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Kurzfassung

Bei standardisierten bruchmechanischen Priifverfahren werden in der Regel Kompaktzugproben
verwendet, die aufwendig und kostspielig in der Fertigung sind und aufgrund der geometrischen
Anforderungen nicht aus jedem Bauteil der industriellen Serienfertigung hergestellt werden kon-
nen. Fiir die Priifung der bruchmechanischen Eigenschaften der meisten Schrauben und Bolzen
sind die standardisierten Kompaktzugproben ungeeignet, weshalb als Alternative der Einsatz um-
laufend gekerbter Rundzugproben (CNT-Proben) erforscht wird. Die wesentliche Problematik
beim Einsatz von CNT-Proben liegt in der kontrollierten Initilerung eines umlaufenden Ermii-
dungsanrisses im Kerbgrund. Dabei fiihrt die mechanische Wechselbeanspruchung oft zu exzent-
rischen Rissen mit einer umfénglich ungleichmafligen radialen Rissldnge. Diese Exzentrizitédt des
umlaufenden Risses ist insbesondere bei der Bestimmung der Schwellenwertspannungsintensitét
der Wasserstoffversprodung relevant, da das Potenzial fiir ein unterkritisches wasserstoffassistier-
tes Risswachstum von der radialen Rissldnge abhingt und, im Falle eines exzentrischen Ermii-

dungsanrisses, um den gesamten Umfang der Rissspitze unterschiedlich ist.

Mit dem Vorspannkraft-Verlust-Test (VVT) wird in dieser Arbeit ein neues Priifverfahren zur Be-
wertung der Anfélligkeit von CNT-Proben aus hochfestem Stahl gegeniiber einer Wasserstoffver-
sprodung entwickelt, das ohne die Initiierung eines Ermiidungsanrisses auskommt. Stattdessen
wird beim VVT eine wasserstoffassistierte Rissinitiierung vorgenommen, bei der die gleichmafRige,
umlaufende und konzentrische Ausbildung des initiierten Risses mithilfe der Wasserstoffeindring-
tiefe und der anfinglichen Vorspannkraft kontrolliert wird. Neben dieser vorteilhaften Rissgeo-
metrie hat der VVT den grol3en Vorteil einer sehr einfachen experimentellen Durchfiihrung sowie
den Vorteil eines definierten mit Wasserstoff beladenen Ausgangszustandes der Rissinitiierung,
der die Ableitung zahlreicher Zusammenhénge erlaubt, mit denen die Werkstoffanfélligkeit gegen-

iiber einer Wasserstoffversprodung bewertet und verstanden werden kann.

Die experimentelle Durchfiihrung des VVT umfasst die Beladung der CNT-Proben mit Wasserstoff,
die anschliefdende Verspannung der vorab mit Wasserstoff beladenen CNT-Proben bei einer kon-
stanten Auslenkung, die iterative Bestimmung eines Schwellenwertes der ertragbaren Last und die
rasterelektronenmikroskopische Bruchflachenuntersuchung, inklusive der Vermessung der radia-
len Risslange. Zur Auswertung der so erzielten Ergebnisse wird in dieser Arbeit der definierte mit
Wasserstoff beladene Randzustand ausgenutzt, um eine Theorie der wasserstoffassistierten Riss-
bildung (HAC) in Abhangigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe zu entwickeln. Die Theorie basiert
auf dem Sprodbruchkriterium nach Griffith sowie auf einer Abschédtzung der Wasserstoffeindring-
tiefe mithilfe des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten und der Wasserstoffbeladungsdauer. Durch
die Anwendung der hergeleiteten Theorie auf die experimentellen Ergebnisse des VVT kénnen die

Schwellenwertspannungsintensitit, die Bruchzihigkeit und der Wasserstoffdiffusionskoeffizient
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der CNT-Proben bestimmt werden. Weiterhin besteht die Moglichkeit zur Auswertung der experi-
mentellen Ergebnisse hinsichtlich der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit in Abhéngig-
keit von der momentanen Spannungsintensitét. Diese Vielzahl an bestimmbaren Kennwerten und
Abhéngigkeiten ermoéglicht eine umfassende Bewertung der CNT-Proben hinsichtlich ihrer Anfal-

ligkeit gegeniiber einer Wasserstoffversprodung.

In dieser Arbeit werden 5 verschiedene CNT-Probentypen mithilfe des VVT und der hergeleiteten
Theorie untersucht. Die Probentypen unterscheiden sich in der Geometrie der umlaufenden Kerbe,
der chemischen Zusammensetzung des Stahls und der Festigkeitsklasse. Das Hauptaugenmerk der
durchgefiihrten Untersuchungen liegt im Aufzeigen der Anwendbarkeit sowie der Anwendbar-
keitsgrenzen des VVT. Weiterhin wird mit den Untersuchungen die gute Ubereinstimmung der
hergeleiteten Theorie mit den experimentell erzielten Befunden dargelegt. Aufgrund dieser Uber-
einstimmung ist der VVT eine vielversprechende Methode, welche die Anwendung von CNT-Pro-
ben zur Bewertung der wasserstoffinduzierten Sprodbruchanfélligkeit hochfester Stahle ermog-

licht und somit die zahlreichen Vorteile dieser Probengeometrie zugénglich macht.
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Abstract

Compact tensile specimens are usually used in standardized fracture mechanics testing methods.
Due to geometric requirements these specimens are complex and costly to manufacture and cannot
be produced from every component in industrial series production. In particular, compact tensile
specimens are unsuitable for testing the fracture mechanical properties of most screws and bolts,
which is why the use of circumferentially notched round tensile specimens (CNT specimens) is
being explored as an alternative. The main difficulty in using CNT specimens is the controlled
initiation of a circumferential fatigue crack in the notch base. The rotating bending fatigue load
often leads to eccentric cracks with a circumferentially non-uniform radial crack length around the
circumference. This eccentricity of the circumferential crack is particularly relevant in determining
the threshold stress intensity of hydrogen embrittlement, since the potential for subcritical hydro-
gen-assisted cracking depends on the radial crack length and, in the case of an eccentric fatigue

crack, varies around the entire circumference of the crack tip.

In this work, a new test method for evaluating the susceptibility of CNT specimens to hydrogen
embrittlement is developed. The test method is called Preload-loss Test (PLT), and does not require
fatigue cracking. Instead, PLT employs hydrogen-assisted crack initiation, in which the uniform,
circumferential, and concentric formation of the initiated crack is controlled using hydrogen pen-
etration depth and preload. In addition to this advantageous crack geometry, the PLT has the great
advantage of being very easy to perform experimentally, as well as the advantage of working with
a defined initial hydrogen-charged state, which allows the derivation of numerous relationships

that can be used to evaluate and understand the material susceptibility to hydrogen embrittlement.

The experimental performance of the PLT includes charging of CNT specimens with hydrogen,
subsequent loading of the hydrogen-charged CNT specimens at a constant deflection, iterative de-
termination of a threshold bearable load, and fracture surface examination by means of scanning
electron microscopy, including measurement of the radial crack length. To evaluate the results
thus obtained, this work exploits the defined hydrogen-charged edge state to develop a theory of
hydrogen-assisted cracking (HAC) as a function of hydrogen penetration depth. The theory is based
on Griffith's brittle fracture criterion and on an estimation of the hydrogen penetration depth using
the hydrogen diffusion coefficient and the hydrogen exposure time. By applying the derived theory
to the experimental results of the PLT, the threshold stress intensity, the fracture toughness and
the hydrogen diffusion coefficient of the CNT samples can be determined. Furthermore, it is pos-
sible to evaluate the experimental results with respect to the instantaneous crack growth rate as a
function of the instantaneous stress intensity. This multitude of determinable parameters and de-
pendencies allows a comprehensive evaluation of the CNT samples with respect to their suscepti-

bility to hydrogen embrittlement.
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In this work, 5 different CNT specimen types are investigated using the PLT and the derived theory.
The specimen types differ in the geometry of the circumferential notch, the chemical composition
of the steel and the strength class. The main focus of the investigations carried out is to demon-
strate the applicability and the limits of applicability of the PLT. Furthermore, the investigations
demonstrate the good agreement between the derived theory and the experimentally obtained
results. Based on this agreement, the PLT is a promising method which allows the application of
CNT specimens for the evaluation of the hydrogen-induced brittle fracture susceptibility of high-

strength steels and thus makes the numerous advantages of this specimen geometry accessible.

Abstract Vv



Inhaltsverzeichnis

Danksagung I
Kurzfassung II
Abstract v
Inhaltsverzeichnis VI
Abkiirzungsverzeichnis VIII
Symbolverzeichnis IX
1 Einleitung 1
1.1 Problematik und Bewertung der Wasserstoffversprodung 1

1.2 Klassifikation und Terminologie der Wasserstoffversprodung 4

1.3 Wasserstoffeintritt und -diffusion 6

1.4 Mechanismen der Wasserstoffversprodung 9

1.5 Bruchmechanik der Wasserstoffversprodung 13
1.5.1 Linear-elastische Bruchmechanik 13

1.5.2 Grenzen der linear-elastischen Bruchmechanik 18

1.5.3 Bestimmung von Schwellenwertspannungsintensitdtsfaktoren 19

1.5.4 Bestimmung von Schwellenwertspannungsintensitdtsfaktoren mit CNT- 21

Proben

1.5.5 Nachteile der bisherigen Priifverfahren an CNT-Proben 24

1.6 Ziele und Diskussion der Vorgehensweise dieser Arbeit 26

2 Experimentelle Vorgehensweise 29
2.1 Proben 29

2.2 Vorspannkraft-Verlust-Test (VVT) 31
2.2.1 Wasserstoffbeladung 31

2.2.2 Verspannpriifung bei einer konstanten Auslenkung 32

2.2.3 Verspannreihe zur Bestimmung eines Schwellenwertes der Vorspannkraft 33

2.2.4 Rasterelektronenmikroskopische Bruchflichenuntersuchungen 35

3 Ergebnisse des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) 39
4 Theorie der HAC in Abhéngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe 48
4.1 Schema zum Schadigungsvorgang der wasserstoffassistierten Rissbildung 48

4.2 Kritische Risslange 52

4.3 Energiegleichgewicht der Rissinitiierung 58

4.4 Grenzen des Vorspannkraft-Verlust-Tests 66

4.5 Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe 70
4.5.1 Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy 70

4.5.2 Bruchzihigkeit K, 72

4.5.3 Schwellenwertspannungsintensitit K;gac 72

Inhaltsverzeichnis VI



4.5.4 Standardunsicherheiten und Vertrauensniveau 74

4.5.5 Momentane Risswachstumsgeschwindigkeit 76

5 Diskussion 85
5.1 Experimentelle Vorgehensweise 86

5.2 Schwellenwertspannungsintensitit K;yac 88

5.3 Kerbbedingte Spannungsiiberh6hungen 89

5.4 Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy 91

5.5 Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe 94

6 Fazit und Ausblick 97
Literaturverzeichnis A-1
Abbildungsverzeichnis A-11
Tabellenverzeichnis A-28
Anhang A-32

Inhaltsverzeichnis Vi



Abkiirzungsverzeichnis

ASTM
CF
CNT

DIN
EAC
erf
GL
HAC
HE
HEAC

HEDE
HELP
HEPZ
IHAC
IPZ-Modell

LEBM
LME
PLT
REM
SSC
SSY

wppm
RMSD

American Society for Testing and Materials

Korrosionsermiidung (engl.: Corrosion Fatigue)

Umlaufend gekerbte Rundzugproben (engl.: Circumferential Notched Tensile Speci-
mens)

Deutsches Institut fiir Normung

Umweltbedingte Rissbildung (engl.: Environment-Assisted Cracking)

Gaulssche Fehlerfunktion (engl.: error function)

Gleichung

Wasserstoffassistierte Rissbildung (engl.: Hydrogen-Assisted Cracking)
Wasserstoffversprodung (engl.: Hydrogen Embrittlement)

Umweltbedingte wasserstoffassistierte Rissbildung (engl.: Hydrogen-Environmental-
Assisted Cracking)

Wasserstoffverstiarkte Dekohésion (engl.: Hydrogen-enhanced Decohesion)
Wasserstoffverstéarkte lokale Plastizitat (engl.: Hydrogen-enhanced Localized Plasticity)
Prozesszone der Wasserstoffversprodung

Interne wasserstoffassistierte Rissbildung (engl.: Internal Hydrogen-Assisted Cracking)
Modell nach Iyer, Pickering und Zamanzadeh bzgl. des Wasserstoffeintritts in eine
Metallmembran

Linear-elastische Bruchmechanik

Fliissigmetallinduzierte Versprodung (engl.: Liquid Metal Embrittlement)
Preload-Loss-Test

Rasterelektronenmikroskopie

Spannungsrisskorrosion (engl.: Stress Corrosion Cracking)

Flief3en in einem kleinen Bereich bei einem sonst elastischen Materialverhalten (engl.:
Small-scale yielding). Moderate Abweichungen von einem rein elastischen Material-
verhalten

Vorspannkraft-Verlust-Test

Weight parts per million

Standardfehler der Regression (engl.: Root-Mean-Square Deviation)

Abkuirzungsverzeichnis VI



Symbolverzeichnis

CH

Cmax

Rissldnge

Kritische Rissldnge

Kritische Risslange unter Beriicksichtigung der Kerbtiefe

Lange des Ermiidungsrisses (Teilrissldnge)

Lange des durch umweltbedingte Rissbildung generierten Risses (Teilrisslange)
Kerbtiefe

Median der kritischen Risslange

Median der kritischen Risslange unter Beriicksichtigung der Kerbtiefe

Mediane Liange des exzentrischen Ermiidungsrisses

Mediane Liange des durch umweltbedingte Rissbildung generierten Risses

Scheinbarer Flacheninhalt einer Bruchfldche oder einer Korngrenze (am Bild ermittelt)
Spannungsquerschnittsfliche im Kerbgrund

Flacheninhalt eines Risses

Probendicke der Standardproben nach DIN EN ISO 7539-6:2018-12 sowie Breite des
Griffith-Risses

Konzentration

Wasserstoffkonzentration

Konzentrationsmaximum des Konzentrationsprofils
Oberflachenkonzentration/Loslichkeitsgrenze bei den gegebenen Wasserstoffbeladungs-
bedingungen

Diffusionskoeffizient

Wasserstoffdiffusionskoeffizient

Risswachstumskoeffizient

Elastizitdtsmodul

Geometriekorrekturfaktor oder Geometriefaktor

Geometriekorrekturfaktor fiir eine CNT-Probe

Geometriekorrekturfaktor fiir eine DCB-Probe

Geometriekorrekturfaktor fiir eine CNT-Probe. Beriicksichtigt im Gegensatz zu fyyr eine
mogliche Exzentrizitit € des umlaufenden Risses

Wasserstoff

Teilchenstromdichte

Spannungsintensititsfaktor

Anfangliche Spannungsintensitit an der Spitze des initiierten Risses der Lange q;

Symbolverzeichnis IX



VRiss

VRiss

XD

Kritischer Spannungsintensitatsfaktor (Bruchzahigkeit)
Schwellenwertspannungsintensititsfaktor fiir die umweltbedingte Rissbildung
Schwellenwertspannungsintensititsfaktor fiir die wasserstoffassistierte Rissbildung
Maximale Spannungsintensitdt an der Spitze eines infinitesimalen Risses im Kerbgrund
Last oder Kraft

Kraft-Zeit-Verlauf

Bruchkraft

Minimale Vorspannkraft zum Versagen durch wasserstoffassistierte Rissbildung
Anpassungsparameter (Kraft)

Radius oder Radialkoordinate des Polarkoordinatensystem

Zugfestigkeit

Kerbzugfestigkeit

0,2-%-Dehngrenze

Zeit

Wasserstoffbeladungsdauer

Zeit bis zum Versagen

Anpassungsparameter (Zeit)

Temperatur

Innere Energie

Innere Energie ohne Riss

Elastische Energie

Oberflachenenergie

Idealisiertes Energiefreisetzungsvolumen

Anpassungsparameter der Risswachstumsgeschwindigkeit mit der Einheit m/s
Anpassungsparameter der Risswachstumsgeschwindigkeit mit der Einheit m/s?
Anpassungsparameter der Risswachstumsgeschwindigkeit mit der Einheit m/s?"+1
Momentane Risswachstumsgeschwindigkeit mit der Einheit m/s

Mittlere Risswachstumsgeschwindigkeit mit der Einheit m/s

Probenbreite der Standardproben nach DIN EN ISO 7539-6 und Durchmesser der CNT-
Proben

Durchmesser im Kerbgrund

Durchmesser des durch HAC generierten Bruchflachenanteils

Durchmesser der Gewaltbruchfldche

Ortskoordinate

Diffusionsldnge

Symbolverzeichnis



XH
(447
YBF

YHAC

Yint
YkG
142
Vs

seg
1-‘KG

seg
1—‘B F

AEg7?

