spannung entgegenwirkt. Die effektiv wirkende Spannung wird demnach nach Gleichung 2-3
iiber die Differenz aus &ullerer und innerer Spannung beschrieben. Im stationidren
Kriechbereich ist diese konstant.

2.2.4 Korngrenzgleiten

Ein weiterer Kriechmechanismus ist das Korngrenzgleiten. Bei hohen Temperaturen und einer
daulleren mechanischen Spannung kommt es zum gegenseitigen Abgleiten der Korner entlang
ihrer Korngrenze.

Grundsatzlich konnen zwei Arten von Korngrenzgleiten unterschieden werden. Die erste Form
ist das sogenannte ,Rachinger Gleiten“. Hierbei behalten die Korner grof3tenteils ihre Form und
die Verformung erfolgt als Abgleiten des ganzen Korns gegeniiber dem benachbarten Korn. Das
Korngrenzgleiten verursacht Verformungen, die durch Kornvolumendnderungen angepasst
werden miissen. Das ,,Rachinger Gleiten“ ist demnach immer begleitet von einer intergranu-
laren Bewegung von Versetzungen zum Angleichen der abgeglittenen Korner (Akkommo-
dation) [27]. Wird das Korngrenzgleiten nicht von Akkommodation begleitet, kommt es zu
starken Spannungsiiberhohungen, welche wiederum zu Rissbildung fithren konnen [2].

Die zweite Form des Korngrenzgleitens ist das sogenannte , Lifshitz-Gleiten“, was nur im Bereich
des Diffusionskriechens auftritt. Hierbei lagern sich Leerstellen an Korngrenzen, welche quer
zur Belastungsrichtung orientiert sind und es ordnen sich Atome an Korngrenzen an, welche
parallel zur Belastungsrichtung liegen [27].

Stand des Wissens und der Technik 15



Die Gesamtkriechverformung setzt sich aus drei Anteilen zusammen, da es sich bei der
Verformung um ein Zusammenspiel aus mehreren Mechanismen handelt. Ein Anteil der
Kriechdehnung kommt durch die Versetzungsbewegungen im Korninneren zustande, dem
Versetzungskriechen (ex). Ein weiterer Anteil an der Gesamtverformung ist auf das Korngrenz-
gleiten zuriickzufiihren (exg). Ein dritter Dehnungsanteil geht auf das ,,Lifshitz-Gleiten“ zuriick.
Unter den meisten Testbedingungen ist dieser Anteil jedoch vernachldssigbar klein, weshalb
meist nur die beiden zuerst genannten Anteile beriicksichtigt werden [2, 27].

gf = gK + SKG 2-16

Beim gegenseitigen Abgleiten der Korngrenzen ist die Hohe der anliegenden mechanischen
Spannung, bzw. die daraus resultierende Schubspannung im Winkel von 45° zur Normalachse
maldgeblich. Korngrenzen, die in der Ebene der maximalen Schubspannung liegen, zeigen die
grofdte Neigung zum gegenseitigen Abgleiten.

Die Beschreibung der Dehnrate unter Korngrenzgleiten erfolgt mit Gleichung 2-17, in die die
effektive Korngrenzbreite §, die Spannung ¢ mit einem Spannungsexponenten n mit Werten
zwischen 2 und 3, die Korngrenzviskositét nkc und der mittlere Korndurchmesser dx eingehen.

S-ag™ 2-17
Nke " di

éKG:K

Gleichung 2-17 enthalt auch die Korngroenabhéngigkeit des Mechanismus. Mit Zunahme der
KorngroBe wird die Kriechdehnrate geringer, die Kriechfestigkeit steigt. Die Viskositiat der
Korngrenze kann als Festigkeit der Korngrenze gegen das gegenseitige Abgleiten verstanden
werden. Je viskoser die Korngrenze ist, desto hoher ist die Korngrenzfestigkeit und desto
geringer der Kriechanteil, der durch Korngrenzgleiten verursacht wird. Die Viskositiat der
Korngrenze verhalt sich umgekehrt proportional dem Diffusionskoeffizienten der Korngrenze.
Der Anteil des Korngrenzgleitens an der Gesamtkriechdehnung steigt mit der Temperatur.

Die Viskositdt der Korngrenzen hingt auch von den auf den Korngrenzen liegenden
Ausscheidungen ab. Auf3erdem kommt es durch in den Korngrenzen eingelagerte Fremdatome
zu einer Herabsetzung der Korngrenzendiffusion. Die Korngrenze kann auch in Form von
Rauheit oder eingebauten Stufen gegen ein Abgleiten gesichert werden. Entsprechend steigt in
diesem Fall die Kriechfestigkeit.

Mit zunehmender Spannung sinkt der Korngrenzgleitanteil an der Gesamtverformung, da der
Spannungsexponent der Dehnrate beim Korngrenzgleiten geringer ist als der der
Kornvolumenverformung.

2.2.5 Diffusionskriechen

Wie der Ashby-Map in Abbildung 2-5 zu entnehmen ist, tritt im Bereich sehr hoher
Temperaturen und niedriger mechanischer Spannung Diffusionskriechen auf. Dieser
Mechanismus wird bei hoheren Spannungen durch das Versetzungsklettern bzw. Korngrenz-
gleiten tiiberdeckt und tragt deshalb nicht signifikant zur Gesamtverformung bei. Beim
Diffusionskriechen sind im Vergleich zu den bisher vorgestellten Verformungsmechanismen
nicht mehr Versetzungen die Trager der Verformung. Es basiert auf der Diffusion von
Leerstellen, deren Konzentration sich spannungsabhingig einstellt. Dem Leerstellenstrom
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gegeniiber steht ein entgegengesetzt flieBender Materiestrom [2]. Bei kleinen aufgebrachten
mechanischen Spannungen ist die Versetzungsdichte sehr niedrig. Entsprechend fallt der Anteil
des Versetzungskriechens an der Kriechverformung gering aus.

Korngrenzen sind Quellen und Senken fiir Leerstellen. Unter duferen Spannungen kommt es
zu einer Verarmung an Leerstellen an Korngrenzen, welche unter Druckspannung stehen.
Dadurch wird die Leerstellenbildungsenthalpie erhoht. Entgegengesetzt kommt es zu einem
Uberschuss an Leerstellen entlang der Korngrenzen, welche unter Zugspannung stehen, da hier
die Leerstellenbildungsenthalpie verringert ist. Um einen Gleichgewichtszustand herzustellen,
diffundieren Leerstellen in Druckbereiche und Materie diffundiert in Zugspannungsbereiche [2,
28, 29]. Die treibende Kraft ist der Gradient der Leerstellenkonzentration. Solange eine duf3ere
mechanische Spannung anliegt, reif3t der Diffusionsstrom nicht ab. Die Forminderung
geschieht bei diesem Mechanismus durch den entgegengesetzt flieRenden Materialtransport.
Der Leerstellen- bzw. Materiefluss fiihrt zu einer Verldngerung oder Streckung einzelner Kérner
in Belastungsrichtung [28].

Ob der Diffusionsweg durch das Korn oder entlang von Korngrenzen geschieht, ist abhidngig
von der vorliegenden Temperatur und der Korngrof3e. Diffusion entlang von Korngrenzen wird
als Coble-Kriechen bezeichnet [30]. Findet der Diffusionsstrom durch das Korn statt, wird vom
Nabarro-Herring-Kriechen gesprochen [31].

Bei sehr hohen Temperaturen von 0,8 bis 0,9 T, iiberwiegt das Nabarro-Herring-Kriechen, da
im Korninneren mehr Diffusionswege zur Verfiigung stehen. Liegen die Temperaturen etwas
niedriger, ist das Coble-Kriechen der dominante Mechanismus, da die Korngrenzdiffusion
energetisch giinstiger ist.

Fiir die Beschreibung der Kriechdehnrate kann eine lineare Abhingigkeit von der Spannung
angenommen werden. Die Korngrof3e spielt bei der Beschreibung eine grof3e Rolle. Fiir das
Nabarro-Herring-Kriechen ist der Zusammenhang zwischen Korngrofde und Dehnrate
quadratisch, wihrend beim Coble-Kriechen die Korngrol3enabhéngigkeit mit einem Exponenten
von 3 beschrieben wird [2, 29]:

. -2 _
Enn~dg 2-18

fo~dy > 2-19

2.3 Modelle zur Beschreibung des Werkstoffverhaltens

Ingenieurméifiges Ziel ist es, das Kriechverhalten mittels analytischer Beziehungen zu
beschreiben. Generell kann dafiir zwischen zwei Konzepten unterschieden werden.

Sogenannte  phdnomenologische  Kriechbeschreibungen  bilden das  beobachtete
Materialverhalten ab. Physikalische Grundlagen oder Mechanismen spielen hierbei eine
untergeordnete Rolle. Phanomenologische Kriechbeschreibungen sind meistens vergleichsweise
einfach gehalten und liefern in der Regel eine skalare Antwort unter Verwendung einer kleinen
Anzahl von Modellparametern. Die Dehnung wird in der Regel als Funktion von Temperatur,
Zeit und Spannung formuliert.

e =f(T,t,0) 2-20

Stand des Wissens und der Technik 17



Diese Art von Modellen finden in Finite-Elemente (FEM)-Programmen Anwendung, da sie im
technisch relevanten Bereich hinreichend gute FErgebnisse liefern bei gleichzeitig
iiberschaubarer Rechendauer aufgrund der vergleichsweise geringen Anzahl an Parametern.
Die Herangehensweise kann beschrieben werden als das Finden eines bestmdglichen Fits mit
einer minimalen Anzahl an Parametern.

Diesem Konzept gegeniiber steht das Konzept der konstitutiven Materialmodelle. Hier lautet
die Pramisse eine prédzise Beschreibung auf Grundlage physikalisch anerkannter
Wirkmechanismen zu finden. Die Beschreibung erfolgt typischerweise in tensorieller
Schreibweise. Konstitutive Beschreibungen bestehen in der Regel aus mehreren
Differentialgleichungen, auch Evolutionsgleichungen genannt. Die Anzahl der hierfiir
verwendeten Parameter ist im Vergleich zu den meisten phdnomenologischen Gleichungen
hoch und entsprechend auch der Aufwand fiir deren Identifikation. Die Rechenzeit in FEM-
Programmen ist bei der Verwendung von konstitutiven Modellen vergleichsweise hoch. Ein
Vorteil dieser Modelle liegt in ihrem Vermogen, auch Werkstoffschddigungen und wechselnde
Beanspruchungen hinreichend gut beschreiben zu konnen.

Im Folgenden werden einige bekannte und vielfach eingesetzte phédnomenologische
Kriechbeschreibungen vorgestellt.

2.3.1 Norton-Bailey-Kriechbeschreibung

Eine der einfachsten und bekanntesten Kriechgleichungen ist die Beschreibung nach Norton-
Bailey. Wie bereits in Abbildung 2-8 und in Formel 2-6 eingefiihrt, kann {iber den Nortonplot
ein Zusammenhang zwischen Dehnrate und Spannung gefunden werden.

Emin = A" 2-21

Bei der Beschreibung nach Norton-Bailey wird an die Norton-Beschreibung noch eine
Zeitfunktion multipliziert.

g =Ko t™ 2-22

Durch Logarithmieren kann diese Gleichung in eine Geradengleichung verwandelt werden. Mit
der Auftragung von der logarithmierten Dehnung iiber der logarithmierten Zeit konnen
Kurvenfamilien mit der Steigung m und der charakteristische Parameter In(K) + n-In(o)
dargestellt werden. Der charakteristische Parameter wird iiber linearer Regression bestimmt.

Auerdem kann die Norton-Bailey-Kriechbeschreibung analytisch von einer expliziten in eine
implizite Beschreibung iiberfiihrt werden.

& mT_l 2-23
g=m k0" (L)
éf:K’-gn-gfm’

Um eine Verfestigung zu erreichen, muss der Parameter m zwischen 0 und 1 liegen.

, m-—1 1 2-24
m szl—a <0
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Die einfache Transformation von der expliziten in die implizite Form ist ein Grund, weshalb die
Norton-Bailey-Kriechbeschreibung bereits vielfach in Finite-Elemente-Programmen implemen-
tiert ist. Zur Beschreibung von technisch relevanten Dehnungen ist diese Beschreibung oftmals
ausreichend, obwohl sie den tertidren Kriechbereich nicht mehr abdeckt.

2.3.2 Graham-Walles-Kriechbeschreibung

Die Graham-Walles-Kriechbeschreibung besteht prinzipiell aus einer Aufsummierung einzelner
Norton-Bailey-Gleichungen (Abbildung 2-11)

= ) K "™ e
J

Mit dieser Kriechbeschreibung kann auch der tertidre Kriechbereich abgedeckt werden, da
durch die Summierung zweier Geraden im Logarithmischen eine gekriimmte Kurve abgebildet
wird.
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Abbildung 2-11: Schematische Darstellung der Graham-Walles-Kriechbeschreibung als Summe

aus drei verschiedenen Norton-Bailey-Termen

Nachteil dieser Beschreibung ist, dass die Parameterbestimmung nicht mehr durch lineare
Regression moglich ist.

2.3.3 Hypothese der Zeitverfestigung und Hypothese der Dehnungsverfestigung

Die Hypothesen der Zeitverfestigung und Dehnungsverfestigung werden angewendet, um
allgemein das Kriechverhalten nach einem Lastwechsel oder bei verdnderlicher Last zu
beschreiben. Bei der Dehnungsverfestigungsregel ist die bisher akkumulierte Dehnung fiir den
weiteren Kurvenverlauf relevant, bei der Zeitverfestigungsregel die bisher verstrichene Zeit.

Wird zum Zeitpunkt t; ein Lastwechsel der mechanisch anliegenden Spannung o, auf die hohere
Spannung o durchgefiihrt, gibt es zwei hypothetische Ansidtze mit welcher Steigung der
Dehnungsverlauf anschlieffend weiter zunehmen wird (Abbildung 2-12). Im Fall der
Zeitverfestigung wird an den Dehnungsverlauf der Kriechkurve bei o: der theoretische
Dehnungsverlauf der Kriechkurve bei o2 ab dem Zeitpunkt t; angehingt.

Bei der Dehnungsverfestigung wird im Zeitpunkt t; der theoretische Dehnungsverlauf der
Kriechkurve bei o, ab der theoretischen Dehnung, die zum Zeitpunkt t; erreicht wurde,
angehangt.
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Abbildung 2-12: Schematische Darstellung zum Vergleich der Dehnungsverfestigungshypothese

mit der Zeitverfestigungshypothese nach [32]

Beim Vergleich der beiden Hypothesen mit experimentell ermittelten Ergebnissen ist
festzustellen, dass in den meisten Fillen eine bessere Ubereinstimmung mit der
Dehnungsverfestigungshypothese erzielt wird.

2.4 Kriechverhalten unter Temperaturwechsel-Beanspruchung

2.4.1 Zur Relevanz von Temperaturwechsel-Beanspruchungen

Bei der Betriebsweise von Industrie6fen oder Warmebehandlungsanlagen kommt es aus
verschiedenen Griinden zu Temperaturschwankungen. Diese konnen produktionsbedingt
(Batchbetrieb, Bandwechsel) oder anlagenbedingt (Befeuerung mit Brennern im Ein-/Aus-
Modus) sein.

Ein charakteristisches, in entsprechenden Anlagen verbautes Bauteil ist das Strahlheizrohr,
welches von innen mit einem Brenner beheizt wird und Warme iiber seine Mantelfldche in Form
von Strahlung und Konvektion in den Ofenraum abgibt. Die Warmebehandlung des zu
behandelnden Bauteils ist somit abseits der oxidierenden Atmosphére innerhalb des Rohrs
moglich.

Zwei beispielhafte Temperaturverldaufe an einem solchen Strahlheizrohr sind in Abbildung 2-13
gezeigt. Es konnen zwei Arten von Temperaturwechseln abstrahiert werden. Zum einen
entstehen durch die Betriebsweise der verwendeten Brenner, die in Ein-/Aus-Taktung
fungieren, hoherfrequente Zyklen in Dreiecksform ohne relevante Haltezeiten, Abbildung
2-13a. Bei Erreichen einer festgelegten Maximaltemperatur schaltet der Brenner ab, das
Stahlheizrohr kiihlt ab. Erreicht es dann eine festgelegte Minimaltemperatur oder auch nach
festgelegter Dauer wird der Brenner wieder eingeschaltet. Hierdurch entsteht der
charakteristische Temperaturverlauf.
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Niederfrequente Zyklen, welche sich durch einen groferen Temperaturhub und eine Art
Haltezeit auszeichnen, sind der Temperaturaufzeichnung in Abbildung 2-13b zu entnehmen.
Ursache hierfiir konnen Batch-Betrieb oder Bandwechsel sein.
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Abbildung 2-13: Beispielhafte Temperaturverldufe eines Strahlheizrohresl, (a)) schnelle Zyklen

verursacht durch Brenner-Ein-/Aus-Taktung, b) niederzyklische Temperatur-
wechsel mit groflem Temperaturhub (24 Stunden-Aufzeichnung) [33]

Wie aus den Aufzeichnungen erkennbar wird, unterliegt das Bauteil Strahlheizrohr wéhrend
seines taglichen Betriebs folglich zahlreichen Temperaturwechseln unterschiedlicher Art.

Waéhrend seines Einsatzes ist dieses Bauteil nur geringen mechanischen Lasten aufgrund seines
Eigengewichts ausgesetzt. Die dadurch hervorgerufenen Spannungen sind trotz ihrer niedrigen
Betrdge im eingesetzten Temperaturbereich fiir die Verformung relevant.

2.4.2 Kriechversuche unter Temperaturwechsel-Beanspruchung in der Literatur

In der Literatur finden sich einige Quellen, die sich mit dem Materialverhalten unter einer
solchen Temperaturwechsel-Beanspruchung befassen. In diesem Kapitel sollen einige der
bereits publizierten Ansétze vorgestellt werden.

Bocek [34] analysierte die Validitdt der berechneten Zeit, die mit der Lebensdaueranteilregel
bis zum Brechen der Proben unter nicht stationédrer Kriechbelastung ermittelt wurde, am Werk-
stoff Zircaloy. Es wurde festgestellt, dass die Verwendung der Lebensdaueranteilregel fiir den
untersuchten Werkstoff und den untersuchten Temperaturbereich von 600 °C bis 900 °C zuver-
lassige Werte liefert [34].

In dem von Closs veroffentlichten Beitrag wird das Kriechverhalten des Werkstoffs
X8CrNiMoVNb16-13 (1.4988) in Bezug auf konstante und wechselnde Temperaturen unter-
sucht [35]. Es wurden Untersuchungen im Spannungsbereich von 59 MPa bis 196 MPa und im
Temperaturbereich von 650°C bis 700°C durchgefithrt. Da die untersuchten
Temperaturdnderungsraten vergleichsweise niedrig gewdhlt wurden und die Haltezeiten
zwischen den Temperaturrampen lang waren, ist davon auszugehen, dass die sich bildenden
Thermospannungen aufgrund von Temperaturgradienten sehr klein bzw. vernachlassigbar
sind. Es wurden zwei Arten von Temperaturzyklen untersucht, zum einen rechteckige Tempera-
turprofile und zum anderen sdgezahnférmige Temperaturzyklen. Die Proben, welche mit dem
rechteckigen Temperaturprofil gepriift wurden, zeigten eine erhohte Kriechgeschwindigkeit.
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Bei hoheren Spannungen ist der Effekt starker ausgepréagt. Die experimentellen Ergebnisse bei
niedrigeren Spannungen konnen gut mit den mittels der von ihm entwickelten
Kriechbeschreibungen sowohl nach Dehnungs- als auch Zeitverfestigungsregel berechneten
Ergebnissen beschrieben werden. Die untersuchten sidgezahnférmigen Temperaturprofile
zeigten keinen Effekt auf die Kriechgeschwindigkeit. Als mogliche Ursache fiir die erhohte
Kriechgeschwindigkeit unter Temperaturwechsel-Beanspruchung wird das Ausscheidungs-
verhalten des Werkstoffs genannt. Durch die Vergroberung der vorhandenen Ausscheidungen
nimmt die Dichte ab im Vergleich zu Proben, welche keiner Temperaturwechsel-Belastung
unterlegen sind. Laut Closs kommt es aufgrund der unterschiedlichen Ausdehnungs-
koeffizienten zwischen Ausscheidungen und Matrixmaterial zu lokalen Thermospannungen.
Hierdurch erhoht sich wiederum die Leerstellenkonzentration, was wiederum zu einer Erho-
hung des Diffusionskoeffizienten fiihrt [35].

Eylon et al [36] untersuchten das Kriechverhalten von a-Eisen unter Temperaturwechsel-Bean-
spruchung. Der untersuchte Temperaturbereich lag zwischen 450°C und 550°C, der
Spannungsbereich zwischen 27,5 MPa und 42,2 MPa. Die Temperaturdnderungsrate lag mit
50 °C/s sehr hoch. Es zeigte sich, dass entsprechend schnelle Dreieck-Temperaturzyklen mit
geringen Temperaturhiiben zu langsameren Kriechgeschwindigkeiten fiihren, als isotherme
Versuche. Das Verhalten wurde auch fiir den Werkstoff Inconel 718 in einer weiteren Unter-
suchung nachgewiesen [36, 37].

In zwei weiteren Untersuchungen konnten bei Kriechversuchen unter Temperaturwechsel-
Beanspruchung erhohte Kriechdehnraten im Vergleich zu isothermen Vergleichsversuchen
festgestellt werden. Riege untersuchte das Kriechverhalten von Nickel und Nimonic 80A [38].
Die Untersuchungen folgern, dass eine lineare Schadensakkumulation zur Berechnung der zu
erwartenden Dehnung unter wechselnder Temperaturbeanspruchung keine validen Ergebnisse
liefert. Dieser Effekt tritt hier jedoch nur beim Werkstoff Nimonic 80A auf. Ursichlich hierfiir
sind, laut Riege, unterschiedliche thermische Ausdehnungskoeffizienten zwischen Ausschei-
dungen und Matrix. Hierdurch kommt es zu lokalen Spannungsiiberh6hungen und somit zu
vorzeitiger Schadigung. Diese Theorie steht in Einklang mit den Beobachtungen an reinem
Nickel, bei welchen der Effekt nicht auftrat.

Zu anderen Ergebnissen kamen Huff et al [39]. Sie sind der Auffassung, dass diese Ursache
nicht der alleinige Grund fiir die beschleunigte Kriechdehnung sein kann. In Untersuchungen
an den Werkstoffen Inconel 100 und Nimonic 105 wurde festgestellt, dass bei beiden Werk-
stoffen fiir Temperaturwechsel-Kriechversuche, die an Inconel 100 zwischen 650 °C und 900 °C
und an Nimonic 105 zwischen 600 °C und 850 °C zykliert wurden, héhere Kriechdehnungen
festzustellen sind, als in isothermen Vergleichsversuchen gemessen wurden. Die gemessene
Kriechdehnrate unter Temperaturwechsel-Belastung lag teilweise um den Faktor 5 hoher als
die isotherme Kriechrate.

Es wurde eine Spannungsabhéngigkeit des Effekts festgestellt, die jedoch keine einheitliche
Tendenz fiir beide Werkstoffe beschreibt. Mit zunehmender Spannung ist beim Gusswerkstoff
Inconel 100 eine Zunahme des Abstands zwischen den Kriechdehnraten der isothermen Ver-
suche und der anisothermen Versuche festzustellen. Bei der Schmiedelegierung Nimonic 105
zeigt sich der gegensatzliche Effekt, die Kriechdehnraten der beiden Kriechkurven (anisotherm
zu isotherm) ndhern sich mit zunehmender Spannung weiter an.
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Eine eindeutige Erkldrung oder eine Kriechbeschreibung fiir den beobachteten Effekt werden
in [39] nicht geliefert. Es werden mogliche Erklarungsansitze zu dem beobachteten Effekt
genannt. In einem ersten Ansatz wird eine Verlagerung des Gleichgewichts zwischen
Ausloschen und Neubilden von Versetzungen im stationdren Kriechbereich als Begriindung
angefiihrt. Ein mikrostruktureller Beleg dafiir konnte nicht erbracht werden. Es wird auf die
Theorie von Riege [38] eingegangen. Diese besagt, dass es aufgrund von Unterschieden in den
thermischen Ausdehnungskoeffizienten zwischen Matrix und Ausscheidungen zu Thermo-
spannungen innerhalb des Gefiiges kommt. Huff und Schonfelder erkldren jedoch, dass der
Einfluss der Thermospannung bei ihren Untersuchungen keine Rolle spielt und sie deshalb nicht
als alleiniger Grund gelten kann, eine lineare Schadensakkumulation ist deshalb nicht
zielfithrend. Laut Huff et al besteht weiterer Forschungsbedarf bei der Untersuchung metallur-
gischer Ursachen, bei der Erweiterung der Datenlage durch die Erweiterung auf weitere Werk-
stoffe und der VergroRerung des Parameterfelds. Aulserdem miissen mogliche Gesetzmaf3ig-
keiten gefunden werden [39].

Likhachev [40] untersuchte das Verhalten der Kriechgeschwindigkeit unter dem Einfluss von
Temperaturerhohungen oder -absenkungen. Es wird hierbei von einem ,Temperatur-
Nacheffekt“ (,,temperature aftereffect) gesprochen.

Der ,Effekt“ ist das Verhalten der Kriechdehnrate im Falle einer Temperaturdnderung nach
Erreichen des stationdren Kriechbereichs. Mit dem Erreichen des sekundiren Kriechbereichs
wird ein struktureller, stationdrer Ungleichgewichtszustand erreicht. Die Charakteristik der
entstandenen Struktur im Bereich des stationdren Kriechens ist eine Funktion der Spannung
und der Temperatur. Die Verdnderung eines der beiden Parameter bewirkt eine Umverteilung
der Strukturelemente. Nach der Umkehr der Anderung zuriick zur urspriinglichen Temperatur
oder Spannung stellt sich auch die Ausgangsstruktur wieder ein.

Weiterhin wird festgestellt, dass es Unterschiede zwischen Werkstoffen mit kubischer und nicht-
kubischer Struktur in Bezug auf diesen Temperatur-Nacheffekt gibt. In nicht-kubischen
Materialien kommt es aufgrund von Anisotropie im thermischen Ausdehnungskoeffizient zu
inneren thermischen Spannungen, die ebenfalls diesen Nacheffekt hervorrufen konnen. Hier
kommt es zu einem starken Kriechratenanstieg im Fall von Aufheizen und Abkiihlen der Probe.
Kubische Materialien hingegen zeigen einen positiven und negativen Temperatur-Nacheffekt,
je nachdem ob die Temperatur erhéht oder verringert wurde. Bei einer Temperaturerhohung
steigt die Kriechdehnung zunéchst starker an, bevor ein neuer stationdrer Kriechbereich erreicht
wird. Bei einer Temperaturabsenkung hingegen kommt es zu einer Verzogerung der
Kriechdehnung. Fiir eine charakteristische Zeit ist keine Kriechdehnung messbar, bis die
Dehnung anschlief3end wieder ansteigt. Als hauptsachlichen Grund fiir das Auftreten des Effekts
werden weitreichende Spannungsfelder (long range stress fields) genannt [40].

Auch Cormier beschéftigt sich in seinen Arbeiten mit dem anisothermen Kriechverhalten von
einkristallinen Nickel-Basis-Superlegierungen. Er bezieht das Kriechverhalten unter
Temperaturwechsel-Belastung auf Ausscheidungsvorgiange und Rafting der Mikrostruktur [41-
44]

Walser untersuchte in seiner Arbeit ebenfalls das Kriechverhalten unter Temperaturwechsel-
Beanspruchung eines ferritischen Stahlgusses und von reinem Aluminium. Er stellte eine
Uberschitzung der Lebensdauer bei der Berechnung anhand von isothermen Kriechversuchen
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fest. Ergebnis seiner Arbeit ist die Feststellung des Einflusses der Spannung auf das
Kriechverhalten unter anisothermen Bedingungen [45].

2.4.3 Konzept von Kaiser und El-Magd zur Beschreibung veranderlicher Belastungen

Der Grundgedanke von Likhachev [40] eines Temperatur-Nacheffekts wurde auch von Kaiser
und El Magd in einem Konzept zur Beschreibung der Kriechdehnung unter verdnderlichen
mechanischen oder thermischen Belastungen aufgegriffen [46]. Ausgangspunkt ist die
Abhéngigkeit der Kriechdehnrate von der effektiven Spannung oes [24].

& =f(0ers) = flo—07) 2-26

Wiéhrend des Primérkriechbereichs stellt sich durch die Zunahme der Versetzungsdichte und
das gleichzeitige Aufbauen einer Substruktur zunédchst eine zunehmende innere Riickspannung
ein, die bei Erreichen des Sekundirbereichs einen konstanten Wert erreicht [46]. Mit
zunehmender Temperatur sinkt der Wert der inneren Riickspannung o; [47].

Wiéhrend eines Last- oder Temperaturwechsels dndert sich auch die innere Riickspannung mit
der Zeit. Schematisch ist das Konzept in Abbildung 2-14 gezeigt.

a) b)

T; g, O-i T_, o, Gi

Abbildung 2-14: Konzept zur Anderung der inneren Riickspannung nach Last- oder
Temperaturdnderung nach (Kaiser und EI-Magd 1987), a) Spannungserhohung,
b) Temperaturerhohung, ¢) Spannungsabsenkung, d) Temperaturabsenkung

Nach dieser Theorie fiihrt jeder Wechsel der mechanischen Spannung o oder der Temperatur T
zu einer Anderung der inneren Riickspannung ;. Diese nihert sich anschlieRend einem neuen
Sattigungswert an. Durch die sich d&ndernde Differenz zwischen duf3erer Spannung und innerer
Riickspannung dndert sich auch die effektive Spannung o nach jedem Wechsel.
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Eine Spannungserh6éhung fithrt zu einer Erhohung der inneren Riickspannung (Abbildung
2-14a), wahrend eine Herabsetzung der Spannung eine Herabsetzung der inneren Riick-
spannung zur Folge hat (Abbildung 2-14c).

Umgekehrt verhilt sich die innere Riickspannung nach einer Temperaturdnderung. Bei einer
Temperaturerhohung sinkt sie mit der Zeit (Abbildung 2-14b) wund bei einer
Temperaturabsenkung steigt sie (Abbildung 2-14d).

Da die Dehnrate abhdngig von der effektiven Spannung ist und diese wiederum aus der
Differenz zwischen duflerer und innerer Spannung bestimmt wird, haben Spannungs- und
Temperaturwechsel folglich einen Einfluss auf die Kriechdehnrate.
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3 Zielsetzung und Losungsweg

Wiéahrend des Betriebs sind Bauteile haufig keinen isothermen Temperaturen, sondern
wechselnden thermischen Beanspruchungen ausgesetzt. Kriechversuche unter konstanter
mechanischer Last und wechselnden Temperaturen stellen demnach auch in Bezug auf die
Ubertragbarkeit auf Bauteile einen realistischen Belastungsfall dar und nehmen zunichst keine
Sonderstellung ein. Gerade im Kraftwerksbereich bei Dampfturbinen oder dhnlichem kommt es
zu zahlreichen Temperaturwechseln wéahrend des Betriebs.

Fiir einen in diesem Bereich eingesetzten Werkstoff, einen 2 %-Chrom-Stahl ist beispielhaft das
Kriechverhalten im isothermen und anisothermen Fall in Abbildung 3-1 gezeigt. Die isothermen
Kurven wurden bei 500 °C und 550 °C bei Lasten >100 MPa durchgefiihrt.

5 T I
€total —— 500 °C isotherm
(%) —— 550 °C isotherm

° 4+ c>100 MPa / 500/550 °C 12h/12h H

3 //

2 //

1 / /

/
0
0 2000 4000 6000 8000 t () 10000
Abbildung 3-1: Kriechversuche an einem 2 %-Chrom-Stahl, isotherme Kriechkurven bei 500 °C

(violette Kurve) und 550 °C (tiirkise Kurve) und ein Temperaturwechsel-Kriech-
versuch zwischen 500 °C und 550 °C (rote Kurve) [48]

Die beiden isothermen Kurven zeigen ein charakteristisches Verhalten. Die 500 °C-Kriechkurve
befindet sich noch im Sekundérkriechbereich, die Dehnrate nimmt noch ab, wihrend die
550 °C-Kriechkurve bereits den Tertidrkriechbereich erreicht hat. Die Kriechgeschwindigkeit hat
wieder zugenommen und die Probe steht kurz vor dem Bruch.

Ein Temperaturwechsel-Versuch zwischen den beiden Temperaturen 500 °C und 550 °C zeigt
ein zu erwartendes Verhalten. Die Kriechkurve verlduft zwischen den beiden isothermen Kriech-
kurven.