AER

Equer

Pr

Of

OHAC

ON

Op

Omax
ORiss

Po

Wasserstoffeindringtiefe

Kerbformzahl

Spezifische Oberflichenenergie der Bruchflache

Energie fiir die wasserstoffassistierte Rissbildung unter Beriicksichtigung von HEDE und
HELP

Ideale Kohdsionsenergie

Energie der intakten Korngrenze

Plastische Arbeit fiir die Entstehung und Bewegung von Versetzungen

Spezifische Oberfldchenenergie

Grenzflachen- oder Oberflachenkonzentration

Konzentration der an der Korngrenze segregierten Wasserstoffatome
Konzentration der an der Bruchfldche segregierten Wasserstoffatome

Abstand einer Grenzflachenseparation

Anderung der Bruchfldchenenergie infolge der Segregation von Wasserstoffatomen
Anderung der Korngrenzenergie infolge der Segregation von Wasserstoffatomen
Exzentrizitidt der Restgewaltbruchflache gegeniiber des Bruchflachenmittelpunktes
Querdehnung

Winkel oder Winkelkoordinate des Polarkoordinatensystem

Querkontraktionszahl (Poissonzahl)

Kerbradius

Zugspannung

Bruchspannung

Minimale Zugspannung zum Versagen durch wasserstoffassistierte Rissbildung
Nominelle Zugspannung 4L/ (W ?)

Nominelle Zugspannung 4L/ (rw?)

Aufgrund der Exzentrizitit ¢ wirkende Biegespannungen

Nominelle Zugspannung im Kerbquerschnitt 4L/ (mw

Maximale Zugspannungen

Mittlerer Kraftabfall pro Rissfldche

Spezifische Risswachstumsgeschwindigkeit

Symbolverzeichnis XI



1 Einleitung

1.1 Problematik und Bewertung der Wasserstoffversprodung

Die Wasserstoffversprodung metallischer Bauteile ist ein Teilgebiet der umweltbedingten Rissbil-
dung (engl.: Environment-Assisted Cracking (EAC)), welches die Degradation der mechanischen
Eigenschaften durch die umweltbedingte Aufnahme von atomarem Wasserstoff in den Werkstoff
umfasst.? Zum theoretischen und experimentellen Verstdndnis der Wasserstoffversprodung muss
eine Komplexbeanspruchung beschrieben werden, welche die Wasserstoffaufnahme in das Kris-
tallgitter sowie die Wechselwirkung des absorbierten Wasserstoffs mit den Gitteratomen und den
Gitterdefekten, jeweils unter Beriicksichtigung der mechanischen Beanspruchung beinhaltet. Die
Wasserstoffaufnahme erfolgt dabei infolge elektrochemischer Reaktionen an der Bauteiloberfla-
che, bei denen ein Wasserstoffkation mithilfe eines Elektrons zu einem Wasserstoffatom reduziert
und anschlieRend in den Werkstoff absorbiert wird.® Solche Reaktionen finden z.B. bei korrosiven
Beanspruchungen statt, weshalb jeder Korrosionsangriff zu einer Wasserstoffaufnahme und folg-
lich zu einer Wasserstoffversprodung fithren kann.* Weiterhin kann atomarer Wasserstoff infolge
industrieller Fertigungsprozesse, wie z.B. einer Oberflichenbehandlung durch Beizen in Sduren®®

sowie beim Galvanisieren’, in den Werkstoff eindringen.

Die Relevanz zur Untersuchung der Anfélligkeit metallischer Bauteile gegeniiber einer Wasser-
stoffversprédung wird insbesondere bei hochfesten Metallen, deren Einsatz im Zuge des Leicht-
baus zur Gewichtsreduzierung forciert wird, deutlich.*3-'° Die Festigkeitssteigerung von Metallen
wird durch das Einbringen und die Variation von Gitterdefekten in das ideale Metallgitter erreicht.
Dies wird durch die Wahl der chemischen Zusammensetzung, den Umformprozess und die War-
mebehandlung des Metalls realisiert.!'"'® Mit der Art, der Verteilung und der Dichte der Defekte
andern sich auch die Art und das Ausmaf’ moglicher Wechselwirkungen von Wasserstoffatomen
mit den Gitterdefekten.!*!> Die festigkeitssteigernden Defekte der Metalle konnen mit dem atoma-
ren Wasserstoff entweder schddigend wechselwirken, d.h. eine Wasserstoffversprodung begiinsti-
gen, oder auf eine Art und Weise, die der Versprédung entgegenwirkt, d.h. den absorbierten Was-
serstoff durch verschiedene moégliche Mechanismen vor der schidigenden Wechselwirkung abhélt
und dadurch die Versprodungsanfilligkeit des Werkstoffs reduziert.!%15-20 Daher konnen durch das
bevorzugte Einbringen festigkeitssteigernder Defekte, welche der Wasserstoffversprodung entge-
genwirken, hochfeste Bauteile mit einer reduzierten Anfilligkeit gegeniiber einer Wasserstoffver-
sprodung gefertigt werden. Eine wichtige Voraussetzung fiir den Nachweis der reduzierten was-
serstoffbedingten Sprodbruchanfilligkeit ist eine zuverldssige Bewertung der Wasserstoff-Defekt-

Wechselwirkung.
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Zur Bewertung der Wasserstoff-Defekt-Wechselwirkung und der damit verbundenen Anfélligkeit
eines Werkstoffs gegeniiber einer Wasserstoffversprodung konnen werkstoffspezifische Kennwerte
bestimmt werden. Die Migrationsfiahigkeit der Wasserstoffatome innerhalb des Werkstoffs wird
mit dem Wasserstoffdiffusionskoeffizienten angegeben, welcher auRerdem auch ein Mal} fiir die
Wasserstoffloslichkeit ist.?!~2* Zur Bestimmung des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten kénnen bei-

spielsweise Permeationsmessungen®” oder Extraktionsmessungen?® durchgefiihrt werden.

Bei der Bewertung der Degradation der mechanischen Werkstoffeigenschaften infolge einer Was-
serstoffversprodung muss beriicksichtigt werden, dass vor dem Versagen des Bauteils ein Riss ini-
tiiert wird, der infolge der Werkstoff-Wasserstoff-Wechselwirkung im Bereich der Rissspitze auf
eine kritische Lange wiéchst, bei der das Bauteilversagen einsetzt.?° Folglich muss bei der Bestim-
mung eines mechanischen Werkstoffkennwerts neben der Bauteilgeometrie auch die Rissgeomet-
rie beachtet werden. Die Charakterisierung rissbehafteter Bauteile unter Beriicksichtigung der
Riss- und Bauteilgeometrie wird im Rahmen der Bruchmechanik mit Spannungsintensititsfaktoren
oder Energiefreisetzungsraten vorgenommen.'??3% Der kritische Spannungsintensititsfaktor K,
bei dem das Bauteilversagen ohne Wasserstoffeinfluss einsetzt, wird als Bruchzédhigkeit bezeichnet.
Die Bruchzihigkeit ist der Widerstand eines Werkstoffs gegen instabiles Risswachstum und somit
ein Werkstoffkennwert. Die Wasserstoffversprodung setzt bei einem Schwellenwert-Spannungsin-
tensitatsfaktor K;y,c der wasserstoffassistierten Rissbildung (engl.: Hydrogen-Assisted Cracking,
HACQC) ein, der unterhalb der Bruchzédhigkeit K;. liegt. Im Gegensatz zu K;. wird in der Literatur
weitestgehend angenommen, dass es sich beim Schwellenwert K;y,¢ nicht um einen Werkstoff-
kennwert handelt, sondern um einen Kennwert, der die Werkstoff-Wasserstoff-Wechselwirkung
im Bereich der Rissspitze charakterisiert und abhingig von der Konzentration des absorbierten

Wasserstoffs ist.3134

Die experimentelle Bestimmung von Schwellenwert-Spannungsintensitédtsfaktoren bei umweltbe-
dingter Rissbildung ist beispielsweise in der ASTM E1681% und in der DIN EN ISO 7539-6%¢ fest-
gelegt. Bei diesen Priifverfahren werden gekerbte Standardproben verwendet, die einen Ermii-
dungsanriss im Kerbgrund enthalten. Die Proben werden entweder bei einer konstanten Last oder
bei einer konstanten Auslenkung, jeweils bei einer gleichzeitigen Einwirkung eines chemisch an-
greifenden Mediums beansprucht. Die Beanspruchung hat zum Ziel, zunéchst ein durch das Um-
gebungsmedium geférdertes Risswachstum einzuleiten und anschlielend die Kinetik des Riss-
wachstums zu untersuchen sowie die Bedingungen fiir das Risswachstum mit einem Schwellen-
wert-Spannungsintensititsfaktor K,z zu quantifizieren.?® Eine grundlegende Anforderung an die
MafRe der Standardproben besteht in der Aufrechterhaltung eines weitgehend ebenen Dehnungs-
zustands. Hierfiir wird sowohl fiir die Risslange a als auch fiir die Probendicke B nach Mo6glichkeit

eine grof3ere Lange als
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empfohlen. Dabei sind K; die bei der Priifung aufzubringende Spannungsintensitit und R, die
0,2-%-Dehngrenze. Die weiteren Abmessungen der Standardproben werden i. d. R. als Vielfache
der Probendicke B angegeben.3® Entsprechend miissen relativ groRe Proben mit Kantenlidngen von
30 mm und mehr eingesetzt werden, um ein moglichst grof3es K;-Intervall abzudecken. Die Ferti-
gung solcher Proben ist kostenaufwendig und erfordert eine relativ anspruchsvolle Laborausriis-
tung.?” Weiterhin sind viele Halbzeuge und Bauteile in den erforderlichen Abmessungen nicht ver-
fiigbar, was eine Probenfertigung von vornherein ausschlief3t.?” Hierin bestehen die erheblichen

Schwierigkeiten fiir die industrielle Anwendung der Bruchmechanik.?”

Eine Alternative zu den Standardproben und Standardverfahren zur Bestimmung von K. und
Kigac ist die Verwendung umlaufend gekerbter Rundzugproben (CNT-Proben, engl.: Circumferen-
tial Notched Tensile Specimens).342 Nach Ibrahim und Kotousov darf zur Bestimmung von K. des-
selben Werkstoffs der Durchmesser der CNT-Probe um das 1,5-fache kleiner gewahlt werden als
die Dicke einer Standardprobe.*? Zusétzlich zu dieser Querschnittseinsparung kann bei CNT-Pro-
ben aufgrund ihrer zylindrischen Geometrie, im Vergleich zu den meist quaderférmigen Standard-
proben, deutlich an Volumen eingespart werden, wodurch die CNT-Proben auch aus Bauteilen
oder Halbzeugen der Serienfertigung hergestellt werden kénnen.*® Dieser Vorteil kommt beispiels-
weise bei Schrauben zu tragen. Insbesondere im Fahrzeugbau wird mit dem Einsatz ultrahochfes-
ter Schrauben eine Gewichtseinsparung angestrebt, um den Anforderungen an Kraftfahrzeuge hin-
sichtlich der Emission von Schadstoffen gerecht zu werden.** Hier bieten die CNT-Proben die Mo6g-
lichkeit fiir eine zuverldssige Bewertung der mit steigender Festigkeit gegebenenfalls zunehmen-
den wasserstoffbedingten Sprodbruchanfélligkeit der Schrauben mithilfe bruchmechanischer An-

satze.

Die Bestimmung von Schwellenwert-Spannungsintensitétsfaktoren mithilfe von CNT-Proben ist je-
doch mit Nachteilen verbunden, die eine standardisierte Durchfiihrung der Priifverfahren erschwe-
ren. Wie auch bei den Standardproben nach DIN EN ISO 7539-6¢ muss im Grund der umlaufenden
Kerbe einer CNT-Probe zunichst ein Ermiidungsanriss initiiert werden, bevor K;. oder Kz, be-
stimmt werden konnen. Dies kann beispielsweise mit einer umlaufenden Biegewechselbeanspru-
chung realisiert werden.***? Nichtsdestotrotz ist die Form des umlaufenden Risses i. d. R. ungleich-
maélig ausgebildet, was einen signifikanten Einfluss auf die bestimmten Werte fiir K;. bzw. K;gac
hat.®®* [brahim und Stark untersuchten diesen Einfluss und entwickelten mathematische Korrek-
turfaktoren, mit denen die ungleichméaRige Ausbildung des umlaufenden Risses, bzw. die damit
verbundene Exzentrizitidt der Gewaltbruchfldche in der Auswertung beriicksichtigt werden kann.>’

Durch die Anwendung der mathematischen Korrekturen ist eine Bestimmung von K;. bzw. Kjgsc
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moglich.*¢-°¢ Im Falle der EAC muss jedoch auch davon ausgegangen werden, dass die Exzentrizitit
der Gewaltbruchflache auch einen Einfluss auf die Kinetik des umweltbedingten Risswachstums
hat, fiir die es bisher keine Korrekturen gibt. Weiterhin bleibt bei der Anwendung der CNT-Proben
der Nachteil der relativ aufwendigen Laborausriistung, welche zunéchst die Initiierung eines um-
laufenden Ermiidungsanrisses und anschlie3end eine mechanische Beanspruchung bei einer kon-
stanten Last oder einer konstanten Auslenkung innerhalb eines Umgebungsmediums ermoglichen

muss. 456

1.2 Klassifikation und Terminologie der Wasserstoffversprodung

In der Literatur gibt es viele verschiedene und teilweise auch widerspriichliche Terminologien und
Klassifikationen der Wasserstoffversprodung.’>”-* Die in dieser Arbeit gewéhlte Klassifikation ori-
entiert sich an T.L. Anderson! sowie R.P. Gangloff°®, und ist schematisch in Abbildung 1.1 gezeigt.
Nach Anderson ist die Wasserstoffversprodung (engl.: Hydrogen embrittlement, HE) neben der
Spannungsrisskorrosion (engl.: Stress corrosion cracking, SCC), der Korrosionsermiidung (engl.:
Corrosion fatigue, CF) und der fliissigmetallinduzierten Versprodung (engl.: Liquid metal embritt-
lement, LME) ein Teilgebiet der umweltbedingten Rissbildung (engl.: Environmental-assisted cra-
cking, EAC). Unter der HE wird die Reduktion der Duktilitdt und der Zdhigkeit eines Metalls oder
einer Legierung durch atomaren Wasserstoff und die gleichzeitige Einwirkung einer mechanischen

Zugspannung verstanden.