Zur Auslegung von Bauteilen wird entsprechend mit einer Dehnungsakkumulationsregel aus
den beiden isothermen Dehnungsverldaufen eine Berechnung der zu erwartenden anisothermen
Dehnung des Temperaturwechsel-Versuchs vorgenommen (Abbildung 3-2).
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Abbildung 3-2: Mittels Dehnungsakkumulation berechnete, zu erwartende Dehnung unter

Temperaturwechsel-Beanspruchung und tatsidchlich gemessene Dehnung

Es zeigt sich eine tendenziell richtige Ubereinstimmung zwischen berechneter und gemessener
Temperaturwechsel-Kriechkurve. Beide Kurven verlaufen zwischen den beiden isothermen
Kriechkurven bei Minimal- und Maximaltemperatur des Zyklus.

Dieses Verhalten lasst sich jedoch nicht auf das Verhalten der Werkstoffe im Einsatzbereich
metallischer Ofenkomponenten {ibertragen. Bei Untersuchungen zum Kriechverhalten unter
thermischen Wechselbelastungen, wie sie im Industrieofenbau auftreten, konnte wiederholt
eine kiirzere Lebensdauer der eingesetzten Komponenten festgestellt werden als die Bauteil-
auslegung auf Basis isothermer Versuche ergeben hatte.

Eine Untersuchung hierzu am fiir die Fertigung von Strahlheizrohren gebrauchlichen Werkstoff
2.4633 zeigt, dass die Verwendung der Dehnungsakkumulationsregel aus den beiden isother-
men Kriechdehnungen das Kriechverhalten unter Temperaturwechsel-Beanspruchung in
diesem Fall nicht zuverlassig abbilden kann.

Bei der Berechnung der Kriechdehnung unter anisothermen Bedingungen mit der Dehnungs-
anteilregel ergibt sich, wie im Beispiel vorher am 2%-Chromstahl, ein erwarteter Verlauf der
Kriechkurve zwischen den beiden isothermen Kriechkurven bei Maximal- und Minimaltempe-
ratur des Zyklus.

In Abbildung 3-3 ist dieser Dehnungsverlauf in der schwarzen Kurve gezeigt. Wie aus Abbildung
3-3 hervorgeht, liegt die im Experiment gemessene Dehnung (rote Kurve) jedoch weit oberhalb
der isothermen Kriechkurve bei Maximaltemperatur des untersuchten Zyklus.
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Abbildung 3-3: Berechnete und gemessene Dehnung eines Temperaturwechsel-Kriechversuchs
und isotherme Kriechversuche bei 900 °C und 1100 °C (nach [49])

Dieses Verhalten ist {iberraschend, da die Verwendung der Dehnungsakkumulation bei
Kriechversuchen mit Temperaturzyklen zur Darstellung betriebsnaher Zyklen in der Regel, wie
im Beispiel des im Kraftwerksbereich verwendeten 2%-Chromstahls, realitidtsnahe Ergebnisse
liefert.

Dem gegeniiber steht das beobachtete Verhalten, dass unter Temperaturwechsel-Beanspru-
chung im Fall von Industrieofenkomponenten eine hohere Kriechdehnung auftritt als im iso-
thermen Versuch bei Maximaltemperatur. Dies ist moglicherweise die Ursache fiir den
verfrithten Ausfall der Bauteile.

In der Literatur finden sich bisher nur wenige Untersuchungen zum anisothermen Kriech-
verhalten bei sehr hohen Temperaturen (circa 0,8 Tr) und niedrigen mechanischen Lasten an
entsprechenden Werkstoffen. Auch die Ursachen fiir das Auftreten einer beschleunigten Kriech-
dehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung wurden noch nicht systematisch unter-
sucht. Entsprechend existiert auch keine einheitliche Vorgehensweise zur Bewertung des
Verformungsverhaltens unter wechselnden thermischen Lasten im Hochtemperaturbereich.

Als Problemstellung wurde deshalb eben diese beschleunigte Kriechverformung unter
anisothermen Beanspruchungen bei konstanter mechanischer Last identifiziert. Thermische
Spannungen, wie sie beispielsweise bei dickwandigen Bauteilen mit Temperaturgradienten
auftreten, konnten in diesem Fall als Ursache ausgeschlossen werden. Darauf wird in Kapitel
6.1 genauer eingegangen.

Es ergeben sich folgende zentrale Zielsetzungen, deren Beantwortung zu einem verbesserten
Verstdndnis und einem modifizierten analytischen Ansatz zur Beschreibung des genannten
Effekts fithren sollen:

Systematischer Nachweis

Es fehlt bisher ein systematischer Nachweis des Effekts einer beschleunigten Kriechdehnung
aufgrund einer Temperaturwechsel-Beanspruchung. Dieser soll anhand von Versuchen fiir
verschiedene im Ofenbau gebrauchliche Werkstoffe erarbeitet werden. Zusatzlich soll der Para-
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meterraum, in welchem der Effekt auftritt, abgegrenzt werden. Hierzu werden vier unter-
schiedliche Werkstoffe im Temperaturbereich zwischen 900 °C und 1100 °C bei Spannungen
zwischen 2 MPa und 7,1 MPa untersucht.

AuBBerdem soll eine Einschitzung erfolgen, welche Parameter den Effekt der beschleunigten
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung qualitativ beeinflussen.

Hypothesen zur Ursache des Effekts

Die folgenden moglichen Mechanismen beziiglich der Ursache des Effekts der beschleunigtem
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung werden untersucht:

Thermisch induzierte Spannungen (Thermal Ratcheting)
Lokale Spannungsiiberh6hung im Gefiige
Oxidation

Mikrostrukturelle Vorgidnge bei anisothermer Beanspruchung

Mechanismenbasierte Modellbeschreibung

Auf den experimentellen Ergebnissen und der Ursachenuntersuchung aufbauend wird ein
mechanistisches Kriechmodell entwickelt, welches in der Lage ist, das beobachtete Verhalten
unter isothermer sowie anisothermer Beanspruchung wiederzugeben.

Zur Beschreibung des genannten Effekts stehen derzeit keine geschlossenen, modelltheore-
tischen Losungen zur Verfiigung. Neben dem besseren Verstdndnis moglicher mikrostruk-
tureller Ursachen und anderer Einflussgrof3en ist die Entwicklung einer modelltheoretischen
Losung zur Berechnung der Kriechdehnung bei Temperaturwechsel-Beanspruchung eine der
zentralen Zielsetzungen der Untersuchungen im Rahmen dieser Forschungsarbeit.
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4 \Werkstoffe

Im Rahmen dieser Arbeit wurden vier verschiedene Werkstoffe untersucht. Dabei handelt es
sich zum einen um die Nickel-Chrom-Eisen-Legierung 2.4633 (NiCr25FeAlY, Nicrofer 6025 HT,
Alloy 602 CA), eine Schmiedelegierung zum Einsatz in Hochtemperaturindustrie6fen oder
Wirmebehandlungsanlagen. Die zweite untersuchte Legierung ist die Gusslegierung 2.4879
(G-NiCr28W), auch eine Nickel-Chrom-Legierung mit Wolfram-Zusétzen, die ebenfalls im
Bereich des Industrieofenbaus Anwendung findet. Die Datenbasis fiir die Nickelgusslegierung
Centralloy 60 HT R und den austenitischen Stahl 1.4841 ist im Umfang etwas geringer als fiir
die anderen Legierungen.

Die Schmiedelegierung 2.4633 und der Stahl 1.4841 liegen im losungsgeglithten Zustand vor,
wahrend die beiden Schleuderguss-Werkstoffe im Gusszustand ohne Warmebehandlung vor-
liegen.

4.1 Nickel-Chrom-Eisen-Legierung 2.4633 (NiCr25FeAlY, Nicrofer 6025 HT, Alloy
602 CA)

Beim Werkstoff 2.4633, Handelsnamen Alloy 602 CA oder Nicrofer 6025 HT, handelt es sich um
eine Nickellegierung mit hohen Anteilen an Chrom und Eisen. Eine Auflistung der Legierungs-
zusammensetzung der vier im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Schmelzen ist in Tabelle 1
zu finden.

Tabelle 1: Legierungszusammensetzung der untersuchten Schmelzen des Werkstoffs 2.4633

2.4633; Priifzeichen: tLC

Element | C Cr Ni Mn Ti Cu Fe P Al Zr Y

Gew% | 0,17 |253 |R61,9|006 |0,14 [001 |97 |~001 229 |0,07 |0,09

2.4633; Priifzeichen: tLD

Element | C Cr Ni Mn Ti Cu Fe p Al Zr Y

Gew % 0,17 | 25,3 |R62,4 |0,06 |0,10 | 0,02 |93 0,01 2,30 | 0,08 | 0,05

2.4633; Priifzeichen: tKO !

Element | C Cr Ni Mn Ti Cu Fe p Al Zr Y

Gew % 0,18 | 25,3 |R61,8 | 0,07 |0,13 | <0,01 | 9,9 0,008 | 2,20 | 0,10 | 0,07

2.4633; Priifzeichen: tKN !

Element | C Cr Ni Mn Ti Cu Fe P Al Zr Y

Gew % 0,16 | 25,3 | R62,3 | 0,08 | 0,15 | 0,01 9,35 | 0,006 | 2,30 | 0,09 | 0,06

Daten aus [49]

Der hohe Chromgehalt von circa 25 Gew % fithrt in Kombination mit dem ebenfalls fiir
Nickellegierungen vergleichsweise hohen Kohlenstoffgehalt von 0,2 Gew % zur Bildung von
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primdr ausgeschiedenen Ma3Cs-Karbiden, welche fein verteilt im Gefiige vorliegen. Diese
Karbide sind auch bei Temperaturen von 1250 °C noch stabil und tragen somit neben der
Mischkristallverfestigung zur Festigkeit der Legierung bei. Dies ist der Grund fiir die guten
Hochtemperatureigenschaften der Legierung [50]. Die fein verteilten Karbide sind neben der
Ausscheidungshartung auch fiir eine stabile Korngrof3e bis zu hohen Temperaturen verant-
wortlich. Dadurch kann eine Grobkornbildung vermieden werden und die Legierung bleibt
duktil [51].

Der Aluminiumgehalt sorgt neben dem enthaltenen Chrom fiir die Bildung einer stabilen
Aluminiumoxid-Deckschicht, die auch bei Temperaturen oberhalb von 1000 °C nicht abdampft
[52]. Die Haftung dieser diinnen Oxidschichten wird durch das enthaltene Yttrium verstarkt.
So ist die Legierung auch bei sehr hohen Temperaturen noch ausreichend oxidationsbestandig.

Die Kombination aus sehr guter Hochtemperaturfestigkeit und guter Korrosionsbestdndigkeit
pradestiniert diesen Werkstoff fiir den Einsatz im Bereich thermischer Anlagen. Dadurch konnte
er nach und nach die austenitischen, warmfesten Edelstihle im Bereich Industrieofenbau
substituieren [53]. Bauteile wie Strahlheizrohre, Brenngehinge, Transportschienen oder Trans-
portrollen, Drehrohrofen, Muffeln oder &hnliches werden heutzutage vielfach aus 2.4633
gefertigt [54].

¥ o WAL

Likhtmiléroékopiéche A‘Ilvfr;ahm‘e‘; de-s“Gefiigesm von 2.4633 im Grl!md‘zustand; a)
Schmelze tLC, Atzmittel: V2A-Beize; b) Schmelze tLD, Atzmittel: V2A-Beize; c)
Schmelze tKO, Atzmittel: Adler(20)/Alkohol(80) [49]; d) Schmelze tKN,
Atzmittel: Adler(20)/Alkohol(80) [49]
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Das Gefilige der Legierung ist austenitisch ausgebildet. In Abbildung 4-1 ist jeweils der Grund-
zustand der vier in dieser Arbeit untersuchten Chargen in einer lichtmikroskopischen Aufnahme
dargestellt.

Das Gefiige jeder Charge zeigt gleichachsige Korner mit unterschiedlichen Durchmessern,
welche durch unterschiedliche Losungsgliihtemperaturen eingestellt werden kénnen [50]. Auf
die mittlere Korngrof3e jeder Charge wird im nichsten Absatz genauer eingegangen. Neben der
austenitischen Matrix sind Ausscheidungen in allen Aufnahmen erkennbar. Hierbei handelt es
sich grolitenteils um Karbide, die fein verteilt in den Kornern vorliegen. Diese bewegen sich in
Grofdenordnungen von 2 bis 10 um. Neben den Karbiden sind auch Nitride oder Karbonitride
in der Legierung enthalten, die jedoch nur sehr vereinzelt auftreten. Eine entsprechende
Aufnahme ist in Abbildung 4-2 dargestellt.
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Abbildung 4-2: Detailaufnahme des Grundzustands von 2.4633 (tLC) mit Kennzeichnung

verschiedener Ausscheidungsarten, geétzt mit V2A-Beize

Neben den Karbiden sind in allen Aufnahmen Poren oder Hohlrdume erkennbar. Die Ursache
hierfiir ist nicht final geklart. Es kann sich hierbei auch lediglich um Praparationsfehler handeln,
weil die harten Karbide dazu neigen, bei der Schlifferstellung herausgelost zu werden.

Die Korngrole der vier Chargen unterscheidet sich stark. Fiir jede Charge wurde sie nach der
Norm DIN EN ISO 643 [55] bestimmt. Anhand von funf unterschiedlichen Aufnahmen wurde
mit Hilfe des Linienschnittverfahrens die Korngrolde ermittelt.

Eine Ubersicht iiber die mittleren Korndurchmesser der vier untersuchten Chargen ist in Tabelle
2 gegeben.

Tabelle 2: Mittlere Korndurchmesser der verschiedenen Chargen des Werkstoffs 2.4633

2.4633 tLC tLD tKO [49] tKN [49]
Mittlerer Korndurchmesser
in um nach DIN EN ISO 62,5 (G=5) 44,2 (G=6) 85 (G=3-6) 33 (G=6-8)
643
Bei der Betrachtung der Gefiige im Grundzustand féllt auf, dass die Mikrostruktur recht
inhomogen ist. Die KorngroRe variiert stark. Es sind in allen Chargen sehr kleine und sehr gro3e
Korner zu entdecken. Die mittlere Korngrof3e dient als Orientierungswert. Dennoch kann das
Gefiige der Schmelze tKN als deutlich feinkérniger beschrieben werden als das Gefiige der
anderen drei Schmelzen. Bei der Schmelze tKO sind vergleichsweise haufig sehr gro3e Korner
von bis zu 500 um zu entdecken. Die Schmelzen tLC und tLD zeigen eine etwas homogenere
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Mikrostruktur als tKO, aber auch hier ist bei genauerer Betrachtung festzustellen, dass der
mittlere Korndurchmesser von tLD etwas kleiner ist als jener der Schmelze tL.C. Auf den Einfluss
der Korngrofde wird im Ergebnisteil noch genauer eingegangen.

4.2 Nickel-Chrom-Eisen-Gusslegierung 2.4879 (G-NiCr28W)

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Nickel-Chrom-Eisen-Legierung 2.4879 (G-NiCr28W)
untersucht. Hierbei handelt es sich im Unterschied zu 2.4633 um einen Gusswerkstoff, der im
Schleudergussverfahren zu dickwandigen Rohren verarbeitet wird.

Die Legierungszusammensetzung der untersuchten Schmelze ist in Tabelle 3 aufgelistet.

Tabelle 3: Legierungszusammensetzung der untersuchten Schmelze cMT des Werkstoffs 2.4879

2.4879; Charge: cMT

Element | Ni Cr Fe W C Mn Si Al Mo Nb

Gew % 47,61 | 28,76 | R15,9 | 4,53 0,5 1,3 1,27 0,023 | 0,016 | 0,006

Die Schmelze cMT wurde im Ausgangszustand lichtmikroskopisch untersucht. Die Proben-
entnahme erfolgte in Langsrichtung des Schleudergussrohrs (Abbildung 4-3).

Die Mikrostruktur der Nickel-Gusslegierung zeigt sich als austenitische Matrix mit primar
ausgeschiedenen Karbiden im innerdendritischen Raum bzw. auf den Dendritgrenzen. Laut [3]
handelt es sich zum einen um schwerere Wolfram-Karbide und zum anderen um leichtere
Chrom-Karbide.

Abbildung 4-3: Schematische Zeichnung des Schleudergussrohrs und der Entnahme der
Rohlinge fiir die Probenfertigung
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Abbildung 4-4: Lichtmikroskopische Aufnahme der Draufsicht auf entnommenen Gussrohling;
Atzung: V2A-Beize

Abbildung 4-5: Lichtmikroskopische =~ Aufnahme des Léngsschliffs des entnommenen
Gussrohlings; Atzung: V2A-Beize

In den Ubersichtsaufnahmen von Lings- und Querschliff ist kein deutlicher Unterschied bzw.
keine eindeutige Richtungsabhédngigkeit erkennbar (Abbildung 4-4, Abbildung 4-5). Die
KorngroRRe des Gussgefiiges liegt im Millimeterbereich. Die Korner zeigen eine lidngliche,
nadelartige Form in radialer Richtung des Ausgangsrohrs.

Weitere lichtmikroskopische Aufnahmen der untersuchten Schmelze cMT im Ausgangszustand
in hoheren Auflosungen sind in Abbildung 4-6 gezeigt.
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Abbildung 4-6: Lichtmikroskopische Aufnahmen des Gefiiges von 2.4879 (cMT) im
Grundzustand; a) und b) Gefiigeilibersichtsaufnahmen ungeétzt, c), d) und e)
Gefiigeaufnahmen nach Atzung mit V2A-Beize. f) Detailaufnahme der
interdendritisch ausgeschiedenen Karbide, Atzung V2A-Beize

4.3 \Weitere Werkstoffe

Neben den beiden genannten Werkstoffen wurden ausgewahlte Untersuchungen an der Nickel-
gusslegierung Centralloy 60 HT R und dem austenitischen Stahl 1.4841 durchgefiihrt. Das

Werkstoffe 35



weniger umfangreiche Versuchsprogramm an diesen Werkstoffen diente der Absicherung der
an den zuvor genannten Werkstoffen gewonnenen Erkenntnisse.

4.3.1 Nickel-Chrom-Gusslegierung Centralloy 60 HT R (G-NiCr25Al4)

Bei der Nickel-Chrom-Eisenlegierung Centralloy 60 HT R handelt es sich ebenfalls um eine
Gusslegierung, die im Bereich des Ofenbaus Einsatz findet.

Die Legierung enthélt neben den drei Hauptelementen Nickel, Chrom und Eisen noch Zuséatze
von Aluminium, Wolfram und Niob. Eine typische Zusammensetzung ist in Tabelle 4 aufgelistet.

Tabelle 4: Typische Legierungszusammensetzung des Werkstoffs Centralloy 60 HT R

Centralloy 60 HT R; Charge: cMS; (typische Zusammensetzung, im Einzelfall leichte Abweichung méglich) [6]

Element | Ni Cr Fe A C Al Nb

Gew % | Rest 24-30 <10 <5 0,3-0,6 3-5 0,4-1

Die Zusammensetzung der vorliegenden Schmelze cMS kann nicht genau angegeben werden,
da hier Herstellerangaben fehlen.

Die Mikrostruktur im Ausgangszustand setzt sich zusammen aus einer austenitischen Ni-Cr-Fe-
Matrix und primar, interdendritisch ausgeschiedenen M;Cs- bzw. MC-Karbiden. Laut Hersteller
[6] konnen im Dendriteninneren sehr feine y* Ausscheidungen (NisAl) detektiert werden. Diese
losen sich aber bei Einsatztemperatur (900 bis 1100 °C) auf.

Centralloy 60 HT R gehort zu den Aluminium-Oxid-Bildnern, dadurch kann die Legierung sehr
gut in oxidierenden und aufkohlenden Atmosphéaren eingesetzt werden [6].

In Abbildung 4-7 sind lichtmikroskopische Aufnahmen des Ausgangszustands gezeigt. Das grob-
kornige Gussgefiige ist auch hier gut erkennbar. In Abbildung 4-7a ist auf der Innenseite die
grobe Gusshaut mit Poren und kleinen Kornern erkennbar. Nach aufden hin wird das Gefiige
einheitlicher und grobkorniger. Auch hier liegt die Korngrof3e im Millimeterbereich und es kann
eine nadelige Kornstruktur vom Rohrinneren nach aufen festgestellt werden. In Abbildung 4-7b
bis d sind die dendritische Struktur und die ausgeschiedenen Karbide erkennbar.
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Abbildung 4-7: Lichtmikrosopiche Aufnahmen des Ausgangszustands der Legierung cMS;

a) Ubersichtsaufnahme b), ¢) und d) Detailaufnahmen des dendritischen
Gefiiges mit enthaltenen Karbiden und Nitriden, Atzmittel: V2A-Beize

4.3.2 Chrom-Nickel-Stahl-Werkstoff 1.4841

Auch der vierte untersuchte Werkstoff, der Chrom-Nickel Stahl 1.4841 findet Anwendung im
Bereich des Ofenbaus, aber auch in der chemischen Industrie oder im Maschinenbau.

Die genaue Legierungszusammensetzung der untersuchten Schmelze eLC ist in Tabelle 5
aufgelistet.
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Tabelle 5: Legierungszusammensetzung der untersuchten Schmelze eL.C des Werkstoffs 1.4841

1.4841; Charge: eLC

Element | Ni Cr Fe C Mn Si Mo Cu Co

Gew % 20,45 | 24,13 |R50,9 |0,027 |1,65 2,31 0,16 0,21 0,12

Auch von diesem Werkstoff wurden Schliffe im Ausgangszustand angefertigt und lichtmikros-
kopisch untersucht. Entsprechende Aufnahmen sind in Abbildung 4-9 gezeigt. Es handelt sich
um einen austenitischen Stahl mit entsprechend kubisch flachenzentriertem (kfz) Gitter.
Typisch fiir diesen Gittertyp ist in den lichtmikroskopischen Aufnahmen Zwillingsbildung
erkennbar. Durch die vergleichsweise hohe Anzahl an Gleitebenen im kfz-Gitter und die
dadurch begiinstigte kaltplastische Verformung, aber auch durch thermische Rekristallisation
konnen Zwillinge im Korn entstehen. Dabei handelt es sich um eine Verkippung des Gitters. Die
Orientierung des Kristalls innerhalb eines Korns kann entlang der Zwillingsgrenze gespiegelt
werden. Die gerade Form innerhalb der Korner spricht fiir kohdrente Zwillingsbildung [56].

Auffallig an der vorliegenden Schmelze in Form von Stangenabschnitten ist die variierende
Korngrofle. Im &ufleren Bereich ist eine vergleichsweise grobe Kornstruktur erkennbar,
wahrend zum Stangeninneren hin ein sehr viel feineres Gefiige vorliegt. Da der Durchmesser
der Rundrohlinge 20 mm betrug, der Priifbereich der daraus gefertigten Proben jedoch nur
8,4 mm im Querschnitt hat und die Proben mittig entnommen wurden, kann davon ausge-
gangen werden, dass in diesem Bereich ein einheitliches, feinkorniges Gefiige vorliegt.

Abbildung 4-8: Lichtmikroskopische Aufnahmen des Ausgangszustands der Schmelze eLC;
Ubersichtsaufnahme des Rohlingsquerschnitts
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Abbildung 4-9: Lichtmikroskopische Aufnahmen des Ausgangszustands der Schmelze eLC;
a) - f) Detailaufnahmen des Gefiiges; Atzmittel: V2A-Beize

Aufgrund der ausgepréagten Zwillingsbildung ist eine eindeutige Korngréenbestimmung nicht
moglich. Zusétzlich liegt ein groer Unterschied zwischen Randbereich und Stangeninneren
vor.

Bei den in Tabelle 6 angegebenen Werten handelt es sich demnach um Schétzwerte, die mit
Hilfe einer Vergleichsvorlage bestimmt wurden, die iiber einen Messeinschub am Mikroskop
iiber das Gefiigebild gelegt wurde.
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Tabelle 6: Mittlerer Korndurchmesser der Charge eLC des Werkstoffs 1.4841

1.4841

elL.C

in um

Mittlerer Korndurchmesser

Rand: 250 (G=1)
Inneres: 62,5 (G=5)

4.4 Warmzugversuche zur Einordnung der Schmelze

An allen untersuchten Schmelzen wurde zur Einordnung in das jeweilige

Werkstoffs je ein Warmzugversuch bei 900 °C und bei 1100 °C durchgefiihrt.

Die Ergebnisse sind in Tabelle 7 aufgelistet.

Streuband des

Tabelle 7: Ubersicht iiber alle durchgefiihrten Warmzugversuche

Werkstoff Temperatur (°C) | Bezeichnung | Rpo20 (MPa) E-Modul (GPa)
2.4633 900 tLC9z1 103 130,7
2.4633 1100 tLC11z1 35 101,3
2.4633 900 tLD9z1 151,1
2.4633 1100 tLD11z1 27 93,2
2.4879 900 cMT9z1 108 102,6
2.4879 1000 cMT1z1 70 100,7
2.4879 1100 cMT11z1 46 102,3
1.4841 900 elL.C9z1 94 100,9
1.4841 1100 elL.C11z1 18 79,7
Centralloy 60 HT R 900 cMS9z5 320 115,4
Centralloy 60 HT R 1100 cMS11z4 30 91,6

Um die untersuchten Werkstoffe und Schmelzen in ihren Festigkeitseigenschaften vergleichen
zu konnen, sind zunichst die Fliefkurven der vier Schmelzen bei 900 °C und bei 1100 °C
einander gegeniibergestellt.
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Abbildung 4-10:
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——2.4879 (cMT)
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— 2.4633 (iLC)

— 2.4633 (iLD)

—— 1.4841 (eLC)

0
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FlieBkurven der untersuchten Schmelzen bei a) 900 °C und b) bei 1100 °C

Bei 900 °C zeigen die Fliel3kurven der beiden Gusswerkstoffe die hochsten Zugfestigkeiten R,
wobei der Werkstoff Centralloy 60 HT R mit knapp 375 MPa die Werte der anderen Werkstoffe
weit iibertrifft. Diese zeichnen sich jedoch mit erheblich hoheren Bruchdehnungen von 30-60 %
im Vergleich zum Werkstoff Centralloy 60 HT R (circa 12 %) aus.
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Bei 1100 °C zeigt der Gusswerkstoff 2.4879 die hochste Festigkeit mit knapp 70 MPa, der Stahl
1.4841 liegt mit einer Festigkeit von circa 30 MPa am niedrigsten, zeigt aber die hochsten
Verformungskennwerte mit einer Dehnung von >80 %. Die Dehnung der iibrigen Werkstoffe
liegt im Bereich zwischen 40 % und 60 %.

Zur Einordnung der jeweils vorliegenden Schmelze in das Streuband des Werkstoffs wurden
charakteristische Grof3en wie die Streckgrenze Ry, 020, die Zugfestigkeit Ry, die Bruchdehnung
A, und die Brucheinschniirung Z, aus verschiedenen Literaturquellen iiber der Temperatur
aufgetragen und mit den vorliegenden Werten verglichen[6, 57-60].
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Abbildung 4-11: Einordnung der Materialkennwerte der vorliegenden Schmelzen des Werkstoffs

2.4633 in das vorliegende Streuband des Werkstoffs; a) Streckgrenze Ry 0,29, b)
Zugfestigkeit R, ¢) Bruchdehnung Ay, d) Brucheinschniirung Z, [57]

Fiir den Werkstoff 2.4633 kann anhand der Diagramme festgestellt werden, dass die
vorliegenden untersuchten Schmelzen sich im Temperaturbereich der Experimente gut in das
vorhandene Werkstoffstreuband einfiigen. Die Ergebnisse der nachfolgenden Untersuchungen
konnen daher als fiir den Werkstoff reprasentativ angesehen werden.
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Auch fiir die Schmelzen der weiteren untersuchten Werkstoffe wurden Herstellerangaben oder

andere Literaturangaben fiir einen Schmelzenvergleich herangezogen. Die Ergebnisse hierzu
sind in Anhang A zu finden.

Alle untersuchten Werkstoff-Chargen zeigen zu Literatur- oder Herstellerangaben
vergleichbare Werkstoffkennwerte. Die vorliegenden Chargen kénnen demnach als

exemplarisch fiir die jeweilige Werkstoffsorte in Bezug auf Festigkeitseigenschaften im
genannten Temperaturbereich angesehen werden.
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5 Nachweis, Einflussparameter und phanomenologische Beschreibung

Wihrend isotherme Kriechversuche fiir die grundlegende Werkstoffcharakterisierung unter
Laborbedingungen geeignet sind, stellen anisotherme Versuche das Bindeglied zu den realen
Anwendungsbedingungen in Bauteilen dar, bei denen konstante Temperaturen eher die Aus-
nahme sind.

Im Folgenden werden zunéchst die durchgefiihrten isothermen Kriechversuche vorgestellt und
im Anschluss anhand von anisothermen Kriechversuchen der festgestellte Effekt der beschleu-
nigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Belastung genauer analysiert und untersucht
und sein Auftreten ein- bzw. abgegrenzt gegen das zu erwartende Kriechverhalten im aniso-
thermen Fall.

5.1 Isotherme Datenbasis

Isotherme Kriechversuche dienen der Ermittlung zeitabhédngiger Verformungskennwerte in
Abhéangigkeit der jeweiligen Spannung und Temperatur.

Bei gleichen thermischen und mechanischen Lasten konnen isotherme Kriechversuche mit
anderen untersuchten Schmelzen verglichen und so in das Streuband des Werkstoffs einge-
ordnet werden. Das stellt sicher, dass die vorliegende Charge représentativ fiir die jeweilige
Werkstoffklasse ist.

Zur Vergleichbarkeit mit den im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Temperaturwechsel-
Kriechversuchen wurden isotherme Kriechversuche bei den selben thermischen und mechani-
schen Lasten gefahren. Diese Versuche sind wichtig, um eventuelle Unterschiede in der Kriech-
antwort des Werkstoffs unter Temperaturwechsel-Belastung zu erkennen und den Einfluss von
bestimmten Parametern (wie beispielsweise der Korngré3e) einschétzen zu kénnen. Aulderdem
sind sie Grundlage fiir die meisten ingenieurméaf3igen Auslegungen.

Anhand der isothermen Kriechversuche wird die Eignung der vorgestellten Werkstoffe fiir den
entsprechenden Anwendungsbereich, bzw. die gegebenen Bedingungen (sehr hohe
Temperaturen und niedrige mechanische Lasten) deutlich. Die im Ofenbau aufgebrachten
mechanischen Spannungen sind in der Regel sehr gering. Die betrachteten Bauteile unterliegen
oftmals nur ihrem FEigengewicht. Dafiir miissen die Komponenten vergleichsweise hohen
Temperaturen (~0,8 Tr) standhalten.

Eine Ubersicht iiber die durchgefiihrten isothermen Kriechversuche ist in Tabelle 8 aufgelistet.

Tabelle 8: Auflistung durchgefiihrter isothermer Kriechversuche mit den jeweiligen
Versuchsparametern

Schmelze Spannung T Probenbezeichnung
in [MPa] in [°C]
tLC 2 900 tLC9z2
tLC 2 1100 tLC1.1z4
tLD 7,1 1100 tLD1.1za31
tLD 4,6 1100 tLD1.1za20
tLD 2 1100 tLD1.1za28
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tLD 4,6 1050 tLD1.1za29
tLD 4,6 1000 tLD1.1za34
tKN 4,6 1100 tKN1.1za7
tKN 2 1100 tKN1.1za8
cMT 2 900 cMT9z2
cMT 2 1000 cMT1z2
cMT 2 1100 cMT1.1z2
el.C 2 900 el.C9z2
el.C 2 1100 eLC11z2
el.C 4,6 1100 eLCl.1zab
cMS 2 900 cMS9z2
cMS 2 1100 cMS1.1z6
cMS 7,1 1100 cMS1.1z9

Die Versuche, die Gegenstand der vorliegenden Arbeit sind, wurden entsprechend der Norm
DIN EN ISO 204 [61] in Einzelpriifmaschinen mit kontinuierlicher Dehnungsmessung durchge-
fiihrt (Abbildung 5-1a).
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Abbildung 5-1: a) Schematische Darstellung Direkthdangevorrichtung nach [62, 63] b) Standard-
Probentyp 1

Extensometer

Belastungs-
gewicht

Gewichteteller

Die Dehnungsmessung erfolgt iiber axiale Extensometer, die mit Hilfe von Messschalen und
Messklotzen an den Messschneiden der Probe (Abbildung 5-1b) angebracht sind und tiber
keramische Extensometerstangen die Verldngerung der Probe unterhalb des Ofens an induktive
Weggeber weitergeben.

Die Temperatur an der Probe wird iiber drei Thermoelemente vom Typ S (Pt-PtRh) gemessen.
Ein Thermoelement wird dafiir in der Mitte der Probe und je ein weiteres Thermoelement an
den Muffen oberhalb und unterhalb der Probe angebunden. In Verbindung mit dem 3-Zonen-
Konvektionsofen kann so eine gleichméllige Temperaturverteilung {iber die gesamte Proben-
lange sichergestellt werden.

In Abbildung 5-2a ist der Versuchsaufbau beispielhaft gezeigt. Rechts in Abbildung 5-2b ist eine
Detailaufnahme der eingebauten Probe mit angeschraubten Messklotzen und eingesetzten
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keramischen Axialextensometern zu sehen. Auch die angebundenen Thermoelemente sind
deutlich erkennbar.

Ofen

Thermoelemente

Probe
Messklotze

Keramische
Axialextensometer

Hitzeschutzschild

Induktive
Wegaufnehmer

Gewichteteller

Abbildung 5-2: Beispielhafte Aufnahme eines Direkthidngeversuchs, a) Ubersichtsaufnahme
Probeneinbau, b) Detailaufnahme Probe mit Messklotzen, keramischen Axial-
extensometern und drei angebundenen Thermoelementen, c¢) Detailaufnahme
Direkthdngevorrichtung aufgesetzt, Gewichteteller mit Gewichten

In Abbildung 5-2c ist eine Detailaufnahme des aufgesetzten Gewichtetellers mit aufgelegten
Gewichten zu sehen. Zur Lastaufbringung wird die Spindel, auf welcher der Teller hier noch
aufsitzt, abgesenkt, so dass die Gewichte frei hdngen.

Die Auftragung der isothermen Kriechkurven der Schmelze tLC des Werkstoffs 2.4633 bei
Minimal- und Maximaltemperatur der meisten niederzyklischen Versuche (900 °C und 1100 °C)
(Abbildung 5-3) zeigt die Eignung des Werkstoffs fiir den Einsatz unter den genannten
Bedingungen.

2.4633 - Schmelze tLC

o —0O-— 900 °C isotherm
(%) 1|—0— 1100 °C isotherm

&

0.1
/O/
00 o
0.01 ; ; et ;
0.1 1 10 100 () 1000
Abbildung 5-3: Isotherme Kriechkurven der Schmelze tLC des Werkstoffs 2.4633 bei

unterschiedlichen Temperaturen
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Die Kriechkurve des 1100 °C-Versuchs zeigt nach circa 2100 Stunden eine Kriechdehnung von
ungefahr 0,35 %. Bei der 900 °C-Probe ist hingegen fast kein Dehnungszuwachs messbar.
Kleinere Schwankungen liegen in der Groflenordnung der Messunsicherheit von 0,01 % und
haben keine systematische Ursache.

Die Eignung des Werkstoffs fiir die genannte Anwendungsklasse wird auch in einer Darstellung
der beiden Versuche in einem 0,2 %-Zeitdehngrenz-Diagramm deutlich (Abbildung 5-4). Hier
wurden Isothermen aus bereits vorhandenen Daten fiir den Werkstoff 2.4633 berechnet und
die beiden Versuche eingetragen. Der 1100 °C-Versuch zeigt eine gute Ubereinstimmung mit
der berechneten Dehngrenzkurve. Die 900 °C-Isotherme liegt bei 2 MPa bei sehr hohen Zeiten.
Da der 900 °C-Kriechversuch aber bereits nach 1347 Stunden ausgebaut wurde und zu diesem
Zeitpunkt noch keine 0,2 % Dehnung erreicht wurden, ist der Messpunkt mit einem Pfeil ver-
sehen.

—— 800 °C
—— 900 °C
100 ——1000 °C
—— 1100 °C
—— 1200 °C
% 900°C/2MPa
A 1100°C/2 MPa

(MPa)

10+

0.2%-Isotherme
Schmelze tLC Emax=0-013%

1 10 100 1000 10000
ty.00, (D)

1

Abbildung 5-4: Berechnete 0,2 %-Dehngrenzen mit Messpunkten der Schmelze tLC fiir den
isothermen 900 °C- und 1100 °C-Kriechversuch

Auch fiir die Schmelze tLD mit der kleineren Korngrol3e wurden isotherme Kriechversuche bei
1100 °C, 1050 °C und 1000 °C durchgefiihrt (Abbildung 5-5a). Die aufgebrachte mechanische
Spannung liegt hier mit 4,6 MPa etwas hoher. Entsprechend sind auch hohere Dehnungen
messbar. Dieses Verhalten zeigt auch der Gusswerkstoff 2.4879 (Abbildung 5-5b).
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Abbildung 5-5: Vergleich isothermer Kriechkurven bei unterschiedlichen Temperaturen a) fiir

die Schmelze tLD des Werkstoffs 2.4633 und b) die Schmelze c¢cMT des
Werkstoffs 2.4879

46



In Abbildung 5-6 zeigt sich der Einfluss der unterschiedlichen Spannungen in einer Staffelung
der Kriechkurven fiir die beiden Werkstoffe 2.4633 und Centralloy 60 HT R.
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Vergleich isothermer Kriechkurven bei unterschiedlichen Spannungen a) fiir die
Schmelze tLD des Werkstoffs 2.4633 und b) die Schmelze cMS des Werkstoffs

Centralloy 60 HT R

Auch der Werkstoff 1.4841 zeigt im isothermen Fall das erwartete Materialverhalten unter
Kriechbeanspruchung. Mit zunehmender Temperatur und zunehmender Spannung steigt die

gemessene Kriechdehnung (Abbildung 5-7).

Abbildung 5-6:

&f
°/ T T
(1 (°))_J1.4841 - Schmelze eLC| )
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—A—T=900 °C, 6=2 MPa o o
1 ——
0.1
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0.1 1

Vergleich isothermer Kriechversuche des Werkstoffs 1.4841 bei unterschied-

Abbildung 5-7:
lichen Spannungen und Temperaturen

Bei gleicher mechanischer Spannung und Temperatur zeigen die isothermen Kriechversuche
unterschiedlicher Schmelzen bei kleineren KorngréBen hohere Kriechdehnungen (Abbildung

5-8).
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Abbildung 5-8: Vergleich isothermer Kriechkurven des Werkstoffs 2.4633 an unterschiedlichen

Schmelzen, bzw. unterschiedlichen Korngrofsen

Anhand der isothermen Kriechversuche kénnen festigkeitsspezifische Kennwerte er-
mittelt werden, welche fiir die Auslegung von Bauteilen unter thermischer und mecha-
nischer Last benotigt werden. Im Fall dieser Arbeit dienen sie aufserdem der Vergleich-
barkeit mit den folgenden anisothermen Kriechversuchen. Die Versuche zeigen
bekannte Tendenzen im Kriechverhalten, mit zunehmender Temperatur und mecha-
nischer Spannung kann eine hohere Kriechdehnung festgestellt werden. Auch der
vielfach beobachtete Zusammenhang zwischen einer zunehmenden Kriechdehnung bei
abnehmender Korngréfse kann beobachtet werden.

5.2 Nachweis des Effekts

Der Vergleich von isothermen Kriechkurven bei 900 °C und 1100 °C mit einer Kriechkurve einer
zwischen diesen Temperaturen zyklierten Probe zeigt ein {iberraschendes Werkstoffverhalten
(Abbildung 5-9).

Etotal

(%) 2.4633 - Schmelze tLC| ‘ ‘
b ‘

2] : 900 oco; isptherm ‘mHHmH‘MH‘H”
1100 °C isotherm WHHWHH\HM

—— TW-Versuch 900 °C / 1100°C 1.5 h/1.5 h

i

1 HHHWHHHHHHH

0 200 400 600 {(ny 800

Abbildung 5-9: Kriechversuche an der Nickel-Chrom-Eisenlegierung 2.4633, isotherme Kriech-
kurven bei 900 °C und 1100 °C und ein Temperaturwechsel-Kriechversuch zwi-
schen 900 °C und 1100 °C
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Entgegen den Erwartungen liegt die Kriechkurve des Versuchs mit Temperaturwechsel-
Beanspruchung weit oberhalb der isothermen Kriechkurve bei Maximaltemperatur des
verwendeten Zyklus und nicht zwischen den beiden isothermen Kriechverldufen. Dieses
Kriechverhalten war bisher wenig bekannt und ist zundchst auch nicht direkt erklérbar. Eine
Auslegung von Bauteilen nach Dehnungsverfestigungsregel ist demnach nicht geeignet,
beziehungsweise fiihrt zu stark nicht konservativen Ergebnissen. Betriebsdahnliche Belastungen,
wie sie Bauteile im Industrieofenbereich erfahren, konnen folglich nicht mit den bisher
vorhandenen Berechnungsmethoden erfasst werden.

Dieser Effekt soll im Folgenden weiter untersucht und analysiert werden. Die Durchfiihrung
von anisothermen Kriechversuchen stellt demnach den Kern der im Rahmen dieser Forschungs-
arbeit durchgefiihrten Experimente dar.

Zyklusarten

Aus vorliegenden Temperaturverldufen an Strahlheizrohren wurden abstrahierte Zyklusformen
zur vereinfachten Abbildung der Zyklen am Bauteil entwickelt. Bei den anisothermen Kriech-
versuchen wird entsprechend unterschieden in niederzyklische Versuche mit Haltephasen und
hoherzyklische Versuche ohne Haltephasen. In Abbildung 5-10 ist schematisch der
Temperaturverlauf fiir beide Zyklusarten dargestellt. Die mechanische Spannung wird in beiden
Zyklusformen konstant gehalten.

a) b)
T " T
Halte _:
Tmax Tmax B ,‘\ < p
| ! \ AR AT
B Trin \I*-—-—II —
i ! = tzykius
| P tRampe | :_
og.const T o const
t t
Abbildung 5-10: Schema Zyklusarten, a) niederzyklisch mit Haltezeiten, b) héherzyklisch mit
Dreieckszyklus

Die niederzyklischen Versuche werden durch die zuvor genannten Haltezeiten tuae bei
Minimal- und Maximaltemperatur ausgezeichnet. Die Aufheiz- bzw. Abkiihlgeschwindigkeit T
ergibt sich aus dem Temperaturhub AT zwischen Minimal- und Maximaltemperatur und der
dafiir benoétigten Zeit trampe.

Bei den hoherzyklischen Versuchen sind keine Haltezeiten in den Zyklen enthalten. Die Zyklus-
dauer addiert sich aus der Dauer fiir das Aufheizen auf Maximaltemperatur und das Abkiihlen
auf Minimaltemperatur.

Niederzyklische Versuche

Fiir die niederzyklischen Versuche wurde der gleiche Versuchsaufbau wie fiir die isothermen
Versuche mit Probenerwdrmung im Konvektionsofen eingesetzt.
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Es wurden verschiedene Temperaturwechsel-Kriechversuche durchgefiihrt. Diese unterschei-
den sich in den Parametern Spannung o, Maximaltemperatur Tnax, Temperaturhub AT, Tempe-
raturinderungsrate T sowie den jeweiligen Haltezeiten.

Neben den Versuchsparametern wurden auch weitere Einflussgrofsen wie die Charge und somit
die Korngrolde oder die Geometrie bzw. der Durchmesser der Proben variiert.

Die Versuche wurden bis zum Erreichen einer bestimmten Dehnung oder einer bestimmten
Laufzeit gefahren und anschliel3end gestoppt und ausgebaut. Nach dem Probenausbau wurde
eine Endvermessung vorgenommen.

Hoherzyklische Versuche

Im Vergleich zu den isothermen und niederzyklischen Temperaturwechsel-Kriechversuchen
wurde fiir die Probenerwdrmung eine Induktionsheizung verwendet. Hiermit konnen die
hoheren Temperaturdnderungsraten realisiert werden, weil die Konvektionsofen hierfiir
thermisch zu trage sind. In Abbildung 5-11 ist der Aufbau dieser Priifmaschinenart gezeigt.

Auch hier wurden zur Dehnungsmessung Axialextensometer verwendet. In diesem Versuchs-
aufbau liegen die Spannteile jedoch innerhalb des Induktors, weshalb hier das gesamte Mess-
gestdnge aus keramischem Material gefertigt wurde.

a)

Kiithlung
uRiuag Messklotze
Thermoelement Spule
Spule Probe
Aulienschwingkreis
Keramisches
Messgestange Axialexten-
someter
Induktive
Wegaufnehmer
| Gewichteteller
Abbildung 5-11: Aufnahme der Direkthingevorrichtung mit Induktionsheizung, a) Ubersichtsauf-

nahme Probeneinbau, b) Detailaufnahme Probe mit Messklotzen, keramischen
Axialextensometern und angebundenem Thermoelement im Induktor

Zur Einstellung einer homogenen Temperaturverteilung {iber die Probenldnge wurde diese mit
einem Thermolack mit definiertem, konstantem Emissionsgrad lackiert. Die Temperaturvertei-
lung wurde mit Hilfe einer Wéarmebildkamera moglichst gleichmaRig eingestellt. Nach ISO
Norm 12111 sind unter dynamischen Bedingungen in axialer Richtung Temperaturabwiechun-
gen von =2 % AT oder =10 °C zulassig, in radialer Richtung von +1 % AT oder =5 °C [64]. Zur
Temperaturregelung wurde ein Thermoelement in der Priifzone angebunden.

50



Eine Aufnahme eines laufenden Versuchs ist in Abbildung 5-12 gezeigt.
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Abbildung 5-12: Aufbau des Versuchsstands fiir hoherzyklische Versuche mit Warmebildkamera
zur Uberpriifung der Temperaturverteilung in der Priifzone

Dehnungsaufzeichnung

Bei Kriechversuchen wird nach dem Aufheizen auf die entsprechende Priiftemperatur die bis
dahin entstandene thermische Dehnung genullt, um anschliefend nach der Belastung die reine
Kriechdehnung zu messen. Bei den anisothermen Versuchen wird nach dem Aufheizen auf
Minimaltemperatur die Dehnungsaufnahme genullt, um die thermische Dehnung wéhrend des
Aufheizprozesses von Raumtemperatur auf die minimale Zyklustemperatur zu eliminieren.
Beim Aufheizen auf die hohere Temperatur ist in der aufgezeichneten Dehnung der thermische
Anteil der Temperaturdifferenz zwischen Minimal- und Maximaltemperatur des Zyklus enthal-
ten.

Die in dieser Arbeit gezeigten anisothermen Kriechkurven zeigen die untere Einhiillende der
aufgezeichneten Gesamtdehnung (Abbildung 5-13). Die Dehnungsaufzeichnung wird nach
Erreichen der Minimaltemperatur und nach Durchwdrmung von Probe, Messgestinge und
Extensometer und vor Versuchsstart auf die wuntere Zyklustemperatur tariert. Bei
Minimaltemperatur sind dadurch im aufgezeichneten Wegmesssignal keine thermischen
Dehnungsanteile enthalten.

2 T T
£t | [2:4633 - Schmelze tLD|
(%) || — Criginaldaten ﬂA
154 untere Einhillende b ﬂ
. I~
6=2 MPa B,B’u‘w
1 h ﬂywﬂ

ﬂﬂﬂl\”ﬂﬂﬂ -
i

0 20 40 60 80 t(h) 100

0

Abbildung 5-13: Untere Kriechkurveneinhiillende bei Temperaturwechsel-Kriechversuchen
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Die wahrend einer anisothermen Temperaturfithrung auftretenden thermischen Dehnungen
lassen sich messtechnisch in diesem Versuchsaufbau nicht von der Kriechdehnung trennen. Es
wird folglich eine Gesamtdehnung gemessen, die aus thermischen Dehnungsanteilen und der
auftretenden Kriechdehnung besteht. Die erhaltenen Dehnungswerte & setzen sich also
zusammen aus:

E=¢E t & teEy + letn — en (Tmin)] 5-1

€e ist der elastische Dehnungsanteil, & der Dehnungsanteil, der durch Kriechvorgénge zustande
kommt, & ist der thermische Dehnungsanteil und erw ist ein zusétzlicher Dehnungsanteil, der
durch Temperaturwechsel zustande kommt.

Da diese thermischen Dehnungen reversibel sind, wird der gleiche Betrag der Dehnung der
beim Aufheizen entsteht, beim Abkiihlen abgezogen. Die untere Kurveneinhiillende ist dem-
nach von thermischen Dehnungsanteilen bereinigt und kann als reine Kriechdehnungskurve
verwendet werden.

Sofern die Messklotze nach Versuchsende noch von den Proben abgelost werden konnten,
wurde an allen Proben nach dem Ausbau noch die bleibende Dehnung bei Raumtemperatur
gemessen. Die Ergebnisse hierzu sind mit einem Sternsymbol in den Diagrammen dargestellt.

Parameterkombinationen

Eine Ubersicht iiber die untersuchten Parameterkombinationen der niederzyklischen Versuche
ist in Tabelle 9 angegeben.

Tabelle 9: Auflistung untersuchter Versuchsparameterkombinationen der niederzyklischen Kriech-
versuche

Schmelze | Spannung | Tmax AT T tHalte doin | Probenbe-
in [MPa] |in [°C] |in [K] | in [K/min] | in [h] [mm] | zeichnung
tLC 2 1100 200 6,67 3,5 8,4 tLC1.1za2
tLC 2 1100 200 6,67 3,5 8,4 tLC1.1za5
tLC 2 1100 200 6,67 3,5 8,4 tLC1.1za9
tLC 2 1100 200 6,67 1,5 8,4 tLC1.1za3
tLC 2 1100 200 6,67 1,5 8,4 tLC1.1zal0
tLC 2 1100 200 6,67 1,5 7,1 tLC1.1za7
tLD 2 1100 200 6,67 1,5 8,4 tLD1.1zal7
tLD 2 1100 200 6,67 1,5 8,4 tLD1.1za4
tLD 2 1100 200 6,67 1,5 7,1 tLD1.1za8
tLD 2 1100 200 6,67 1,5 8,9 tLD1.1za9
tLD 4,6 1100 200 6,67 1,5 8,4 tLD1.1za2
tLD 7,1 1100 200 6,67 1,5 8,4 | tLD1.1zal8
tLD 4,6 1000 100 6,67 0,25 8,4 tLD1.0za5
tLD 4,6 1100 100 6,67 0,25 8,4 | tLD1.1zal6
tLD 4,6 1100 100 6,67 1,5 8,4 tLD1.1za3
tLD 4,6 1100 200 3,33 1,5 8,4 | tLD1.1zal4
tLD 4,6 1100 200 13,33 1,75 8,4 tLD1.1za6
tLD 4,6 1100 200 6,67 11,5 (Start 8,4 | tLD1.1zal9
bei 900 °C)
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tLD 4,6 1050 100 6,67 1,5 8,4 tLD1.1za27
tLD 4,6 1100 200 6,67 11,5 (Start 8,4 tLD1.1za30
bei 1100 °C)
tKN 2 1100 | 200 6,67 1,5 - tKN1.1za6
Flachprobe
tKO 4,6 1100 200 6,67 1,5 8,4 tKO1.1zab
cMT 2 1100 200 6,67 3,5 8,4 cMT1.1za3
cMT 2 1100 200 6,67 3,5 8,4 cMT1.1za8
cMT 2 1100 | 200 6,67 1,5 8,4 | cMT1.1za9
elL.C 2 1100 200 6,67 1,5 8,4 eLCl.1za3
elL.C 4,6 1100 200 6,67 1,5 8,4 elL.Cl.1za7
cMS 2 1100 200 6,67 1,5 8,4 cMS1.1z7
cMS 7,1 1100 200 6,67 3,5 8,4 cMS1.1z2
cMS 2 1100 200 6,67 1,5 8,4 cMS1.1za81
cMS 7,1 1100 200 6,67 1,5 8,4 cMS1.1z10

In Tabelle 10 sind alle durchgefiihrten hoherzyklischen Versuche aufgelistet.

Tabelle 10: Durchgefiihrte hoherzyklische Kriechversuche und deren Parameter

Schmelze | Spannung Wi AT T Tzykius Probenbezeichnung
in [MPa] in [ °C] in [K] | in [K/min] | in [min]
tLC 2 1100 50 50 2 tLC1.1zal2
tLC 2 1100 50 42,8/23,1 3,33 tLC1.1za8
tLD 2 1100 200 200 2 tLD1.1zal0
cMT 2 950 50 50 2 cMT11zab
cMT 2 1100 50 50 2 cMT11zal3

5.2.1 Voraussetzungen fir das Auftreten des Effekts

Zunéchst soll der Bereich des Auftretens des Effekts der beschleunigten Kriechdehnung unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung genauer klassifiziert werden. In diesem Abschnitt wird
zunichst untersucht, bei welchen Beanspruchungsparametern der Effekt auftritt.

Der Nortonplot zeigt, dass bei geringen Spannungen ein linearer Zusammenhang zwischen
Dehnrate und Spannung besteht (Abbildung 2-8, Kapitel 2.2.2). Die Kriechgeschwindigkeit ist
bei den geringen mechanischen Lasten klein (107 %/h).

Um den vorliegenden Fall in Bezug auf die untersuchten Temperaturen hinsichtlich des vor-
herrschenden Kriechmechanismus einordnen zu konnen, ist in Abbildung 5-14 eine Verfor-
mungsmechanismuskarte einer Nickellegierung mit 20 at% Chrom und einer Korngré3e von
100 um gezeigt. In der vorliegenden Legierung 2.4633 sind circa 25 % Chrom enthalten und
die mittlere Korngrol3e liegt bei der Schmelze tKO bei ungefahr 85 um. Die gezeigte Ashby-Map
kann folglich als Beispiel fiir diesen Werkstoff herangezogen werden, da eine geringe Anderung
in der Zusammensetzung oder KorngrofRe nicht zu einer grundsitzlichen Anderung der gezeig-
ten Mechanismuskarte fiihrt [16]. Der Bereich, welcher bei einer Beanspruchung von 2 MPa
und 1100 °C vorliegt, ist durch rote Schraffierung gekennzeichnet.
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Abbildung 5-14: Verformungsmechanismuskarte fiir eine Nickel-Chromlegierung mit 20 at%
Chrom, [16]

Der markierte Bereich liegt im Bereich des Diffusionskriechens. Dies ist in Ubereinstimmung
mit den phdnomenologischen Beobachtungen zur Erstellung des Nortonplots und kann auch
auf den Dehnungsverlauf der isothermen Kriechkurven iibertragen werden.

Das beobachtete Verhalten des Werkstoffs unter Temperaturwechsel-Kriechbeanspruchung
entspricht nicht dem Verformungsmechanismus ,Diffusionskriechen”. Der dominierende Ver-
formungsvorgang hierbei ist die Diffusion von Materie von Korngrenzen, die unter Druck-
spannung stehen, hin zu Korngrenzen, welche unter Zugspannung stehen. Es handelt sich
hierbei um einen sehr langsamen Vorgang. Dies widerspricht dem beschriebenen Effekt.

Der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Belastung spielt im
Bereich sehr hoher Temperaturen oberhalb von 0.8 Ty, und bei sehr niedrigen mechanischen
Lasten eine bedeutende Rolle. Dieser Bereich ist bisher nicht Gegenstand von ausreichend
Forschung gewesen.

Der Effekt ist im Bereich sehr hoher Temperaturen und niedriger mechanischer Lasten
festzustellen.

5.2.2 Reproduzierbarkeit

Weiterhin soll geklédrt werden, inwieweit der Effekt reproduzierbar ist. Dies wurde in Form von
Wiederholversuchen mit identischen Versuchsparametern realisiert.

Zunichst wurden am Werkstoff 2.4633 zwei Versuche mit Haltezeiten von 1,5 Stunden bei
900 °C und bei 1100 °C durchgefiihrt (Abbildung 5-15).
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Abbildung 5-15: Uberpriifung der Reproduzierbarkeit eines Temperaturwechsel-Kriechversuchs

mit einer Haltezeit von 1,5 Stunden

Die beiden Kriechkurven sind nahezu deckungsgleich.

Dieses Ergebnis wurde auch beim Wiederholversuch mit einer ldngeren Haltezeit von
3,5 Stunden erzielt (Abbildung 5-16).
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Abbildung 5-16: Uberpriifung der Reproduzierbarkeit eines Temperaturwechsel-Kriechversuchs

mit einer Haltezeit von 3,5 Stunden

Auch hier liegen die beiden Kriechkurven fast deckungsgleich aufeinander.

Die Ergebnisse der Versuche lassen sich reprodugzieren. Aufserdem tritt der Effekt bei
unterschiedlichen Parameterkombinationen auf. Es handelt sich bei der beschleunigten
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung nicht um ein messtech-
nisches Artefakt, das in eingelnen Versuchen auftrat, sondern um einen werkstoff-

seitigen Effekt.
5.2.3 Werkstoffabhangigkeit

Um weiter zu priifen, ob es sich um einen werkstoffspezifischen Effekt handelt, der nur an der
Legierung 2.4633 auftritt, oder ob es sich um eine werkstoffiibergreifende Beobachtung
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handelt, wurden an den vier vorgestellten Werkstoffen jeweils Temperaturwechsel-Kriech-
versuche und isotherme Vergleichsversuche durchgefiihrt (Abbildung 5-17).

&
(0/:) —H— 2.4633 isotherm
—0O-2.4633 TW-Versuch
104/ —@- 1.4841 isotherm
—0O—1.4841 TW-Versuch
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Abbildung 5-17: Kriechkurven von Temperaturwechsel-Kriechversuchen und isothermen Kriech-

versuchen an den Werkstoffen 2.4633, 2.4879, 1.4841 und Centralloy 60 HT R

Gezeigt sind jeweils Temperaturwechsel-Kriechversuche mit einer Maximaltemperatur von
1100 °C, einem Temperaturhub von 200 K, einer symmetrischen Haltezeit von 1,5 Stunden und
einer Rampendauer von jeweils 0,5 Stunden. Die isothermen Vergleichsversuche wurden
jeweils bei 1100 °C durchgefiihrt. Die mechanische Last betrug in allen Féllen 2 MPa.

Der Werkstoff 2.4633 zeigt den Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperatur-
wechsel-Beanspruchung bei den gegebenen Bedingungen. Der Vergleich der Temperatur-
wechsel-Kriechversuche der anderen Werkstoffe mit den jeweiligen isothermen Kriechkurven
macht deutlich, dass es sich nicht um einen werkstoffspezifischen Effekt handelt. Wie zuvor
beschrieben, wurde er am Werkstoff 2.4633 beobachtet und er tritt sowohl in den Nickel-
Gusslegierungen 2.4879 und Centralloy 60 HT R sowie im Stahlwerkstoff 1.4841 auf.

Die Werkstoffe 2.4633 und 2.4879 zeigen ein dhnliches Verhalten auch in Bezug auf das Ver-
héltnis zwischen isothermer Kriechkurve und Kriechkurve des Temperaturwechsel-Kriech-
versuchs.

Beim Werkstoff 1.4841 liegt die isotherme Kriechkurve bereits auf einem héheren Niveau. Der
Unterschied zwischen der isothermen und der anisothermen Kriechkurve ist im Vergleich zu
den anderen Werkstoffen geringer.

Auffallig ist das Verhalten des Werkstoffs Centralloy 60 HT R. Im isothermen Fall ist hier keine
Dehnung nachweisbar. Der Temperaturwechsel-Kriechversuch zeigt hingegen nach
2500 Stunden eine Dehnung von 2,7 %.
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Abbildung 5-18: Vergleich der Kriechkurven der beiden Werkstoffe 2.4633 und 2.4879 bei

unterschiedlichen Temperaturwechsel-Beanspruchung und im isothermen Fall
bei Maximaltemperatur

Eine lineare Auftragung der Kriechkurven der beiden Werkstoffe 2.4633 und 2.4879 jeweils im
isothermen Fall bei 1100°C und im Fall von zwei Temperaturwechsel-Belastungen mit
unterschiedlichen Haltezeiten verdeutlicht noch einmal die Stérke des auftretenden Effekts
(Abbildung 5-18). Es ist kaum ein Dehnungszuwachs bei den beiden isothermen Kriechkurven
erkennbar, wiahrend die Temperaturwechsel-Kriechkurven fiir beide Werkstoffe deutlich {iber
den isothermen Kriechkurven liegen.

Mit einem Stern-Symbol sind die Datenpunkte der Probenvermessung nach Versuchsende
markiert.

Der zweite untersuchte Gusswerkstoff Centralloy 60 HT R zeigt dieses Verhalten ebenfalls
(Abbildung 5-19). Alle Versuche hier wurden bei einer Spannung von 7,1 MPa durchgefiihrt.
Auch hier zeigen die beiden Temperaturwechsel-Kriechversuche deutlich hohere Dehnungen
als im isothermen Versuch.
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(%) —4— 1100 °C iso.
10 4| Trax=1100 °C; AT=200 K;
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—O— tye=3-5h
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0.1

(@)
0.01 WS
0.1 1 10 100 ¢y 1000

Abbildung 5-19: Vergleich der Kriechkurven des Werkstoffs Centralloy 60 HT R bei unterschied-
lichen Temperaturwechsel-Belastungen und im isothermen Fall bei Maximal-
temperatur
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In allen Temperaturwechsel-Kriechversuchen wurden nach vergleichbaren Versuchsdauern
deutlich hohere Dehnungen gemessen als in den isothermen Vergleichsversuchen. Die
Kriechkurven mit kiirzeren Haltezeiten liegen immer oberhalb der Kriechkurven der
Temperaturwechsel-Kriechversuche mit ldngeren Haltezeiten. Dieses Verhalten wird in Kapitel
5.3.5 noch einmal aufgegriffen und untersucht.

Bei dem beobachteten Effekt der beschleunigten Kriechdehnung handelt es sich nicht
um einen werkstoffspezifischen Effekt, der nur im Werkstoff 2.4633 auftritt. Vielmehr
ist er bei verschiedenen Werkstoffen in Gussform, als Knetlegierung oder auch in
Werkstoffen auf Eisen- oder Nickelbasis feststellbar. Es handelt sich also um einen
generischen Werkstoffeffekt mit der Einschrdnkung, dass er bisher nur an kubisch
fldchenzentrierten Werkstoffen festgestellt werden konnte.

5.2.4 Zeitabhéangigkeit

Zur weiteren Untersuchung des Effekts sind in Abbildung 5-20 die ersten 50 Stunden eines
Temperaturwechsel-Kriechversuchs und eines vergleichbaren isothermen Kriechversuch bei
Maximaltemperatur gezeigt. Es ist zu erkennen, dass die Kriechkurve des Temperaturwechsel-
Versuchs bereits nach dem ersten Zyklus oberhalb der Dehnung der isothermen Kriechkurve
liegt.

0.5 ) \
®total |[2.4633 - Schmelze tLC
(%) —— TW-Kriechversuch
0.4 —0— 1100 °C isotherm —
6=2 MPa T FT
0.3 (
0.2
0.1 J -
0 oH— —0 Q Q
0 10 20 30 40 t(h) 50
Abbildung 5-20: Erste 50 Stunden eines Temperaturwechsel-Kriechversuchs mit einer Zyklus-

dauer von 8 Stunden im Vergleich zu isothermer 1100 °C-Kriechkurve

Nach circa 50 Stunden und 6 Zyklen liegt die Kurve bereits bei 0,1 % Dehnung, was fast einem
Faktor 10 in Bezug auf die isotherme Dehnung bei Maximaltemperatur entspricht.

Der Effekt tritt bereits nach kurzer Zeit/nach wenigen Zyklen auf.
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5.3 Einflussparameter

In den vorangegangenen Kapiteln wurde festgestellt, dass es sich bei der beschleunigten
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Belastung um einen generischen Werkstoffeffekt
handelt, der:

e Dbei hohen Temperaturen und niedrigen mechanischen Lasten auftritt,

e sich reproduzieren lasst,

e bei mehreren Hochtemperatur-Werkstoffen festgestellt wurde

e und schon nach kurzen Versuchslaufzeiten von wenigen Stunden oder wenigen Zyklen
bemerkbar ist.

Darauf aufbauend wurde eine Untersuchung weiterer Einflussgrofden vorgenommen. Neben
Eigenschaften des Werkstoffs (Korngrof3e) und der Probengeometrie wurden die Beanspruch-
ungsparameter Spannung, Temperaturhub, Maximaltemperatur, Haltezeit und Temperatur-
anderungsrate variiert.

Es handelt sich bei den Untersuchungen um eine zunéchst rein qualitative Analyse. Durch die
Vielzahl der Parameter und die teilweise wechselseitige Beeinflussung steht noch keine
ausreichend grofe Datenbasis zur Verfiigung, um quantitative Aussagen iiber die Wichtung
einzelner Parameter treffen zu konnen. Eine qualitative Einschédtzung ist aber bereits moglich.
Zur Ubersichtlichkeit ist im Unterkapitel 5.3.7 eine Tabelle enthalten, in welcher die Einfliisse
der einzelnen Parameter noch einmal zusammengefasst und aufgelistet sind.

5.3.1 KorngroBe/Charge

Als erste mogliche EinflussgrofRe auf das Kriechverhalten unter Temperaturwechsel-
Beanspruchung ist die Korngrol3e zu betrachten. In der linearen Auftragung der Kriechdehnung
iiber der Zeit fiir isotherme Kriechversuche und Temperaturwechsel-Kriechversuche von
verschiedenen Schmelzen kann ein Unterschied zwischen den drei Chargen des Werkstoffs
2.4633 festgestellt werden (Abbildung 5-21).