Fiir das korrosionsbedingte Risswachstum bei der HE ist daher die kathodische Teilreaktion auf
der Probenoberfliache entscheidend, d.h. die Reduktion eines Wasserstoffkations H* mithilfe eines

Elektrons e~ zu einem Wasserstoffatom H,
Ht+e > H (1.2)

und die anschliefende Absorption des Wasserstoffatoms durch das Metall.! Im Gegensatz zur HE
ist bei der SCC die anodische Teilreaktion fiir das Risswachstum verantwortlich, d.h. die Auflésung

des Metallatoms M durch seine Oxidation zu einem Metallkation M *Z und z Elektronen:
M —» M?#t + ze™ (1.3)

Bei Korrosionsprozessen findet sowohl die kathodische als auch die anodische Teilreaktion auf der
Bauteiloberfldche statt. Daher ist es wahrscheinlich, dass bei jeder SCC auch HE zumindest betei-
ligt, wenn nicht sogar dominant ist. Die HE kann hingegen auch ohne eine direkte Beteiligung der

Oxidationsreaktion ablaufen, z.B. infolge einer Galvanisierung, bei der die Bauteiloberflache nur

! In Abhéngigkeit von Druck und Temperatur kann atomarer Wasserstoff auch aus der Gasphase vom Werkstoff absorbiert werden.*°

Der damit verbundene Schadigungsmechanismus wird ebenfalls der Wasserstoffversprodung (HE) zugeordnet.
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Umweltbedingte Rissbildung

(Environmental-assisted cracking, EAC)

. .. . . Flussigmetallinduzierte
Korrospnseljmudung Spannunggrlsskor_roswn Versprodung
(Corrosion fatigue, CF) (Stress corrosion cracking, SCC) (Liquid metal embrittlement,
LME)
Umweltbedingte wasserstoffassistierte Rissbildung Interne wasserstoffassistierte Rissbildung
(Hydrogen-environmental-assisted cracking, HEAC) (Internal hydrogen-assisted cracking, IHAC)
3-achsiger 3-achsiger IHAC
Spannungs- Spannungs- (Gelbster Wasserstoff)
zustand zustand
Riss Riss 0
HEAC !
1. Elektrolyt — —
2. Wasserdampf ‘_0
3. Gasphase (H,)
HEPZ HEPZ

Abbildung 1.1: Klassifikation der umweltbedingten Rissbildung (FAC) und der Wasserstoffversprodung (HE) nach An-
dersor? und Gangloff*. Bei der HE wird in Abhangigkeit vom Wasserstoffeintritt in die Prozesszone der Wasserstoffver.
sprodung (HEPZ) zwischen der HEACund der /HACunterschieden. Bei der HEACtritt der Wasserstoff liber die Oberflache
der hier dargestellten Rissspitze in die HEPZ ein. Als beispielhafte externe Wasserstoffquellen werden hier (1.) der Elekt
rolyt, (2.) der Wasserdampf und (3.) die Gasphase (H.) angegeben. Bei der /HACdiffundiert bereits im Werkstoff geloster
Wasserstoff in die HEPZ 2

als Kathode geschaltet ist. Mit der strikten Zuordnung der anodischen Teilreaktion zu der SCC,
und der kathodischen Teilreaktion zu der HE ermdglicht T. L. Anderson eine begriffliche Differen-
zierung der unterschiedlichen zugrundeliegenden Risswachstumsprozesse, ndmlich dem Riss-
wachstum infolge der Metallauflosung bei der SCC und dem Risswachstum infolge der Werkstoff-
Wasserstoff-Wechselwirkung bei der HE. Dadurch kann die EAC als Uberbegriff fiir weitere umge-
bungsbedingte Risswachstumsprozesse, wie der CF und der LME, verwendet werden. Im Gegenteil
dazu wird beispielsweise in der ASTM F2078-15°7 die SCC der EAC gleichgestellt, wodurch die EAC
nicht als Uberbegriff fiir alle umweltbedingten Versprédungsphinomene verwendet werden und
der Risswachstumsprozess infolge der anodischen Metallauflésung begrifflich nicht von der Was-

serstoffversprodung differenziert werden kann.

Fiir die HE hat Gangloff eine weitere Klassifikation vorgeschlagen, welche den Wasserstoffeintritt

in die Prozesszone der Wasserstoffversprodung (HEPZ) beriicksichtigt und in Abbildung 1.1 als
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HEAC bzw. IHAC skizziert und schematisch dargestellt ist. Als HEPZ wird ein Bereich des Werk-
stoffs in der Ndhe eines dreidimensionalen Gitterdefektes verstanden, in dem ein dreiachsiger
Spannungszustand vorliegt. Dabei kann es sich sowohl um Defekte mit einer Verbindung zur Bau-
teiloberfliche, wie z.B. Risse und Bauteilkerben, als auch um Defekte im Werkstoffinneren wie
Poren, Lunker, Einschliisse und Mikrorisse handeln. Aufgrund des dreiachsigen Spannungszu-
stands ist das Metallgitter in der HEPZ gedehnt, wodurch eine im Vergleich zum ungedehnten
Gitter hohere Wasserstoffloslichkeit vorliegt. Daher kann sich atomarer Wasserstoff bevorzugt in
der HEPZ akkumulieren und beim Uberschreiten einer kritischen Konzentration eine Rissinitiie-
rung auslosen. Wenn die HEPZ nahe der Bauteiloberfldache liegt, dann kann atomarer Wasserstoff
aus der Umgebung iiber die Oberfliache in die HEPZ eintreten, wobei er nur kurze Diffusionswege
zuriicklegt. In diesem Fall wird die HE nach Gangloff als umweltbedingte wasserstoffassistierte
Rissbildung (engl.: Hydrogen-environment-assisted cracking, HEAC) bezeichnet.*® Die umgebungs-
bedingte Wasserstoffabsorption kann dabei infolge der Oberflichenreaktion mit verschiedenen
Medien, wie z.B. einem Elektrolyten, Wasserdampf oder der H,-Gasphase, eintreten. Wenn der
Wasserstoff bereits im Werkstoff geldst ist, also z.B. bei der Bauteilfertigung in den Werkstoff ein-
getreten ist, wird die Versprodung nach Gangloff als interne wasserstoff-assistierte Rissbildung

(engl.: Internal hydrogen-assisted cracking, IHAC) bezeichnet.>8

Mit der Klassifizierung nach Gangloff ist auch die Wasserstoffversprodung infolge einer Vorab-
Wasserstoffbeladung, d.h. einer Wasserstoffbeladung ohne einer gleichzeitigen mechanischen
Zugbeanspruchung des Bauteils, der IHAC zuzuordnen, da der Wasserstoff nach der Beladung im
Werkstoff gelost ist und an den Ort der Schddigung, die HEPZ, diffundieren kann. Bei dem in dieser
Arbeit entwickelten Vorspannkraft-Verlust-Test (VVT) wird eine solche Vorab-Wasserstoffbela-
dung fiir verschiedene Beladungsdauern durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser Arbeit, die mit der
wasserstoffbedingten Sprodbruchanfilligkeit des Werkstoffs korrelieren, werden daher der IHAC
zugeordnet und mit dem Subskript HAC versehen. Hierzu zdhlen die minimale Vorspannkraft zum

Versagen Ly,c sowie die Schwellenwert-Spannungsintensitéat Ky c.

1.3 Wasserstoffeintritt und -diffusion

Nach der Reduktion des Wasserstoffkations an der Probenoberfldche entsprechend Gl (1.2) wird
das dabei entstandene Wasserstoffatom zunichst auf der Probenoberfliche adsorbiert, bevor es
entweder in das Metallgitter eintreten oder mit einem weiteren adsorbierten Wasserstoffatom zu
gasféormigem H, rekombinieren kann. Nach Iyer und Pickering® besteht eine allgemeine Uberein-
stimmung bzgl. der Reduktionsreaktion in wassrigen Losungen, welche innerhalb der elektroche-

mischen Doppelschicht an der Probenoberfldche abléduft. Dabei sollen Elektronen durch quanten-
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Kante | Grundwerkstoff
H, H
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HoO* 4+ o- k2, | K ks o4,
O r e —— e Hans Fiygon”  |H—>H" +e
k_y
CHa
[0 7] TETT——
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0 : >
0 X(Cmax) x
kq: Reduktionsreaktion
ky: Diffusionsloser Transport innerhalb der Reaktionskante
kst Rekombinationsreaktionen zu molekularem Wasserstoff
ky: Transport durch Diffusion entgegen eines Konzentrationsgradienten
ks: Oxidationsreaktion

Abbildung 1.2: Modell nach /yer, Pickeringund Zamanzadeh (/PZModell) zum Verstandnis der Absorptions-Adsorptions-
Reaktion von Wasserstoff in eine Metallmembran sowie der Permeation und des Wasserstoffaustritt aus der Membran.
Die beteiligten Reaktionen sind mit k, bis ks gekennzeichnet. Der Wasserstofftransport k, durch die Reaktionskante ist
diffusionslos, weshalb sich die maximale Wasserstoffkonzentration c,,,, in einer Tiefe x(c¢,,4,) Unterhalb der Oberflache

einstellt. An der Oberfliche liegt hingegen die Konzentration c, vor.32%%

mechanisches Tunneln in die elektrochemische Doppelschicht eintreten, wo die hydrierten Proto-
nen entladen werden.® Uneinigkeit bestiinde hingegen bei der Frage, wie das reduzierte Proton
ausgehend vom adsorbierten Zustand in das Metallgitter eintritt und auf welche Art die Adsorption
erfolgt.® In Abhingigkeit vom Werkstoff und der Oberflichenbeschaffenheit kann atomarer Was
serstoff entweder auf der Oberfldche oder im Zwischengitter der ersten Monolagen adsorbiert wer-
den. Dabei kann der adsorbierte Wasserstoff eine Rekonstruktion des Oberflachengitters bewirken,
wie sie z.B. bei Nickel-Oberfldchen mittels Elektronenbeugung beobachtet wurde. Viele Arbeiten
wiirden auf die sogenannte Absorptions-Adsorptions-Reaktion hindeuten, bei der das infolge der
Reduktionsreaktion entstandene Wasserstoffatom unterhalb der Oberflache im Metallgitter absor-
biert wird und mit dem an der Oberflache adsorbierten Wasserstoff ein Gleichgewicht eingeht. 32627
Ein Modell zum Verstindnis der Absorptions-Adsorptions-Reaktion wurde von Iyer, Pickering und
Zamangzadeh (IPZ-Modell) postuliert, welches von der Entstehung oder dem Vorhandensein einer
Reaktionskante (engl.: Selvedge reaction) unterhalb der Probenoberfldche ausgeht. Eine schemati-
sche Darstellung des IPZ-Modells fiir eine diinne metallische Permeationsmembran zeigt Abbil-
dung 1.2. Auf der Seite des Wasserstoffeintritts liegt die elektrochemische Doppelschicht vor, in
der das hydrierte Proton durch die Aufnahme eines Elektrons reduziert wird (Reaktion k;). Die
Rekombinationsreaktion zu molekularem Wasserstoff ist in diesem Beispiel mit k3 bezeichnet. Die
Reaktionskante wurde als eine Zwischenschicht unterhalb der Oberflache definiert, welche mehr

als eine Atomlage dick ist und eine Kontinuitdt zum Grundwerkstoff aufweist. Die Reaktionskante
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kann z.B. in Form einer Segregation von Legierungselementen unterhalb der Probenoberfldache
bereits vorhanden sein, oder infolge der Reduktionsreaktion beim Wasserstoffeintritt entstehen.
Bei einer bereits vorhandenen Reaktionskante wird Wasserstoff durch Diffusion in das Probenin-
nere transportiert, wobei der Wasserstoffdiffusionskoeffizient der Reaktionskante sich von demje-
nigen des Grundwerkstoffs unterscheidet. Im Falle einer durch die Reduktionsreaktion entstehen-
den Reaktionskante soll ein diffusionsloser Wasserstofftransport in das Probeninnere erfolgen, der
im Vergleich zur Diffusion deutlich schneller ablauft. Wenn ein solcher diffusionsloser Transport
vorliegt, dann stellt sich das Maximum der Wasserstoffkonzentration ¢4, nicht an der Oberfliche,
sondern in einem gewissen Abstand x(cpq,) unterhalb der Oberflache ein. Dadurch liegen vom
Konzentrationsmaximum ausgehend zwei einander entgegengesetzte Konzentrationsgradienten
dc/dx vor, die sowohl eine Diffusion in die Membran als auch eine Diffusion zuriick in die Reak-
tionskante bewirken. Die Transportmechanismen innerhalb der Reaktionskante sind in Abhingig-
keit von der Transportrichtung in Abbildung 1.2 mit k, bzw. k_, bezeichnet. Hinter der Reaktions-
kante wird der atomare Wasserstoff {iber Diffusion zur Wasserstoffaustrittsseite transportiert, wo
er oxidiert wird (ks). Diffusion beschreibt die Zufallsbewegung von Teilchen, die deren Transport
entgegen eines Konzentrationsgradienten dc/dx zur Folge hat. Bei einer konstanten Temperatur
T wird der gleichméRige Teilchenfluss J entgegen eines Konzentrationsgradienten dc/dx mit dem

ersten Fickschen Gesetz beschrieben:®°

__p.& (1.4)
/= dx’ '

Dabei sind D der Diffusionskoeffizient, ¢ die Teilchenkonzentration und x die Ortskoordinate. Der
Diffusionskoeffizient D hat die Einheit m? /s und ist temperaturabhingig. Durch Verwendung der
Kontinuitétsgleichung

dc  dJ

= 1.5
dt dx (1-5)

zur Beriicksichtigung der Massenerhaltung, wird das erste Ficksche Gesetz zum zweiten Fickschen

Gesetz erweitert:°

dc d?c
T _p—= (1.6)
dt dx?
Fiir die Anfangs- und Randbedingungen
c = Cp, x <0, c=0, x>0, t=0 (1.7)

ist
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Abbildung 1.3: Konzentrationsprofil fiir eine einseitig unerschépfliche Quelle der Konzentration ¢, und einen Werkstoft

mit einem Diffusionskoeffizienten D.%°

_ 1 (1 X
c(x) = ECO —erf (m) (1.8)

eine Losung der Differentialgleichung (1.6). Bei dem im Nenner der Gaulsschen Fehlerfunktion

stehenden Ausdruck

Xp = V4Dt (19)

handelt es sich um die Diffusionsldnge. Weiterhin entspricht 1/2 ¢, der Oberflichenkonzentration
¢; bei x = 0. Eine Auftragung des Konzentrationsprofils c(x) ist beispielhaft in Abbildung 1.3 dar-

gestellt.

1.4 Mechanismen der Wasserstoffversprodung

Wenn atomarer Wasserstoff in die Prozesszone der Wasserstoffversprodung (HEPZ) eintritt,
kommt es unter den hierfiir giinstigen Voraussetzungen zu einer wasserstoffassistierten Rissbil-
dung (HAC). Die Mechanismen hinter dieser Rissbildung werden in der Literatur kontrovers dis-
kutiert, da mehrere Mechanismen die HAC in der Theorie erkldren, aber ein experimenteller Nach-
weis der Mechanismen nicht oder nur in Teilen moglich ist. Als Element mit der geringsten Atom-
masse kann Wasserstoff nur in hinreichend hohen Stoffmengen analytisch nachgewiesen werden,
wobei nicht der atomare Wasserstoff an sich, sondern molekulare Wasserstoffverbindungen oder
Reaktionsprodukte, die auf eine vorangegangene Reaktion mit Wasserstoff zuriickgefiihrt werden
konnen, quantifiziert werden. So wird bei der TragergasheiRgasextraktion gasformiger molekula-
rer Wasserstoff (H,) detektiert, der sich aus dem zuvor aus dem Werkstoff extrahierten atomaren
Wasserstoff gebildet hat.%’% Bei der Silberdekorationsmethode wird hingegen Silber auf einer
Probenoberflache nachgewiesen, das sich infolge einer Redoxreaktion von atomarem Wasserstoff
mit Silberverbindungen auf der Oberfliche abgeschieden hat.®4%” Ferner wird bei Permeations-
messungen ein Wasserstoff-Permeationsstrom innerhalb einer elektrochemischen Zelle gemessen,

der auf Wasserstoffatome zuriickzufiihren ist.> Keine der genannten Methoden erméglicht eine
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lokale Detektion oder Visualisierung nur weniger Wasserstoffatome innerhalb der HEPZ, weshalb
der genaue Schadigungsmechanismus nicht beobachtet werden kann. In anderen Worten schreibt
Nagumo®®: , Elucidating the mechanism of HE is a difficult task because HE appears in various forms

and there is a lack of tools for direct observation of hydrogen in the fracture process.”

Daraus lasst sich schlie8en, dass die in der Literatur diskutierten Mechanismen der Wasserstoffver-
sprodung auf den theoretisch moglichen, aber experimentell nicht oder nur teilweise nachweisba-
ren Wasserstoff-Defekt-Wechselwirkungen innerhalb der HEPZ basieren. Ob eine bestimmte Was-
serstoff-Defekt-Wechselwirkung eine HAC verursachen konnte, kann mittels ab-initio-Berechnun-
gen, z.B. unter Verwendung der Dichtefunktionaltheorie, abgeschitzt werden.!%®%7% Auf der
Grundlage solcher Berechnungen kann weiterhin auch abgeschétzt werden, ob eine Wasserstoff-
Defekt-Wechselwirkung sich eventuell positiv auf die Resistenz des Werkstoffs gegeniiber einer
Wasserstoffversprodung auswirken kann. Im experimentellen Teil der vorliegenden Arbeit werden
wasserstoffassistierte Briiche mit einem interkristallinen Verlauf generiert, d.h. dass die Risse grof3-
tenteils entlang von Korngrenzen verlaufen. Daher wird im Folgenden ein besonderes Augenmerk

auf die Wasserstoffwechselwirkung mit Korngrenzen gelegt.