¢.12] 24633 [g=2MPa| ~|—tLC (63 um)
f —— LD (44 um)
(%) |Tmax=1100 °C; AT=200 K;

10- — KN (33 um’)
tHaIte=1 5h, tRampe=O.5 h (Komgrotenbestimmung aus y
-i-=667 K/mln Dissertation Silvia Neubert 2014)
Wiy
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O / @& TWiisotherm %
61 & | & TWiisotherm
& [ & TWlisotherm
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Abbildung 5-21: Temperaturwechsel-Kriechversuche und isotherme Versuche bei 1100 °C,

Vergleich Chargen des Werkstoffs 2.4633 mit unterschiedlichen Korngroen
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Die Proben aus dem Werkstoff 2.4633 mit kleinerer KorngroRe zeigen eine hohere Kriech-
dehnung. Dies trifft sowohl auf die Versuche mit isothermer als auch mit anisothermer
Temperaturfithrung zu. Dieses Verhalten steht im Einklang mit dem allgemeinen Wissensstand,
wonach eine steigende Korngré3e einen positiven Einfluss auf die Kriechfestigkeit hat [2].

Es gilt, wie zuvor im isothermen Fall beschrieben und allgemein anerkannt [2], dass auch unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung Chargen mit grol3en Kérnern eine hohere Kriechfestigkeit
im Vergleich zu Chargen mit kleineren Korngréf3en zeigen.

Zur besseren Vergleichbarkeit werden die nach 1000 Stunden erreichten Kriechdehnungen fiir
die drei Schmelzen im isothermen und anisothermen Fall gegeneinander aufgetragen
(Abbildung 5-22a). Fiir abnehmende Korngrollen ist in beiden Fillen eine Zunahme der
Kriechdehnung feststellbar.

Es wird in dieser Auftragung jedoch bereits deutlich, dass das Verhéltnis zwischen erreichter
Dehnung im anisothermen Fall zur erreichten Dehnung im isothermen Fall fiir die
unterschiedlichen Schmelzen nicht gleich ist. Zur Verdeutlichung ist hierzu der Quotient aus
der erreichten Dehnung nach 1000 Stunden im anisothermen Fall mit der erreichten Dehnung
nach 1000 Stunden im isothermen Fall iiber den jeweiligen Korngrof3en aufgetragen
(Abbildung 5-22b). In dieser Auftragung wird deutlich, dass der Effekt der beschleunigten
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung bei grofen Kornern stéarker
ausgepragt ist als bei kleinen Kérnern.

a) b)
2.4633
12.4633 /25 o Quotient aus &y (1000 h)
e 1048 nach 1000 h | 96 | & Wy - de. (1000 h
of [ T T ]Temperaturwechsel e 204 und Sriso ( )
(%) o | I isotherm o fiso 176
6.9 154
6 -
10+
4 -
26 5. 5.0
0.1 L 63 um 44 ym 33 um
tLC (63 ym) tLD (44 pm) tKN (33 pm) Korngrofie
Prifzeichen
Abbildung 5-22: a) Erreichte Kriechdehnung nach 1000 Stunden fiir drei verschiedene Chargen

jeweils im isothermen und anisothermen Fall, b) Quotienten aus Kriechdehnung
des Temperaturwechsel-Kriechversuchs und Kriechdehnung des isothermen
Versuchs jeweils nach 1000 Stunden

Auch eine weitere Untersuchung an den Schmelzen tLD und tKO bei einer anderen Spannung
zeigt den bereits festgestellten Zusammenhang (Abbildung 5-23). Der Effekt ist bei grofden
Korngrofden starker ausgeprégt. Ein Vergleich der beiden isothermen Versuche zeigt, dass der
Versuch bei kleinen KorngréfRen deutliche hohere Dehnungen zeigt als der Versuch mit der
grollen KorngroRe. Der Temperaturwechsel-Versuch liegt bei der geringeren mittleren
Korngrofde zwar weiterhin oberhalb des isothermen Versuchs, aber der Abstand zwischen der
isothermen Dehnung und der Dehnung des Temperaturwechsel-Versuchs nach gleichen Zeiten
ist bei der kleineren Korngrof3e deutlich geringer als bei der grof3en mittleren Korngrol3e.
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Die Versuche an der Schmelze tKN wurden an Flachproben durchgefiihrt, an den Schmelzen
tLC und tLD an Rundproben. Der Einfluss der Probengeometrie wird jedoch als gering
eingeschétzt und wurde bereits von [49] fiir die Schmelze tKO untersucht.

a) b)
e 30 2.4633
f 2.4633 A | 4 TWiisotherm 20 Quotient aus &y (1000 h)
0, . ’
(%)o5 || T__ =1100°C; AT=200K; || O / & TWiisotherm erTw/ 16.4 und ¢, (1000 h)

t'Ha"e=1 .51 tRampe=0-5h;
209 T=6.67 K/min
tLD (44 pum)
tKO (80 um’)

1 . .
( KorngroBenbestimmung aus
10 -{pissertation Silvia Neubert 2014)%"

1.2

5 5 68 0 9 D EER EEEB R 63 6 BB BB 80 um 44 ym
T T
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Abbildung 5-23: a) Kriechversuche an Schmelzen tLD und tKO des Werkstoffs 2.4633 (isothermer
Versuch der Schmelze tKO aus [49]), b) Quotienten aus Kriechdehnung des
Temperaturwechsel-Kriechversuchs und Kriechdehnung des isothermen
Versuchs jeweils nach 1000 Stunden

Bei abnehmender KorngréfSe ist im isothermen wie im anisothermen Fall eine Zunahme
der Kriechdehnung festzustellen.

In Bezug auf den Effekt der beschleunigten Dehnung unter Temperaturwechsel-
Bedingungen im Vergleich zur Dehnung im isothermen Fall nimmt der Quotient aus
der Dehnung des Temperaturwechsel-Versuchs und der Dehnung des isothermen
Versuchs nach 1000 Stunden mit abnehmender KorngrofSe ab. Bei grofsen Korngrofsen
ist der Effekt stdrker ausgeprdgt.

5.3.2 Probendurchmesser

Zur Untersuchung des Einflusses von thermischen Gradienten innerhalb der Probe, bzw.
transientem Aufheizverhalten oder auch zur Widerlegung eines Geometrieeinflusses oder
Grolleneffekts wurden an den Schmelzen tLC und tLD Temperaturwechsel-Kriechversuche an
Proben mit unterschiedlichen Probendurchmessern durchgefiihrt. An der Schmelze tLC wurde
der Kriechverlauf einer Probe mit Standarddurchmesser von 8,4 mm mit dem einer diinneren
Probe (5,6 mm) verglichen. An der Schmelze tLD wurden die Probendurchmesser 7,1 mm,
8,4 mm und 8,9 mm gepriift.

In Abbildung 5-24 sind die Verldufe der beiden Kriechproben der Charge tLC gezeigt. Die Probe
mit dem kleinen Durchmesser zeigt bei identischen Versuchsparametern eine hohere Dehnung
als die Probe mit dem etwas groReren Durchmesser.
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Abbildung 5-24: Kriechkurven von Proben mit unterschiedlichem Probendurchmesser (8,4 mm
und 5,6 mm) an der Schmelze tLC

Zum Vergleich wurden auch an der Schmelze tLD Temperaturwechsel-Kriechversuche an
Proben unterschiedlicher Durchmesser durchgefiihrt (Abbildung 5-25). Hier zeigt sich kein
eindeutiges Bild. Bei dieser Schmelze liegt die Kriechdehnung der diinneren Probe etwas unter
den Dehnungen der beiden dickeren Proben. Die Kriechdehnung der beiden Proben mit
Standarddurchmesser 8,4 mm und 8,9 mm ist deckungsgleich.

Allerdings ist der Unterschied zwischen den gemessenen Dehnungen aller drei Proben gering.
Die Unterscheidung kann noch im Rahmen der natiirlichen Streuung des Werkstoffs liegen.
Auch der Unterschied im Durchmesser ist nicht so deutlich wie beim Vergleich der beiden
Proben der Schmelze tLC. Auch die ldngere Versuchsdauer bei der Schmelze tL.C verdeutlicht
den Unterschied noch einmal starker als im Fall der Schmelze tLD.

g || 24633 - Schmelze tLD

(%) || Tpnax=1100 °C; AT=200 K;
64+ —15nh 0.5 h:
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Abbildung 5-25: Kriechkurven von Proben mit unterschiedlichem Probendurchmesser (8,9 mm,
8,4 mm und 5,6 mm) an der Schmelze tLD

In Bezug auf den Probendurchmesser ist kein eindeutiger Einfluss feststellbar. Bei
Untersuchungen an Proben der Schmelze tLC mit langen Versuchslaufzeiten zeigt die
diinnere Probe nach gleicher Zeit hohere Dehnungen. Bei kiirgeren Versuchen an
Proben der Schmelze tLD konnte keine eindeutige Tendenz in Bezug auf den
Probendurchmesser festgestellt werden.
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5.3.3 Spannung

Die Spannungsabhéngigkeit der beschleunigten Kriechdehnung unter anisothermer Belastung
soll qualitativ anhand verschiedener isothermer Kriechversuche und Temperaturwechsel-
Versuche analysiert werden.

An der Schmelze tLD des Werkstoffs 2.4633 wurden Versuche bei 2 MPa, 4,6 MPa und 7,1 MPa
durchgefiihrt (Abbildung 5-26). Bei isothermer und anisothermer Temperaturfithrung zeigt sich
in Bezug auf die Spannungsabhéngigkeit des Kriechverhaltens das zu erwartende Verhalten.
Mit zunehmender Spannung zeigen sowohl isotherme als auch anisotherme Versuche hohere
Kriechdehnungen.
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Abbildung 5-26: Isotherme und anisotherme Kriechversuche bei unterschiedlichen Spannungen

an der Schmelze tLD des Werkstoffs 2.4633, a) lineare Auftragung, b) logarith-
mische Auftragung

Auch fiir den Einfluss der Spannung auf den Effekt der beschleunigten Kriechdehnung wird die
Auftragung der erreichten Dehnung nach 400 Stunden und nach 1000 Stunden gewahlt
(Abbildung 5-27a und c).

Auffallig ist, dass sich bei der hochsten Spannung von 7,1 MPa das beobachtete Verhalten
umkehrt und die isotherme Kriechkurve bei Maximaltemperatur des Zyklus wieder oberhalb
der Temperaturwechsel-Kriechkurve liegt. Dies entspricht dem eigentlich zu erwartenden und
bekannten Verhalten.
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Abbildung 5-27: a) Kriechdehnung nach 400 Stunden und c) nach 1000 Stunden fiir verschiede-

ne Spannungen im isothermen und anisothermen Fall, b) und d) Auftragung des
Quotienten aus Kriechdehnung des anisothermen und isothermen Kriech-
versuchs jeweils nach 400 bzw. 1000 Stunden

Bei der Auftragung des Quotienten aus erreichter Dehnung im anisothermen Fall mit erreichter
Dehnung im isothermen Fall nach vergleichbaren Belastungsdauern iiber der jeweiligen
mechanischen Last zeigt sich, dass der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung iiberhaupt erst
unterhalb einer bestimmten Spannung auftritt, in diesem Fall ab einem Spannungswert kleiner
7,1 MPa und dann mit abnehmender anliegender Spannung zunehmend stirker ausgepragt ist
(Abbildung 5-27b und d).

Der Einfluss der Spannung wurde auch an weiteren Werkstoffen untersucht. Der Stahl-
Werkstoff 1.4841 wurde bei den Spannungen 2 MPa und 4,6 MPa gepriift (Abbildung 5-28). An
diesen Versuchen wird die Spannungsabhéangigkeit des Effekts ebenfalls sehr deutlich.

Bei 2 MPa liegt der Temperaturwechsel-Versuch in der Dehnung noch deutlich {iber dem
isothermen Versuch. Bei 4,6 MPa hat sich das Verhalten jedoch umgekehrt. Der isotherme
Versuch zeigt eine hohere Dehnung als der Temperaturwechsel-Kriechversuch und bricht sogar
bei niedrigerer Versuchslaufzeit.
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Abbildung 5-28: Isotherme und Temperaturwechsel-Kriechversuche bei 2 MPa und 4,6 MPa an

der Schmelze eL.C des Werkstoffs 1.4841
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Auch am Werkstoff Centralloy 60 HT R wurden Versuche mit unterschiedlichen Spannungen
durchgefiihrt (Abbildung 5-29). Bei beiden Spannungen liegt die Kriechdehnung des aniso-
thermen Versuchs deutlich iiber der Dehnung des isothermen Versuchs.
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Abbildung 5-29:

Isotherme und Temperaturwechsel-Kriechversuche bei 2 MPa und 7,1 MPa an
der Schmelze cMS des Werkstoffs Centralloy 60 HT R

Der Vergleich der erreichten Dehnungen nach 1000 Stunden zeigt, dass der Effekt der beschleu-
nigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung bei geringeren Spannungen
auch bei diesem Werkstoff signifikanter ist (Abbildung 5-30).
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Abbildung 5-30:
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und isothermen Dehnung nach 1000 Stunden

Es ist bei allen Werkstoffen eine Abhdngigkeit des Effekts der beschleunigten Kriech-
dehnung unter Temperaturwechsel-Belastung von der mechanischen Spannung festzu-
stellen. In Bezug auf die erreichte Dehnung im isothermen Fall ist der Effekt der
beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung bei niedrigen
Spannungen deutlich stdrker ausgeprdgt als bei hoheren Spannungen. Ab einem
werkstoffabhdngigen Schwellenwert ist mutmafSlich das bekannte Kriechverhalten
anisothermer Beanspruchungen beobachtbar. Die Dehnung des Temperaturwechsel-
Versuchs liegt dann wieder unterhalb der Dehnung des isothermen Kriechversuchs bei

Maximaltemperatur des Zyklus.

und &g, (1000 h)

Quotient aus & 1y (1000 h)

55.6
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Spannung

a) Vergleich der Spannungen nach 1000 Stunden, b) Quotient der anisothermen
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5.3.4 Temperaturzyklusparameter

Ein Temperaturwechselzyklus kann mit Hilfe der Maximaltemperatur, des Temperaturhubs und
der Temperaturanderungsrate in Bezug auf die Temperaturen eindeutig beschrieben werden.
Bei einer Variation des Temperaturhubs bei gleichbleibender Maximaltemperatur folgt eine
Anderung der Minimaltemperatur. Gleiches gilt fiir die Anderung der Maximaltemperatur.
Daraus folgt, dass die Temperaturzyklusparameter nicht unabhéngig voneinander hinsichtlich
ihres Einflusses auf die beschleunigte Kriechdehnung untersucht werden konnen.

Zur Betrachtung der Parametergrof3e Temperaturhub wurden Temperaturwechsel-Kriechversu-
che mit einer Maximaltemperatur von 1100 °C und unterschiedlichen Temperaturhiiben durch-
gefiihrt (Abbildung 5-31).

40 : :
& 2.4633 - Schmelze tLD)| ‘

(%) —&— 1100 °C isotherm
3010~ AT=100 K; trympe=0-25 h

—D0— AT=200 K; trn5e=0.5 h ®
2041 Tmax=1 100 °C;

15 h: O
=15 $/$A>
T=6.67 K/min /<I>/$/

104 >®
0

0 200 400 600 800 t (h) 1000

Abbildung 5-31: Einfluss des Temperaturhubs auf den Effekt der beschleunigten Kriechdehnung
unter Temperaturwechsel-Beanspruchung im Vergleich zur isothermen Kriech-
kurve bei 1100 °C

Die Kriechkurve mit dem geringeren Temperaturhub liegt oberhalb der Kurve mit dem héheren
Temperaturhub. Die mittlere Temperatur des Zyklus mit kleinerem Temperaturhub liegt bei
gleicher Maximaltemperatur jedoch hoher als die mittlere Temperatur des grof3eren Tempera-
turhubs. Moglicherweise liegt in der insgesamt hoheren Temperatur der Grund fiir die hohere
Lage der Kriechkurve bei geringerem Temperaturhub.

In beiden Versuchen wurde die Temperaturdnderungsrate konstant gehalten, wodurch sich
unterschiedliche Rampendauern und somit auch unterschiedliche Gesamtzyklusdauern
ergeben. In der gleichen Versuchslaufzeit erfihrt der Versuch mit dem geringeren Tempera-
turhub eine etwas grof3ere Anzahl an Temperaturzyklen als der Versuch mit dem grof3eren
Temperaturhub. In einer Auftragung iiber der Zykluszahl sind die Kurven der Kriechdehnung
fiir beide Versuche nahezu deckungsgleich (Abbildung 5-32).
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Abbildung 5-32: Kriechdehnung iiber der Zyklenzahl fiir die Temperaturwechsel-Versuche aus
Abbildung 5-31

Fiir die Entwicklung der Kriechdehnung ist offensichtlich die Zyklenzahl eher relevant als die
mittlere Temperatur. Der Versuch mit kleinerem Temperaturhub und hoherer Anzahl an Zyklen
nach einer gegebenen Zeit liegt daher in Abbildung 5-30 hoher.

An der Schmelze cMT des Werkstoffs 2.4879 wurden zwei hoherzyklische Temperaturwechsel-
Kriechversuche mit einem Temperaturhub von 50 K ohne Haltezeiten bei unterschiedlichen
Maximaltemperaturen durchgefiihrt. Ein Versuch wurde zwischen 1050°C und 1100 °C
zykliert, ein weiterer zwischen 900 °C und 950 °C. Gemessene isotherme Kriechkurven liegen
fiir 900 °C und 1000 °C vor, zusatzlich wurde eine per Interpolation gerechnete isotherme
Kriechkurve fiir 950 °C hinzugefiigt (Abbildung 5-33).
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Abbildung 5-33: Vergleich der Maximaltemperatur an der Schmelze cMT des Werkstoffs 2.4879;
isotherme 950 °C-Kurve berechnet

Die Kriechkurve fiir den 1050-1100 °C-Temperaturwechsel-Kriechversuch liegt deutlich {iber
den weiteren Kurven. Die Temperaturwechsel-Kriechkurve mit einer Maximaltemperatur von
950 °C liegt leicht oberhalb der berechneten 950 °C-Kurve. Zur Bewertung des Einflusses der
Maximaltemperatur auf die Stirke des Effekts der beschleunigten Kriechdehnung wird das
Verhéltnis beider Temperaturwechsel-Kriechkurven zu den jeweiligen isothermen Kurven
herangezogen (Abbildung 5-34).
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Abbildung 5-34: Quotienten aus der Kriechdehnung des Temperaturwechsel-Kriechversuchs und

der isothermen Kriechdehnung nach jeweils 800 Stunden fiir 900 °C-950 °C- und
1050 °C-1100 °C-Versuch

Aus dem Verhiltnis kann abgeleitet werden, dass der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung
bei insgesamt hoheren Temperaturen starker auftritt.

Untersuchungen zum Einfluss des Temperaturhubs auf den Effekt der beschleunigten
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung lassen darauf schliefSen, dass
der Temperaturhub eine geringe oder vernachldssigbare Einflussgréofse bei sonst
gleichbleibenden Zyklustemperaturen darstellt. In diesem Zusammenhang zeigt die
Angahl der durchlaufenen Zyklen einen gréfseren Einfluss.

Die Maximaltemperatur des Zyklus bzw. der Temperaturbereich, in welchem zykliert
wird, zeigt einen deutlichen Einfluss. Der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung ver-
stdrkt sich mit zunehmender Temperatur.

5.3.5 Haltezeiten

Der Einfluss des Zyklusparameters Haltezeit wurde an unterschiedlichen Schmelzen und mit
unterschiedlichen weiteren Parametern untersucht. Bei sonst gleichen Parametern erfdhrt die
Probe in einem Versuch mit langeren Haltezeiten in gegebener Beanspruchungsdauer weniger
Zyklen als die in einem Versuch mit kiirzeren Haltezeiten.

Zur Untersuchung des Einflusses wurden an der Schmelze tLC Versuche mit Haltezeiten von
1,5 Stunden bzw. 3,5 Stunden bei Minimal- und Maximaltemperatur des Zyklus durchgefiihrt.
Zur Absicherung der Ergebnisse wurden die Versuche mit kiirzeren Gesamtversuchslaufzeiten
wiederholt (Abbildung 5-35).
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Abbildung 5-35: Kriechkurven von Temperaturwechsel-Versuchen mit Haltezeiten von 1,5 Stun-
den und 3,5 Stunden und isothermer Kriechversuch bei 1100 °C an der Schmelze
tLC des Werkstoffs 2.4633

Wie auch bei den zuvor gezeigten Versuchsergebnissen liegt die erreichte Kriechdehnung bei
allen Temperaturwechsel-Kriechversuchen deutlich oberhalb der isothermen Kriechkurve. Im
unmittelbaren Vergleich der Temperaturwechsel-Versuche konnte bei kiirzerer Haltezeit eine
hohere Kriechdehnung als bei lingerer Haltezeit gemessen werden.

Durch die kiirzere Haltezeit werden in der gleichen Zeit mehr Temperaturwechsel bei sonst
gleichen Parametern vollzogen. Je mehr Temperaturzyklen in der gleichen Zeitspanne durch-
gefiihrt werden, desto starker ausgepréagt ist der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung. Dieses Verhalten wurde bereits bei der Untersuchung zum
Temperaturhub in Kapitel 5.3.4 beobachtet.

Auch am Werkstoff 2.4879 wurden Temperaturwechsel-Kriechversuche mit Haltezeiten von
1,5 Stunden bzw. 3,5 Stunden durchgefiihrt (Abbildung 5-36). Das Ergebnis ist vergleichbar
mit dem an der Schmelze tLC des Werkstoffs 2.4633, wobei an diesem Werkstoff insgesamt
hohere Dehnungen unter anisothermer Beanspruchung festgestellt werden konnen.
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Abbildung 5-36: Kriechkurven von Temperaturwechsel-Kriechversuchen mit Haltezeiten von

1,5 Stunden und 3,5 Stunden und isothermer Kriechversuch bei 1100 °C an der
Schmelze ¢cMT des Werkstoffs 2.4879
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Der Kriechversuch mit Haltezeiten von 1,5 Stunden zeigt eine hohere Dehnung als der Versuch
mit 3,5 Stunden Haltezeit. Nach circa 5250 Stunden ist bei dem Versuch mit kiirzeren
Haltezeiten eine abnehmende Dehnrate festzustellen. Dieses Verhalten wurde bereits in [49,
65] diskutiert und wird hier nicht weiter untersucht.

Das Verhalten, das an Schmelze tLC des Werkstoffs 2.4633 festgestellt wurde, zeigt sich auch
beim Vergleich zweier Temperaturwechsel-Kriechversuche an der Schmelze tLD des gleichen
Werkstoffs. Die Spannung liegt hier mit 4,6 MPa hoher und der Temperaturhub mit 100 K
niedriger. Die Haltezeiten betrugen 1,5 Stunden und 0,25 Stunden. Auch hier liegt die
Kriechdehnung des Versuchs mit der kiirzeren Haltezeit nach gleicher Versuchsdauer iiber der
Dehnung des Temperaturwechsel-Kriechversuchs mit der langeren Haltezeit (Abbildung 5-37).
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Abbildung 5-37: Kriechkurven von Temperaturwechsel-Versuchen mit Haltezeiten von 0,25 Stun-
den und 1,5 Stunden und isothermer Kriechversuch bei 1100 °C an der Schmelze
tLD des Werkstoffs 2.4633

An der Schmelze tKO des Werkstoffs 2.4633 wurden ebenfalls Temperaturwechsel-Kriech-
versuche durchgefiihrt. Einer dieser Versuche wurde bereits in Kapitel 3, der Zielsetzung dieser
Arbeit vorgestellt (Abbildung 3-3). Dieser Versuch wurde mit einem asymmetrischen Zyklus mit
100 Stunden Haltezeit bei 900 °C und 200 Stunden Haltezeit bei 1100 °C durchgefiihrt [49]. Im
Rahmen der aktuellen Forschungsarbeit wurde zusatzlich ein Vergleichsversuch mit symmetri-
schen Haltezeiten von jeweils 1,5 Stunden bei 900 °C und 1100 °C durchgefiihrt. Beide Versu-
che liegen iiber der Dehnung des isothermen Versuchs bei 1100 °C [49]. Der Vergleichsversuch
mit den kiirzeren Haltezeiten zeigt deutlich hohere Dehnungen als der Versuch mit den langen
Haltezeiten aus [49] (Abbildung 5-38).
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Abbildung 5-38: Kriechkurven von Temperaturwechsel-Versuchen und isothermer Kriechversuch

bei 1100 °C [49]

Beim Versuch mit den langen Haltezeiten entfallen abziiglich der anteilmadig kurzen
Rampendauern 2/3 der Gesamtdauer auf die Maximaltemperatur von 1100 °C, im Vergleich
dazu lediglich zu etwa 1/3 beim Versuch mit den kurzen Haltezeiten. Offensichtlich ist die
Anzahl der Zyklen pro Zeiteinheit entscheidender fiir die Entwicklung der Kriechdehnung als
die langere Verweildauer bei Maximaltemperatur.

An der Schmelze tLD des Werkstoffs 2.4633 wurden weitere Versuche zum Haltezeiteinfluss
durchgefiihrt, und zwar mit kurzen Haltezeiten von 1,5 Stunden wie zuvor in Abbildung 5-37,
jedoch mit einem Temperaturhub von 200 K, sowie zwei Versuchen mit einer Haltezeit von
11,5 Stunden. Bei einem der beiden letztgenannten Versuche wurde der Temperaturzyklus wie
zuvor bei 900 °C gestartet, bei dem weiteren davon abweichend bei 1100 °C.

Die Kriechkurve des Versuchs mit der kurzen Haltezeit lag, wie aus den bisherigen
Untersuchungen zu erwarten, oberhalb des isothermen Versuchs. Uberraschenderweise wurden
jedoch bei beiden Versuchen mit Haltezeiten von 11,5 Stunden kleinere Dehnungen als im
isothermen Fall gemessen (Abbildung 5-39).
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Abbildung 5-39: Kriechkurven von Temperaturwechsel-Versuchen mit Haltezeiten von 1,5 Stun-

den und 11,5 Stunden und isothermer Kriechversuch bei 1100 °C an der Schmel-
ze tLD des Werkstoffs 2.4633
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Die beiden Temperaturwechsel-Kriechversuche mit Haltezeiten von 11,5 Stunden liegen fast
deckungsgleich aufeinander. Bei ldngeren Versuchslaufzeiten liegt der Versuch, der mit der
1100 °C-Haltephase gestartet wurde, tendenziell etwas niedriger.

Die Beobachtung, dass der Temperaturwechsel-Kriechversuch mit der kiirzeren Haltezeit ober-
halb des isothermen Versuchs liegt, wahrend die Temperaturwechsel-Kriechversuche mit den
langeren Haltezeiten unterhalb liegen, ldsst vermuten, dass es einen korngrof3enabhiangigen
Schwellenwert der Haltezeit gibt, ab dem sich in Kriechversuchen mit Temperaturwechseln eine
hohere Dehnung entwickelt als in isothermen Kriechversuchen bei der entsprechenden
Maximaltemperatur.

Unter den Schmelzen des Werkstoffs 2.4633 hatte tKO die maximale Korngro3e. Hier trat der
Effekt der beschleunigten Kriechdehnung bekanntlich auch bei dem sehr langsamen Zyklus mit
300 Stunden Dauer auf. Bei der Schmelze tLD mit einer circa 50 % kleineren Korngrofe trat
der Effekt bei Haltezeiten von 1,5 Stunden noch auf, ist aber in den Vergleichsversuchen mit
Haltezeiten von 11,5 Stunden nicht mehr feststellbar.

Bei der Untersuchung zum Einfluss der Haltezeiten auf den Effekt der beschleunigten
Kriechdehnung im Fall von Temperaturwechseln konnte festgestellt werden, dass mit
kiirzeren Haltezeiten die Dehnung nach vergleichbaren Zeiten hoher liegt. Bei ldngeren
Haltezeiten ist die Gesamtdauer bei Maximaltemperatur grofser im Vergleich zu
kiirzeren Haltezeiten. Die Angahl an Temperaturwechseln, welche bei kiirzeren
Haltezeiten hoher liegt, hat jedoch einen stdrkeren Einfluss auf den Effekt.

Weiterhin wurde festgestellt, dass es einen korngrdfsenabhdngigen Schwellenwert der
Haltezeit gibt, ab welchem die Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspru-
chung iiber der Dehnung des isothermen Kriechversuchs bei Maximaltemperatur liegt.
Bei ldngeren Haltezeiten ist das bisher bekannte Verhalten von Temperaturwechsel-
Kriechversuchen zu beobachten.

5.3.6 Temperaturanderungsrate

Zuletzt soll der Einfluss der Temperaturdnderungsrate untersucht werden. In einer vergleichen-
den Auftragung von zwei Temperaturwechsel-Kriechversuchen an der Schmelze tLD mit Tem-
peraturrampen von 3,33 K/min und 6,67 K/min zeigen sich keine nennenswerten Unterschiede
(Abbildung 5-40). Bei der hoheren Temperaturdnderungsrate und dementsprechend kiirzeren
Rampendauern liegt die Kriechdehnung minimal {iber der Dehnung des Versuchs mit einer Rate
von 3,33 K/min und einer Rampendauer von einer Stunde.
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Abbildung 5-40: Temperaturwechsel-Kriechversuche mit unterschiedlichen Temperaturdnde-

rungsraten bzw. Rampendauern bei sonst vergleichbaren Zyklusparametern an
der Schmelze tLD des Werkstoffs 2.4633

Beim Vergleich von jeweils einem niederzyklischen Versuch mit Haltezeiten und Temperatur-
anderungsraten von 6,67 K/min mit einem hoherzyklischen Versuch ohne Haltezeiten und
Temperaturanderungsraten von 50 K/min bei der Schmelze tLC bzw. 200 K/min bei der
Schmelze tLD sind deutliche Unterschiede erkennbar (Abbildung 5-41). Die hoherzyklischen
Versuche liegen in beiden Féllen deutlich iiber den Dehnungen der niederzyklischen Versuche
mit Haltezeit.
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Abbildung 5-41: Vergleich eines niederzyklischen Temperaturwechsel-Kriechversuchs mit Halte-

zeit von 1,5 Stunden mit hoherzyklischem Temperaturwechsel-Kriechversuch;
a) an der Schmelze tL.C mit einer Temperaturdnderungsrate von 50 K/min, b)
an der Schmelze tLD mit einer Temperaturdnderungsrate von 200 K/min

Bei Unterschieden in der Temperaturdnderungsrate ist kein oder nur ein geringer
Einfluss auf den Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-
Beanspruchung festzustellen.

Beim Vergleich von niederzyklischen und hoherzyklischen Temperaturwechsel-Kriech-
versuchen lag der hohergyklische Versuch immer iiber der Dehnung des nieder-
gyklischen Versuchs mit Haltezeiten.
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5.3.7 Ubersicht der Einflussfaktoren

Die Untersuchungen haben gezeigt, dass der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung von verschiedenen Parametern unterschiedlich stark
beeinflusst wird. Eine Ubersicht iiber die gefundenen Abhingigkeiten ist in Tabelle 11
zusammengefasst.

Tabelle 11: Parameter und deren Einfluss auf den Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung

Einflussgro3e Abhidngigkeiten Qualitativer Einfluss
Korngrof3e/Charge - Starke Abhangigkeit; starkerer Effekt bei
groReren Kornern
Probendurchmesser evt. Korngro3e Kein eindeutiger Effekt
Mechanische - ,Beschleunigungseffekt” tritt nur bei niedrigen
Spannung Spannungen auf und dann bei niedrigeren
Spannungen stirker als bei hoheren
Temperaturhub Bei gleicher Anzahl Kein deutlicher Einfluss erkennbar
an Temperatur-
zyklen
Maximaltemperatur - Mit steigender Maximaltemperatur tritt der
Effekt starker auf
Haltezeit Korngrof3e, Je kiirzer die Haltezeiten, desto hohere
Zyklenanzahl Kriechdehnungen; korngro3enabhingiger
Schwellenwert der Haltezeit, ab welchem
Kriechdehnungen von TW-Versuchen tiber
isothermen Kurven liegen
Temperatur- - Hohere Dehnungen mit grolderen Temperatur-
anderungsrate dnderungsraten,;
Dehnung hoherzyklischer Versuche ohne
Haltezeit deutlich hoher als bei vergleichbaren
niederzyklischen Versuchen mit Haltezeit

Die Untersuchung zum Einfluss der Zyklusparameter ist oftmals nicht trivial, da die Anderung
eines Parameters Anderungen anderer Parameter nach sich ziehen kann. Die durchgefiihrten
Versuche sollen einen ersten Hinweis geben, welche Parameter deutlicheren Einfluss zeigen
und welche zu vernachlassigen sind. Gerade in Bezug auf die Betriebsweise von beispielsweise
Strahlheizrohren konnen diese Informationen zu den Einflussparametern erste Anhaltspunkte
fiir zukiinftige Entwicklungen sein. Dennoch sollten diese Untersuchungen und die gegen-
seitigen Abhédngigkeiten weiter untersucht und erweitert werden, um die gefundenen
Abhangigkeiten und deren Signifikanz statistisch abzusichern.