Korngrenzen sind zweidimensionale Defekte, die Bereiche gleicher Kristallstruktur aber unter-
schiedlicher Orientierung voneinander trennen.'® Aufgrund ihrer komplexen Struktur und Varian-
tenvielfalt sind auch vielfédltige Wechselwirkungen von Korngrenzen mit atomarem Wasserstoff
moglich, wobei die Grenzfldchenbeschaffenheit eine entscheidende Rolle spielt. Di Stefano” fithrte
Ab-initio-Berechnungen fiir Wasserstoff an Korngrenzen von polykristallinem Nickel (Ni) durch
und zeigte, dass £3-Korngrenzen keine energetisch giinstigen Positionen fiir atomaren Wasserstoff
aufweisen und ihn somit nicht binden. Weiterhin fungieren X3-Korngrenzen nach Di Stefano als
Diffusionsbarrieren fiir atomaren Wasserstoff. Hingegen sollen X5-Korngrenzen zum einen Diffu-
sionskanale fiir Wasserstoffatome bilden, in denen der Wasserstoffdiffusionskoeffizient doppelt so
hoch ist, wie innerhalb eines Korns, sowie gleichzeitig energetische Wasserstoffsenken aufweisen,
in denen der Wasserstoff zeitweise gebunden werden kann. Die berechneten Zugversuche an X5-
Korngrenzen ergaben auch bei geringen Wasserstoffkonzentrationen eine Reduktion der idealen
Werkstoffzédhigkeit um bis zu 33 %. Diese Reduktion bei nur geringen Wasserstoffkonzentrationen
fiihrt Di Stefano zum einen darauf zuriick, dass Wasserstoff als Elektronenakzeptor die Ni-Ni-Bin-
dungskrifte reduziert. Zum anderen sollen die Wasserstoffatome selbst mit den Ni-Atomen relativ
starke Bindungen eingehen, wodurch ein Zusammenhalt zweier benachbarter Korngrenzen durch
die benachbarten Ni-Atome verhindert wird.”® Ahnliche Ergebnisse wurden auch fiir bestimmte
Korngrenzen anderer Werkstoffe, wie z.B. Eisen und Aluminium erhalten, weshalb {iber den Scha-
digungsmechanismus der wasserstoffverstarkten Dekohéasion (engl.: Hydrogen-enhanced decohe-

sion, HEDE) eine allgemeine Ubereinstimmung zu bestehen scheint.!%73-76
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Abbildung 1.4: Schematische Darstellung einer Korngrenze mit einer Separationsweite § infolge einer Zugspannung o
und einer Korngrenzsegregation mit der Belegungszahl F;Zg nach Riceund Wang.”” Die Kohé&sionskraft 2y;,, entspricht

der Flache unter der o(6)-Kurve.

Eine energetische Beschreibung der Dekohésion infolge der Segregation von Fremdatomen an
Korngrenzen liefert das Rice-Wang-Modell.”” Rice und Wang diskutierten in ihrer Arbeit die wich-
tige, aber nicht zwangsléaufig alleinige Rolle der idealen Kohésionsenergie 2y;,; bei der Grenzfla-
chenversprodung infolge der Segregation von Fremdatomen. Bei 2y;,; handelt es sich um diejenige
Energie, die zur reversiblen Trennung entlang von Grenzflachen, wie z.B. Korngrenzen, aufge-
bracht werden muss. Wenn § den Abstand der Grenzflaichenseparation infolge einer Zugspannung
o beschreibt, dann entspricht die Kohéasionsenergie 2y;,; dem Integral unter der a(§)-Kurve, die

in Abbildung 1.4 schematisch dargestellt ist:
2Vint = f odd (1.10)
0

Ohne eine Segregation von Fremdatomen entlang der Korngrenzen entspricht die Kohésionsener-
gie der Differenz aus der Energie der beiden neu gebildeten Bruchflichen 2yzr und der Energie

der intakten Korngrenze ygg:"*”°

2Yint = 2YBr — YkG (1.11)

Aufgrund der Segregation der Wasserstoffatome muss diese Gleichung um Anteile der Segregati-

onsenergie erweitert werden:”®
2Vint = 2Ypr + 2 AEgs 9 JA + 2 AES39? JA — vk — AEREY /A (1.12)

Hierbei ist A die GroRe der Korngrenzfliche sowie die Grofe der beiden Bruchflichen. AEgY be-
zeichnet die Anderung der Korngrenzenergie aufgrund der Segregation von Wasserstoffatomen an
der Korngrenze, wihrend AE;? die Anderung der Oberflichenenergie aufgrund der Segregation
von Wasserstoffatomen an den beiden entstehenden Bruchfldchen der jeweiligen Grof3e A bezeich-

net. Da die beiden Bruchflachen unterschiedlich viele Wasserstoffatome pro Flache A enthalten
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Abbildung 1.5: Immobiler und mobiler Effekt der Korngrenztrennung infolge einer Wasserstoffsegregation an der Korn-

grenze nach dem Rice-Wang-Modell.””

konnten und die Energiednderungen jeweils von dieser flaichenbezogenen Wasserstoffkonzentra-

seg,1
F

tion I' abhéngt, konnen je nach Modellierung zwei unterschiedliche Energieterme AE, und

AES9? erforderlich sein. In Abhingigkeit von I' unterscheiden Rice und Wang den immobilen und

den mobilen Effekt der Korngrenztrennung, die jeweils in Abbildung 1.5 skizziert sind.

Fiir den immobilen Effekt gilt, dass die Konzentration der an der Korngrenze segregierten Wasser-
stoffatome Ty der Summe der Konzentrationen der an den Bruchflichen segregierten Wasser-

stoffatome entspricht:

rsed

e (1.13)

_ rsegl seg,2
- 1-‘BF + FBF

Beim mobilen Effekt der Korngrenztrennung kann diffusionsfédhiger Wasserstoff im Metallgitter

zusétzlich an die Bruchflachen diffundieren, weshalb gilt:

seg seg,1 seg,2
TS89 < TS9N 4 T8 (1.14)

Nach Yamaguchi sollte der mobile Effekt der Korngrenztrennung insbesondere bei der Wasser-
stoffversprédung von Eisen mit einem kubisch-raumzentriertem Metallgitter bertiicksichtigt wer-
den, da dieses einen hohen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten, d.h. eine hohe Mobilitit der Was-
serstoffatome aufweist.”> Die ab-initio-Berechnungen von Yamaguchi ergaben fiir kubisch-raum-
zentriertes Eisen eine Reduktion der Kohésionsenergie 2y;,; um bis zu 40 % fiir den immobilen
Effekt, wahrend durch die zusétzliche Wirkung des mobilen Effektes eine Reduktion von 2y;,; um

70 % bis 80 % moglich ist.”®

Neben der Reduktion der idealen Kohdsionsenergie 2y;,: geben Rice und Wang zu bedenken, dass
auch weitere Wasserstoff-Defekt-Wechselwirkungen moglich sind, die eine Korngrenzversprodung
bewirken konnten. So sei beispielsweise ein Einfluss der segregierten Atome auf die Mobilitdt und
Entstehung von Versetzungen in der unmittelbaren Nédhe zur Korngrenze moglich, was sich wie-
derum auf die Korngrenzversprodung auswirken kénnte.”” Der Einfluss der lokalen Mobilitdt und
lokalen Entstehung von Versetzungen auf die Wasserstoffversprédung wird im Allgemeinen als

Hydrogen-Enhanced-Localized-Plasticity (HELP) bezeichnet.”8-8° Die damit verbundene plastische
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Arbeit wird mit dem Parameter y, beriicksichtigt, sodass die fiir die wasserstoffassistierte Rissbil-

dung erforderliche Energie yy4¢ als Summe aus der Kohésionsenergie und der plastischen Arbeit

formuliert werden kann:

2YHac = 2Yine + Vp (1.15)

1.5 Bruchmechanik der Wasserstoffversprodung

1.5.1 Linear-elastische Bruchmechanik

Sprodes Bruchverhalten, d.h. Bruchverhalten mit verhédltnisméafig geringen Anteilen an y,, kann
in guter Ndherung mit der linear-elastischen Bruchmechanik beschrieben werden. Ein Werkstoff
zeigt ein linear-elastisches Verhalten, wenn seine Verformung proportional zur einwirkenden Be-
lastung ist. Dieses Verhalten wird mit dem Hookschen Gesetz mathematisch beschrieben, wobei es

fiir eine einachsige Beanspruchung wie folgt lautet:8:8
o=E-¢ (1.16)

Hierbei ist o die anliegende Spannung und ¢ die zugehorige Dehnung. Bei der Proportionalitats-
konstante E handelt es sich um den Elastizitdtsmodul des Werkstoffs, der fiir ferritische, kubisch-
raumzentrierte Stdhle etwa 210 GPa betrdgt. Wenn ein Bauteil elastisch um ¢ gedehnt wird, dann
induziert die einachsige Dehnung zusitzlich eine Querkontraktion in senkrechte Richtung. Die

Querkontraktion &4y, wird mit der Poissonzahl v angegeben:5!-8>

Equer = —V '€ (1.17)

Mithilfe von Gl. (1.16) ergibt sich die bei einer einachsigen Normalbeanspruchung gespeicherte

elastische Energie U, zu:

U—fEd—lEz—1 z 1.18

e = ede =2 Ee=—p-0 (1.18)
0

Ein rein linear-elastisches Verhalten zeigen sprode Werkstoffe, wie Glaser und Keramiken. Bei ide-

alisierten sproden Werkstoffen konnen Risse lediglich durch das Aufbrechen von Atombindungen

entstehen und fortschreiten. Fiir die Rissbildung muss Oberflichenenergie Us aufgebracht werden,

welche proportional zur Rissfliche Ag;g ist:81:82
Us = Agiss " Vs (1.19)

Die spezifische Oberflachenenergie y, reprasentiert bei idealisierten Sprodbriichen die Energie der
aufgebrochenen Atombindungen pro Einheitsfliche. Nach Griffith kann ein bestehender Riss nur

wachsen, wenn die innere Energie U des Systems mit steigender Rissldnge da konstant bleibt oder

Einleitung 13



bototot ottt

Volumen der
Energiefreisetzung

Abbildung 1.6: Veranschaulichung des Griffith-Risses der Ldnge 2a in einer in x-y-Richtung unendlich ausgedehnten
Platte der Dicke B. Weiterhin ist der Bereich der Energiefreisetzung an den beiden Rissspitzen jeweils in einer idealisierten

zylindrischen Form mit dem Grundflachenradius a dargestellt.®’

abnimmt.8! Daraus ergibt sich die Forderung nach einem Gleichgewicht zwischen der infinitesima-
len Anderung AU, der elastischen Energie und der infinitesimalen Anderung dU der Oberfliachen-

energie:81:82

ou aUs, aU,
i - =0 (1.20)
da da da
Und somit:
U
- = 9Us (1.21)
da da

Die Freisetzung der elastischen Energie dU, hdangt von den Spannungen im Rissspitzenfeld ab. Fiir
den in Abbildung 1.6 gezeigten geraden Riss der Lange 2a in einer grof3en oder unendlich ausge-
dehnten Platte der Dicke B hat Griffith die Spannungsanalysen von Inglis ausgenutzt, um zu zei-
gen, dass die Energiefreisetzung mathematisch mit einem idealisierten zylindrischen Energiefrei-

setzungsvolumen V; beschrieben werden kann, wobei die Grundfldche des Zylinders den Radius a

hat:8!
Vs = ma®B (1.22)

Fiir einen geraden Riss innerhalb einer Platte muss das doppelte Volumen verwendet werden,

womit sich die elastische Energie unter Beriicksichtigung von GL (1.18) berechnen lasst:8!

0.2
U, =Ugy — naZBE (1.23)

Bei U, handelt es sich hierbei um die innere Energie der Platte ohne Riss und ohne Belastung. Fiir

einen Oberflachenriss muss das Volumen V; hingegen nicht verdoppelt werden.®® Ableitung nach

der Risslédnge a ergibt:
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U, o?
= —_ (1.24)
7a 2maB £

Fiir die Oberfldche des Risses gilt unter Beriicksichtigung beider Rissflanken:
Apiss = 4aB (1.25)

Womit die Oberflachenenergie unter Hinzunahme von GL. (1.19) berechnet werden kann:81:82

Us = 4aB - ys (1.26)
Ableitung nach der Risslidnge ergibt:8!82

s _ 4B (1.27)

da Vs .

Gleichsetzen der Gleichungen (1.24) und (1.27) und Auflésen nach der Spannung o ergibt:81:82

o= /ZEVS (1.28)
mwa

Im Falle der in Kapitel 1.4 diskutierten Schiddigungsmechanismen der Wasserstoffversprodung

kann die spezifische Oberfldchenenergie ys des idealen Griffith-Risses durch die Energie yyac flir

die wasserstoffassistierte Rissbildung ersetzt werden, sodass fiir die erforderliche Mindestspan-

2EYHac 2E - (2)" t vy )
Opac = ’ —— nl;l p (1.29)

Der Zahler des Bruchs in GI. (1.28) bzw. Gl. (1.29) entspricht einem Spannungsintensititsfaktor

nung oyac gilt:

K; mit der Einheit MPa+y/m. Wenn der Bruch nur durch eine mechanische Zugbeanspruchung aus-
gelost wird, dann handelt es sich hierbei um den kritischen Spannungsintensitédtsfaktor K;., der

auch als Bruchzéhigkeit bezeichnet wird:?

Kic = J2EYs (1.30)

Im Falle der HAC wird in dieser Arbeit der Schwellenwertspannungsintensitétsfaktor K;y,c ange-

geben:

Kinac =\ 2EVHac (1.31)

Die Bedingung fiir das Risswachstum kann daher mithilfe von Spannungsintensititsfaktoren, die
das Spannungsfeld an der Rissspitze charakterisieren, quantifiziert werden. Im Allgemeinen ist der
Spannungsintensitatsfaktor fiir einen Riss der Lange a bei einer Zugbeanspruchung mit der Nenn-

spannung o wie folgt definiert:*
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Oxx
T Tyx
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Riss >

Abbildung 1.7: Koordinatensystem an einer Rissspitze sowie schematische Darstellung des Spannungsfeldes an Position
(T' 9).1,80,81

K =f-ovma (1.32)

Bei f handelt es sich hierbei um einen Geometriefaktor, mit dem die Riss- und Bauteilgeometrie
berticksichtigt wird. Das kritische Risswachstum, das den Gewaltbruch auslost, tritt bei K; = K
ein. Dabei ist die Spannungsintensitét K; die treibende Kraft fiir den Bruch, wahrend K;. ein Maf3
fiir den Widerstand des Werkstoffs gegen Risswachstum ist. Andererseits wird die wasserstoffas-
sistierte Rissbildung bei K; = Kjyac ausgelost, weshalb Kjy,c als Mal3 fiir den Widerstand des
Werkstoffs gegen die HAC unter den gegebenen Umweltbedingungen bezeichnet werden kann.
Mithilfe von K; kann das gesamte Spannungsfeld eines linear-elastischen Werkstoffs charakterisiert
werden. Abbildung 1.7 zeigt ein zweidimensionales Koordinatensystem an einer Rissspitze sowie

eine schematische Darstellung der auf ein Element an der Position (r, 8) wirkenden Spannungen.

Das Spannungsfeld in dieser Ebene kann mithilfe folgender Gleichungen berechnet werden:*-8!:82
=72 os(g) [1-om @) (F) |

axx—\/ﬁ cos > sin 5 sin > (1.33)

=72 o) [+ om(g)sn ()]

ayy—m cos (5 sin {5 )sin (= (1.34)

- s (oG (2 3

Ty = =05 |5 ) sin{5 | cos |5 (1.35)

Gemal3 den Gleichungen (1.33) bis (1.35) liegen an der Rissspitze bei § = 0 und r — 0 unendlich
hohe Spannungen vor (o), — o). In der Realitét sind die Spannungen an der Rissspitze endlich,
da der Rissspitzenradius endlich ist und die plastische Verformung von Metallen im Rissspitzenfeld
zu einer weiteren Relaxation der Spannungen fiihrt. Die Beriicksichtigung des Rissspitzenradius
ist beispielsweise bei Kerben relevant, also bei plotzlichen Querschnittsénderungen im Bauteil, an
denen im Falle einer d&ulleren mechanischen Beanspruchung eine Verdichtung der Kraftfeldlinien

vorliegt.?° Diese Verdichtung entspricht einer Spannungskonzentration. Zur Berechnung des Span-
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nungsfeldes im Bereich von Kerben konnen diese als stumpfe Risse mit dem Kerbradius p; betrach-
tet werden. Nach Creager ergibt sich — dhnlich zum Rissspitzenfeld in den Gleichungen (1.33) bis

(1.35) - folgender Zusammenhang fiir das Spannungsfeld an Kerben:%*

Oxx = Nor cos > —sin > sin > — o cos > (1.36)
K 0 /BN . /30 Pk 36

Oyy = e [cos (2) <1 + sin (2> sm( 2 )) + o7 cos( 5 )] (1.37)
Txy = S cos > sin > cos 5 — o sin > (1.38)

Der Spannungsintensitédtsfaktor K; kann fiir Kerben mithilfe der Kerbformzahl «; berechnet wer-

den:®*

0; "
K, = ”kz k. ok (1.39)

Die Kerbformzahl «; ist fiir linear-elastische Werkstoffe als Verhiltnis zwischen der maximalen

Spannung im Kerbgrund o,,,, und der nominellen Spannung im Kerbquerschnitt o, definiert:

Omax
ap =

(1.40)
Onk

Die Spannungsiiberhohungen im Kerbgrund héngen lediglich von der Kerb- und Bauteilgeometrie
ab, weshalb die dimensionslose Kerbformzahl @) unter Verwendung geometrischer Grol3en be-
rechnet werden kann.%® Fiir § = 0 und r = x + p, /2 lasst sich das in den GI. (1.36) bis (1.38)

gezeigte Spannungsfeld unter Verwendung von GL (1.39) umrechnen:

Onk " g Pk ( Pk )
= : ’ (11— 1.41
xx 2 2x + py 2x + py (1.41)
Onk * Ok Pr ( Pk )
— . 1+ 1.42
Py 2 f2x+pk 2x + py (1.42)

Tyy =0 (1.43)

Die Grenzwerte der Normalspannungen sind:

lim oy, =0
oy Oxx (1.44)
lim oy, =0 (1.45)
X—00

lim 0y, = o * Ak = Omax (1.46)

x—0
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lim gy, =0 (1.47)

X—00
Die Grenzwerte verdeutlichen, dass es sich bei GL. (1.42) um eine Ndherungslosung handelt, wel-
che in guter Naherung fiir den kerbnahen Bereich x — 0 angewendet werden kann, fiir den o), im

Kerbgrund erwartungsgeméal der maximalen Spannung o,,,, entspricht. Hingegen ist fiir x - oo

zu erwarten, dass oy, sich der nominellen Spannung im Kerbquerschnitt o, annahert, die un-

gleich Null ist.

1.5.2 Grenzen der linear-elastischen Bruchmechanik

Der Bereich an der Rissspitze der ein plastisches Materialverhalten aufzeigt, wird als plastische
Zone bezeichnet und wéchst mit steigender Spannungsintensitit K;.8? Bei moderaten Abweichun-
gen vom elastischen Materialverhalten, die in der englischen Fachliteratur als small-scale yielding
(SSY)®! bezeichnet werden, kann die LEBM mit einfachen Korrekturfaktoren im Hinblick auf das
Fliefverhalten in der plastischen Zone ergénzt werden. Zur Beriicksichtigung des plastischen Ma-

terialverhaltens vor der Rissspitze hat Irwin eine effektive Rissldnge a.rr definiert:®*
Aefr =a+T1y (1.48)

Bei r,, handelt es sich um eine Abschitzung der plastischen Zonengrof3e mithilfe eines linear-elas-

tischen Ansatzes. Im Falle eines ebenen Spannungszustandes wird Gl (1.34) fiir 6 = 0 nach r

umgestellt und die FlieBbedingung o, = Ry, eingesetzt. Bei Ry, handelt es sich um die 0,2-%-

Dehngrenze, welche im Spannungs-Dehnungs-Diagramm den kontinuierlichen Ubergang vom

elastischen zum plastischen Materialverhalten markiert und experimentell bestimmbar ist:%

1 ( Ki >2 (1.49)
1, = —- .
y 21 RPO,Z

Beim ebenen Dehnungszustand fillt r,, aufgrund des dreiachsigen Spannungszustands um den

_1 K\ (1.50)
ry - é6n RPO,Z .

Da der Geometriekorrekturfaktor f in GL (1.32) ebenfalls von der effektiven Risslidnge a.ss ab-

Faktor 3 geringer aus:®

héngt, muss zur Bestimmung der effektiven Spannungsintensitit K; . ein iterativer Ansatz ver-
folgt werden, bei dem K; gegen K.y konvergiert. Hierfiir wird mithilfe der geometrisch bestimm-
ten Rissldnge a eine erste Abschitzung von K; nach Gl (1.32) vorgenommen. Anschlie@end wird
mittels K; die Irwin-Korrektur r,, berechnet und mit ihr die effektive Rissldnge a.s; bestimmt. Mit-

hilfe von a.r wird die effektive Spannungsintensitét berechnet:
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Kiefr = f(aeff) 10 ([T Aeff (1.51)

Mittels K;.rr kann eine neue Irwin-Korrektur r,, berechnet werden, wodurch die Abfolge solange
iterativ wiederholt werden kann, bis eine hinreichend gute Konvergenz an den Grenzwert Kj s

erreicht ist.®2

1.5.3 Bestimmung von Schwellenwertspannungsintensitatsfaktoren

Priifverfahren zur Bestimmung von Schwellenwertspannungsintensititsfaktoren der umweltbe-
dingten Rissbildung sind beispielsweise in den Normen ASTM E1681% und DIN EN ISO 7539-6°°
festgelegt. Mit Ausnahme der Korrosionsermiidung konnen alle Varianten der umweltbedingten
Rissbildung bei einer konstanten Last oder einer konstanten Auslenkung gepriift werden. Als Pro-
ben kommen gekerbte Standardproben gemaR DIN EN ISO 7539-6%° zum Einsatz, bei denen es
sich um Kompaktzugproben verschiedener Geometrien handelt. Bevor die Standardproben in ei-
nem Umgebungsmedium hinsichtlich der Schwellenwertspannungsintensititsfaktoren gepriift
werden konnen, muss im Kerbgrund ein Ermiidungsanriss durch mechanische Wechselbelastung
initiiert werden. Bei der Priifung mit einer konstanten Last wird iiber die Last und die Anfangsriss-
lange die anfangliche Spannungsintensitit K;q nach GL (1.32) berechnet. In Abhingigkeit von K
und dem Umgebungsmedium wéchst der Riss bis auf eine kritische Risslange a. an, wobei die
Spannungsintensitit mit steigender Rissldnge kontinuierlich zunimmt. Das Bauteilversagen tritt
beim Erreichen der Bruchzihigkeit K;. des Werkstoffs ein. Wenn die Umgebungsbedingungen fiir
alle untersuchten K, iiber die gesamte Versuchsdauer konstant bleiben, dann nimmt die Zeit zum
Versagen tr mit abnehmendem K;, kontinuierlich zu. Unterhalb der Schwellenwertspannungsin-
tensitit K;p4c liegt laut Definition kein Risswachstum mehr vor, d.h. ty — oo. Da das Risswachstum
neben Kz, auch von den Umgebungsbedingungen und im Falle der Wasserstoffversprodung vom
Wasserstoffeintritt und der Wasserstoffdiffusion in die Prozesszone HEPZ abhangt, kann K;g4¢ bei
nicht konstanten Umgebungsbedingungen und der damit einhergehenden temporiren Stagnation

des Risswachstums bei der Priifung mit einer konstanten Last leicht iiberschitzt werden.3¢

Prazisere Ergebnisse fiir K;z4¢c konnen durch die Priifung mit einer konstanten Auslenkung erreicht
werden, wobei das sogenannte Rissstopp-Verfahren angewendet wird. Bei diesem Verfahren reicht
im Prinzip eine einzige Standardprobe aus, um K;g,c bestimmen zu konnen, wobei zur Absiche-
rung des Ergebnisses die Priifung zusétzlicher Proben empfohlen wird.?® Im Vergleich dazu ist fiir
die Priifung bei einer konstanten Last eine Reihe von Proben erforderlich, um bei verschiedenen
anfianglichen Spannungsintensititen K;, priifen und so eine iterative Anndherung an Kjg,¢ vor-
nehmen zu konnen. Bei der Priifung mit einer konstanten Auslenkung nehmen sowohl die anlie-

gende Kraft als auch die Spannungsintensitat mit steigender Rissldnge ab. Die Kurve der abneh-
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Abbildung 1.8: Geometriekorrekturfaktoren f fiir eine CN7-Probe (f-y7) und eine DCB-Probe (fpcp ), jeweils als Funktion
des Verhéltnisses aus der Rissldnge a und der Probenbreite I, sowie schematische Darstellungen der jeweiligen Proben-

geometrien. Die Korrekturfaktoren wurden nach den Gleichungen (1.52) bzw. (1.53)berechnet.

menden Spannungsintensitit ndhert sich mit steigender Versuchsdauer asymptotisch dem Schwel-
lenwert K;z4c an. Sobald kein Risswachstum mehr beobachtet werden kann, kann K;z4. mithilfe
der End-Lange des stagnierten Risses und der dabei anliegenden Endlast berechnet werden, wobei

fiir die Bestimmung der End-Rissldnge ein Aufbrechen der Standardprobe erforderlich ist.®®

Die Ursache fiir die abnehmende Spannungsintensitdt im Laufe der Verspannung bei einer kon-
stanten Auslenkung ist sowohl die mit steigender Rissldnge abnehmende Last als auch der mit
steigender Rissldnge abnehmende Geometriekorrekturfaktor f(a/W), wobei es sich bei W um die
Probenbreite handelt, in die der Riss hineinwachst. Daher kann das Rissstopp-Verfahren nur in
Kombination mit einer geeigneten Probengeometrie durchgefiihrt werden, welche die Stagnation
des Risswachstums und den Abfall der Spannungsintensitdt von einem anfanglichen Wert K;y auf
einen Schwellenwert Kz, erlaubt. Eine fiir das Rissstopp-Verfahren geeignete Probe ist beispiels-
weise eine DCB-Probe (engl.: Double-Cantilever Beam), fiir die der Geometriekorrekturfaktor

focg(a/W) mit steigender Risslange gemél folgender Gleichung abnimmt:!

focs (%) = /1 _ % [0,654 —1,88 (%) +2,66 (%)2 — 1,233 (%)3] (1.52)

Eine hierfiir ungeeignete Geometrie hat beispielsweise eine umlaufend gekerbte Rundzugprobe
(CNT-Probe) mit einem umlaufenden Riss, da bei dieser Geometrie der Korrekturfaktor foyr(a/W)

mit steigender Rissldnge zunimmt, wodurch auch die Spannungsintensitit mit der Rissldnge steigt.

Fir feyr(a/W) gilt:®?
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1/2
fenr (%) = <[1 — (2:}?;)1,47]2'0 (1.53)

Die Gegeniiberstellung der Geometriekorrekturfaktoren fpcp(a/W) und feyr(a/W) in Abbildung
1.8 verdeutlicht die Problematik bei der Verwendung von CNT-Proben zur Bestimmung bruchme-
chanischer Kennwerte im Allgemeinen sowie im speziellen Fall der umweltbedingten Rissbildung.
Aufgrund des steilen Anstiegs von f¢yr mit steigendem a/W nimmt auch die Spannungsintensitét
bei einem gegebenen W mit steigender Rissldnge rapide zu, sodass die Bruchzéhigkeit des Werk-
stoffs bereits bei vergleichsweise geringen a/W -Verhéltnissen tiberschritten wird und der Gewalt-

bruch eintritt.

1.5.4 Bestimmung von Schwellenwertspannungsintensitatsfaktoren mit CNT-Proben

Das in Abbildung 1.8 dargestellte geringe kritische a/W -Verhaltnis in Verbindung mit dem umlau-
fenden Charakter der Kerbe erschwert bei CNT-Proben das kontrollierte Einbringen eines gleich-
malig ausgebildeten umlaufenden Ermiidungsanrisses, d.h. eines Risses, der um den gesamten
Kerbumfang eine einheitliche Rissldnge in radialer Richtung aufweist.®® Ein Mal} hierfiir ist die
Konzentrizitdt der Kreisringfliche des umlaufenden Risses mit der Grundfliche der CNT-Probe,
d.h. das Vorhandensein eines gemeinsamen Mittelpunktes beider Kreisflachen. Die Unterschei-
dung konzentrischer und exzentrischer Kreisringflachen in Bezug auf die resultierende kreisfor-
mige Bruchfldche ist schematisch in Abbildung 1.9 dargestellt. Wenn die beiden Flachen exzent-
risch zueinander liegen, dann weist der Riss entlang des gesamten Probenumfangs unterschiedli-
che Rissldngen in radialer Richtung auf. Die Exzentrizitdt wird mit dem Abstand & zwischen dem
Mittelpunkt der Gewaltbruchflache und dem Bruchflachenmittelpunkt angegeben. Um ¢ bei der
Auswertung des durchgefiihrten bruchmechanischen Priifverfahrens zu beriicksichtigen, miissen
Korrekturfaktoren eingefiihrt werden, welche eine Umrechnung der Berechnungsgrundlage fiir

konzentrische Risse auf exzentrische Risse ermdoglichen. 39424556

Eine Arbeitsgruppe der Monash University in Melbourne beschéftigt sich seit mehreren Jahrzehnten
mit der Bestimmung bruchmechanischer Kennwerte an CNT-Proben sowie der Entwicklung und
Validierung von Korrekturfaktoren zur Beriicksichtigung der exzentrischen Lage der Rissflache in
Bezug auf den Mittelpunkt der CNT-Probengrundfléche. Hierfiir entwickelte die Arbeitsgruppe um
H. L. Stark, R. N. Ibrahim, R. K. Singh Raman und R. Rihan eine Priifvorrichtung, welche zunéchst
die Initilerung eines Ermiidungsanrisses im Kerbgrund der CNT-Probe und anschliefend eine me-
chanische Priifung der Probe hinsichtlich der Bruchzahigkeit K;. oder hinsichtlich des Schwellen-
wertspannungsintensititsfaktors K;z4- ermoglicht, wobei die Priifung hinsichtlich K;z4¢ in einem

korrosiven Medium durchgefiihrt wird. Stark und Ibrahim bezeichnen die CNT-Probe als eine viel-
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versprechende Geometrie zur Abschédtzung der Bruchzihigkeit K;. und heben dabei folgende Vor-
teile der CNT-Proben gegeniiber Standardproben nach ASTM E1681% und DIN EN ISO 7539-6¢

hervor:38:39:42,45

a) ,Geringere“ Abmessungen und eine ,einfachere“ Geometrie.

b) Schnellere und kostengiinstigere Fertigung der CNT-Proben mithilfe einer Drehmaschine.

¢) Aufgrund der geringeren geometrischen Abmessungen ist die Fertigung von CNT-Proben
beispielsweise aus der Serienfertigung von Kleinteilen, wie z.B. Schauben, sowie aus
Schadensteilen moglich.

d) Aufgrund der geringeren geometrischen Abmessungen reichen geringere Lasten aus, um
beim Priifverfahren einen Bruch zu erzeugen. Dadurch konnen einfachere Priifgeréte
verwendet werden.

e) Der umlaufende Riss hat kein Ende an einer Oberflidche, d.h. der Riss endet nicht in einem
Bereich, in dem ein ebener Spannungszustand vorliegt. Durch den somit gegebenen
dreiachsigen Spannungszustand ist trotz der geringen geometrischen Abmessungen der
CNT-Proben im Vergleich zu den Standardproben ein ebener Dehnungszustand an der

Spitze des umlaufenden Risses moglich.