5.4 Nachweis von Repriming

Bei den bisher gezeigten Kriechkurven handelt es sich jeweils um die Darstellung der unteren
Kriechkurveneinhiillenden. Der Gesamtdehnungsverlauf ist durch die Verwendung der Ein-
hiillenden besser darstellbar, insbesondere in der logarithmischen Auftragung. Um den
auftretenden Effekt besser zu verstehen und analysieren zu konnen, werden die einzelnen
Zyklusabschnitte unabhédngig vom Gesamtdehnungsverlauf analysiert.
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Statt der fiir die bisher gezeigten Versuche verwendeten Einzelpriifmaschinen mit Axialexten-
sometern, wurden die nun gezeigten Versuche auf einer servohydraulischen Dehnwechsel-Priif-
maschine mit Seitenextensometer durchgefiihrt. Durch die Verwendung dieser Maschinenart
ist es moglich, in ,Kraft-Null-Regelung“ den zuvor optimierten Temperaturzyklus abzufahren
und die thermische Dehnung, die dabei entsteht, aufzuzeichnen. Der tatsichliche Kriechversuch
wird dann in Kraftregelung gefahren. Nach Versuchsende kann dann die zuvor ermittelte
thermische Dehnung von jedem Zyklus der aufgezeichneten Gesamtdehnung subtrahiert
werden. Somit ist es moglich die ,reine Kriechdehnung“ ohne weitere Dehnungsanteile wie
thermischer Dehnung der Probe, des Messstrangs etc. zu bestimmen.

In einem ersten Versuch an der Schmelze tLD wurde die Kriechdehnung bei einer konstanten
Spannung von 7,1 MPa und Temperaturwechseln zwischen 900 °C und 1100 °C mit Halte-
phasen von 300 s und Rampendauern von 300 s analysiert. Eine Darstellung des Temperatur-
und Spannungsverlaufs ist in Abbildung 5-42 gezeigt.
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Abbildung 5-42: Kriechversuch an Probe tLD1.0za22, Beanspruchungsparameter
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Abbildung 5-43: Kriechversuch an Probe tLD1.0za22; Tmax=1100 °C, AT=200 K, 0=7,1 MPa,

tHalte, tRampe=300 s, Kriechdehnung &¢

Die in sechs Zyklen aufgezeichnete Kriechdehnung zeigt in einer Auftragung iiber der Zykluszeit
einen charakteristischen Verlauf mit insgesamt vier Phasen von je 300 s Dauer (Abbildung
5-43). Die erste Phase ist die Haltezeit bei 900 °C, die zweite die Temperaturrampe von 900 °C
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auf 1100 °C, die dritte die Haltezeit bei 1100 °C. In der abschlieRenden vierten Phase erfolgt
die Abkiihlung auf 900 °C.

In Phase 1 ist nur ein geringer Dehnungszuwachs erkennbar, der bei einer hoheren Auflosung
als eine Art ,Priméarkriechbereich“ ausgemacht werden kann (Abbildung 5-44a). Dies steht im
Widerspruch zu [40, 46], wo von einer verzogerten Dehnungsentwicklung nach einem Wechsel
von hoher zu niedriger Temperatur berichtet wird.

Die Dehnungszunahme ist in der zweiten Haltephase bei 1100 °C etwa um den Faktor 10 hoher
als in der 900 °C-Phase (Abbildung 5-44b).
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Abbildung 5-44: Gemittelte Kriechkurve der 900 °C-Haltephase, a); 1100 °C-Haltephase, b) des

Versuchs an Probe tLD1.0za22; Mittelwertbestimmung aus den Kurvenverlaufen
der Zyklen 5, 10, 15, 20, 25 und 30

In der Temperaturanstiegsrampe ist eine deutliche Dehnungszunahme mit einem progressiven
Verlauf erkennbar. Bei der Abwartsrampe fallt die Dehnungszunahme zumeist schwach aus.
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Abbildung 5-45: Gemittelte Kriechdehnrate des Kriechversuchs an tLD1.0za22

Die Auftragung der gemittelten Dehnrate {iber der Zyklusdauer zeigt, dass in den beiden
Haltephasen ein Repriming stattfindet (Abbildung 5-45). Das bedeutet, dass in jeder Haltephase
ein neuer Primarkriechbereich stattfindet, was zu einer offensichtlichen Beschleunigung der
Kriechdehnungsentwicklung fiihrt. Das Phdnomen Repriming scheint daher ein erster Erkla-
rungsansatz fiir den Einfluss von Temperaturwechseln auf das Kriechverhalten zu sein. Nach
der hohen Dehnrate zu Beginn der Haltephasen nimmt die Dehnrate mit zunehmender
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Haltezeit wieder, wie erwartet ab, sowohl in der 900 °C- als auch in der 1100 °C-Haltephase.
Aus der Auftragung geht hervor, dass die Kriechgeschwindigkeit in der aufsteigenden Tempera-
turrampe stark zunimmt, wéihrend sie in der abfallenden Rampe leicht fallt. Dies kann rein
durch einen temperaturbedingten Anstieg der Kriechdehnrate bei konstant vorgegebener
Spannung erklédrt werden.

Dieses Repriming wurde verschiedentlich in der Literatur beschrieben. Vor allem bei Kriech-
versuchen an Nickelbasis-Legierungen kann ein Repriming bei jedem Temperaturzyklus
beobachtet werden [42, 66, 67]. Auch Untersuchungen an polykristallinem Zink zeigen einen
erneuten Primérkriechbereich nach einem Temperaturwechsel [40]. Auf mogliche Ursachen fiir
das Auftreten eines neuen transienten Kriechbereichs nach einem Temperaturwechsel wird in
Kapitel 6.4 ndher eingegangen.

Um Kriecheffekte in den Rampen zu vermeiden und zu untersuchen, ob es ebenfalls zum
Repriming kommt, wenn die Temperaturdnderung lastfrei geschieht, wurde der Zyklus ange-
passt. Verformungseffekte wie Versetzungsbewegung oder Diffusion sollen in der Rampe
unterbunden werden, bzw. soll gepriift werden, ob der beobachtete Effekt bei Temperatur-
dnderung ohne Last ebenfalls in den Haltephasen beobachtet werden kann.

Eine Optimierung der Versuchsfithrung in Bezug auf Temperatur und mechanische Spannung
ist in einem schematischen Diagramm in Abbildung 5-46 dargestellt.

1200 8 &
T ] 7(MPa)
(°C)
1100 6
/ \- 5
1000 4
3
900 2
11
800 0
0 200 400 600 t (s)
Abbildung 5-46: Kriechversuch an Probe tLD1.0za24, Beanspruchungsparameter

Zu Beginn der 900 °C-Haltephase wird innerhalb der ersten 10 Sekunden die mechanische Last
aufgebracht. Die Haltephase hat eine Dauer von insgesamt 300 s. Die Probe wird iiber die
letzten 10 Sekunden der Haltephase wieder entlastet. Anschliefend findet das Aufheizen auf
1100 °C innerhalb von 40 Sekunden statt. Nach Erreichen der Maximaltemperatur wird erneut
innerhalb von 10 Sekunden die gleiche Last aufgebracht und konstant gehalten bis zur
Entlastung wahrend der letzten 10 Sekunden der Haltephase. Die Abkiihlrampe findet wieder
lastfrei statt.

Als Beispiel der gemessenen Kriechdehnung ist exemplarisch der Dehnungsverlauf von
Zyklus 14 gezeigt (Abbildung 5-47). Mit senkrechten Geraden sind die Start- und Endzeitpunkte
der Entlastung und Lastaufbringung gekennzeichnet.
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Abbildung 5-47: Exemplarischer Dehnungsverlauf des Zyklus 14 des Versuch tLD1.0za24

Der Gesamtdehnungsanstieg wahrend des Zyklus liegt bei circa 0,03 %. In den beiden Halte-
phasen ist zu Beginn ein Dehnungsanstieg erkennbar, der anschliefend abflacht. Es findet
Repriming statt. Wahrend der lastfreien Temperaturrampen ist folglich keine zunehmende
Dehnung feststellbar. In jeder weiteren Haltephase kann ein neuer transienter Kriechbereich
festgestellt werden.

Bei diesem Versuch wurde die Dehnung in den Haltephasen ebenfalls als Mittelwert aus 11
verschiedenen Zyklen ermittelt. Bei der gemittelten 900 °C-Haltephase ist bis 50 Sekunden ein
starkerer Dehnungsanstieg erkennbar. Dieser fillt danach etwas ab (Abbildung 5-48a). Ein
dhnliches Verhalten nur mit deutlicherem Dehnungszuwachs ist auch fiir die gemittelte
Kriechkurve der 1100 °C-Haltephase erkennbar (Abbildung 5-48b).

a) b)
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' 5=7.1 MPa] )| [=7.1 WPa
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Abbildung 5-48: Gemittelte Kriechkurve a) der 900 °C-Haltephase, bzw. b) der 1100 °C-Halte-

phase des Versuchs an Probe tLD1.0za24; Mittelwertbestimmung aus den Kur-
venverldufen der Zyklen 1, 11, 21, 31, 41, 51, 61, 71, 81, 91 und 101

Alle gemittelten Kurven zeigen nach der Temperaturdanderung, unabhédngig davon, ob es ein
Temperaturanstieg oder ein Temperaturabfall ist, einen neuen transienten Bereich in der Halte-
phase, bevor die Kriechdehnung weniger stark zunimmt und sich einer konstanten Steigung
néhert.

Zum Vergleich wurde der Temperaturwechsel-Kriechversuch an der Schmelze tKO mit den
vergleichsweise langen Haltezeiten von 100 und 200 Stunden herangezogen [49]. Bei diesem
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Versuch sind die Rampendauern mit einer halben Stunde im Vergleich zu den Haltezeiten sehr
kurz. Das transiente Verhalten (Repriming) in den Haltephasen ist vor allem in einer
Auftragung der Kriechgeschwindigkeit feststellbar (Abbildung 5-49b).

a) b)
2 ‘ , 1 , , , ,
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(%) —— 900 °C Haltephasen 0.1 —— 1100 °C Haltephase
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Abbildung 5-49: a) Kriechdehnung und b) Kriechgeschwindigkeit aufgetragen {iber der Zeit fiir
einen Temperaturwechsel-Versuch mit langen Haltezeiten (100/200 Stunden)
und vergleichsweise kurzen Rampendauern (0,5 h)

In der Auftragung ist aullerdem erkennbar, dass die Dehnrate von Zyklus zu Zyklus weiter
ansteigt. Nachdem ein erneuter Primarkriechbereich durchschritten wurde, liegt die neue
konstante Dehnrate in jedem Zyklus hoher als in dem vorherigen.

Nach der detaillierten Untersuchung der einzelnen Zyklusabschnitte konnte in den
Haltephasen ein Repriming festgestellt werden. Nach jedem Wechsel, unabhdngig
davon ob Temperaturanstieg oder -abfall bildet sich ein neuer primdrer Kriechbereich
mit zundchst hoherer Kriechdehnrate aus.

5.5 Phanomenologische Beschreibung der beschleunigten Kriechdehnung unter
TW-Beanspruchung

Da das Kriechverhalten aufgrund seiner komplexen mikrostrukturellen Vorgdnge noch nicht
vollstdndig verstanden ist, werden in der Literatur und in der Industrie hauptséchlich
phdnomenologische Modelle zur Beschreibung des Werkstoffverhaltens verwendet [22]. Diese
zeigen im stationdren Kriechbereich eine gute Ubereinstimmung mit experimentellen Daten
und liefern eine zuverldssige Methode, Kriechdehnungen mit geringem Aufwand (wenigen
Modellparametern) zu berechnen. Mit der Einbindung der phdnomenologischen Kriechbe-
schreibungen in FEM-Berechnungen konnen auch komplexe Bauteilstrukturen hinsichtlich des
Kriechverhaltens bewertet werden.

Nach der experimentellen Untersuchung des Effekts soll nun zunéchst versucht werden, den
Effekt durch Kriechbeschreibungen mathematisch darzustellen, ohne die Ursache des Effekts
naher diskutiert zu haben. Hierzu eignen sich phdnomenologische Modelle, da sie die Kriech-
kurve rein mathematisch beschreiben ohne einen Mechanismus oder eine mikrostrukturelle
Ursache zu hinterlegen.
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5.5.1 Dehnungsakkumulation liber Temperaturinterpolation

Fiir die Beschreibung des Kriechverhaltens unter Dehnungsverfestigung wird ein Ansatz nach
Norton-Bailey verwendet (Gleichung 2-22). In der Norton-Bailey-Kriechbeschreibung ist kein
Term fiir die Abbildung der Temperaturabhingigkeit enthalten. Fiir Berechnungen ist daher fiir
jede Anwendungstemperatur ein Modellparametersatz erforderlich.
In der Praxis erfolgt die Bestimmung der Modellparameter anhand der vorliegenden experi-
mentellen Datenbasis fiir diskrete Temperaturen, beispielsweise im Abstand von 50 K. Das
Kriechverhalten bei Zwischentemperaturen wird dann typischerweise per Dehnrateninter-
polation abgeschatzt:

: . T —T

E(T) = exp [ln(e(To)) +

T =T

5-2

- (n(E(T)) ~ In(E(To)) |

To und T; in Gleichung 5-2 bezeichnen die Temperaturen der benachbarten Stiitzstellen fiir die
Interpolation und T die Temperatur, fiir die die Dehnrate berechnet wird. Von einer
Parameterinterpolation ist grundsétzlich abzuraten.

Die Anpassung erfolgte an die erste 900 °C-Phase des Temperaturwechsel-Kriechversuchs, weil
kein isothermer Kriechversuch bei 900 °C und 4,6 MPa zur Verfiigung stand. Der Verlauf des
vorliegenden isothermen 1100 °C-Versuchs zeigt keinen ausgemachten Primérkriechbereich.
Die Norton-Bailey-Anpassung wurde daher erstellt mit dem Ziel, das mittlere Verhalten in den
ersten 1000 Stunden wiederzugeben (Abbildung 5-50) (Parameter siche Anhang B, Tabelle 12).
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Abbildung 5-50: Norton-Bailey (NB)-Anpassung an isotherme Kriechkurven der Schmelze tKO

Die Berechnung des Kriechverhaltens unter Temperaturwechsel-Beanspruchung mit dieser Art
Dehnungsakkumulationsregel ist in Abbildung 5-51 dargestellt.
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Abbildung 5-51: Vergleich von gemessener und mit der Dehnungsverfestigungsregel berechneten
Kriechdehnung

Im ersten Zyklus ist noch eine vergleichsweise gute Ubereinstimmung zwischen den Messdaten
und der Berechnung festzustellen. Mit zunehmender Versuchsdauer verlauft die gemessene
Kriechdehnung jedoch viel steiler als die berechnete. Obwohl die Anpassung fiir 1100°C
isotherm anféanglich sehr konservativ ist, ist die Nachrechnung des Temperaturwechsel-
Versuchs bereits nach der dritten Haltephase zu flach. Die zunehmende Steigung der
gemessenen Kriechkurve kann nicht abgebildet werden.

Die Dehnungsverfestigungsregel mit einem Ansatz nach Norton-Bailey ohne
Schddigungsterm ist nicht geeignet, um den Effekt der beschleunigten Kriechdehnung
unter Temperaturwechsel-Belastung zu beschreiben.

5.5.2 Innere Riickspannung

Das Konzept der inneren Riickspannung aus dem Beitrag von Kaiser und EI-Magd [46] (Kapitel
2.4.3) basiert auf der Modellvorstellung, dass sich die innere Spannung nach jedem
Temperaturwechsel einem neuen Sittigungswert annihert. Dabei ist die Anderung der inneren
Spannung o; zeitabhédngig (Gleichung 5-3). Die Hohe der inneren Spannung o; ergibt sich durch
Integration (Gleichung 5-4).

dO'i
dt

t 5-4
Ti(t) =f g, drt
to

5-3
= (Ui,satt - Ui) K,

Nach Gleichung 2-26 ist die Dehnrate von der effektiven Spannung abhéngig. Diese berechnet
sich aus der Differenz der duf3eren Spannung und der inneren Riickspannung.

Bei einem Temperaturwechsel strebt o; einem neuen Sattigungswert entgegen. Die Auswir-
kungen auf die Dehnrate sind davon abhéngig, ob es sich um einen Temperaturwechsel von
hoher zu niedriger Temperatur oder um einen Wechsel von niedriger zu hoher Temperatur
handelt.
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Untersuchung eines Temperaturwechsels von Tmax nach Tmin

Zunéchst soll bei konstanter anliegender Spannung o der Wechsel von einer hohen (T2) zu einer
niedrigen Temperatur (T1) betrachtet werden. Die resultierende Kriechdehnrate und Kriech-
dehnung nach der Modellvorstellung von Kaiser und El-Magd sind schematisch in Abbildung
5-52 dargestellt.

t, i

Abbildung 5-52: Modellvorstellung eines Temperaturwechsels von T3 nach T; nach Kaiser
und El-Magd [46] mit daraus resultierender Kriechdehnung und Kriech-
dehnrate

Bei T, steigt die innere Riickspannung o; bis zum Erreichen eines Sattigungswerts an. Unter
Anwendung einer Kriechbeschreibung, die von der effektiven Spannung (schraffierte Flache in
Abbildung 5-52) abhéngig ist, steigt auch die Kriechdehnung im Priméarkriechbereich bis zum
Erreichen eines stationdren Bereichs stark an. Die Kriechgeschwindigkeit nimmt entsprechend
ab, bis sich ein stationédrer Zustand mit einer konstanten Dehnrate eingestellt hat.

Zum Zeitpunkt t; findet eine Temperaturabsenkung auf T: statt, welche eine Erh6hung des
Sattigungswerts der inneren Riickspannung bewirkt. In der Folge strebt die innere
Riickspannung als Funktion der Zeit diesen neuen Sattigungswert an. Die Dehnrate zeigt eine
Art neuen ,Priméarkriechbereich®, also ein Repriming, mit zunichst hoherer Kriechgeschwindig-
keit, nimmt dann aber nach und nach weiter ab. Die daraus abgeleitete Kriechdehnung steigt
zunichst starker an, die Steigung wird mit dem Annédhern der inneren Riickspannung an den
Sattigungswert und der damit verbundenen Abnahme der effektiven Spannung flacher.

Das Konzept der inneren Riickspannung nach Kaiser und El-Magd stimmt beim Temperatur-
wechsel von hoher zu niedriger Temperatur mit den beobachteten Ergebnissen iiberein. Auch
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hier findet Repriming statt. Nach dem Temperaturwechsel handelt es sich um einen zeitab-
hingigen Ubergangszustand, bis die innere Riickspannung einen neuen Sittigungswert erreicht
hat. Die Dehnrate zeigt das Repriming durch eine abnehmende Tendenz.

Es kann von einer Ubereinstimmung zwischen der Modellvorstellung von Kaiser und El-Magd
und den Versuchsbeobachtungen unter Temperaturwechselbeanspruchung im vorliegenden
Fall gesprochen werden.

Das theoretische Modell von Kaiser und El-Magd entspricht beim Wechsel Tmax nach
Tmin der Dehnungsentwicklung im Versuch.

Untersuchung eines Temperaturwechsels von Tmin nach Tmax

Der Temperaturwechsel von einer niedrigen Temperatur T; zu einer hoheren Temperatur T
wurde ebenfalls von Kaiser und El-Magd wuntersucht [46]. Zur Darstellung dieser
Modellvorstellung wurde die Kriechdehnung und die entsprechende Kriechdehnrate
schematisch {iber der Zeit aufgetragen (Abbildung 5-53).

a0 cri‘

¢
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Abbildung 5-53: Modellvorstellung eines Temperaturwechsels von T nach Tz nach Kaiser und El-
Magd [46] mit daraus resultierender Kriechdehnung und Kriechdehnrate

Auch hier strebt die innere Riickspannung einen Sattigungswert an. Die Kriechdehnung steigt
zundchst stark an und behélt mit Erreichen des Sekundarkriechbereichs eine konstante
Steigung. Die Kriechgeschwindigkeit fallt bis zum Erreichen des Minimalwerts ab und bleibt
dann konstant.

Zum Zeitpunkt t; findet ein Temperaturwechsel von der niedrigen Temperatur T; auf die
hoherer Temperatur T. statt. Die innere Spannung ndhert sich mit der Zeit dem neuen
Sattigungswert an. Die effektive Spannung ist nach dem Wechsel zunédchst niedrig und steigt
mit fortschreitender Zeit an, ebenso die Dehnrate. Dadurch kommt es bei diesem Wechsel nicht
zum Repriming.
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Das mit Hilfe der Theorie von Kaiser und El-Magd beschriebene Kriechverhalten bei einem
Wechsel von Tmin nach Trax entspricht nicht den experimentellen Ergebnissen der vorliegenden
Arbeit. Die Dehnungsentwicklung, die im Rahmen der hier durchgefiihrten Versuche beobach-
tet wurde, zeigte gerade nach einem Wechsel von niedriger zu hoher Temperatur einen
ausgepragten Primarkriechbereich zu Beginn der Haltephase bei Tmax. Das theoretische Modell
lasst sich nicht auf den beschriebenen Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung anwenden.

Die mit dem Modell nach Kaiser und El-Magd berechnete Kriechdehnung bei einer
Temperaturwechsel-Beanspruchung liegt zwischen den beiden isothermen Versuchen
(Abbildung 5-54).
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Abbildung 5-54: Schematische Darstellung der TW-Kriechkurve nach dem Modell der inneren
Riickspannung nach [46]

Eine mit diesem Modell berechnete Kriechdehnung fiir alternierende Temperaturen liegt
grundsétzlich zwischen den mit oberer und unterer Zyklustemperatur isotherm berechneten
Dehnungen, unabhéngig davon, wie stark die beiden Arten von Temperaturwechsel jeweils
bewertet werden. Damit ist das Konzept nach Kaiser und El-Magd in dieser Form fiir die
Beschreibung des im Rahmen dieser Arbeit beobachteten Effekts nicht geeignet.

Das theoretische Modell von Kaiser und El-Magd kann das bei einem Wechsel von Tnmin
nach Tmax in den durchgefiihrten Versuchen beobachtete Verhalten nicht beschreiben.
Auch die Kombination aus den beiden vorstellten Temperaturwechsel-Arten ist nicht in
der Lage, eine Kriechkurve zu beschreiben, die oberhalb der isothermen Kriechkurve bei
Maximaltemperatur des Zyklus liegt.

5.5.3 Entwicklung eines Modellansatzes mit Auswertung der Temperaturande-
rungsrate

Zur Abbildung des Effekts der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-
Beanspruchung wurde eine neue phdnomenologische Kriechbeschreibung entwickelt, die auf
dem Graham-Walles Modell (Kapitel 2.3.2) basiert [68, 69]. Mit diesem Ansatz ist es moglich,
den Primér-, Sekundér- und Tertidrkriechbereich abzubilden.
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Die Gleichung ist in impliziter Form ¢ = f (o, ¢, T) notiert. Die Losung der Gleichung ist somit
nur durch numerische Integration moéglich. Auf3erdem ist in der Gleichung eine integrierte
Temperaturabhédngigkeit enthalten. Die alternierende Belastung in Form von Temperatur-
wechseln wird in der Gleichung beriicksichtigt.

o
1-D

o
1-D

5-5

ny n; .
e'=K1'( ) -sm1+K2-( ) &M +|T|-Kp-o-emr
Die Beschreibung berticksichtigt zum einen den Dehnungszuwachs durch Temperaturwechsel
bereits nach wenigen Zyklen. Zum anderen wird die mittel- bis langfristig festzustellende

Zunahme der Kriechgeschwindigkeit durch eine Schadigungsgrof3e im Modell abgebildet.

Bei dem hier entwickelten Modell handelt es sich um eine zweigliedrige Beschreibung mit
einem zusatzlichen Term, der bei Temperaturwechseln iiber die Temperaturdnderungsrate ein
zuséatzliches Dehnungsinkrement addiert.

Dieser Modellansatz enthélt eine iiber die Spannung eingebrachte Schadigung, D, in Anlehnung
an die Modellvorstellung von Kachanov und Rabotnov [70, 71]. Im Ausgangszustand betragt
die Schidigungsvariable D Null. Mit zunehmender Schidigung erhoht sich die effektive
Spannung als treibende Kraft fiir den Dehnungszuwachs und die Entwicklung der Schiadigung

um den Faktor ﬁ. Die Schidigungsvariable D ist demnach ein quantitatives Malfd zur

Beschreibung des Verlusts des tragenden Querschnitts. Die Schadigung selbst wird als homogen
bzw. kontinuierlich {iber das Volumen des Werkstoffs verteilt angenommen.

D =Kp- (7=5) + [T Krq-emre

5-6

Die Temperaturabhédngigkeit der Proportionalkonstanten werden mit Arrhenius-Termen

abgebildet.
T(K) T(K) 5-7

Kl)KZ = Kf - eT,KZ* - eT
Dieses gekoppelte Differentialgleichungssystem aus einer Beschreibung der Dehnrate und der
Schidigungsentwicklung enthilt 12 Modellparameter.

Eine schematische Darstellung zur Ermittlung der Modellparameter ist in Abbildung 5-55
gezeigt. Die schwarzen Punkte sind beispielhafte Versuchsdatenpunkte. Die Anpassung der
Kriechgleichung erfolgt iiber die Addition zweier Geraden in der logarithmischen Auftragung
der Dehnrate iiber der Dehnung.
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Abbildung 5-55: Schematisch: Kriechgeschwindigkeit aufgetragen iiber der Kriechdehnung und
Adaption mit zweigliedriger Beschreibung

Der erste Term der Dehnungsentwicklung in Gleichung 5-5 beschreibt eine Abnahme der
Dehnrate, die durch den Verfestigungsast reprasentiert wird. Nach dem Erreichen der
minimalen Kriechdehnrate, nimmt die Dehnrate wieder zu. Dies wird durch den zweiten Term
in Gleichung 5-5 und den hellblauen Entfestigungsast ohne Beriicksichtigung des zusatzlichen
Dehnungsterms in Abbildung 5-55 beschrieben.

Im dritten Term der Dehnungsentwicklung (Gleichung 5-5) ist die Temperaturinderungsrate T
enthalten. Dieser Term erzeugt bei jedem Temperaturwechsel ein zusitzliches Dehnungs-
inkrement. Auch in der Schiadigungsentwicklung in Gleichung 5-6 fiihrt der Term mit der
Temperaturdnderungsrate zu einem zuséatzlichen Schadigungsinkrement. Nach jedem
Temperaturwechsel wéachst der Term und die zweite Teilgerade (Entfestigungsast) in
Abbildung 5-55 verlauft steiler (blaue Gerade statt hellblauer Punkt-Strich-Gerade).

Das {iber dieses Gleichungssystem beschriebene Kriechmodell kann auch fiir die Berechnung
isothermer Kriechkurven verwendet werden. In diesem Fall wird die Temperaturdnderungsrate
zu Null und der jeweils letzte Term in den Gleichungen 5-5 und 5-6 entfallt.

Modellparameter wurden in zwei voneinander unabhéngigen Schritten zunichst an isothermen
und anschlieend an anisothermen Kriechkurven ermittelt. Bei den isothermen Parametern
handelt es sich um die Parameter K;*, C, n;, mi, Ko*, nz, my, und Kp. Eine analytische
Parameteridentifikation ist nicht moglich. Stattdessen miissen numerische Methoden zum
Einsatz kommen. Hierflir wurde ein Pythonprogramm entwickelt, welches {iber das Nelder-
Mead-Verfahren die Parameter bestimmt. Das Optimierungsziel ist dabei die Minimierung der
Residuen aus berechneten und gemessenen Kriechdehnungen.

Die zweistufige Durchfithrung der Parameteridentifizierung erwies sich auf Grund der
geringeren Rechenzeit und der numerischen Stabilitit als vorteilhaft. Insbesondere die Qualitat
der Startwerte und die Schrittweitensteuerung haben einen entscheidenden Einfluss auf die
Berechnungsdauer. Eine geeignete Wahl ermoglicht die Parameterbestimmung der isothermen
Beanspruchung in akzeptablen Zeiten. Fiir die Ermittlung der anisothermen Parameter ist die
Grofde der Schrittweite durch die Zeitspanne bis zur nichsten Temperaturdnderung begrenzt.
Die Berechnung nimmt entsprechend ein Vielfaches an Rechenzeit in Anspruch.

Als ,Creep-Subroutine“ kann der Modellansatz in FEM-Systeme zur Berechnung des
Bauteilverhaltens komplexer Komponenten unter entsprechenden Belastungssituationen
eingebunden werden.
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Der entsprechende Workflow ist in Abbildung 5-56 schematisch dargestellt.
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isotherme Zeitstandversuche
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Abbildung 5-56: Schema zur Parameteridentifikation des Kriechgleichungssystems zur Beschrei-
bung iiber die Temperaturdnderungsrate

Die Anpassung der gefundenen Kriechgleichung erfolgte im isothermen Fall an Kriechkurven
bei verschiedenen Temperaturen und Spannungen fiir die Werkstoffe 2.4633 und 2.4879. Die
im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Spannungs- und Temperaturkombinationen wurden
durch weitere Kriechversuche ergianzt [49].

Fiir den isothermen Fall wurde ein Spannungsbereich zwischen 1 MPa und 14 MPa und ein
Temperaturbereich zwischen 900 °C und 1100 °C abgedeckt (Abbildung 5-57). Die gefundenen
Parameter sind in Tabelle 13 in Anhang B zu finden.

a) b)
100 2.4633 T(°C) c (MPa) 104 _ .
& % Messpunkte = 900 2 2.4879 . T(C) o (MPa)
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o 1100 2 ° 1100 5 (*
& 1100 3 © 1100 8 ("
14 v 1100 46 1100 1"
o 1100 55 *
0.14
0.01 e ‘ ; ; ;
001 01 1 10 100 1000 10000
t(h)
Abbildung 5-57: Anpassung der Kriechgleichung an isotherme Kriechkurven a) des Werkstoffs

2.4633 und b) des Werkstoffs 2.4879 (* [49])

Um die Qualitit der Anpassung zu bewerten, wurde die berechnete Dehnung iiber der
gemessenen Dehnung in einem sogenannten 45°-Diagramm aufgetragen (Abbildung 5-58). Fiir
den Werkstoff 2.4633 liegt der 95 %-Streubandfaktor bei 2,8 und fiir den Werkstoff 2.4879 bei
2,1. Diese Werte sind im Rahmen der Eigenschaftsstreuung des Werks als hinreichend gut zu
bewerten.
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Abbildung 5-58: Vergleich berechnete zu gemessener Kriechdehnung fiir a) den Werkstoff 2.4633

und b) den Werkstoff 2.4879 (* [49])

Im néchsten Schritt folgt die Anpassung der Kriechbeschreibung an Ergebnisse der Temperatur-
wechsel-Kriechversuche. Dabei werden die Parameter, die zuvor anhand der isothermen Kriech-
kurven ermittelt wurden, beibehalten und ausschlieBlich die verbleibenden Parameter Kr, mr,
Krq, mrq optimiert.

Das Ergebnis der Anpassung an eine Temperaturwechsel-Kriechkurve mit einer Zyklusdauer
von 8 Stunden (Haltephase 3,5 Stunden) zeigt eine hinreichend genaue Ubereinstimmung
(Abbildung 5-59). Gezeigt ist die gemessene und berechnete Gesamtdehnung inklusive der auf
die Minimaltemperatur des Zyklus bezogenen thermischen Dehnungsanteile. Berechnet wurde

dieser thermische Anteil mit einem aus der Literatur entnommenen thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten [57].
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T=6.67 Kimin y —o— isotherm, T=1100 °C
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Abbildung 5-59:

a) Anpassung des Kriechgleichungssystems an einen Temperaturwechsel-

Versuch mit einer Zyklusdauer von 8 h, b) logarithmische Auftragung und
Vergleich mit isothermem Versuch bei 1100 °C

In Abbildung 5-59b ist zum Vergleich neben der Temperaturwechsel-Kriechkurve mit An-
passung auch die isotherme Kriechkurve bei 1100 °C mit Anpassung abgebildet. Die Uberein-
stimmung zwischen gemessenen und berechneten Kriechkurven ist in beiden Féllen gegeben.

Fiir einen Temperaturwechsel-Kriechversuch mit kiirzerer Haltephase (1,5 Stunden) wurde
eine weitere Parameteranpassung mittels des beschriebenen Gleichungssystems vorgenommen
(Abbildung 5-60). Die anisothermen Parametersdtze zur Berechnung des 8 Stunden- und des
4 Stunden-Zyklus sind in Tabelle 14 im Anhang B zu finden.
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Abbildung 5-60: Anpassung der Kriechgleichung an den Werkstoff 2.4633 mit einer Zyklusdauer

von 4 Stunden a) in linearer Auftragung und b) logarithmischer Auftragung, b)

In dem fiir industrielle Anwendungen relevanten Bereich bis 10 % Dehnung kann eine ausrei-
chende Ubereinstimmung zwischen Berechnung und Messung erzielt werden. Erst an Dehnun-
gen oberhalb von etwa 25 % ist in der linearen Auftragung eine grof3ere Abweichung von
berechneter und gemessener Dehnung zu erkennen.

Eine weitere Modellparameteranpassung wurde fiir einen Temperaturwechsel-Kriechversuch
des Werkstoffs 2.4633 mit einer Zyklusdauer von 2 Minuten durchgefiihrt (Abbildung 5-61).
Auch bei dieser Zyklusart mit schnellem Temperaturhub und ohne Haltezeiten konnte eine gute
Ubereinstimmung mit den gemessenen Dehnungen erzielt werden. Auch dieser Parametersatz
ist in Tabelle 14 in Anhang B zu finden.

Etotal 2.4633 - Schmelze {LC
(%)4 | Tooa= 1100 °C; AT=50 K;
tRampe=1 min; T=50 K/min

Berechnung mittels
31 Kriechdehnung

c=2 MPa

0 200 400 600 t(n) 800

Abbildung 5-61: Anpassung der Kriechgleichung an einen Temperaturwechsel-Kriechversuch mit
Zyklusdauer 2 Minuten

Fiir den Werkstoff 2.4879 wurden jeweils Parametersétze fiir Temperaturwechsel-Kriechver-
suche mit Haltephasen von 3,5 Stunden (Zyklusdauer 8 Stunden) und 1,5 Stunden (Zyklus-
dauer 4 Stunden) bestimmt (Abbildung 5-62).
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Abbildung 5-62: Anpassung der Kriechgleichung an Temperaturwechsel-Kriechversuche am
Werkstoff 2.4879 mit Zyklusdauern von a) 8 Stunden und b) 4 Stunden

Fiir Zyklusdauern von 8 Stunden kann auch beim Werkstoff 2.4879 von einer guten
Ubereinstimmung bis zu einer Dehnung von etwa 20 % gesprochen werden. Der technisch
relevante Bereich ist auch hier mit dieser Kriechbeschreibung abgedeckt. Die Parametersatze
zur Berechnung dieser Temperaturzyklen sind ebenfalls in Anhang B in Tabelle 15 aufgelistet.

Die Anpassung an den Temperaturwechsel-Kriechversuch am Gusswerkstoffs 2.4879 mit einer
Zyklusdauer von 4 Stunden zeigt nach weiterer Parameteroptimierung ebenfalls eine gute
Ubereinstimmung. Der qualitative Verlauf beider Kurven passt gut zusammen.

Aufgrund der beschrankten Datenbasis konnten fiir die Werkstoffe 1.4841 wund
Centralloy 60 HT R keine Modellparameter bestimmt werden. Grundsitzlich kann das
beschriebene Vorgehen auch auf diese Werkstoffe iibertragen werden.

Zur Beschreibung des Kriechverhaltens unter Temperaturwechsel-Beanspruchung bei
hohen Temperaturen und niedrigen mechanischen Lasten wurde ein phdnomenolo-
gisches Kriechgleichungssystem entwickelt, welches in der Lage ist sowohl isotherme als
auch anisotherme Kriechversuche mit einer hinreichenden Genauigkeit nachzurechnen.
Parameterbestimmungen an zwei Werkstoffen liefern zufriedenstellende Ergebnisse.

Fiir unterschiedliche Arten von Temperaturgyklen miissen jedoch jeweils neue Parame-
tersdtze gefunden werden. Die Ubertragbarkeit des Kriechmodells ist demnach nur sehr
eingeschrdankt moglich.
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6 Ursachen der beschleunigten Kriechdehnung unter TW-Beanspruchung

Der Effekt einer beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung
wurde in den Kapiteln 5.2, 5.3 und 5.4 anhand von verschiedenen experimentellen Unter-
suchungen analysiert. An anisothermen Kriechversuchen wurde festgestellt, dass dieser Effekt
bei sehr hohen Temperaturen (T>0,8 Tr) und vergleichsweise geringen mechanischen Lasten
(<7,1 MPa) auftritt und bereits nach dem ersten Temperaturwechsel feststellbar ist. Weiterhin
konnte dieses Verhalten in unterschiedlichen Werkstoffen reproduzierbar beobachtet werden.
Es handelt sich somit um ein generisches Werkstoffverhalten, das an verschiedenen kubisch
flaichenzentrierten Werkstoffen nachgewiesen wurde.

Somit kann sein Auftreten nicht mit dem spezifischen Materialverhalten eines bestimmten
Werkstoffs oder einer Werkstoffklasse begriindet werden, sondern mit einem allgemein auf-
tretenden, werkstoffunabhéngigen Effekt. Daher werden im Folgenden verschiedene Thesen
aufgefiihrt, die anschlief3end analysiert und eingeordnet werden.

e Thermisch induzierte Spannungen:
Wihrend der Aufheiz- und Abkiihlphase der Temperaturwechsel treten {iber den Pro-
benquerschnitt Temperaturgradienten auf, die zur Ausbildung von thermischen Span-
nungen fithren. Durch das thermische Zyklieren kommt es zu einer Art ,thermischem
Ratcheting“, das die Ursache der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperatur-
wechsel-Beanspruchung ist.

e Lokale Spannungsiiberh6hung:
In [38] werden als Ursache fiir heterogenes Kriechverhalten unter Temperaturwechsel-
Belastung lokale Spannungsiiberh6hungen genannt. Durch die wechselnde Temperatur
und die unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten kommt es zwischen
Ausscheidungen und Matrix zu lokalen Spannungsiiberhohungen. Daraus resultiert eine
verfriihte Poren- und anschlief3ende Kriechrissbildung.

e Oxidation:

In dem vorliegenden Temperaturbereich zwischen 900 °C und 1100 °C treten Oxida-
tionseffekte verstarkt auf und konnen das Werkstoffverhalten beeinflussen. Auf der
Probenoberflache bilden sich Oxidschichten. Dabei unterscheiden sich die thermischen
Ausdehnungskoeffizienten zwischen Oxidschicht und Substrat, sodass durch Tempera-
turwechsel Spannungen an der Grenzfldche auftreten und die Oxidschicht abplatzt. Es
bildet sich eine neue Oxidschicht aus, die wiederum nach einiger Zeit abplatzt. In einem
diffusionsgetriebenen, zeitabhidngigen Vorgang resultiert daraus von der Oberfldache
ausgehend eine Verarmung an bestimmten Legierungselementen und Ausscheidungen.
Dies fiihrt letztendlich zu einer Herabsetzung der Kriechfestigkeit und der beschleunig-
ten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung. Weiterhin kann ein kon-
tinuierliches Abplatzen der Oberfldchen aufgrund von Temperaturzyklen zu einer Quer-
schnittsreduzierung fiihren und so die effektive Spannung im Probenquerschnitt {iber
die Versuchsdauer erhohen.

e Mikrostrukturelle Vorgidnge bei anisothermer Beanspruchung
Im isothermen Fall stellt sich wahrend des priméren Kriechbereichs ein von der Tempe-
ratur abhangiger Gleichgewichtszustand in der Mikrostruktur ein.
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Die Temperaturwechsel verhindern die Ausbildung einer stabilen Substruktur, bzw. die
gebildete Substruktur ist aufgrund der niedrigen mechanischen Spannung und der
damit verkniipften geringeren Versetzungsdichte nicht ausreichend stabil gegeniiber
einem Temperaturwechsel. Im stationidren Kriechbereich entsteht eine dynamische,
statistisch unverdnderte Struktur, die sich mit fortschreitender Dehnung weiter
stabilisiert. Durch einen Temperaturwechsel dndert sich der zuvor in der Haltephase
angestrebte Gleichgewichtszustand. Die entstandene Substruktur wird gestort, da
bestimmte Parameter der Mikrostruktur (z.B. Versetzungsdichte, Subkorndurchmesser,
Missorientierungswinkel) von der Temperatur abhingig sind und sich somit bei einem
Temperaturwechsel dndern.

In diesem Kapitel sollen die formulierten Hypothesen hinsichtlich der Ursache der beschleu-
nigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Belastung gepriift und diskutiert werden.

6.1 Thermische Spannungen

Thermisch induzierte Spannungen sind die Folge von Temperaturgradienten iiber den Proben-
querschnitt.

Ursache fiir das Auftreten von Thermospannungen sind entweder die Dicke des Bauteils oder
der Probe oder sehr hohe Temperatur-Anderungsraten. Beides trifft im vorliegenden Fall nicht
zu, dennoch sollen die entstehenden Thermospannungen abgeschitzt werden.

Mithilfe einer FEM-Berechnung wurde zunichst das Temperaturfeld in einer Probe wahrend
eines Aufheizvorgangs bestimmt. Fiir die Priifzone wurde die bei den Versuchen grof3tenteils
eingesetzte Probengeometrie mit Rundquerschnitt von 8,4 mm Durchmesser verwendet. Die
meisten niederzyklischen Versuche in Konvektionséfen wurden mit einer Temperaturdnde-
rungsrate von 6,67 K/min durchgefiihrt. Schnellere Anderungsraten wurden induktiv erzeugt
und sind deshalb unkritisch, da diese Erwdrmungsart volumetrisch wirkt.

Die Umgebungstemperatur Tw wurde als Rampe mit einer halben Stunde Dauer von Tmin auf
Tmax aufgegeben. Die Warmeiibergangszahl a wurde so angepasst, dass zum Ende der Aufheiz-
rampe die Temperatur der Probenoberflache T, nahezu die Umgebungstemperatur T« erreicht.
Fiir die spezifische Warmekapazitét ¢ und die Warmeleitfahigkeit A wurden Tabellenwerte des
Werkstoffs 2.4633 verwendet [57] (Abbildung 6-1).

Nicht abgebildet wird in der Berechnung eine Warmeabfuhr in Axialrichtung {iber die Einspann-
teile. Dadurch ist das berechnete Temperaturfeld auch fiir die vollstdndige Zylinderldnge homo-
gen und nicht von der Axialposition abhédngig. Das radiale Temperaturfeld wird dagegen
mithilfe der Simulationsrechnung bestimmt.
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Abbildung 6-1: Simulationsrechnung Temperaturfeld in Rundprobe, schematisch

Entsprechend der Vorgabe erreicht die Umgebungstemperatur in der Simulationsrechnung nach
1800 Sekunden ihren Maximalwert. Die Temperaturfeldberechnung ergibt, dass sich wéhrend
der Aufheizphase eine Temperaturdifferenz zwischen der Aul3enoberfliche und dem Proben-
kern in der Gréflenordnung von <0,1 K einstellt. Etwa 300 Sekunden spéter ist die Probe
vollstdndig durchgewarmt und die Temperaturdifferenz verschwindet (Abbildung 6-2a).
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Abbildung 6-2: a) Simulation radialer Temperaturgradient in Rundprobe, schematisch, b) Ab-

schitzung der auftretenden Thermospannungen, Aufheizen von 900 °C auf
1100 °C in 0,5 h, elastische Berechnung

Unter der Annahme eines elastischen Werkstoffverhaltens ergibt sich ein Maximalwert von
0,16 MPa fiir die Thermospannung S11 (in Axialrichtung), welche somit um den Faktor 12
kleiner ist als die niedrigste in den Versuchen angelegte Priifspannung von 2 MPa. Der Einfluss
der durch Temperaturgradienten in der Priifzone der Probe induzierten Thermospannungen
kann demnach als vernachléssigbar gering betrachtet werden.

Bei schlankeren Probenquerschnitten ist qualitativ mit noch geringeren Temperaturgradienten
und entsprechend geringeren Thermospannungen zu rechnen. Bei den zuvor in Abschnitt 5.3.2
beschriebenen Vergleichsversuchen an einer Probe der Schmelze tLC des Werkstoffs 2.4633 mit
kleinerem Durchmesser wurde dagegen sogar eine etwas hohere Kriechdehnung gemessen
(Abbildung 5-24). Dies ist ursdchlich nicht mit einer thermisch induzierten Spannung zu
erklaren, sondern hat andere Ursachen wie z. B. die Eigenschaftsstreuung des Werkstoffs.

Makroskopisch auftretende, thermisch induzierte Spannungen kénnen als Ursache fiir
den beobachteten Effekt ausgeschlossen werden. Die Temperaturdnderungsrate ist in
den meisten untersuchten Versuchen so gering, dass die auftretenden thermisch
indugzierten Spannungen im Vergleich zur dufseren mechanischen Spannung
vernachldssigbar klein sind.
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6.2 Lokale Spannungsiiberhohung

Lokale Spannungsiiberh6hungen entstehen laut [38] zwischen Ausscheidungen und Matrix
beim Abkiihlen auf niedrigere Temperaturen. Nach der Theorie entstehen aufgrund der
unterschiedlichen Ausdehnungskoeffizienten von Ausscheidungen (Karbiden oder dhnlichem)
und Matrix thermische Spannungen. Diese {iberlagern sich den inneren Riickspannungen und
wirken so auf die aufgestauten Versetzungen. Die Klettergeschwindigkeit dieser Versetzungen
wird entsprechend heraufgesetzt und bei einem Wechsel von héherer zu niedriger Temperatur
tritt eine erhohte Kriechdehnung auf. Voraussetzung ist jedoch eine relativ hohe Temperatur-
anderungsrate im Bereich von K/s und eine sehr feine Ausscheidungsverteilung mit geringen
Abstinden der Ausscheidungen untereinander [38].

Bei den hier durchgefiihrten Versuchen ist jedoch davon auszugehen, dass die Temperatur-
dnderungsrate mit vorwiegend 6,67 K/min viel zu gering ist, um entsprechende lokale
Spannungen zu verursachen.

a) nach 1sothermer Belastung, 1538 h

e -‘.Q QT g

Abblldung 6 3: L1chtm1kroskoplsche Aufnahmen von Schhffen an Proben des Werkstoffs
Centralloy 60 HTR, 0=2 MPa, Probe cMS11z6: isotherm 1100 °C, Laufzeit
1538h, a) ungedtzt und b) mit V2A-Beize geédtzt; Probe cMS11z7:
Tmax=1100°C, AT=200K, T=6,67 K/min, tmare=1,5h, trampe=0,5h, Laufzeit
2542 h, ¢) ungeédtzt und d) mit V2A-Beize geédtzt

Sollten die genannten lokalen Spannungsiiberh6hungen dennoch der Versagensmechanismus
sein, miisste dies auch dem Schadensbild eindeutig zuzuordnen sein. Vergleichende Mikro-
strukturuntersuchungen von isotherm und anisotherm gepriiften Kriechproben zeigen aber,
dass im anisothermen Fall selbst nach ldngerer Versuchsdauer und einer um den Faktor 200
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hoheren Kriechdehnung keine Poren oder Rissbildung in der Mikrostruktur erkennbar sind
(Abbildung 6-3).

Auch beim Werkstoff 2.4633 sind zwischen Ausgangszustand und gepriiften Proben keine
starken Unterschiede in der Mikrostruktur erkennbar (Abbildung 6-4). Bereits im Ausgangs-
zustand sind in dieser Legierung Poren vorhanden. Die Versuche an den beiden Kriechproben
wurden nach gleicher Beanspruchungsdauer von 1030 Stunden abgebrochen. Zwischen den
Schliffen der isotherm und der anisotherm gepriiften Probe sind keine signifikanten Unter-
schiede in der Mikrostruktur oder in der Porenbildung erkennbar. Anhand des Vergleichs der
Gefiige kann in einer lichtmikroskopischen Untersuchung keine Ursache fiir die beschleunigte
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung gefunden werden.

P 0O

.
3

a) Aus b) nach isothermer Belas

Aufnahmen von Schliffen an Proben des Werkstoffs 2.46?;’,
0=4,6 MPa, Atzung: V2A-Beize; a) Ausgangszustand; b) Probe tLD11za20:
isotherm 1100 °C, Laufzeit 1030h; c¢) Probe tLD11za2: Tmax=1100 °C,
AT=200K, T=6,67 K/min, taare=1,5 h, trampe=0,5 h, Laufzeit 1031 h

Die Theorie von [38] basiert auf der Beobachtung, dass die erhohte Kriechgeschwindigkeit beim
Werkstoff Nimonic 80A auftritt, nicht aber bei dem ebenfalls untersuchten reinen Nickel. Als
mogliche Ursache fiir das Verhalten wird die Mikrostruktur des Werkstoffs genannt.
Nimonic 80A ist im Gegensatz zu reinem Nickel eine ausscheidungsgehértete Legierung.

Bei der im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Legierung 1.4841 sind kaum Ausscheidungen
erkennbar, bzw. liegen diese im Nanometerbereich (Abbildung 6-5). Dennoch tritt der Effekt
der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Belastung hier auf. Dies unter-
stlitzt die Theorie, dass lokale Spannungsiiberh6hungen zumindest nicht die dominante
Ursache fiir die beschleunigte Kriechdehnung sind.
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Abbildung 6-5: Lichtmikroskopische Aufnahmen des Probeninneren von Schliffen an Proben des

Werkstoffs 1.4841 im gedtzten Zustand, c=2 MPa, a) und c¢) Ausgangszustand,
b) und e) Probe eLC11z2: isotherm 1100 °C, Laufzeit 1867 h, ¢) und f) Probe
eLC11za3: Tmax=1100 °C, AT=200 K, T=6,67 K/min

Riege [38] beschreibt in seiner Theorie, dass es bei einem Temperaturabfall von Tmax auf eine
niedrigere Temperatur zu einer Druckspannung in radialer Richtung um die Ausscheidung
kommt. Diese wirkt zusatzlich auf die Versetzungen und beschleunigt den Kletterschritt. Bei
einem Temperaturanstieg muss es folglich zur umgekehrten Spannungsentwicklung um die
Ausscheidungen kommen. Hierdurch wiirde sich das Vorzeichen der entstehenden thermischen
Spannung zwischen Ausscheidung und Matrix umkehren und der Effekt der Beschleunigung
wiirde ins Gegenteil verkehrt.

Bei den untersuchten Temperaturwechsel-Versuchen wurde jedoch nach jedem Wechsel
unabhingig von der Richtung ein Repriming festgestellt. Der im Rahmen dieser Arbeit
beobachtete Effekt der beschleunigten Kriechdehnung kann durch die Theorie von Riege nicht
hinreichend erklart werden. Aullerdem konnen {iiber diese Theorie die gefundenen Einfliisse
bestimmter Parameter nicht hinreichend erklart werden (Haltezeiten, Korngrole, ...).

Die Theorie, dass es aufgrund von Unterschieden in den thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten von Ausscheidungen und Matrix zu lokalen Spannungsiiberh6hungen
komme und diese dann fiir die beschleunigte Kriechdehnung unter anisothermer Bean-
spruchung verantwortlich seien, wird von den in dieser Forschungsarbeit durchge-
fiihrten Untersuchungen nicht gestiitzt. Der Effekt tritt auch bei Legierungen auf,
welche nur sehr fein verteilte und lichtmikroskopische kaum erfassbare Ausscheidungen
enthalten. AufSerdem sind die im Rahmen dieser Forschungsarbeit untersuchten Tem-
peraturdnderungsraten mit Werten um 7 K/min um ein Vielfaches kleiner, als die von
Riege [38] untersuchten Anderungsraten (K/s). Zudem lassen sich bestimmte Beobach-
tungen zu den Einflussgrofsen auf den Effekt nicht plausibel mit dieser Theorie erkldren.
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6.3 Oxidation

Anhand von lichtmikroskopischen Aufnahmen an verschiedenen Proben wurde die Hypothese
tiberpriift, ob das Oxidationsverhalten unter Temperaturwechsel-Beanspruchung fiir das Auf-
treten der beschleunigten Kriechdehnung verantwortlich sei.

Die Oxidation scheint nicht als alleinige Ursache fiir die beschleunigte Kriechdehnung unter
Temperaturwechsel-Belastung in Frage zu kommen. Dies kann zunéchst damit erkldrt werden,
dass die erhohte Kriechdehnung durch Temperaturwechsel im Vergleich zum isothermen
Versuch schon nach dem ersten Zyklus auftritt und nach 50 Stunden bereits stark ausgeprégt
ist (Abbildung 6-6).

a) b)
05 : 05
ftotal | 2.4633 - Schmelze tLC| o=2 MPa Ctotal |[2.4633 - Schmelze tLC| 5=2 MPa
(°/8) —DO— 1100 °C isotherm (°/8) —0-1100°Cisotherm |
44 _ 41
— TW-Versuch, tHaIte'1 5h M TW-Versuch, tHaIte:s’s h
0.34 0.34
0.2 0.2
0.1 0.11
0 J=TrT—n] 0 = = ] 0 —nT = 0 0 [
0 10 20 30 40 y(n) 50 0 10 20 30 40 () 50
Abbildung 6-6: Vergleich der ersten 50 Stunden zwischen einem isothermen und einem Tempe-
raturwechsel-Kriechversuch, a) mit kiirzerer Haltezeit und b) mit langerer Halte-
zeit

Sollten oxidative Prozesse die Hauptursache sein, miisste nach dem ersten Temperaturwechsel
entweder bereits eine starke Verarmung an Legierungselementen stattgefunden haben oder der
Probenquerschnitt durch eine abgeplatzte Oxidschicht so stark verringert worden sein, dass
durch einen der beiden Mechanismen der deutliche Dehnungsanstieg nach dem ersten Tempe-
raturwechsel erklart werden kann.

Eine Verarmung an bestimmten Legierungselementen innerhalb weniger Stunden und eine
damit verbundene deutliche Anderung der Festigkeitseigenschaften des Werkstoffs sind sehr
unwahrscheinlich.

Auch die Bildung einer sehr dicken Oxidschicht innerhalb kiirzester Zeit, die durch den Tem-
peraturwechsel abplatzen und die Probenquerschnittsfliche entsprechend so drastisch
reduzieren miisste, dass es damit einhergehend zu einem starken Spannungsanstieg bezogen
auf die Querschnittsfliche kiame, l4sst sich ausschlieSen.

Zyklische Oxidationsversuche am Werkstoff 2.4633 zeigen, dass es nach 1000 Stunden
Versuchsdauer mit einem 24 h-Zyklus und einer Zyklustemperatur von 1100 °C zu keiner mess-
baren Massendnderung kommt (Abbildung 6-7) [72]. Auch weitere Quellen berichten von
guten zyklischen Oxidationseigenschaften des Werkstoffs 2.4633 [73].
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Abbildung 6-7:
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Spezifische Massendnderung hitzebestdndiger Materialien wahrend einer zykli-
schen Belastung in trockener Luft (24 h-Zyklus) als Funktion der Auslage-
rungsdauer bei 1100 °C [72]

Um die These der Oxidation als Hauptursache weiter zu widerlegen, wurden aul3erdem licht-
mikroskopische Aufnahmen von gepriiften isothermen und anisothermen Proben erstellt, um
eventuelle Unterschied zu identifizieren.

a)tLD11za28, isotherm, 1030 h

b) tLC11z4, isotherm, 1812 h

-.? L™ : 3 i s
% W f." .: 3 '... - .I
~ 4 .‘.
& = - . B
» - - ' .
T-» - AR R &
” T
. BT . % ol 'R

=0

Abbildung 6-8:
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Lichtmikroskopische Aufnahmen, Werkstoff 2.4633 ungeidtzt, 0=2 MPa, a)
Probe tLD1.1za28: isotherm 1100 °C, Laufzeit: 1030h, b) Probe tLC11z4:
isotherm 1100°C, Laufzeit: 1812h, c¢) Probe tLD11zal7: Tmax=1100 °C,
AT=200 K, T=6,67 K/min, tuare=1,5h, trampe=0,5 h, Laufzeit: 1032 h, d) Probe
tLC11zal0: Tmax=1100 °C, AT=200 K, T=6,67 K/min, tyawe=1,5h, trampe=0,5 h,
Laufzeit: 1029 h

Beim Werkstoff 2.4633 zeigt die lichtmikroskopische Analyse des Randbereichs der Proben
einen karbidverarmten Bereich und das Auftreten von innerer Oxidation (Abbildung 6-8).
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Zusatzlich 16sen sich die Karbide unterhalb der Oberflache auf und es bilden sich Poren. Die
isotherm bei 1100°C gepriifte Probe der Schmelze tLD (Abbildung 6-8a) zeigt nach
1030 Stunden eine Karbidverarmung im Oberflachenbereich mit einer Tiefe von circa 350 um
bis 450 um. Der verarmte Bereich liegt bei den beiden Temperaturwechsel-Kriechproben nach
vergleichbarer Versuchsdauer bei ungefdhr 300 um. An der isothermen gepriiften Probe der
Schmelze tLC (Abbildung 6-8b) wurde nach rund 1800 Stunden eine karbidverarmte Zone von
circa 600 um Dicke beobachtet. Tendenziell weist die isotherm gepriifte Probe nach vergleich-
barer Versuchsdauer eine breitere Verarmungszone auf als die Probe unter anisothermer Bean-
spruchung.

Die Ubersichtsaufnahme einer Temperaturwechsel-Kriechprobe an der Schmelze tLC nach rund
5000 Stunden zeigt, dass die Karbidverarmung im Randbereich zu einer ausgeprégten Poren-
und Rissbildung fiihrt (Abbildung 6-9). Im Probeninneren sind nach dieser Belastung und
Belastungsdauer auch Schiadigungen in Form von Poren und Mikrorissen erkennbar, jedoch in
einem geringeren Ausmaf3. Mit zunehmender Belastungsdauer ist auch die Verarmungszone
mit einer Tiefe von 600 um bis 700 um weiter gewachsen.

Abbildung 6-9: Ubersichtsaufnahme Temperaturwechsel-Kriechprobe tLC11z2, 6=2 MPa, nach
5085 h, (Tmax=1100 °C, AT=200 K, T=6,67 K/min, tiare=3,5 h, trampe=0,5 h)

Fiir die Charakterisierung der Oxidschichten im Oberflachenbereich wurde eine isotherm
gepriifte Probe mittels energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDX) untersucht. Die oberste
Schicht besteht vor allem aus Chromoxiden. Zuséitzlich wurden Nickel-, Aluminium- und
vereinzelt Chromoxide identifiziert (Abbildung 6-10). Unterhalb dieser Schicht sind
dendritenartig vorliegende Aluminiumoxide zu erkennen.

Ursachen der beschleunigten Kriechdehnung unter TW-Beanspruchung 99



El‘a‘TE;.;DGkV Slgnt‘A ;HL;SSD !.L';i 1za20 IFA
WD = 85mm fProbe= 39nA H 219521 %/EE‘ Ak CrK NiK
Abbildung 6-10: EDX-Aufnahme a) im BSE-Kontrast und b) im Elemente-Mapping der Probe
tLD1.1za20: isotherm 1100 °C mit 4,6 MPa nach 1031 h

Eine lichtmikroskopische Aufnahme an einer anisotherm gepriiften Probe zeigt nach der
gleichen Belastungsdauer ein vergleichbares Bild im Oberflachenbereich (Abbildung 6-11). Im
obersten Bereich hat sich eine fast dichte Oxidschicht gebildet, wahrend im darunterliegenden
Bereich vereinzelte Oxide erkennbar sind.

Abbildung 6-11: Lichtmikroskopische Aufnahme des Randbereichs der Probe tLD1.1za3,
0=4,6 MPa, nach 1029h, (Tmax=1100°C, AT=100K, T=6,67K/min,
tHalte= ]-,5 h; tRarnpe:O,25 h)

Am Werkstoff 2.4633 sind demnach keine starken Unterschiede zwischen dem Oxidations-
verhalten im isothermen und anisothermen Fall feststellbar. Die Untersuchungen an der Probe
der Schmelze tKO mit langen Haltezeiten (100 h/900 °C und 200 h/1100 °C) ergaben ferner,
dass der Querschnitt unter Annahme von Volumenkonstanz nach circa 2700 Stunden nur um
0,6 % reduziert wurde [49]. Die damit verbundene Spannungserh6hung liegt lediglich bei circa
1 % und liefert keine ausreichende Erklarung fiir den beobachteten Effekt der Kriechbeschleu-
nigung.

Auch der Gusswerkstoff 2.4879 zeigt unterhalb der Probenoberfldche eine karbidverarmte Zone
von ungefahr 200 um Dicke (Abbildung 6-12). Die aufgelosten Karbide fithren ebenfalls zu einer
Porenbildung im Randbereich, wie im Schliffbild der isotherm gepriiften Probe nach
3625 Stunden zu erkennen ist (Abbildung 6-12a). Die Probe c¢cMT11za8 zeigt nach rund
700 Stunden unter Temperaturwechsel-Belastung eine schwach ausgebildete Verarmungszone
von maximal 50 um Dicke (Abbildung 6-12b). Dies gilt ebenso fiir die Probe cMT11za3 nach
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einer Laufzeit von rund 6000 Stunden. Hier ist die Werkstoffschddigung insgesamt recht weit
fortgeschritten, sodass sich die Porenbildung nicht nur auf den Randbereich beschréankt, wie es
unter isothermer, kiirzerer Beanspruchung der Fall ist.

a) cMT11z2, iso., 3625 h b) cMT11za8, TW, 696 h c) cMT11za3, TW, 6024 h

.
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Abbildung 6-12: Lichtmikroskopische Aufnahmen von Schliffen an Proben des Werkstoffs 2.4879

im ungedtzten Zustand, c=2MPa, a) Probe cMT11z2: isotherm 1100 °C,
Laufzeit 3625 h, b) Probe cMT11za8: Tmax=1100 °C, AT=200 K, T=6,67 K/min,
thaite=3,5 h, trampe=0,5h, Laufzeit: 696 h, ¢) Probe ¢cMT11za3: Tmax=1100 °C,
AT=200 K, T=6,67 K/min, tuare=3,5 h, trampe=0,5 h, Laufzeit: 6024 h

Eine dichte Oxidschicht bildet sich bei diesem Werkstoff weder bei isothermer noch bei
anisothermer Beanspruchung aus. Nach einer Temperaturwechsel-Belastung von knapp
6000 Stunden kommt es zur Oxidation der gebildeten Poren im Randbereich der Probe. Im

Probeninneren ist nach dieser Zeit keine Oxidation an den Porenoberflichen feststellbar
(Abbildung 6-13).

a)
Abbildung 6-13: Detailaufnahmen der Probe cMT11za3 des Werkstoffs 2.4879 (Tmax=1100 °C,

AT=200K, T=6,67 K/min, tgare=3,5h, trampe=0,5h, 6=2MPa, t=5876h) a)
Randbereich, b) Probeninneres

Der zweite untersuchte Gusswerkstoff Centralloy 60 HT R zeigt hingegen keine Verarmungs-
zone im Randbereich der Proben. Sowohl nach isothermer Belastung bei 1100 °C und
1538 Stunden, als auch unter Temperaturwechsel-Beanspruchung nach 2542 Stunden sind

unterhalb der Probenoberfliche keine ausscheidungsverarmten Bereiche zu erkennen
(Abbildung 6-14).
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a) cMS11z6, isotherm, 1538 h b) cMS11z7, TW, 2542 h
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Abbildung 6-14: Lichtmikroskopische Aufnahrﬁén von Schliffen an. Proben des Werkstoffs

Centralloy 60 HT R im ungedtzten Zustand, =2 MPa, a) Probe cMS11z6:
isotherm 1100 °C, Laufzeit 1538 h, b) Probe cMS11z7: Tmax=1100 °C,
AT=200K, T=6,67 K/min, tgae=1,5h, trampe=0,5 h, Laufzeit 2542 h

Bei diesem Gusswerkstoff ist weder im isothermen noch im anisothermen Fall eine ausgepragte
Oxidschicht auf der Probenoberfldche zu erkennen. Da keine Verarmungszone erkennbar ist, ist
nicht davon auszugehen, dass die Oxidschicht durch den Abkiihlprozess oder die Probenprapa-
ration abgeplatzt ist.

Der Werkstoff 1.4841 zeigt, wie bereits der Schmiedewerkstoff 2.4633 das Auftreten von
innerer Oxidation in den oberflichennahen Bereichen. Dabei weisen die Randschichten im
isothermen und anisothermen Fall ein dhnliches Verhalten auf (Abbildung 6-15a und b). Erst
nach circa 8600 Stunden anisothermer Beanspruchung konnte eine stark zerkliiftete Oberfldche
und ein verarmter Bereich unterhalb der oxidierten Randschichtzone festgestellt werden
(Abbildung 6-15c).

a) eL.C11z2, iso., 1867 h b) eLC11za3, TW, 1028 h ¢) eLCl1za5, TW, 8595 h

Erad
,! .
1' . .
Abbildung 6-15: Lichtmikroskopische Aufnahmen der Probenoberfldche von Schliffen an Proben

des Werkstoffs 1.4841 im ungeétzten Zustand, =2 MPa, a) Probe eLC11z2:
isotherm 1100°C, Laufzeit 1867h, b) Probe eLCl1za3: Tmax=1100 °C,
AT=200K, T=6,67 K/min, tyare=1,5h, trampe=0,5 h, Laufzeit: 1028 h, ¢) Probe
eL.C11za5: : Tmax=1100 °C, AT=200 K, T=6,67 K/min, tare=1,5 h, trampe=0,5 h,
Laufzeit: 8595 h

Eine Ubersichtsaufnahme der Probe eLCl1za5 zeigt im Randbereich eine geringere Poren-
bildung als im Probeninneren (Abbildung 6-16).
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Abbildung 6-16: Ubersichtsaufnahme des Randbereichs von Probe eL.C11za5

Die Untersuchung der verschiedenen Werkstoffe hat keinen Hinweis auf Oxidation als maf3-
gebliche Ursache fiir die beschleunigte Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruch-
ung ergeben. Es sind keine signifikanten Unterschiede zwischen isotherm und anisotherm
gepriiften Proben feststellbar. Die untersuchten Werkstoffe weisen einen hohen Widerstand
gegeniiber Oxidation auf. Daher zeigen die Schliffbilder selbst nach langer und hoher Tempe-
raturbelastung keine oder nur schwach ausgepragte Oxidationseffekte.