Konzentrisch Exzentrisch

A J

|:| Kerbe D Ermidungsanriss |:| Umweltbedingte Rissbildung . Gewaltbruchflache

Abbildung 1.9: Schematische Darstellung der konzentrischen und der exzentrischen Anordnung jeweils gleich groBer
Bruchflachenanteile am Beispiel durch umweltbedingte Rissbildung gebrochener CN7-Proben. Von auBen nach innen
gehend zéhlen zu den Bruchflachenanteilen die Kerbe (a;), der Ermidungsanriss (a,), die Rissflache der umweltbeding-
ten Rissbildung (ag,¢) und die Gewaltbruchflache mit dem Durchmesser w. Der AuBendurchmesser der Bruchflache isi
W . Flr exzentrische Risse sind die Ladngen a, und ag, jeweils eine Funktion der Winkelkoordinate 6, sodass die Mediane
a, bzw. ag,. angegeben werden. Im konzentrischen Fall sind die Rissldngen a, und ag,. um den gesamten Umfang
gleich ausgebildet, d.h. a, = @, und ag,c = ag4c. Die Exzentrizitdt kann mit dem Abstand & zwischen dem Mittelpunkt
der Gewaltbruchflache und dem Bruchflachenmittelpunkt angegeben werden. Fir die Bestimmung der mittleren Riss-
langen a@,, ag,c, a. und a., werden die Durchmesser w, w,, w, und W vermessen. Die ungleichmaBige Ermiidungsriss-

lange a,(0) im exzentrischen Fall bewirkt unterschiedliche Spannungsintensitdten K;, entlang des Rissspitzenumfangs.
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Zur Bestimmung von Schwellenwertspannungsintensitdtsfaktoren K;gp,c der umweltbedingten

Rissbildung geht die Arbeitsgruppe der Monash University folgendermal3en vor:

A)

B)

o

D)

E)

F)

Initiierung eines Ermiidungsanrisses im Kerbgrund der CNT-Probe mit Hilfe einer
kontrollierten umlaufenden Biegewechselbeanspruchung. Der initiierte Riss hat eine
zunachst unbekannte mittlere Ermi{idungsrisslange a,:

_W—=w,
2

Qe

(1.54)

Mechanische Beanspruchung der angerissenen Probe bei einer konstanten Last L innerhalb
eines korrosiven Mediums, das bei einer hinreichenden anfanglichen Spannungsintensitét
K;o ein umweltbedingtes Risswachstum auf eine kritische Rissldnge a. bewirkt.
Bruchflichenuntersuchungen in Verbindung mit einer Auswertung der Bruchfldche
hinsichtlich der in Abbildung 1.9 definierten Mediane @,, @gac, @, und ac.

Berechnung der anfinglichen Spannungsintensitit K;o mittels a, und dem
Geometriekorrektur-faktor f,, der mit feyr in GL (1.53) zusammenhéngt und im Gegensatz

zu foyr eine mogliche Exzentrizitit € des umlaufenden Risses beriicksichtigt:

Kio = (on + 0p) * fo - /7@ (1.55)
Bei 0, handelt es sich um die nominelle Spannung, die aus L und dem Spannungsquer-
schnitt (W /2)? berechnet werden kann:

4L

=— (1.56)

On

op berticksichtigt hingegen die Biegespannungen, die aufgrund der Exzentrizitit ¢ wirken:

16Le
w3

Op (1.57)

Bestimmung der Irwin-Korrektur 7, nach GL (1.50) mithilfe des nach GL (1.55) bestimmten
K;o-Wertes fiir den ebenen Dehnungszustand sowie Anwendung der iterativen Irwin-
Korrektur zur Beriicksichtigung der plastischen Zonengréfe (wie in Kapitel 1.5.2
beschrieben).

Uberpriifung der Giiltigkeit der bestimmten anfinglichen Spannungsintensitit K,, nach

den hierfiir entwickelten Kriterien fiir CNT-Proben:

max(a,) = @ + € = 21, (1.58)
und
ON
<25 1.59
Rpo. (1.59)
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4L
oN =" (1.60)
mw

G) Erneute Versuchsdurchfithrung mit weiteren CNT-Proben bei anderen konstanten Lasten,
d.h. bei anderen anfénglichen Spannungsintensitdten Kj,.

H) Auftragung der bestimmten und gemal$ der Gleichungen (1.58) bis (1.60) giiltigen K;o-
Werte als Funktion der jeweiligen Zeit zum Versagen tr. Je kleiner K;q eingestellt wird,
desto hoher fillt die Zeit zum Versagen tr aus. Unterhalb des Schwellenwertes Kjgac
werden keine Briiche mehr beobachtet, d.h. tz — o. In diesem Fall werden die Versuche
nach einer willkiirlich festgelegten Zeit, die sich an den tp-Werten bereits erfolgter
Bruchereignisse orientieren kann, abgebrochen. Der Abfall der Spannungsintensitit mit
steigendem tr kann mit folgender Gleichung angepasst werden, wobei es sich bei A und B

um nicht weiter definierte Anpassungsparameter handelt:
Kjo = Kigac + A - exp(=B - tp) (1.61)

Durch die Anpassung von GL. (1.61) an die K;y(tr)-Messwerte kann Kz, abgeschétzt wer-

den. Fiir tr — 0 kann weiterhin K;, abgeschitzt werden:>®
Kio(tr = 0) = Kjgac + A = K¢ (1.62)

Fiir die Bestimmung der Bruchzihigkeit K;. werden die Arbeitsschritte A) bis F) mit den Unter-
schieden durchgefiihrt, dass in Arbeitsschritt B) ein Zugversuch mit einer Laststeigerung statt eines
Verspannversuches mit einer konstanten Last durchgefiihrt wird. Weiterhin wird der Zugversuch
an Laborluft und nicht in einem korrosiven Medium durchgefiihrt. Die maximale im Zugversuch

aufgezeichnete Last wird zur Berechnung der Bruchzéhigkeit nach GL. (1.55) verwendet.

1.5.5 Nachteile der bisherigen Priifverfahren an CNT-Proben

Mit der Vorgehensweise nach den Arbeitsschritten A) bis H) hat die Arbeitsgruppe der Monash
University eine Methodik entwickelt, welche die Bestimmung von Spannungsintensitatsfaktoren an
CNT-Proben ermoglicht und dadurch die Vorteile a) bis e) zuganglich macht. Nichtsdestotrotz hat
die Methodik den Nachteil der relativ aufwendigen Priifvorrichtung, der moglichen Exzentrizitat
des Ermiidungsanrisses sowie der daraus resultierenden Notwendigkeit zur Anwendung mathe-
matischer Korrekturen bei der Auswertung der Priifergebnisse hinsichtlich des Spannungsintensi-
tatsfaktors. Fiir die Initilerung eines umlaufenden Ermiidungsanrisses ist eine Umlaufbiegema-
schine (engl.: Rotating Beam Fatigue Testing) erforderlich, mit dem eine umlaufende Biegewech-

selbeanspruchung aufgebracht werden kann. Um die Linge des Ermiidungsanrisses wahrend der
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Biegewechselbeanspruchung abschétzen zu konnen, muss die Auslenkung der Probe aus der Ro-
tationsachse mithilfe eines Wegaufnehmers kontrolliert werden. Die resultierende Exzentrizitét
des Ermiidungsanrisses hangt im Wesentlichen von seiner Lange a, ab, wobei mit steigender Riss-
lange die Wahrscheinlichkeit fiir eine Exzentrizitdt zunimmt.*? Auf Grundlage der empirischen
Forschung von Stark und Ibrahim kann die Streuung der bestimmten Spannungsintensititen re-
duziert werden, indem die Lange des initiierten Risses innerhalb eines Intervalls mit einer Unter-
und einer Obergrenze liegt. Die Obergrenze orientiert sich an der Vermeidung einer Exzentrizitét
und ist nicht eindeutig definiert. Die Untergrenze ist in GL. (1.58) definiert und ergibt sich aus der
Forderung, dass die Spitze des initiierten Risses hinreichend weit vom Kerbgrund entfernt sein
muss, sodass die an der Rissspitze vorliegende plastische Zone sich nicht bis an die Oberfléche des
Kerbgrundes ausweiten kann. Eine solche Ausweitung wiirde zu einer zuséatzlichen Dehnung in
radiale Richtung fithren, wodurch der ebene Dehnungszustand zum ebenen Spannungszustand
tendieren und ein im Vergleich zur realen Spannungsintensitit iiberhohter Wert bestimmt werden
wiirde.?8 Daher soll die Lange a, des Ermiidungsanrisses unter Beriicksichtigung der Exzentrizitit

¢ mindestens der zweifachen Gro3e r;, der plastischen Zone entsprechen (GL (1.58)).50-3%3+56

Da die Exzentrizitdt des Ermiidungsanrisses gegeniiber des Bruchflichenmittelpunktes ein haufig
auftretendes Problem darstellt, welches ohne eine Korrektur ungiiltige Messergebnisse erzeugen
wiirde, haben Ibrahim und Kotousov mathematische Korrekturen eingefiihrt, mithilfe derer die
Streuung der bestimmten Spannungsintensitdten reduziert werden kann und somit reproduzier-
bare Spannungsintensititen bestimmt werden konnen.*? Weiterhin sind die so bestimmten Werte
fiir die Bruchzihigkeit K;. in guter Ubereinstimmung mit den nach einem Standardverfahren an
CT-Proben des gleichen Werkstoffs bestimmten Werten. Zur Anwendung der Korrekturen muss die
Exzentrizitdt ¢ auf der Bruchfliche vermessen werden, um anschlieend in die Berechnung des
Geometriekorrekturfaktors f, in GL (1.55) sowie in die Berechnung der Biegespannungen g;, nach
Gl (1.57) einflieSen zu konnen. Fiir die Bestimmung von Schwellenwertspannungsintensitédtsfak-
toren K;gsc der umweltbedingten Rissbildung verwendet die Arbeitsgruppe der Monash University
dieselben Korrekturen, wie bei der Bestimmung der Bruchzéhigkeit. Hierbei ist jedoch zu beachten,
dass K;gac nicht direkt aus einem einzigen Bruchereignis berechnet wird, sondern aus mehreren
Bruchereignissen, aus denen zunéchst die Auftragung K;q als Funktion der Zeit zum Versagen tr
generiert und anschlief3end gemal3 Gl (1.61) hinsichtlich K;z4c ausgewertet wird. Somit ist K;p4c
nicht nur von K;¢ sondern auch von der Risswachstumskinetik und der daraus resultierenden Zeit
zum Versagen abhingig. Da die Risswachstumskinetik im Allgemeinen ebenfalls von der Span-
nungsintensitdt und somit von ¢ abhdngt, muss auch ein Einfluss der Exzentrizitdt ¢ auf tp in

Betracht gezogen werden. Zur Beriicksichtigung dieses Einflusses muss insbesondere beachtet wer-
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den, dass es sich bei der Wasserstoffversprodung um einen unterkritischen Risswachstumsmecha-
nismus handelt, der sowohl vom zeitabhéngigen Wasserstoffeintritt in das Metallgitter als auch
von der ebenfalls zeitabhdngigen Wasserstoffdiffusion im Metallgitter abhidngt. Aufgrund von &
liegen entlang des Rissspitzenumfangs sowohl unterschiedliche fiir das Risswachstum erforderli-
che Diffusionsldngen als auch unterschiedliche Milieus fiir die Wasserstoffentwicklung und -ab-
sorption vor. Fiir diese vielseitigen moglichen Einfliisse hat die Arbeitsgruppe der Monash Univer-
sity keine Korrekturfaktoren entwickelt, was sich u.a. auf die Qualitdt der bestimmten Schwellen-
wertspannungsintensitdtsfaktoren auswirken konnte. Weiterhin erscheint eine gezielte Untersu-
chung der Risswachstumskinetik an CNT-Proben mit einem exzentrischen Ermiidungsanriss so-
lange nicht moglich zu sein, bis ihre Abhéngigkeit von & nicht hinreichend erforscht ist. Aufgrund
dieser bedeutenden Zusammenhénge sollte eine ganzheitliche Priif- und Bewertungsmethode so-

wohl eine qualitative als auch eine quantitative Beschreibung der Risswachstumskinetik umfassen.

1.6 Ziele und Diskussion der Vorgehensweise dieser Arbeit

Das Ziel dieser Arbeit ist die Entwicklung einer Priif- und Bewertungsmethode zur Untersuchung
von CNT-Proben hinsichtlich der Anfélligkeit gegeniiber einer Wasserstoffversprodung, welche so-
wohl die Bestimmung von Schwellenwertspannungsintensitdtsfaktoren als auch eine qualitative
und quantitative Bewertung der Risswachstumskinetik ermoglicht. Fiir letzteres sollte die Methode
insbesondere den Wasserstoffdiffusionskoeffizienten des Werkstoffs beriicksichtigen, welcher bei
etablierten Priifverfahren an CNT-Proben vernachlassigt wird. Mit der zu entwickelnden Methode
sollen die in Kapitel 1.5.5 diskutierten Nachteile der CNT-Proben bei der Bestimmung bruchme-
chanischer Kennwerte umgangen werden, um im Gegenzug die zahlreichen Vorteile der CNT-Pro-
ben mit einer einfachen methodischen und experimentellen Vorgehensweise zugéanglich zu ma-
chen. Zwecks der Methodenentwicklung sollen sechs unterschiedliche Probentypen, die sich in
Werkstoff, Geometrie des umlaufenden Kerbs und der Festigkeitsklasse unterscheiden, hinsichtlich
ihrer wasserstoffinduzierten Sprodbruchanfélligkeit untersucht werden. Wenn maoglich sollen Kor-
relationen zwischen den Eigenschaften der Probentypen und den bestimmten Bewertungsparame-

tern aufgezeigt werden.

Zum Erreichen der Ziele wird in dieser Arbeit eine wesentliche Anderung im Vergleich zu den
standardisierten und etablierten Priif- und Bewertungsmethoden vorgenommen: Die Rissinitiie-
rung wird iiber die Wasserstoffeindringtiefe xy und die von xy abhéngige minimale Vorspannkraft
zum Versagen Ly, kontrolliert.868” Die gezielte Einstellung der Wasserstoffeindringtiefe erfolgt
hierbei iiber die Wasserstoffbeladungsdauer ¢ty und ist weiterhin vom werkstoffspezifischen Was-

serstoffdiffusionskoeffizienten Dy abhédngig (vgl. mit GL (1.9)):

Einleitung 26



Xy = 1/4'DHtH (163)

Bei gidngigen und teilweise auch standardisierten Priifverfahren wird bei der Vorabwasserstoftbe-
ladung entweder eine homogene Wasserstoffverteilung iiber den gesamten Probenquerschnitt an-
gestrebt, weshalb relativ lange Beladungs- und Homogenisierungsdauern von 24 h bis 72 h ange-
wendet werden, oder die Beladungsdauer wird willkiirlich festgelegt, ohne die zugehorigen rele-
vanten Zusammenhinge zwischen der Wasserstoffeindringtiefe und der fiir die Wasserstoffver-
sprodung kritischen mechanischen Beanspruchung zu untersuchen oder zu kennen.%4° Beide Vor-
gehensweisen resultieren in nur schwer interpretierbaren Ergebnissen. Im ersten Fall ist es unklar
und auch nicht experimentell nachweisbar, ob die standardisierte Beladungs- und Homogenisie-
rungsdauer tatsdchlich zu einer homogenen Wasserstoffverteilung fiihrt, zumal der Homogenisie-
rungszustand vom Werkstoff und von der Probendicke abhidngt und sowohl der Wasserstoffeintritt
als auch die Wasserstoffdiffusion zeitlich und rdumlich variieren konnen.*® Im zweiten Fall wird
von der Moglichkeit abgesehen, dass nicht die Wasserstoffbeladungsdauer an sich, sondern die
daraus resultierende anfingliche Wasserstoffeindringtiefe entscheidend fiir das Ergebnis des an-
schliefenden mechanischen Priifverfahrens ist. Somit sind beide Vorgehensweisen der Vorabwas-
serstoffbeladung nicht geeignet, um die wasserstoffinduzierte Sprédbruchanfalligkeit unterschied-

licher Werkstoffe und Probengeometrien zufriedenstellend bewerten zu konnen.

Eine weitere verbreitete Moglichkeit der Wasserstoffbeladung zur Bewertung der wasserstoffindu-
zierten Sprodbruchanfalligkeit ist die Beladung wahrend der mechanischen Beanspruchung, wie
sie z.B. bei den in den Kapiteln 1.5.3 und 1.5.4 beschriebenen Priifverfahren zum Einsatz kommt.
Diese Art der Wasserstoffbeladung hat den Vorteil — aber auch gleichzeitig den Nachteil — dass
nicht nur die wasserstoffinduzierte Sprodbruchanfalligkeit, sondern auch die Korrosion und der in
Kapitel 1.3 beschriebene Wasserstoffeintritt in die Bewertung mit einfliel3en. Weiterhin wird bei
diesem Priifverfahren der Einfluss des dreiachsigen Spannungszustands auf die Wasserstoffauf-
nahme beriicksichtigt. Nachteilig hinsichtlich der Bewertung der werkstoffspezifischen Wasser-
stoffversprodungsanfilligkeit ist sicherlich, dass das Priifergebnis nicht der Wasserstoffver-
sprodung alleine, sondern der Spannungsrisskorrosion (SCC) zuzuordnen ist (vgl. mit Abbildung
1.1). Somit wird nicht die Wasserstoff-Werkstoff-Wechselwirkung, sondern das gesamte Korrosi-
onssystem inklusive dieser Wechselwirkung bewertet, wobei die Bewertung, in Abhidngigkeit vom
durchgefiihrten Priifverfahren, mit dem Schwellenwert der mechanischen Beanspruchbarkeit oder
dem Schwellenwertspannungsintensitatsfaktor erfolgt. Da der Schwellenwert aus einem Multipa-
rametersystem — dem Korrosionssystem — mit grofStenteils unbekannten Anfangs- und Randbedin-
gungen der Rissinitilerung und des Risswachstums entspringt, ist seine Aussagekraft bzgl. der
Werkstoffanfilligkeit gegeniiber einer Wasserstoffversprodung nur bedingt. Eine Ma3nahme ge-

gen die Korrosion ist die kathodische Polarisation der Probe im Elektrolyten. Nichtsdestotrotz ist
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der anfangliche mit Wasserstoff beladene Werkstoffzustand, bei dem ein unterkritisches Riss-
wachstum eintritt auch bei diesem Priifverfahren nicht bekannt und wird deshalb auch nicht in
der Bewertung beriicksichtigt. Dabei ist davon auszugehen, dass gerade dieser anfiangliche mit
Wasserstoff beladene Werkstoffzustand mit den Vorgédngen in der HEPZ korreliert und daher in
die Bewertung mit einfliel3en sollte. Alleine die Tatsache, dass die HEPZ in der Nahe der Rissspitze
oder des Kerbgrunds liegt, verdeutlicht die Notwendigkeit zur Untersuchung des Einflusses der
Wasserstoffeindringtiefe auf die wasserstoffassistierte Rissbildung. Daher wird in dieser Arbeit ein

besonderes Augenmerk auf den Einfluss der Wasserstoffeindringtiefe gelegt.

Zur Untersuchung dieses Einflusses werden die Proben vorab fiir eine Dauer t; mit Wasserstoff
beladen und anschlieend mit einer konstanten Auslenkung verspannt. Die Verspannung erfolgt
mit einer Vorspannkraft L, wobei fiir L > Ly, ein Bruch auftritt. Zur Bestimmung des Schwellen-
wertes Ly,c wird L iterativ angepasst. Zu jeder Wasserstoffbeladungsdauer ty wird neben Ly ¢
die Zeit zum Versagen tr und ein charakteristischer Kraft-Zeit-Verlauf L(t) erhalten. Zur Auswer-
tung dieser Parameter hinsichtlich der Anfélligkeit gegeniiber einer Wasserstoffversprodung wird
in dieser Arbeit eine Theorie der wasserstoffassistierten Rissbildung als Funktion der Wasserstof-
feindringtiefe entwickelt. Die Grundlagen der Theorie bilden die linear-elastische Bruchmechanik
(LEBM)®* sowie die Grundlagen der Diffusion in Festkorpern®*** und die Wasserstoffeindringtiefe
gemadld GL (1.63). Mithilfe der Theorie wird erklart, unter welchen Bedingungen umlaufende Risse
erzeugt werden konnen, deren Kreisringflache stets konzentrisch mit der jeweiligen Bruchfldche
ist. Aufgrund dieser augenscheinlichen Konzentrizitat sind keine mathematischen Korrekturen er-
forderlich, um die Ergebnisse hinsichtlich der bruchmechanischen Kennwerte auswerten zu kon-
nen. Weiterhin liefert die experimentelle Vorgehensweise den Vorteil, dass die komplette Risslange
der wasserstoffassistierten Rissbildung zugeordnet werden kann und kein dominanter Ermiidungs-
rissanteil vorhanden ist. Dadurch kann die gesamte vermessene Rissldnge in Zusammenhang mit
dem Wasserstoffdiffusionskoeffizienten gebracht werden, wodurch dieser in die Bewertung der
Werkstoffanfalligkeit mit einfliel3en kann. Die dadurch erzielte Bewertungsmethode wird als Vor-
spannkraft-Verlust-Test (VVT) bezeichnet und kombiniert eine einfache experimentelle Vorgehens-

weise mit etablierten Theorien und Konzepten der Diffusion und der LEBM.
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2 Experimentelle Vorgehensweise

2.1 Proben

Die Untersuchungen werden an Schrauben durchgefiihrt, in deren gewindefreien Schaft eine um-
laufende Kerbe eingerollt ist. Die jeweilige Schraubengeometrie sowie die verwendeten Werkstoffe
und Kerbzugfestigkeiten enthalt Tabelle 2. 1. Bei der Probengeometrie wird zwischen den Varian-
ten (A) und (B) unterschieden, wobei es sich in beiden Fillen um Schrauben M8 handelt. Der
Probentyp mit der Geometrie (A) hat eine Schaftlinge von etwa 115 mm, wovon das Gewinde
etwa 20 mm ausmacht. Der Auflendurchmesser betrdgt 7,08 mm. Im Kerbgrund betrédgt der Durch-
messer 5,54 mm, womit sich eine Spannungsquerschnittsfliche von A, = 24,1 mm? ergibt. Der
Kerbradius py betrdgt 0,11 mm. Mit den aus der Literatur bekannten Naherungslosungen®® ergibt
sich die geometrieabhingige Kerbformzahl unter Verwendung der genannten Geometrieparameter

Zu ay = 4,33.

Tabelle 2.1: Geometrie und Eigenschaften der untersuchten Proben

Probengeometrie Nr.| W | FK | R, (MPa)| a; | py

Kerbe
I (W1]|14.9| 2045 +20 |4,33(0,11

| 20 mm I |W2|12.9| 1835+ 18 |4,33|0,11

Kerbe W1|12.9| 1521415 |2,82| 0,2

W3[12.9| 1555+16 (2,82 0,2

20 mm
V |W4|12.9| 1533 +15 |2,82| 0,2

W: Werkstoff, FK: Festigkeitsklasse, R,,,: Kerbzugfestigkeit, a;: Kerbformzahl, p, : Kerbradius

Die Variante (B) hat eine Schaftlainge von etwa 105 mm, wovon das Gewinde etwa 25 mm aus-
macht. Der Auflendurchmesser betragt 7,88 mm, wiahrend der Durchmesser im Kerbgrund etwa
7,50 mm betrigt. Die Spannungsquerschnittsfliche ist A, = 44,2 mm?. Der Kerbradius p; betragt
etwa 0,2 mm. Unter Verwendung der beschriebenen Geometrie ergibt sich die Kerbformzahl mit

den aus der Literatur bekannten Ndherungslosungen® zu a;, = 2,82.

Die Proben wurden aus vier unterschiedlichen Werkstoffen gefertigt, die in dieser Arbeit mit W1,
W2, W3 bzw. W4 bezeichnet werden. Nach dem Kerbrollen wurden die Proben auf die jeweilige

in Tabelle 2.1 angegebene Festigkeitsklasse (FK)°> vergiitet und weisen alle ein martensitisches
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Gefilige auf. Die Probenbezeichnung ergibt sich aus der durch einen Bindestrich getrennten Anei-

nanderreihung von Schraubengeometrie (G), Werkstoff (W) und der Festigkeitsklasse (FK):

Probenbezeichnung:

(G)-(W)-(FK)

(2.1)

So handelt es sich beispielsweise bei der Probe A-W1-14.9 um eine Schraube der Geometrie (A)

und der Festigkeitsklasse 14.9, die aus dem Werkstoff® W1 gefertigt wurde. In Tabelle 2.1 ist diese

Probe an Position I zu finden. Die Kerbzugfestigkeiten R,,;, wurden fiir alle Proben in Zugversu-

chen nach DIN EN ISO 6892-1%7 bestimmt und sind ebenfalls in Tabelle 2.1 enthalten. Die mittels

Funkenemissionsspektralanalyse bestimmte chemische Zusammensetzung der jeweiligen Proben

enthélt Tabelle 2.2.

Tabelle 2.2: Mittels Funkenemissionsspektralanalyse bestimmte chemische Zusammensetzung der Proben

Gehalt £ Messunsicherheit (Massen%)
Element
A-W1-14.9 A-W2-12.9 _ B-W3-12.9 B-W4-12.9

C 0,37+0,01 0,35+0,01 0,36+0,02 0,31+0,02 0,26+0,02
Si 0,054+0,003 0,034+0,003 0,038+0,004 0,064+0,010 0,147+0,011
Mn 0,42+0,01 0,75+0,01 0,42+0,03 0,78+0,03 0,90+0,03
P <0,01 0,012+0,002 0,011+0,002 0,012+0,002 <0,01
S <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Cr 1,07+0,05 0,25+0,01 1,10+0,04 1,12+0,03 0,176+0,012
Mo 1,02+0,04 <0,01 1,07+0,04 <0,01 <0,01
Ni 0,535+0,015 0,021+0,011 0,557+0,019 <0,01 <0,01

Al (ges.) 0,045+0,004 0,043+0,003 0,041+0,003 0,027+0,003 0,025+0,003
Co 0,014+0,002 <0,01 0,012+0,002 <0,01 <0,01
Cu 0,030+0,004 0,022+0,004 0,031+0,006 0,051+0,007 0,011+0,006
Nb <0,01 <0,01 0,011+0,001 <0,01 <0,01
Ti 0,041+0,008 0,037+0,003 0,041+0,004 0,030+0,003 0,038+0,003
\Y, 0,078+0,002 <0,01 0,081+0,009 <0,01 <0,01
w <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Pb <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Sn <0,01 <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
B 0,0012+0,0003 0,0039+0,0006 <0,001 0,0033+0,0005 0,0025+0,0005
Fe Rest Rest Rest Rest Rest
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2.2 Vorspannkraft-Verlust-Test (VVT)

Der VVT basiert auf dem Grundgedanken, dass eine wasserstoffassistierte Rissinitiilerung bei den
minimalen hierfiir erforderlichen mechanischen Bedingungen nur innerhalb eines Bereiches erfol-
gen kann, der eine kritische Konzentration atomaren Wasserstoffs enthalt. Ubertragen auf den
Wasserstoffeintritt iiber die Probenoberflache bedeutet dies, dass die Lange des initiierten Risses
maximal der zum Zeitpunkt der Rissinitiierung bestehenden Wasserstoffeindringtiefe xy entspre-
chen kann. Unter Verwendung des Griffith-Kriteriums gemal$ GI. (1.29) sowie von GL(1.31) kann
folgende Bedingung fiir eine Rissinitiierung definiert werden:

Kinac
Xy

o= (2.2)

Die Rissinitiierung ist somit sowohl von Ky, als auch von xy abhingig. Die Zugspannung bei der

die Rissinitiierung einsetzt ist:

G = Kinac _ 4Luac
HAC = =
NTxXg w2

2.3)

Daher muss es moglich sein, fiir eine gegebene Wasserstoffeindringtiefe xy eine minimale Vor-
spannkraft zum Versagen Ly, iterativ einzugrenzen. Aus der Auswertung von Ly, als Funktion
der Wasserstoffeindringtiefe xy bzw. der Wasserstoffbeladungsdauer ty — xy ist gemal GL (1.63)
von ty und dem Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy abhingig — sollte der Schwellenwertspan-
nungsintensititsfaktor K;y,c bestimmt werden konnen. Hinsichtlich der Durchfiithrbarkeit der ite-

rativen Bestimmung von Ly, weist der Grenzwert
lim L =00
 LHac (2.4)

darauf hin, dass es eine Mindesteindringtiefe des atomaren Wasserstoffs und somit auch eine Min-

dest-Wasserstoffbeladungsdauer geben muss, fiir die Ly ¢ experimentell bestimmbar ist.

Auf der Basis dieses Grundgedankens des VVT unterteilt sich die im Folgenden vorgestellte expe-
rimentelle Durchfithrung des VVT in die Wasserstoffbeladung (Kapitel 2.2.1), die Verspannung
der vorab mit Wasserstoff beladenen Proben bei einer konstanten Auslenkung (Kapitel 2.2.2), die
iterative Bestimmung der minimalen Vorspannkraft zum Versagen Ly, (Kapitel 2.2.3) sowie die
rasterelektronenmikroskopische Untersuchung der Bruchflichen und die Vermessung der Risslan-

gen (Kapitel 2.2.4)

2.2.1 Wasserstoffbeladung

Die Proben wurden vorab, d.h. vor der mechanischen Beanspruchung, mit Wasserstoff beladen.
Durch die Vorabwasserstoffbeladung sollen oberflachennahe Wasserstoffkonzentrationsprofile im

Kerbgrund eingebracht werden, die durch die Variation der Beladungsbeize sowie die Variation
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Reagenzglas

Schraube (Probe)

Flllhéhe der Beize
(9%ige HCI mit 3 g/l Na,S)

Kerbe

Gewindeabschirmung
(Gummiummantelung)

30 mm

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung der Vorabwasserstoffbeladung durch Beizen im Reagenzglas.

der Beladungsdauer verdndert werden konnen. Bei der Wasserstoffbeladung durch Beizen wird
die Probe fiir eine Dauer ty in eine Beladungsbeize getaucht. Eine schematische Darstellung der
in dieser Arbeit durchgefiihrten Wasserstoffbeladung ist in Abbildung 2.1 gezeigt. Als Beizgefal3
wurde ein Reagenzglas mit einem Innendurchmesser von 30 mm verwendet. Um wasserstoffassis-
tierte Briiche im Gewinde zu vermeiden, wurde dieses mithilfe einer Gummiummantelung vor der
Beladungsbeize geschiitzt. Uber die Fiillhohe der Beladungsbeize wurde der mit Wasserstoff bela-
dene Bereich eingegrenzt, wobei ein Schaftbereich von jeweils 30 mm oberhalb und unterhalb der
Kerbe gebeizt wurde. Als Beladungsbeize wurde 9%ige Salzsdure (HCl) mit 3 g/l Natriumsulfid
(Na,S) verwendet. Das Na,S bildet zusammen mit der HCl Schwefelwasserstoff (H,S), welches

als Promotor der Wasserstoffabsorption bekannt ist.27:%8

2.2.2 Verspannprifung bei einer konstanten Auslenkung

Nach der Wasserstoffbeladung wurden die Proben bei einer konstanten Auslenkung verspannt.
Hierfiir wurde in dieser Arbeit die in Abbildung 2.2 gezeigte Verspannstation verwendet. Die
Schrauben werden von unten mit dem Gewinde voran in die Verspannstation eingefiihrt und in-
nerhalb des Zugstabs mit einer Befestigungsmutter fixiert. Anschlieend wird durch das Festziehen
der Verspannmutter die Vorspannkraft aufgebracht. Die Kraftmessung erfolgt iiber den am Zugstab
installierten Dehnmessstreifen. Beim Festziehen der Verspannmutter wird die Kraft in zeitlichen
Abstinden von 0,2 s aufgezeichnet, sodass die Anderung der Vorspannkraft vom Anwender simul-
tan beobachtet werden kann. Sobald die Ziel-Vorspannkraft erreicht ist, werden die zeitlichen Ab-

stande fiir die Kraftaufnahme auf 120 s erhoht, um so die gesammelte Datenmenge auf ein Min-
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d ” Verspannmutter

Dehnmessstreifen

Zugstab

Befestigungsmutter

Verspannhilse

50 mm 2 Schraubenkopf (Probe)

Abbildung 2.2: Verspannstation zur Verspannung der vorab mit Wasserstoff beladenen Probe bei einer konstanten Aus-

lenkung.

destmal? zu reduzieren. Auf diese Weise wurden Kraft-Zeit-Verldufe L(t) aufgezeichnet, die auf-
grund der Verspannung bei einer konstanten Auslenkung einen charakteristischen Kraftabfall auf-
weisen, der eine Folge der Rissinitilerung und des zeitabhédngigen, diffusionskontrollierten Riss-

wachstums ist.