Oxidationseffekte finden in dem betrachteten Fall an der Grenzfliche Metall/Luft, also an der
Probenoberflache statt. Kriechen ist dagegen ein volumenabhéngiger Vorgang. Daher ist nicht
davon auszugehen, dass die Eigenschaften der Randschicht einen signifikanten Einfluss auf das
Kriechverhalten haben.

Auflerdem kann die vorliegende Spannungsabhingigkeit des Effekts der beschleunigten
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung nicht anhand von Oxidationseffekten
erklart werden.

Auch konnte keine deutliche Volumenreduktion aufgrund von abplatzenden Oxidschichten an
der Probenoberfliche festgestellt werden. Das gepriifte Volumen kann als quasi konstant
betrachtet werden.

Bei langeren Versuchsdauern spielt Oxidation hochstwahrscheinlich in Bezug auf fortschreiten-
de Werkstoffschadigung eine Rolle. Sie ist jedoch nicht ursdchlich verantwortlich fiir die
beschleunigte Kriechdehnung unter anisothermen Versuchsbedingungen.

Oxidation kann als hauptsdchliche Ursache des Effekts der beschleunigten Kriech-
dehnung unter anisothermer Temperaturfithrung ausgeschlossen werden. Ein ein-
deutiges Argument gegen die These, dass oxidative Prozesse zu einer beschleunigten
Kriechdehnung fiihren, ist die Zeitabhdngigkeit. Bereits nach dem ersten Zyklus ist die
beschleunigte Dehnung feststellbar. Auch die lichtmikroskopischen Untersuchungen
lassen keinen Riickschluss auf eine oxidative Ursache des Effekts zu. Dennoch sind
Oxidationseffekte bei sehr hohen Temperaturen nicht zu vernachldssigen und tragen
somit zur allgemeinen Schddigung bei. Um sie als Ursache vollstdndig ausschliefSen zu
konnen, wdren Kriechversuche in inerter Atmosphdre durchzufiihren. Dies ist jedoch
anlagentechnisch an diesem Institut nicht moglich.
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6.4 Mikrostrukturelle Vorgange bei anisothermer Beanspruchung

In der Literatur finden sich bisher nur wenige Beitrdge zur mikrostrukturellen Untersuchung
des priméren Kriechbereichs im Bereich sehr hoher Temperaturen und niedriger mechanischer
Last. Speziell das Verhalten unter Temperaturwechseln in diesem Parameterbereich ist, vermut-
lich auch aufgrund der bisher seltenen technischen Relevanz, nur unzureichend untersucht. Mit
der Theorie der inneren Riickspannungen alleine (Kapitel 5.5.2) kann das beobachtete
Verhalten der beschleunigen Kriechdehnung bei Temperaturwechsel-Beanspruchung nicht
erklart werden.

Der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung tritt
bei einer Temperatur- und Spannungskombination auf, die in der Ashby-Map im Randbereich
zwischen Versetzungskriechen und Diffusionskriechen liegt (Abbildung 5-14). Es stellt sich
demnach die Frage, ob Versetzungsbewegung oder Diffusionsstrome der dominante Mechanis-
mus bei der Verformung sind. Fiir einen hauptsédchlichen Diffusionskriechprozess sind die
gemessenen Dehnraten zu hoch. Da der Effekt durch eine beschleunigte Dehnung unter
Temperaturwechsel-Beanspruchung definiert wird, kann davon ausgegangen werden, dass
Versetzungen in dieser Belastungskombination dominanter Tréger der Verformung sind, auch
lassen sich die gefundenen Abhéngigkeiten nicht mit Diffusionsvorgdngen erklaren.

Im Folgenden werden zunidchst die mikrostrukturellen Vorgidnge beim Kriechen unter
isothermer Belastung beschrieben. Daraus werden Erkldrungen zu den Gefligevorgidngen im
anisothermen Fall abgeleitet.

Als Reaktion des Werkstoffs auf die Lastaufbringung kommt es zu einer Zunahme an
Versetzungen. Diese liegen statistisch verteilt homogen vor. Durch die erhohte Dichte an
Versetzungen findet wahrend der Versetzungsbewegung ein gegenseitiges Blockieren statt. Dies
fiihrt dazu, dass die Dehnrate im priméren Kriechbereich abnimmt. Je mehr Versetzungen im
System sind, desto geringer wird die mittlere freie Wegldnge, welche eine Versetzung im
Durchschnitt zuriicklegen kann, ohne von einer weiteren Versetzung blockiert oder gehindert
zu werden. Durch das gegenseitige Behindern der Versetzungen kommt es zu einer Verfesti-
gung. Diese Erhohung des Kriechwiderstands fiihrt zum Abbremsen der Dehnung.

Im Vergleich zur Verformung bei niedrigen Temperaturen konnen Versetzungen aufgrund der
hoheren Temperaturen klettern. Durch die Diffusion von Leerstellen zu einer Versetzung kann
diese das Hindernis (z.B. eine Ausscheidung oder eine andere Versetzung) ,iiberklettern“ [74].
Durch das Verlassen der urspriinglichen Gleitebene beim Klettern konnen sich Versetzungen
mit entgegengesetzten Vorzeichen gegenseitig ausloschen oder annihilieren [75]. Diese
Moglichkeit zu Kklettern ist der Grund fiir den mit der Verfestigung gleichzeitig einsetzenden
Erholungsvorgang. Dieser Mechanismus fithrt dazu, dass anschlieBend wieder neue
Versetzungen gebildet werden kénnen. Mit dem Erreichen des stationédren Kriechbereichs stellt
sich ein Gleichgewicht zwischen den Erholungs- und Verfestigungsraten ein.

Auf mikrostruktureller Ebene erklért sich der primére Kriechbereich mit der Ausbildung einer
Substruktur. Die zunichst gleichméRig, homogen verteilt vorliegenden Versetzungen beginnen
sich im transienten Bereich zu strukturieren. Es folgt eine heterogene Versetzungsstruktur
bestehend aus Bereichen mit dichten, langlichen Subkoérnern mit parallelen Subkorngrenzen
und Bereichen mit groben, zellartigen Strukturen, in welchen kaum Subkorngrenzen vorhanden
sind (vgl. Abbildung 2-10) [26, 76-78]. Die Kriechdehnrate in den groberen, zellartigen
Strukturen liegt hoher als in den dichteren, geldngten Subkoérnern [77] (Abbildung 6-17a).
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Diese ersten Substrukturen, die sich in friihen Kriechphasen bilden, werden in spateren Verfor-
mungsphasen instabil [76].
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Abbildung 6-17: a) Unterschiede in der Kriechdehnrate in groben und feinen Strukturen im

priméren Kriechbereich aufgetragen {iber der Kriechdauer, b) Zu- und Abnahme
der Subkornbreite mit zunehmender Kriechdauer [26, 77]

Mit zunehmender Kriechdauer kommt es zur Ausbildung einer homogeneren Substruktur. Die
bereits gebildeten ldnglichen Subkorner formen sich in eine globulare Form und in den
Bereichen, in welchen nur eine lose Zellbildung vorlag, entstehen mit zunehmender Belastungs-
dauer ebenfalls globular ausgebildete Subkornstrukturen (Abbildung 6-17b).

Orlova et al analysieren in ihren Forschungen ebenfalls den primiren und den stationiren
Kriechbereich an unterschiedlichen Materialien [79, 80]. Die Mikrostruktur- bzw. Subkorn-
struktur-KenngroRen Versetzungsdichte, Subkorndurchmesser und Missorientierungswinkel
sind im priméren Kriechbereich noch in keinem stationdren Gleichgewichtszustand. Erst mit
Erreichen des sekundéren Kriechbereichs bleiben Versetzungsdichte und deren Anordnung als
Subkorner, der mittlere Subkorndurchmesser und die Missorientierung der Subkorner statis-
tisch unverandert (Abbildung 6-18) [79].
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Abbildung 6-18: Entwicklung der mobilen Versetzungsdichten (pr in Bereichen ohne
Substruktur; ps in Bereichen mit bereits vorhandener Substruktur), des
Subkorndurchmessers ¢ und des Missorientierungswinkels © im Bereich des
Primarkriechens aufgetragen iiber der Dehnung [79]
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Da die Erholungsrate beim Kriechen eine starke Temperaturabhidngigkeit zeigt [2], kann
angenommen werden, dass auch andere mikrostrukturelle Parameter eine Temperatur-
abhangigkeit zeigen. Zumindest ist davon auszugehen, dass der Gleichgewichtszustand, der
sich beim Erreichen der stationdren Kriechdehnrate einstellt, iiber die Abhédngigkeit von der
Erholungsrate auch temperaturabhéngig ist.

In einer isothermen Phase wird folglich ein temperaturabhéngiger Gleichgewichtszustand
angestrebt. Dieser Grenzwert kann gleichgesetzt werden mit dem Erreichen der minimalen
Kriechdehnrate und dem Erreichen des stationiren Kriechbereichs. Eine ausgebildete Subkorn-
struktur beschreibt das Erreichen des Gleichgewichtszustands, der sich {iber die Parameter
Versetzungsdichte, Subkorndurchmesser und Missorientierungswinkel beschreiben lasst.

Das Kriechverhalten unter Temperaturwechsel-Belastung kann mit folgender Hypothese
beschrieben werden: Eine Verdnderung des isothermen Zustands durch einen Temperatur-
wechsel stort den eingestellten Zustand bzw. bringt diesen aus dem Gleichgewicht. Dieser
Gleichgewichtszustand setzt sich zusammen aus den bereits genannten Parametern zur
Beschreibung der Subkornstruktur (Versetzungsdichte, Subkorndurchmesser und Missorientie-
rungswinkel) und ist temperaturabhéngig. Der bisherige Aufbau einer Substruktur oder die bis
zum Zeitpunkt des Temperaturwechsels entstandene Ordnung wird durch die Anderung der
Temperatur gestort und ein neuer Gleichgewichtszustand angestrebt. Es kommt zu einer
Umordnung oder Neustrukturierung der Versetzungsgebilde bzw. Substruktur. Hierdurch wére
die Beobachtung des Repriming nach jedem Temperaturwechsel zu erklaren. Jede Temperatur-
anderung bewirkt das erneute Einstellen einer homogenen, geordneten Versetzungsstruktur
abhingig von der neuen Temperatur.

Dieser Hypothese weiter folgend ist noch einmal festzuhalten, dass der Sattigungszustand tem-
peraturabhéngig ist. Die Differenz zwischen dem temperaturabhdngigen mikrostrukturellen
Gleichgewichtszustand und der aktuell vorliegenden substrukturellen Ordnung kann im Allge-
meinen proportional abhingig zur Kriechgeschwindigkeit aufgefasst werden. Folglich wére eine
Anderung des Sittigungszustands der Grund fiir eine weitere Versetzungsbewegung bzw. einen
erneuten primédren Kriechbereich nach jedem Temperaturwechsel. Dies wiirde iiber
Umordnungs- oder Umstrukturierungsprozesse zu erkldren sein.

Die Versetzungsdichte alleine zeigt bei [79] eine starke Abhéngigkeit von der dufleren
Spannung. Ein deutlicher Einfluss der Temperatur ist in Bezug auf die Versetzungsdichte als
Funktion der Spannung im stationdren Kriechbereich nicht festzustellen. Allerdings zeigen sich
Unterschiede bei der Auftragung der Versetzungsdichte iiber der effektiven Spannung und der
inneren Spannung. Hier scheint es eine zusitzliche Temperaturabhingigkeit zu geben. Auch
bei den Parametern Subkorndurchmesser und Missorientierungswinkel ist im stationidren
Kriechbereich eine Abhéngigkeit alleine von den Spannungsparametern (dufere Spannung,
effektive Spannung und innere Riickspannung) zur Beschreibung nicht ausreichend. Es tritt
auch eine Abhingigkeit von der Temperatur auf (Abbildung 6-19) [79].
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Abbildung 6-19: Versetzungsdichte p, SubkorngréBe ¢ und Missorientierungswinkel 6 im

stationdren Kriechbereich aufgetragen {iiber der &ufleren Spannung, der
effektiven Spannung und der inneren Spannung [79]

Diese Untersuchungen zeigen, dass die sich bildende Substruktur nicht alleine von der anlie-
genden Spannung, sondern gleichwohl auch eine Funktion der vorherrschenden Temperatur
ist. Eine Anderung der Temperatur kann folglich zu einer Umstrukturierung bzw. Anderung
bestimmter Strukturparameter fithren, was einen Einfluss auf die sich ausbildende Gleichge-
wichts-Substruktur hat. Bei verdnderlichen Temperaturen kann demnach, anders als im isother-
men Fall, keine stabile, statistisch konstante Substruktur ausgebildet werden.

Fiir diese Theorie spricht die Beobachtung, dass der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung
unter anisothermer Belastung, bei sonst gleichen Beanspruchungsparametern, bei Versuchen
mit ldngeren Haltezeiten weniger stark bis gar nicht mehr auftritt (siehe z.B. Abbildung 5-37,
Abbildung 5-38, Abbildung 5-39). Durch die ldngeren Haltezeiten konnen sich stabilere
Substrukturen ausbilden bzw. ist die Versetzungsanordnung bereits so weit vorangeschritten,
dass ein Temperaturwechsel nicht mehr zu einer Storung des bereits erreichten Zustands fithren
kann. Die entstandene Struktur ist gefestigt. Der Einfluss der Haltezeiten ist jedoch nicht
getrennt von dem Einfluss der Spannung zu betrachten, wie die experimentellen Untersu-
chungen gezeigt haben.

Der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung zeigt eine reziproke Spannungsabhingigkeit.
Unterhalb eines bestimmten, werkstoffabhidngigen Schwellenwerts tritt der Effekt der beschleu-
nigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Belastung iiberhaupt erst auf. Auferdem ist
er bei niedrigen Spannungen starker ausgeprédgt. Der Subkorndurchmesser ist eine Funktion
der Spannung [81] und folglich der Versetzungsdichte. Bei hoheren mechanischen Spannungen
werden mehr Versetzungen erzeugt. Entsprechend koénnen sich bei hoheren Spannungen
stabilere Substrukturen ausbilden [82]. Diese Erkenntnisse konnten als mogliche Ursache fiir
das unterschiedliche Kriechverhalten unter Temperaturwechsel-Beanspruchung bei niedrigen
und hoheren Spannungen gelten. Bei hoheren Spannungen kann die angestrebte Substruktur
schneller aufgebaut werden bzw. stehen mehr Versetzungen zur Verfiigung, um eine stabilere
Struktur zu erzeugen. Bei niedrigen Spannungen wird der Gleichgewichtszustand folglich nicht
so schnell erreicht bzw. ist nicht so stabil ausgebildet.
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Um die Stabilitidt der bis zum Erreichen der minimalen Kriechdehnrate gebildeten Substruktur
zu bewerten, wurde eine Probe mit 2 MPa bei 1100 °C isotherm bis zum Erreichen von &,
gepriift. Anschlie@end wurden Temperaturwechsel zwischen 900 °C und 1100 °C gestartet
(Abbildung 6-20).
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Abbildung 6-20: Kriechversuch zunéchst isotherm bis zum Erreichen der minimalen Kriechdehn-

rate, anschlieend Start der Temperaturwechsel-Belastung

Die Kriechgeschwindigkeit ist nach dem Start der Temperaturzyklen deutlich héher als zuvor
wahrend der isothermen Beanspruchung.

Eine vergroRerte Darstellung des Ubergangsbereichs zwischen isothermer und anisothermer
Temperaturfiihrung zeigt, dass die Dehnrate bereits in der ersten oberen Haltephase bei 1100 °C
deutlich hoher ist als zum Ende des isothermen Bereichs (Abbildung 6-21a). Dies wird auch
beim Vergleich der Kriechgeschwindigkeit des isothermen Bereichs vor dem Start der Tempe-
raturwechsel-Belastung mit der Kriechgeschwindigkeit in der ersten Haltephase bei 1100 °C
nach einem Temperaturwechsel deutlich (Abbildung 6-21b).
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Abbildung 6-21: a) VergroRerte Darstellung des Ubergangsbereichs von isothermer zu aniso-

thermer Belastung, b) Auftragung der Dehnrate am Ende des isothermen
Versuchsabschnitts und in der ersten Haltephase bei 1100 °C nach dem ersten
Temperaturwechsel

Das beobachtete Verhalten passt zur beschriebenen Theorie, dass sich aufgrund der geringen
mechanischen Spannung keine stabile Substruktur ausbilden kann. Ein Temperaturwechsel
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zerstort den eingenommenen Zustand und es kommt zur Um- oder Neubildung einer Unter-
struktur.

Weiter wurde eine Abhéngigkeit des Effekts der beschleunigten Kriechdehnung unter Tempera-
turwechsel-Belastung von der KorngroRe festgestellt. Bei gleicher Beanspruchung tritt der
Beschleunigungseffekt bei grofderen Korngrof3en ausgepragter auf als bei kleineren Korngrof3en
(Abbildung 5-21, Abbildung 5-22, Abbildung 5-23).

Grundsatzlich ist der Kriechmechanismus des Versetzungskriechens von der Korngrol3e unab-
héngig. Bei dem beobachteten Effekt handelt es sich um ein Phdnomen auf Basis der Verset-
zungsstruktur und demnach auch auf Basis des Versetzungskriechens. Die Subkorngrof3e stellt
sich als Funktion der Spannung ein, nicht aber als Funktion der Korngrof3e [81].

Ein moglicher Erklarungsansatz, weshalb der Effekt trotz der Korngrollenunabhéngigkeit des
Versetzungskriechens bei grof3eren Korngrofen stdrker ausgepragt ist, ist der Einfluss des
Korngrenzgleitens, der bei kleinen KorngréBen stark ins Gewicht fillt. Bei den grolden
Korngrol3en nimmt der Anteil von Korngrenzgleiten an der Gesamtdehnung ab [83]. Der Anteil
des Versetzungskriechens ist dominant. Dies dient auch als weiteres Indiz dafiir, dass die
Ursache des beobachteten Effekts in den GesetzméfRigkeiten und Mechanismen des Verset-
zungskriechens zu finden ist.

Die genannten Abhéngigkeiten von Haltezeit, Spannung und KorngréRe sind werkstoff-
abhéngig und beeinflussen sich gegenseitig.

Von den vier Hypothesen konnte eine Hypothese nicht widerlegt werden. Diese stellt
sich wie folgt dar: Durch Temperaturwechsel kommt es zu einer Storung des sich
wdhrend des Primdrkriechens ausbildenden, temperaturabhdngigen Gleichgewichts-
gustands der Substruktur. Bei vergleichsweise niedriger Spannung kann ein Tempera-
turwechsel die Stabilitdt der bereits gebildeten Struktur storen. Ein neuer temperatur-
abhdngiger Gleichgewichtszustand wird angestrebt. Es wird eine Temperaturabhdngig-
keit bestimmter Strukturparameter wie Versetzungsdichte, Subkorndurchmesser oder
Missorientierungswinkel vermutet.

Die beobachteten Abhdngigkeiten des Effekts der beschleunigten Kriechdehnung unter
Temperaturwechsel-Belastung von der mechanischen Spannung, der Korngrofse und
der Haltezeiten lassen sich mit dieser Theorie erkldren.
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7 Beschreibung liber einen Strukturparameter

7.1  Kriechbeschreibung

Die gefundenen Erkenntnisse werden genutzt, um eine Kriechbeschreibung zu entwickeln,
welche die beschleunigte Kriechdehnung bei anisothermer Kriechbeanspruchung nicht mehr
rein phdnomenologisch, wie bereits in Kapitel 5.5.3 geschehen, beschreibt, sondern in welcher
die zuvor beschriebene mechanistische Modellvorstellung mathematisch erfasst wird.

Im isothermen Fall zeigt die Kriechkurve zu Beginn des priméren Kriechbereichs einen steilen
Dehnungsanstieg, der sich weiter abflacht mit der Ausbildung der beschriebenen Substruktur
(Abbildung 7-1a).

a) b)
€ £
t €
Abbildung 7-1: Schematisch: Primérer Kriechbereich; a) Kriechdehnung, b) Kriechdehnrate

Dieses Verhalten kann auch iiber die Entwicklung der zugehorigen Dehnrate ¢ beschrieben
werden (Abbildung 7-1b). Bei einer Verfestigung, wie sie im priméren Kriechbereich auftritt,
gilt:
dé <0 7-1
de
Um dieses Verhalten zu beschreiben, werden haufig phdnomenologische Potenzansétze mit
einem Exponenten m<0 gewdahlt:

gocgm 7-2

Bei Verwendung der Dehnungsverfestigungsregel im Bereich mittlerer Temperaturen und
hoherer mechanischer Lasten ist zur Abbildung zyklischer Kriechkurven die erreichte plastische
Dehnung das Mal$ der Berechnung. Das Auftreten einer beschleunigten Kriechdehnung unter
anisothermen Beanspruchungen bei hohen Temperaturen und niedrigen mechanischen Lasten
konnte nicht mit der Dehnungsverfestigung (Kapitel 5.5.1) beschrieben werden. Unter dieser
Art Temperaturwechsel-Belastung wurde jedoch eine hohere Dehnung gemessen, als anhand
der Dehnungsverfestigungsregel aus der Kombination zweier isothermer Dehnungsanteile
berechnet werden kann.

In Analogie an das Konzept der Dehnungsverfestigung ist im neu entwickelten Modell folglich
nicht die akkumulierte Dehnung malgeblich. Stattdessen wird ein Strukturparameter s. einge-
fiihrt, der den aktuellen Verfestigungszustand des Werkstoffs reprasentiert. Bei diesem Para-
meter handelt es sich zundchst um eine konzeptionelle GroRe, die den aktuellen Werkstoff-
zustand beschreibt. Eine unmittelbare Zuordnung zu einer einzelnen mikrostrukturellen Grée
ist bisher noch nicht gegeben.
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Grund hierfiir ist, dass es im betrachteten Temperaturbereich zwischen 900 und 1100 °C bisher
keine Untersuchungen zur Temperaturabhingigkeit einzelner mikrostruktureller Parameter bei
konstanter Spannung gibt. Um eine Aussage iiber einen konkreten Parameter treffen zu konnen,
sind Untersuchungen zur Temperaturabhéngigkeit des einzelnen Parameters bei sonst gleichen
Bedingungen notig. Die Abhéngigkeit einzelner Parameter von der Temperatur und ihre Ent-
wicklung im priméren Kriechbereich wurden bisher nicht untersucht.

Im Rahmen des neu entwickelten Kriechmodells strebt der Strukturparameter se einem tempe-
raturabhédngigen, mikrostrukturellen Gleichgewichtsstrukturparameter s.* entgegen. Die
Differenz zwischen dem aktuell vorliegenden Ist-Wert se und dem Gleichgewichtsparameter se*
ist ein Maf3 fiir den Widerstand des Werkstoffs gegen die Kriechverformung (Abbildung 7-2).
Bei gleicher Spannung erzielt eine grof3e Differenz eine hohere Dehnrate als eine kleine.

Se
s.*(T)
[st-Wert

Abbildung 7-2: Schematisch: Strukturparameter se

Mit der Ausbildung einer Substruktur néhert sich der aktuelle Strukturparameter se dem Gleich-
gewichtsparameter s.* an. Die Differenz wird mit zunehmender Dauer bei konstanter Spannung
und Temperatur geringer. Dies hat einen direkten Einfluss auf die Dehnung, die Kriechge-
schwindigkeit nimmt ab. Es wird ein primarer Kriechbereich abgebildet. Im isothermen Kriech-
versuch andert sich die Kriechgeschwindigkeit nach Erreichen des Gleichgewichtsparameters
se* nicht mehr.

Nach einem Temperaturwechsel liegt der Ist-Wert zunédchst noch naher am vorherigen Gleich-
gewichtsparameter, nihert sich dann aber erst schnell und mit zunehmender Haltedauer
langsamer werdend dem neuen Gleichgewichtsstrukturparameter an. Die Differenz zwischen
dem Ist-Wert s. und dem von der neuen Temperatur abhidngigen Gleichgewichtsstruktur-
parameter s.* ermdoglicht einen neuen priméaren Kriechbereich nach dem Temperaturwechsel,
wodurch das beobachtete Repriming abgebildet werden kann (Abbildung 7-3).
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Abbildung 7-3: Schematisch: Entwicklung des Strukturparameters se und der entsprechenden
Dehnrate nach einem Temperaturwechsel

Repriming wurde sowohl beim Temperaturwechsel von niedriger zu hoherer Temperatur als
auch von hoherer zu niedriger Temperatur beobachtet. Aus diesem Grund ist es notig, die
Betragsfunktion der Differenz der beiden Parameter se und s.* zu verwenden. Dadurch kann

das Repriming gleichermalRen nach beiden Arten von Temperaturwechseln abgebildet werden
(Abbildung 7-4).

€ 4
T
s>
T,
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s.*(Ty)
s¢"(T2)
T,>T,
7 Ise — sel
Abbildung 7-4: Schematisch: Temperaturabhéngiger, mikrostruktureller Gleichgewichtspara-

meter se*

Ahnlich dem Modell von Kaiser und El-Magd, [46], in welchem die Differenz zwischen dul3erer
Spannung und innerer Riickspannung die effektive Spannung darstellt, stellt die schraffierte
Flache in diesem Modell die Differenz zwischen dem Ist-Wert des Strukturparameters s und
dem temperaturabhingigen Gleichgewichtsstrukturparameter s.* dar. Durch die grofere
Differenz nach einem Temperaturwechsel steigt die Kriechdehnung zunéchst stirker an. Ein
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neuer primarer Kriechbereich entsteht, unabhédngig davon, ob der Wechsel von niedriger zu
hoherer Temperatur oder umgekehrt geschieht.

Um das bereits Beschriebene in ein mathematisches Modell zu formen, wird wie bei der
Dehnungsverfestigungsregel ein Potenzansatz zur Beschreibung der Dehnrate gewéhlt (vgl.
Gleichung 7-2). Bei der Dehnungsverfestigungsregel ist die Basis die akkumulierte Dehnung.
Hier wird die Differenz zwischen dem Ist-Wert s. und dem Gleichgewichtsstrukturparameter
se* verwendet:

g o (r" +Iss(T) — sel)* 7-3

In Gleichung 7-3 steuert der temperaturabhingige Exponent b das Maf}, in dem sich die
Kriechgeschwindigkeit in Abhéngigkeit der Differenz dndert. Es handelt sich demnach um einen
Verfestigungsexponenten.

Die GroBe r* (r*>0) ist proportional zur minimalen Kriechgeschwindigkeit bei Angleichung
von Se und se*.

In(é) < b(T) - In(r* + |s; — sel) 7-4

Die enthaltene Spannungsabhéngigkeit erfolgt in Anlehnung an die Norton-Bailey-Kriech-
beschreibung.

o )n(T) 7-5

¢ (T, a,s,) « k(T)- (1—1)

Der Parameter k und der Spannungsexponent n sind temperaturabhdngige Modellparameter.

Uber den Spannungsterm wird die Schidigung in Form eines iiber eine Entwicklungsgleichung
beschriebenen Schiadigungsparameters D eingebracht. Dieser Ansatz erfolgt, wie bereits bei
dem in Kapitel 5.5.3 vorgestellten Ansatz in Anlehnung an das Kriechmodell nach Kachanov-
Rabotnov [70, 71]. Die Formulierung beschreibt eine homogene Reduktion des effektiven
Querschnitts durch das Auftreten von Schédigungen und die damit verbundene effektive
Spannungserh6hung.

Die vollstindige Entwicklungsgleichung des Kriechmodells fiir die Dehnrate ist in Gleichung
7-6 abgebildet.

' o (D) 7-6
£T,0,5) =k(D) (7=5) @ +Is5(1) = s )P

Die Entwicklung des Strukturparameters s. ist ebenfalls an die Differenz zwischen Ist-Wert und
Gleichgewichtswert s.* gekoppelt. Aus einer Gleichung der Form

$e = const - (s; — S,) 7-7
kann durch analytische Integration ein exponentieller Zusammenhang
Se =S, (1 —exp(—const - t)) 7-8

hergeleitet werden. Bei der Anpassung der Modellparameter an die vorliegenden experimen-
tellen Daten hat sich die Notwendigkeit ergeben, die Abhingigkeit der Anderungsrate des
Strukturparameters von der Differenz zwischen Ist-Wert s. und Gleichgewichtsparameter se*
mit einem temperaturabhidngigen Exponenten y zu steuern. Die Proportionalitdtskonstante in
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Gleichung 7-7 ist ebenfalls temperaturabhéngig. Beim Ist-Wert s. handelt es sich um einen auf
den Bereich zwischen 0 und 1 normierten Wert.

Da Potenzfunktionen mit gebrochenem Exponenten fiir negative Argumente mathematisch
nicht erklart sind (bzw. ein komplexes Ergebnis haben), wird wiederum der Betrag der
Differenz verwendet. Die Richtungsabhingigkeit der Anderung wird mit der Signum-Funktion
abgebildet. Die vollstdndige Entwicklungsgleichung des Strukturparameters s. lautet somit

$e(T,0) = a(T,0) - |se(T) = sV T - sign(si (T) — se) 7-9

Uber diese Entwicklungsgleichung wird der Kurvenverlauf des Parameters s, in Abbildung 7-4
realisiert. Da der strukturelle Gleichgewichtsparameter s.* abhédngig von der Temperatur ist,
hat eine Anderung dieser auch eine Anderung des Parameters s, zur Folge. Der Ist-Wert strebt
dem Gleichgewichtswert s.* entgegen, was zu einer Anndherung mit der Zeit und einer Abnah-
me der Differenz der beiden Werte fiihrt.

Die Kriechschddigung, welche auch im isothermen Fall auftritt, wird durch die hohere
Kriechdehnrate im anisothermen Fall beschleunigt. Zu den Schadigungsmechanismen zdhlen
die Porenbildung und das Agglomerieren von Poren, die daraus resultierende Rissbildung und
auch Oxidationseffekt konnen hierbei eine Rolle spielen. Durch Voranschreiten der aus den
standigen Wechseln zwischen den Gleichgewichtszustdnden resultierenden Dehnung, schreitet
auch die Werkstoffschadigung weiter bzw. schneller fort.

Der bereits angesprochene Schiadigungsparameter D wird iiber eine Entwicklungsgleichung
beschrieben. Im zuvor genannten Kriechmodel iiber die Temperaturdnderungsrate in Kapitel
5.5.3 ist die Schadigungsentwicklung in Anlehnung an Kachanov-Rabotnov an die plastische
Bogenlidnge gekoppelt. Diese Formulierung hat sich wahrend der Entwicklung des neuen
Kriechmodells aber zur Abbildung des Werkstoffverhaltens bei Temperaturwechsel-Beanspru-
chung als unzweckmaéflig erwiesen. Stattdessen wurde eine Darstellung der Form

D(T,s¢) = kq * (Is(T) — sel)” 7-10

gewdahlt. Das Anstreben des momentanen Werts des Strukturparameters an den Sattigungswert
erzeugt somit ein Schiadigungsinkrement. Bei isothermer Temperaturfithrung ist dies einmalig
der Fall bis zum Erreichen des Sekundarkriechbereichs. Bei Temperaturwechsel-Beanspruchung
steigt die Schadigung wegen der wiederholten Angleichvorginge dagegen stirker an als bei
isothermer Beanspruchung.

Die Gleichungen fiir die Kriechgeschwindigkeit, die Entwicklung des Strukturparameters und
die Schadigungsentwicklung bilden ein gekoppeltes Differentialgleichungssystem, welches
numerisch integriert werden kann.

Ohne die Abbildung von Temperaturabhingigkeiten sind in der Beschreibung 9 Modell-
parameter enthalten. Grundsétzlich wird bei Erstellung von Kriechbeschreibungen ein Modell
mit einer moglichst geringen Anzahl an Parametern angestrebt. Je weniger Abhédngigkeiten in
einem Berechnungsmodell enthalten sind, desto robuster wird es. Robustheit beschreibt
qualitativ das Verhalten eines Berechnungsmodells, bei der kleine Anderungen der enthaltenen
Modellparameter oder der Eingangsgrofen ebenfalls nur kleine Anderungen in den
berechneten Ausgangsgrof3en bewirken. Es diirfen keine Spriinge oder Polstellen im relevanten
Parameterbereich auftreten. Fiir die Abbildung der Temperaturabhidngigkeiten werden daher
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lineare bzw. in logarithmischer Darstellung lineare Beziehungen mit jeweils zwei
Modellkonstanten eingesetzt. Temperaturen sind grundsétzlich in Kelvin einzusetzen.

k(T) = ko kT 7-11
Der Proportionalitédtsfaktor k steigt mit zunehmender Temperatur.
Der Norton-Exponent n féllt typischerweise mit zunehmender Temperatur ab.
n=n;T+ng 7-12
n; <0

Auch der Gleichgewichtsstrukturparameter s.* wird iiber eine lineare Temperaturabhingigkeit
beschrieben.

Se =Sg1°T +55, 7-13
Seq <0

Bei hohen Spannungen wird der Gleichgewichtszustand schneller erreicht werden als bei
niedrigen. Die Spannungsabhéngigkeit des in der Entwicklungsgleichung des Strukturpara-
meters enthaltenen Parameters a und die darin enthaltene Temperaturabhéngigkeit sind in
Gleichung 7-14 wiedergegeben.

az =a9(T)+a, o 7-14
Ao = aOl'T+a00

Bei den beiden Parametern b und y wurde eine Temperaturabhingigkeit erarbeitet. Hiermit ist
es moglich, die Dynamik der Dehnratenentwicklung zu steuern.

b=b1'T+b0 7'15
y=v1-T+vo 7-16

Eine Temperaturabhingigkeit des Parameters t kann vermutet werden, fiir die Integration in
das Modell ist die Datenbasis jedoch zu gering. Aus Robustheitsgriinden wird darauf zunichst
verzichtet.

EinschlieRlich der Abbildung der zuvor genannten Temperatur- und Spannungsabhingigkeiten
enthalt das Berechnungsmodell insgesamt 16 Parameter.

7.2 Ergebnisse der Berechnungen

Die zur Anwendung benotigten Modellparameter wurden auf der Basis von isothermen und
anisothermen Kriechkurven bestimmt. Das Optimierungsziel war dabei eine Minimierung der
Residuen zwischen gemessenen und berechneten Dehnungen in logarithmischer Skalierung
unter Anwendung des Nelder-Mead-Algorithmus [84].

Die Ermittlung der fiir den eigentlichen Optimierungsvorgang bendtigten Startwerte erfolgt im
ersten Schritt iiber konventionelle Norton-Bailey-Anpassungen fiir isotherme Kriechkurven. Per
Analogiebetrachtung ergeben sich daraus in der GroBenordnung richtige Werte fiir die
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Proportionalitdtskonstante k, den Spannungsexponenten n sowie fiir den Exponenten b in
Gleichung 7-6. Damit kann in einem ersten Optimierungsschritt eine Anpassung der Modell-
parameter fiir die Nachrechnung der isothermen Kriechkurven erfolgen. Nach Uberpriifung der
Konvergenz werden abschlieBend in einem gemeinsamen Schritt sowohl isotherme als auch
anisotherme Versuchsdaten gleichzeitig herangezogen. Das Ergebnis der Anwendung des
gefundenen Kriechmodells auf einen isothermen und den Temperaturwechsel-Kriechversuch
aus Abbildung 3-3 ist in Abbildung 7-5 gezeigt. Neben der isothermen Kriechkurve fiir 1100 °C,
wurde auch eine isotherme Kriechkurve fiir 900 °C berechnet. Die Modellparameter fiir die
Schmelze tKO sind im Anhang B in Tabelle 16 aufgelistet.

0.015 : ‘ ‘
. 2.4633 - Schmelze tKO| 300 h TW

f —o— gemessen

¢) —— gerechnet

0.01 -4 6=4.6 MPa |

0.005
900 °C iso.
0
0 200 400 600 800t (h) 1000
Abbildung 7-5: Gemessene und berechnete Kriechkurven, Schmelze tKO des Werkstoffs 2.4633

Die berechnete und die gemessene Kurve des Temperaturwechsel-Versuchs zeigen eine sehr
gute Ubereinstimmung. Der isotherme 1100 °C-Versuch wird in der Tendenz richtig getroffen.

Das Modell ist demnach in der Lage sowohl isotherme als auch anisotherme Kriechversuche
abzubilden.

In Abbildung 7-6 sind die ermittelte Kriechdehnrate ¢ und der Verlauf des Strukturparameters
s aufgetragen.

a) b)
—— 900 °C isotherm
0.1 : : —— 1100 °C isotherm — 1 : :
- 1[2.4633 - Schmelze tKO| |—— 300 h TW, gerechnet s |[2.4633 - Schmelze tKO|
€ —— 300 h TW, gemessen €
(1/5)1] 0=4.6 MPa | ‘ 0841 | —

N ]

0.001
0.6
1E-4
\ 0.4
1E-5 \ - | 6=4.6 MPa
~ N 0.2 ——900 °C isotherm ||
1E-6 — I— —— 1100 °C isotherm
0 ——300h TW
1E-7 0 200 400 600 800t (h)1000
0 200 400 600 800 t(h) 1000
Abbildung 7-6: a) Kriechdehnrate und b) Strukturparameter zu den Kriechversuchen aus

Abbildung 7-5

Die Dehnraten der beiden isothermen Versuche zeigen den erwarteten Verlauf. Beide Kurven
zeigen zu Beginn des Versuchs eine Abnahme, bis ein stationérer Bereich erreicht wird.
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Im Fall des Temperaturwechsel-Kriechversuchs folgt das Modell zundchst dem Verlauf der
isothermen 900 °C-Kurve. Nach dem Wechsel zeigt sich in der oberen Haltephase aber ein neuer
primédrer Kriechbereich. Das gleiche Verhalten ist beim Wechsel von Maximal- zu Minimal-
temperatur zu beobachten. Entsprechend den Kriechdehnungsverldufen ist auch zwischen den
gemessenen und berechneten Kriechdehnraten eine gute Ubereinstimmung festzustellen. Die
Kriechgeschwindigkeit in den Haltephasen bei 900 °C ist sehr gering und liegt im Bereich der
Messunsicherheit. Daher sind die Abweichungen zwischen Experiment und der berechneten
Dehnrate nicht relevant.

Weiterhin steigt im Experiment von Zyklus zu Zyklus die Kriechdehnrate.

Die Kurven der isothermen Versuche bei 900 °C und 1100 °C streben jeweils den temperatur-
abhéngigen Sattigungswert des Strukturparameters in Abbildung 7-6b an. Bei der Tempera-
turwechsel-Beanspruchung kommt es dagegen zu einem zyklischen Verlauf zwischen den
beiden Sattigungswerten. Das schematische Verhalten aus Abbildung 7-4 wird folglich mit
dieser Kriechbeschreibung richtig wiedergegeben.

D [[2.4633 - Schmelze tKO|
) |[——1100 °C isotherm
0841 —300h TW
5=4.6 MPa|
0.6
0.4
J—
0.2
//
0
0 200 400 600 800 t(h)1000
Abbildung 7-7: Berechnete Schiadigungsgro3e D fiir Kriechversuche an der Schmelze tKO

Die mittels des Kriechmodells berechnete SchidigungsgroRe D ist fiir den isothermen
Kriechversuch bei 1100°C und den Temperaturwechsel-Kriechversuch in Abbildung 7-7
aufgetragen. Beim Temperaturwechsel-Kriechversuch kommt es aufgrund des stidndigen
Wechsels zwischen den strukturellen Gleichgewichtszustdnden zu einem fortlaufend steigenden
Schadigungswert.

Bei der Nachrechnung des isothermen Versuchs strebt D dagegen einen Grenzwert an. Dadurch
ist das Berechnungsmodell in der vorliegenden Form nicht in der Lage, den Tertidrbereich
abzubilden. Diese Einschrankung wird im Ausblick in Kapitel 8.2 adressiert werden.

Fiir die Schmelze tLD des Werkstoffs 2.4633 wurde ein weiterer Satz von Modellparametern
bestimmt, da sich deren Eigenschaften wegen des zuvor beschriebenen Einflusses der Korn-
grofSe von der Schmelze tKO unterscheiden. Diese sind in Tabelle 17 im Anhang B aufgelistet.
Die Nachrechnung von drei isothermen Versuchen bei 1000 °C, 1050 °C und 1100 °C sowie
eines Temperaturwechsel-Kriechversuchs mit einer Haltezeit von 1,5 Stunden ist in Abbildung
7-8 gezeigt.
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Abbildung 7-8: Gerechnete und gemessene Kriechdehnung von isothermen und anisothermen

Kriechversuchen an der Schmelze tLD

In diesem Fall ist die Gesamtdehnung inklusive der auf die untere Zyklustemperatur von 900 °C
bezogenen thermischen Dehnung aufgetragen. Auch hier ist eine gute Ubereinstimmung
zwischen den gemessenen und den berechneten Dehnungswerten erkennbar.

Mit Hilfe des ermittelten Modellparametersatzes wurde ein weiterer Temperaturwechsel-
Kriechversuch mit Haltezeiten von circa 12 Stunden nachgerechnet und den Messergebnissen
gegeniibergestellt. Das Ergebnis hierzu ist in Abbildung 7-9 dargestellt.

Etotal : :
(-) 1[2.4633 - Schmelze tLD)]

24 h TW

0014 5=4.6 MPa| % fﬂoo oc

— /i

8
<ol
T ____———1050 °C
0.001 .
P
_— o |1000°C
/O’/
/o/ /'/
1E-a | 1 900°C
20 40 60 80 t(h)100
Abbildung 7-9: Gemessene und berechnete Kriechkurven, Versuch mit 12 Stunden Haltezeit

Es zeigt sich eine gute Ubereinstimmung der Nachrechnung mit den gemessenen Werten. Dies
ist insofern bemerkenswert, als die Daten dieses Versuchs mit 12 Stunden Haltezeit nicht zur
Anpassung der Modellparameter herangezogen werden. Generell ist das Modell in der Lage,
Temperaturwechsel-Kriechversuche in ihrer Tendenz richtig wiederzugeben.
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Abbildung 7-10: Berechnete Kriechdehnraten der Versuche mit a) 4 Stunden-Zyklus, b) 25 Stun-

den Zyklus und Dehnraten der isothermen Kriechversuche an der Schmelze tL.D

Die berechneten Dehnraten der isothermen Kriechversuche zeigen in den Haltephasen einen
abfallenden Verlauf (Abbildung 7-10), auch hier wird das Repriming durch das Kriechmodell
richtig beschrieben.

In der ansteigenden Temperaturrampe erreicht die Dehnrate kurzzeitig ihren Minimalwert,
wenn der Strukturparameter se den Wert des Sattigungswerts s.* annimmt. Am Ende der
Haltephase bei 900 °C ist se noch niedriger als s.*, in der anschliefenden Temperaturrampe auf
1100 °C kommt es dann zu einem Vorzeichenwechsel der Differenz s; — s,. Dadurch schneiden
sich die Verldufe von s. und s.* und die Differenz s; — s, verschwindet kurzzeitig. Zuvor wurde
erlautert, dass der Wert der minimalen Dehnrate dem Modellparameter r* in Gleichung 7-3
proportional ist. Im weiteren Verlauf der Temperaturrampe steigt die Dehnrate dann wieder
an. Weil das kurzzeitige Absinken der Dehnrate keinen offensichtlichen Einfluss auf die Anpas-
sungsgiite der Kriechbeschreibung an die experimentellen Daten hat, kann es als numerisches
Artefakt ohne weitere Bedeutung ignoriert werden.

In der abfallenden Temperaturrampe wird eine fallende Dehnrate berechnet. Dieses Verhalten
stimmt mit den Beobachtungen der Kriechgeschwindigkeit aus Kapitel 5.4 iiberein.

a) b)
1 T T — o, — ) 1 : : — _ - i
% [2:4633 - Schmelze tLD 7?82090 —}(1)88 g s [2.4633 - Schmelze tLD 7?820% —1(1)88 8
0.8 —4h TW oo 1050 ¢
6l T A A A A A T

/F RVARYARYaIwa
0.4 U U U o —

\ AR H
o 0.2 -
° 0

0 4 8 12 16 20 t(h) 24 0 4 8 12 16 20 24h)

Abbildung 7-11: Strukturparameter, a) 4 Stunden-Zyklus, b) 25 Stunden-Zyklus im Vergleich zu

isothermen Versuchen an der Schmelze tLD

Der Verlauf des Strukturparameters s. zeigt, wie bereits zuvor bei der Schmelze tKO, den
erwarteten Verlauf. Durch den Temperaturwechsel dndert sich der Gleichgewichtsstruktur-
parameter s.*, welchem der Ist-Wert s. entgegenstrebt. Beim Versuch mit der kiirzeren Haltezeit
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ist die Differenz zum Ende der Haltephase entsprechend noch gro3er als beim Versuch mit der
langeren Haltezeit. Fiir Temperaturwechsel-Beanspruchungen mit kiirzeren Haltezeiten und
einer entsprechend hoheren Zyklenzahl in der gleichen Zeiteinheit berechnet das Modell daher
hohere Kriechdehnungen als fiir ldngere Haltezeiten. Die in den Versuchen beobachtete
Tendenz wird durch das Modell richtig wiedergegeben.

D " 124633 - Schmelze tLD|
) —— 1100 °C isotherm

081 —anTw

25 h TW

0.6 | 0=4.6 MPa]

0.4

0.2 E—

—
N s
0 20 40 60 80 t(h) 100
Abbildung 7-12: Berechnete Schadigungsgrofle D fiir Kriechversuche an der Schmelze tLD

Die Entwicklung der Schiadigungsgroe D ist an die Differenz der Strukturparameter gekoppelt.
Die Darstellung (Abbildung 7-12) zeigt fiir die beiden Temperaturwechsel-Versuche und den
isothermen Kriechversuch bei Maximaltemperatur des Zyklus die erwartete Staffelung. Je
kiirzer die Haltezeit, desto starker der Anstieg der Schadigungsgrole D.

Die Anwendung des Kriechmodells zeigt dessen Eignung, das experimentell beobachtete
Verhalten bei Temperaturwechsel-Beanspruchung abzubilden. Die Tendenzen begziiglich
der Unterschiede zwischen isothermen und anisothermen Kriechversuchen und auch
die Unterschiede in der Kriechantwort auf unterschiedliche Haltezeiten werden vom
Modell richtig abgebildet. Die berechneten Dehnraten zeigen zu Beginn jeder neuen
Haltephase nach einem Temperaturwechsel einen erneuten Primdrkriechbereich. Dies
entspricht den in Kapitel 5.4 beschriebenen Beobachtungen. Es ist gelungen, den
Verlauf des temperaturabhdngigen Strukturparameters entsprechend der Modellvor-
stellung zu entwickeln.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

8.1 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter Tempe-
raturwechsel-Beanspruchung untersucht. Es konnte festgestellt werden, dass der Effekt bei sehr
hohen Temperaturen und niedrigen mechanischen Lasten auftritt. Aullerdem konnte er bei
verschiedenen Werkstoffen nachgewiesen werden, was auf ein generisches Verhalten der
Werkstoffe hinweist. Die beschleunigte Kriechdehnung wird bereits nach dem ersten Tempera-
turzyklus festgestellt.

Es konnte gezeigt werden, dass die anfangliche Kriechdehnrate in der Haltephase nach jedem
Temperaturwechsel hoher ist als die Kriechgeschwindigkeit zum Ende der letzten Haltephase.
Das bedeutet, dass zu Beginn jeder Haltephase ein neuer Primérkriechbereich entsteht, es
kommt zum Repriming.

Der Effekt zeigt Abhédngigkeiten von der mechanischen Spannung, der KorngréRe und der
Haltezeit. In Bezug auf die mechanische Spannung wurde festgestellt, dass der Effekt in Bezug
auf die im isothermen Fall gemessene Dehnung iiberhaupt erst unterhalb eines werkstoffab-
héngigen Schwellenwerts auftritt und dann mit abnehmender Spannung ausgepragter ist. Mit
zunehmender Korngrof3e tritt eine starkere beschleunigte Kriechdehnung in Bezug auf den
isothermen Dehnungswert bei Maximaltemperatur des Zyklus auf. Weiter wurde bei Tempera-
turwechsel-Beanspruchungen mit kiirzeren Haltezeiten ein stirkerer Effekt als bei ldngeren
Haltezeiten gemessen. Abhidngig von der KorngroRe tritt der Effekt der beschleunigten
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung bei langen Haltezeiten gar nicht
mehr auf.

Es wurden im Rahmen der Arbeit verschiedene Hypothesen zur Ursache des Effekts aufgestellt
und gepriift. Dabei konnten thermische Spannungen in den durchgefiihrten Versuchen auf-
grund von Temperaturgradienten als Ursache der beschleunigten Kriechverformung ausge-
schlossen werden. Diese Hypothese wurde sowohl durch numerische Berechnung der
auftretenden Spannungen als auch mittels experimentellen Untersuchungen widerlegt.

Auch oxidative Griinde als Ursache der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwech-
sel-Beanspruchung konnten ausgeschlossen werden. Zum einen tritt der Effekt bereits deutlich
nach nur einem Temperaturzyklus auf, zum anderen kann in Bezug auf lichtmikroskopische
Untersuchungen der Oberflachenregion und des Probenquerschnitts kein essenzieller Unter-
schied zu den isotherm gepriiften Proben bei Maximaltemperatur des Zyklus festgestellt
werden.

Die Untersuchungen legen nahe, dass es sich bei der beschleunigten Kriechdehnung um einen
mikrostrukturellen Effekt in Bezug auf die Versetzungsstruktur handelt. Da sich der Effekt
gerade durch hohe Kriechdehnraten im Vergleich zu isothermen Vergleichsversuchen bei
Maximaltemperatur des Zyklus auszeichnet, ist davon auszugehen, dass vorrangig Versetzun-
gen Tréager der Verformung sind.

Die Untersuchungen legen nahe, dass die am Ende des Priméarkriechbereichs gebildete Sub-
struktur bei sehr hohen Temperaturen und niedrigen mechanischen Lasten einem Temperatur-
wechsel gegeniiber nicht stabil ist. Die gebildete Substruktur strebt nach einem Temperatur-
wechsel einem neuen, von der Temperatur abhingigen Sattigungswert entgegen. Auch das
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Repriming und die beobachteten Abhéngigkeiten lassen sich mit dieser Theorie erkldren. Durch
das Anndhern an einen temperaturabhingigen Sattigungsparameter kommt es nach jedem
Temperaturwechsel zur Ausbildung eines neuen priméren Kriechbereichs.

Die Spannungsabhéngigkeit kann iiber die Stabilitdt der gebildeten Substruktur erklart werden.
Je geringer die anliegende Spannung ist, desto weniger Versetzungen werden im System
erzeugt und entsprechend instabiler sind die daraus gebildeten Substrukturen. Temperatur-
wechsel konnen diese leichter zerstoren oder umstrukturieren. Damit ist die abnehmende
Stérke des Effekts bei zunehmender Spannung zu erklédren.

Auch ldngere Haltezeiten fiihren zur Bildung einer stabileren Substruktur. Kurze Haltezeiten
fiihren entsprechend zum stdrkeren Effekt der beschleunigten Kriechdehnung unter Tempera-
turwechsel-Beanspruchung.

Die Abhiangigkeit von der Korngrof3e léasst sich dadurch erklaren, dass bei kleinen Kérnern der
Anteil des Korngrenzengleitens signifikant grof3er ist und den Effekt {iberdecken kann.

Die vorgestellte Theorie dient als Grundlage fiir die Entwicklung einer neuen Modellbe-
schreibung fiir das isotherme und anisotherme Kriechverhalten. Zur Abbildung der Verfestigung
wird die Differenz zwischen dem Ist-Wert des Strukturparameters se und dem
temperaturabhingigen Sattigungswert des Strukturparameters s.* ausgewertet. Fiir die
Kriechdehnrate ¢, den Strukturparameter se und die aulerdem enthaltene Schadigungsgrofse D
wurden Entwicklungsgleichungen aufgestellt. Mit dieser Kriechbeschreibung ist es moglich, das
Kriechverhalten im isothermen Fall sowie unter Temperaturwechsel-Beanspruchung mit
hinreichender Genauigkeit zu beschreiben.

8.2 Ausblick

Die vorgestellten Arbeiten liefern bereits eine sichere Basis und eine fiir die Praxis brauchbare
Grundlage zur Beschreibung und zur Analyse des beobachteten Effekts der beschleunigten
Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung. Eine breitere Datenbasis an Versu-
chen konnte noch genauer Aufschluss dariiber geben, ob und wie weitere Zyklusparameter
Einfluss auf die Kriechdehnung nehmen. Mit einem entsprechend grof3en Datenpool konnten
dann auch Aussagen iiber quantitative Zusammenhénge zwischen dem Effekt und einzelnen
Parametern getroffen werden. Moglicherweise lassen sich mit einer Auswertung mittels
kiinstlicher neuronaler Netze Erkenntnisse iiber sich gegenseitig beeinflussende Parameter,
Abhangigkeiten und Proportionalititen gewinnen.

Weiterhin sind zuséatzliche mikrostrukturelle Untersuchungen zum Einfluss von Temperatur-
wechseln auf Versetzungsstrukturen wiinschenswert. Wie bereits beschrieben, finden sich in
der Literatur keine Untersuchungen zur Temperaturabhingigkeit und der Entwicklung der
Versetzungsdichte, des Subkorndurchmessers und des Missorientierungswinkels bei sehr hohen
Temperaturen und niedrigen mechanischen Lasten. Weiterfiihrende mikrostrukturelle
Untersuchungen dieser Parameter konnen Aufschluss iiber ihre Sensitivitiat gegeniiber Tempe-
raturwechseln geben.

Um die Ursache der beschleunigten Kriechdehnung unter Temperaturwechsel-Beanspruchung
auf mikrostruktureller Ebene zu verifizieren, konnen Proben aus abgebrochenen Versuchen
verwendet werden. Ein Teil des zu untersuchenden Probenmaterials wurde bereits im Rahmen
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dieser Arbeit erzeugt. Unter Verwendung eines Doppelprobeneinbaus wurden die Versuche
nach einer bestimmten Laufzeit unterbrochen. Nach dem Erreichen der minimalen Kriechdehn-
rate wurden die Proben einem Temperaturwechsel ausgesetzt und bei Maximaltemperatur des
Zyklus gestoppt. Als Referenz werden isotherme Versuche herangezogen, bei denen die Proben
nach dem Erreichen der minimalen Kriechdehnrate ausgebaut wurden (vergleichbar mit den
Untersuchungen in Abbildung 6-20 und Abbildung 6-21). Aul’erdem wurden diese Versuche
bei unterschiedlichen Spannungsniveaus durchgefiihrt, um den Einfluss der Spannung weiter
zu charakterisieren.

Eine der beiden Proben kann dann fiir eine weitere mechanische Untersuchung, zum Beispiel
einen Zugversuch bei Raumtemperatur verwendet werden. Hierbei sollen eventuelle Festig-
keitsunterschiede, die aufgrund von Versetzungsdichte und —strukturbildung in den verschie-
denen Proben variieren konnen, festgestellt werden.

Die jeweils zweite Probe aus dem Doppelprobeneinbau, die die gleiche Belastungshistorie
besitzt wie die erste Probe, kann dann fiir eine vergleichende Mikrostrukturuntersuchung
herangezogen werden. Hierzu stehen verschiedene Methoden zur Verfiigung. Transmissions-
elektronenmikroskopische (TEM)-Untersuchungen sind im Rahmen des noch laufenden
Forschungsvorhabens nicht geplant. Jedoch sollen Untersuchungen im Rasterelektronen-
mikroskop (REM), in Form von Electron-Backscatter-Diffraction-Messungen (EBSD) zur Unter-
suchung von Subkornstrukturen, aber auch Electron Channeling Contrast Imaging (ECCI)-
Messungen an gepriiften Proben durchgefiihrt werden.

AufBerdem sind mikrostrukturelle Untersuchungen von Proben geplant, die in unterschiedlichen
Phasen des Zyklus gestoppt und ausgebaut werden. Damit konnen die experimentellen
Kriechergebnisse aus Kapitel 5.4 mit mikrostrukturellen Vorgéngen innerhalb eines Zyklus in
Beziehung gesetzt werden.

Diese mikrostrukturellen Nachuntersuchungen werden innerhalb eines aktuell laufenden
Forschungsvorhabens gegenfinanziert stattfinden.

In Bezug auf das neu entwickelte Kriechmodell fand die Anpassung der Modellparameter
schmelzenabhéngig statt. Wie in Kapitel 7.2 gezeigt, liefert das Modell fiir isotherme Kriech-
versuche und Kriechversuche unter Temperaturwechsel-Belastung an der jeweiligen Schmelze
hinreichend gute Ergebnisse. Mit der Erweiterung der bislang noch kleinen Datenbasis um
Versuche an weiteren Schmelzen kann die Basis fiir die Anpassung der Modellparameter an die
Werkstoffsorte geschaffen werden. Mit einer derartigen schmelzeniibergreifenden Modellie-
rung ist zwar typischerweise bei der Nachrechnung einzelner Versuche von héheren Abwei-
chungen zu den experimentell ermittelten Daten auszugehen, andererseits wird das mittlere
Verhalten der Werkstoffsorte im Allgemeinen besser getroffen. Insbesondere muss aber bei
Verfligbarkeit einer weiteren Schmelze keine neue Modellierung angefertigt werden.

In den Experimenten hat sich gezeigt, dass der Effekt der beschleunigten Kriechdehnung bei
Temperaturwechsel-Beanspruchung im Vergleich zu isothermer Temperaturfiihrung fiir niedri-
ge Spannungen stiarker ausgeprégt ist als fiir hohe Spannungen. Ein moglicher Ansatz zur Abbil-
dung dieses Verhaltens liegt in der Integration der bisher noch nicht realisierten Spannungs-
abhangigkeit des Exponenten b in der Entwicklungsgleichung der Kriechdehnung. Da aber die
Datenbasis in Bezug auf den abgedeckten Spannungsbereich bei Temperaturwechsel-Versuchen
derzeit noch klein ist, kann diese Modifizierung des Berechnungsmodells erst nach Verfiigbar-
keit weiterer experimenteller Daten erfolgen.
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Die Untersuchungen der einzelnen Zyklusabschnitte in Kapitel 5.4 hat ergeben, dass der Deh-
nungsanstieg in den aufsteigenden Temperaturrampen groRer ausféllt als in den absteigenden.
Um diesen Unterschied in die Kriechbeschreibung einzuarbeiten, konnte die Betragsfunktion in
der Entwicklungsgleichung des Strukturparameters s. je nach Vorzeichen der Differenz
zwischen s.* und s. mit unterschiedlichen Faktoren multipliziert werden (Abbildung 8-1).

y
y = |x| y = |x|

Abbildung 8-1: Schematische Darstellung der Gewichtung der Betragsfunktion in den Tempera-
turrampen

Das Berechnungsmodell mit einer ausschlielich an den Strukturparameter gekoppelten
SchadigungsgroRe D kann in der jetzigen Form bei isothermer Beanspruchung noch keinen
tertidaren Kriechbereich abdecken. Ein Ansatz ist die Einfithrung eines weiteren Beitrags zur
Schadigung als Funktion der Dehnung. Wie in Kapitel 7.2 gezeigt, erweisen sich mit der
Schidigungsentwicklung in ihrer jetzigen Form aber bereits die Tendenzen zwischen isother-
men und anisothermen Versuchen als richtig.

Grundsatzlich ist das vorgestellte Kriechmodell bereits in der Lage das beobachtete Kriechver-
halten sowohl unter isothermer als auch unter anisothermer Beanspruchung tendenziell richtig
abzubilden. Mit der Verfiigbarkeit einer erweiterten experimentellen Datenbasis werden klei-
nere Modifikationen moglich sein, von denen eine weitere Verbesserung der Anpassungsgiite
des Modells erwartet werden kann.
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Anhang A Warmzugversuche

Die Schmelze cMT des Werkstoffs 2.4879 zeigt bei den Kennwerten Streckgrenze, Zugfestigkeit,
Bruchdehnung und Brucheinschniirung eine gute Ubereinstimmung mit den Herstellerangaben

(Abbildung A-1) [60].
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Abbildung A-1: Einordnung der Materialkennwerte der vorliegenden Schmelze cMT des Werk-
stoffs 2.4879 in das vorliegende Streuband des Werkstoffs; a) Streckgrenze

Rpo,2%; b) Zugfestigkeit Rm; ¢) Bruchdehnung Ay; d) Brucheinschniirung Z, [60]

Fiir die Schmelze eLC des Werkstoffs 1.4841 wurde zum Vergleich auf Literaturangaben
zuriickgegriffen [58, 59]. Die Tendenz der Literaturwerte zeigt, dass die an der Schmelze eL.C
ermittelten Werte im zu erwartenden Bereich liegen (Abbildung A-2).
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Einordnung der Materialkennwerte der vorliegenden Schmelze eLC des

Werkstoffs 1.4841 in das vorliegende Streuband des Werkstoffs; a) Streckgrenze
Rpo,2u%; b) Zugfestigkeit Ry; ¢) Bruchdehnung Ay; d) Brucheinschniirung Z, [58,

59]

Auch die ermittelten Festigkeits- und Verformungswerte des vierten untersuchten Werkstoffs
Centralloy 60 HT R reihen sich in die vom Hersteller angegebenen Werte ein (Abbildung A-3)

[6].
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Abbildung A-3: Einordnung der Materialkennwerte der vorliegenden Schmelze cMS des
Werkstoffs Centralloy 60 HT R in das vorliegende Streuband des Werkstoffs; a)
Streckgrenze Rpoow; b) Zugfestigkeit Rm; ¢) Bruchdehnung A, d)
Brucheinschniirung Z, [6]
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Anhang B Modell-Parameter

Parameter - Dehnungsakkumulation iiber Temperaturinterpolation

Tabelle 12: Norton-Bailey-Parameter fiir Dehnungsakkumulation iiber Temperaturinterpolation;
(¢[-/s], TIK], o[MPa])

Parameter Werte fiir 900 °C Werte fiir 1100 °C
K 4,4636E-07 8,3013E-07

n 3 2,6575

m 0,3921 0,7814

Parameter — Modellansatz mit Auswertung der Temperaturidnderungsrate

Die isothermen Parameter K;*, C, n;, m, Ko*, np, my, und Kp fiir die Werkstoffe 2.4633 und
2.4879 sind in Tabelle 13 aufgelistet. Bei den Werteangaben handelt es sich um Rohwerte,

weshalb alle ermittelten Nachkommastellen angegeben werden.

Tabelle 13: Isotherme Parameter fiir die Werkstoffe 2.4633 und 2.4879; (£[-/s], T[K], c[MPal)

Parameter Werte fiir 2.4633 Werte fiir 2.4879
Ky 5,6247E-26 6,2329E-33

C 62,3861 51,5790

m 3,1807 0,0808

m; -1,4705 -3,5260

Ko 2,5182E-19 1,3596E-25

na 2,6174 4,2151

my 0,5014 -0,2065

Ko 1,2542E-12 2,5998E-09

In Tabelle 14 sind die ermittelten Parameter fiir die drei angepassten Temperaturwechsel-

Kriechversuche am Werkstoff 2.4633 aufgelistet.

Tabelle 14: Parameter der Anpassung der Kriechgleichung an anisotherme Kriechversuche am
Werkstoff 2.4633 (Zyklusdauern von 8 Stunden, 4 Stunden und 2 Minuten); (£[-/s], T[K], c[MPa])

Parameter | Zyklusdauer 8 h Zyklusdauer 4 h Zyklusdauer 2 min
Kr 4,4843E-07 4,9888E-07 1,1541E-08

mr 0,1392 0,2788 0,0937

Kra 3,4637E-09 7,1995e-09 3,0164E-08

mrq 203,6924 95,9799 239,2879

Die gefundenen Parameter fiir die beiden anisothermen Kriechversuche am Werkstoff 2.4879
sind in Tabelle 15 aufgelistet.

Tabelle 15: Parameter der Anpassung der Kriechgleichung an anisotherme Kriechversuche am
Werkstoff 2.4879 (Zyklusdauern von 8 Stunden und 4 Stunden); (¢[-/s], T[K], ¢ [MPa])

Parameter | Zyklusdauer 8 h Zyklusdauer 4 h
Kr 9,6645E-07 1,4428E-06

mr 0,2622 0,5358

Krd 1,1339E-06 5,2331E-09

mrq 9,8690E-09 79,4263
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Parameter — Kriechbeschreibung iiber Strukturparameter

Die Parameter fiir die Schmelze tKO des Werkstoffs 2.4633 fiir die mechanismenbasierte

Kriechbeschreibung sind in Tabelle 16 aufgelistet.

Tabelle 16: Parameter fiir die mechanismenbasierte Kriechbeschreibung an der Schmelze tKO;
(¢[-/s1, TIK], o [MPa])

Parameter Schmelze tKO
In(ki) 0,0044
In(ko) -20,6679
b, -0,0081
bo 13,6530
ao1 -0,0077
aoo 13,6289
Y1 -0,0046
Yo 8,7596
r* 0,1226
k4 0,0058

T 0,9018
52'1 2,073
Se2 -0,001

ai 0

n 5

Entsprechend sind in Tabelle 17 die Parameter fiir die Schmelze tLD gezeigt.

Tabelle 17: Parameter fiir die mechanismenbasierte Kriechbeschreibung an der Schmelze tLD;
(¢[-/sl, TIK], o [MPa])

Parameter Schmelze tLD
In(k,) 0,0044
In(ko) -19,9190
b: -0,0089
bo 12,9869
ao1 0,0081
aoo 28,1474
Y1 -0,0072
Yo 11,5851
r* 0,0155
kq 0,0049

T 0,4121
Se1 3,3338
Se2 -0,0022
a: 0,0058
No 6,7730
ni -0,0012

Modell-Parameter
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