2.2.3 Verspannreihe zur Bestimmung eines Schwellenwertes der Vorspannkraft

Das Ziel der Verspannpriifung ist die wasserstoffassistierte Initiierung eines Risses im Kerbgrund
sowie die anschlie3ende qualitative und quantitative Auswertung der Rissinitilerung und des dif-
fusionskontrollierten Risswachstums, jeweils als Funktion der Wasserstoffbeladungsdauer t; und
der von ihr abhéngigen Wasserstoffeindringtiefe xy. Die qualitative und quantitative Auswertung
kann vereinfacht werden, wenn die Vorspannkraft minimale energetische Bedingungen zur Riss-
initilerung erfiillt, d.h. keine iiberschiissige mechanische Energie aufgebracht wird. Daher wird fiir
jeden Probentypen und fiir jede Wasserstoffbeladungsdauer eine minimale Vorspannkraft zum
Versagen Ly, bestimmt, bei der die Bedingungen gerade hinreichend fiir die wasserstoffassistierte
Rissbildung und das anschlieende Risswachstum bis zum Gewaltbruch sind. Unterhalb von Ly,
ist eine wasserstoffassistierte Rissbildung unwahrscheinlich. Fiir die Bestimmung der minimalen
Vorspannkraft Ly, wird in dieser Arbeit der in Abbildung 2.3 gezeigte iterative Ansatz verfolgt.
Zunachst wird mithilfe der Spannungsquerschnittsflache A, die der Kerbzugfestigkeit R,,,; entspre-
chende Kraft L,-, berechnet. Die erste Verspannpriifung b = 1 wird mit der Vorspannkraft L, =

0,5 Ly durchgefiihrt. Das Ereignis dieser Verspannpriifung kann ,f = Bruch“ oder ,nf = kein
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Ereignis (f = bruch; nf = kein Bruch)

Abbildung 2.3: Iterativer Ansatz zur Bestimmung einer minimalen Vorspannkraft zur wasserstoffassistierten Rissbildung

L}L4C'

Bruch“ sein. In Abhéngigkeit von diesem Ereignis wird die Vorspannkraft L, ., der darauffolgenden

Verspannpriifung b + 1 wie folgt angepasst:

Lyos = Ly (f) +2Lb(nf) (2.5)

Hierbei ist L, (f) die minimale Vorspannkraft einer vorherigen Verspannpriifung, bei der ein Bruch
aufgetreten ist, wahrend L,(nf) die maximale Vorspannkraft einer vorherigen Verspannpriifung
ist, bei der es zu keinem Versagen der Schrauben in der umlaufenden Kerbe kam. Da Ly,c nur
eingegrenzt, jedoch nicht exakt bestimmt werden kann, wird eine Mindestanforderung definiert,

die L, (f) erfiillen muss, um als Ly, bezeichnet werden zu diirfen:

A= Ly(f) = Lpy(nf) < 0.05- Ly (f) (2.6)

Bei der Angabe von Ly, wird die Differenz A als negative Fehlergrenze angegeben, da der echte

Wert fiir Lyac zwischen Ly (f) und A liegen muss:

Lyac =Lp(f) —A (2.7)

Bei dem in Abbildung 2.3 gezeigten Beispiel einer Verpannreihe wird die Mindestanforderung an
Lyac nach GL (2.6) mit der Differenz aus L, (f) = Lg und L, (nf) = Ls erfiillt. Mit den anschlie-
Renden Verspannpriifungen b = 7 und b = 8 wurde Ly, weiter eingegrenzt. Die Verspannprii-
fung b = 9 wird als eine Wiederholmessung angesehen, sodass mit den Priifungen bei Lg, L, und
Lg eine mittlere Zeit zum Versagen tr sowie die zugehorige Standardabweichung bestimmt werden

konnen.
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Abbildung 2.4: Kraft-Zeit-Verlauf L(t) infolge einer Verspannung mit der Vorspannkraft Ly 4. bei einer konstanten Aus-
lenkung.

Zu jeder Verspannpriifung bei der minimalen Vorspannkraft zum Versagen Ly, wird ein Kraft-
Zeit-Verlauf L(t) erhalten, wie er beispielhaft in Abbildung 2.4 gezeigt ist. Infolge der Verspan-
nung bei Ly,c und einer konstanten Auslenkung, nimmt die Kraft kontinuierlich mit einem zu-
nichst stetig abnehmenden Kraftabfall pro Zeit L in kN /s ab. Im Laufe der Verspannung stellt sich
{iber einen verhiltnismiRig lingeren Zeitraum ein nahezu konstanter Gradient L ein, der in Abbil-
dung 2.4 mit einer Regressionsgeraden angepasst wurde. Aus den Schnittpunkten der Regressions-
geraden mit der Ordinate bei t = 0 bzw. bei t = t; wurden die Krifte L, und Lg bestimmt. Die
Vorspannkraft erreicht diese Krafte bei den Zeiten t4 bzw. tg. Die Interpretation sowie die Aus-
wertung der Kraft-Zeit-Verlaufe hinsichtlich der HAC - in den Intervallen 0 bis t,, t4 bis tz sowie

tp bis ty — wird in Kapitel 4 vorgestellt.

2.2.4 Rasterelektronenmikroskopische Bruchflachenuntersuchungen

Zu jeder Verspannpriifung bei der minimalen Vorspannkraft zum Versagen Lp,c werden zwei
Bruchflachen erhalten, die rasterelektronenmikroskopisch hinsichtlich der fiir die Wasserstoffver-
sprodung charakteristischen Bruchmikrostrukturen ausgewertet werden. Dabei werden die Bruch-
mikrostrukturen entlang eines frei wahlbaren radialen Pfades aufgezeigt, um die mikrofraktogra-
phische Entwicklung des Risswachstums, beginnend im Rissstartbereich nahe des Kerbgrunds und
abschliefend mit der im Zentrum gelegenen Gewaltbruchflache, nachvollziehen zu konnen. Ab-
bildung 2.5 zeigt eine schematisch dargestellte Bruchfldche mit einem beispielhaft eingezeichne-
ten radialen Risspfad, der an 5 Stellen mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM) untersucht

wird. Weiterhin zeigt Abbildung 2.5 den Zusammenhang zwischen den Durchmessern W, w und

Experimentelle Vorgehensweise 35



[ |Kerbe [ ]JHAC [ Gewaltbruchflache

Abbildung 2.5: Schematische Darstellung einer beim Vorspannkraft-Verlust-Test erhaltenen Bruchflache. Die Flache des
durch Wasserstoffversprédung (HAC) generierten Risses ist konzentrisch mit der Bruchflache. Die mikrofraktographi
schen Untersuchungen mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM) erfolgten entlang eines frei gewahlten radialen Riss

pfades, wie er hier beispielhaft markiert ist.

wy, sowie den kritischen Rissldngen a. und a.,. Aufgrund der gezeigten Zusammenhinge wird die

mediane kritische Rissldnge a, mithilfe der digital vermessenen Durchmesser w und wy, berechnet:

W — W
ac = 2.8
c 2 (2.8)
Entsprechend ergibt sich die um die Kerbtiefe erweiterte kritische Risslange a; zu:
W —-w
A = > (2.9)

Zu den gangigen Brucharten metallischer Werkstoffe zihlen gemal$ der VDI 3822 der duktile Gleit-
bruch, der transkristalline Bruch, der interkristalline Bruch und der Ermiidungsbruch.®®'® Bis auf
den Ermiidungsbruch sind alle Brucharten bei der phdnomenologischen Beschreibung der Wasser-
stoffversprodung relevant, wobei der kontemporar wirkende Bruchmechanismus von der Phase
des unterkritischen Risswachstums, d.h. vom momentan wirkenden Spannungszustand, der mo-
mentan wirkenden Spannungsintensitit sowie dem Werkstoff, seiner Mikrostruktur und der mo-
mentanen Wechselwirkung des Wasserstoffs mit dieser abhéngt. In manchen Féllen, z.B. bei der
Korrosionsermiidung unter Wasserstoffeinfluss (vgl. Abbildung 1.1) sowie bei den gingigen Priif-
verfahren, bei denen die Initilerung eines Ermiidungsanrisses zur Bewertung der wasserstoffassis-
tierten Versprodungsanfalligkeit erforderlich ist, ist auch der Ermiidungsbruch relevant. Da beim
VVT keine mechanische Wechselbeanspruchung angewendet wird, wird der der Ermiidungsbruch
in dieser Arbeit nicht weiterverfolgt. Die charakteristischen mikrofraktographischen Merkmale al-

ler anderen Bruchmechanismen sind beispielhaft in Abbildung 2.6 gezeigt.
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Abbildung 2.6: Mikrofraktographische Merkmale der géngigen Bruchmechanismen metallischer Werkstoffe gemaf der
VD/ 3822. a) Transkristalline Waben als charakteristisches Merkmal eines duktilen Gleitbruchs. b) Transkristalline Spalt-
flachen als charakteristisches Merkmal eines transkristallinen Sprédbruchs. c) Interkristalline Trennungen entlang der

Grenzen ehemaliger Austenitkorner als charakteristisches Merkmal eines interkristallinen Sproédbruchs.

Der duktile Gleitbruch tritt bei der Wasserstoffversprodung beim Eintreten des Gewaltbruchs,
d.h. bei der Uberschreitung einer hierfiir erforderlichen kritischen Spannungsintensitit, ein. Wei-
terhin liegen beim in der Literatur diskutierten wasserstoffassistierten Versprodungsmechanismus
HELP duktile Verformungsanteile auf der Bruchflache vor. Dabei lauft der duktile Gleitbruch in
drei Stadien ab: Zunéichst entsteht, z.B. durch Dekohision, eine freie Oberfliche an Einschliissen
oder Ausscheidungen. Anschlieend verformt sich das den Einschluss oder die Ausscheidung um-
gebende Matrixmaterial, wodurch sich ein Hohlraum bildet, der die Ausscheidung/den Einschluss
umgibt. Schlief3lich wachsen zahlreiche benachbarte Hohlrdume miteinander zusammen und bil-
den die nach dem Bruchereignis auf den Bruchflachen sichtbaren charakteristischen Bruchmikro-

strukturen. Auf den Bruchfldchen zeichnen sich die einzelnen Hohlrdume und das umliegende
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verformte Material als Waben ab, wie sie beispielhaft in Abbildung 2.6 a) zu sehen sind. Im Grund
mancher Hohlrdume sind die Ausscheidungen/Einschliisse sichtbar, um die sich die Hohlraume
gebildet haben. Bei den zusammenwachsenden Hohlrdumen kann es sich weiterhin auch um Poren
und Mikrolunker handeln, wobei die Poren entweder bereits im Werkstoff vorliegen konnen, oder
sich erst infolge der plastischen Verformung durch die Entstehung und den Zusammenschluss von

Vakanzen im Kristallgitter bilden.!

Beim transkristallinen Spaltbruch handelt es sich um ein rapides Risswachstum entlang niedrig-
indizierter kristallographischer Ebenen. Eine beispielhafte mikrofraktographische Aufnahme trans-
kristalliner Spaltflachen zeigt Abbildung 2.6 b). Da fiir diese Art des Risswachstums Bindungen
innerhalb des Kristallgitters gelost werden miissen, verlauft der Riss bevorzugt entlang kristallo-
graphischer Ebenen mit der geringsten Anzahl zu 16sender Bindungen; ergo entlang von Ebenen
mit der geringsten Packungsdichte.! Weiterhin treten transkristalline Spaltbriiche bevorzugt auf,
wenn die plastische Verformbarkeit des Werkstoffs eingeschrénkt ist. So ist der transkristalline
Spaltbruch fiir ein kubisch-flichenzentriertes Gitter (kfz) untypisch, da dieses zahlreiche Gleitsys-
teme und somit eine gute plastische Verformbarkeit aufweist. Im Vergleich dazu liegen bei kubisch-
raumzentrierten (krz) sowie hexagonal-dichtest-gepackten (hdp) Metallen deutlich weniger Gleit-
systeme vor, weshalb diese, in Abhidngigkeit von der Aktivitdt der Gleitsysteme, anféllig fiir einen
transkristallinen Spaltbruch sind. Beim transkristallinen Spaltbruch handelt es sich in der Regel
um einen Sprédbruch, jedoch kénnen ihm auch plastische Verformungen vorausgehen.! Bei man-
chen Werkstoffen, wie z.B. Austeniten, Titan- und Magnesiumlegierungen, wird der transkristal-
line Spaltbruch als ein charakteristisches mikrofraktographisches Merkmal fiir eine Wasserstoffver-
sprodung bzw. eine umweltbedingte Rissbildung beobachtet.!%1-1% Das am héufigsten beobachtete
mikrofraktographische Merkmal im Zusammenhang mit der Wasserstoffversprodung ist jedoch der
interkristalline Spaltbruch, bei dem der Riss entlang von Korngrenzen verlauft.>3->4100.194 Bej Ver-
glitungsstahlen verlaufen die wasserstoffinduzierten Risse in der Regel entlang der Korngrenzen
des ehemaligen Austenits. Eine beispielhafte Aufnahme von interkristallinen Trennungen entlang

der Grenzen ehemaliger Austenitkorner zeigt Abbildung 2.6 c).

Experimentelle Vorgehensweise 38



3 Ergebnisse des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT)

Die Ergebnisse des VVT werden zunéchst am Beispiel von Probe A-W1-14.9 gezeigt. Anschlieend
werden die Ergebnisse aller weiteren untersuchten Proben vergleichend dargestellt und diskutiert.
Eine Ubersicht aller im Rahmen des VVT durchgefiihrten Verspannpriifungen an Probe A-W1-14.9
zeigt Abbildung 3.1 a). Jedes gezeigte Datenelement reprisentiert eine Verspannpriifung, die in-
nerhalb des in Abbildung 2.3 illustrierten iterativen Ansatzes zur Bestimmung der minimalen Vor-
spannkraft zum Versagen Ly, durchgefiihrte wurde. Dabei konnen die Anfangsbedingungen der
jeweiligen Verspannpriifung auf der Abszisse (Wasserstoffbeladungsdauer) bzw. der Ordinaten-
achse (anfangliche Vorspannkraft) abgelesen werden. Weiterhin zeigt die Auftragung das digitale
Ergebnis (,,Bruch®“ oder ,kein Bruch®) der jeweiligen Verspannpriifung. Die minimale Vorspann-
kraft Ly,c entspricht in Abbildung 3.1 a) dem Intervall zwischen der geringsten applizierten Vor-
spannkraft mit dem Ergebnis ,,Bruch“ und der hochsten applizierten Vorspannkraft mit dem Er-
gebnis ,kein Bruch“. Die fiir die jeweiligen Wasserstoffbeladungsdauern bestimmten minimalen
Vorspannkrifte zeigt Abbildung 3.1 b). Mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer nimmt die mi-
nimale Vorspannkraft zunédchst ab, durchlduft scheinbar ein Minimum und steigt anschliel3end
wieder leicht an. Weiterhin wurde fiir jede minimale Vorspannkraft Ly, eine Zeit zum Versagen
tr bestimmt und in Abbildung 3.1 c), ebenfalls in Abhingigkeit von der Wasserstoffbeladungs-
dauer, aufgetragen. Mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer nimmt die Zeit zum Versagen ab
und néahert sich asymptotisch dem Wert Null an, was einem unmittelbaren Bruch infolge der ap-

plizierten Vorspannkraft Ly, entspricht.

Infolge jeder Verspannpriifung bei Ly, wurden Bruchflichen erhalten, die rasterelektronenmik-
roskopisch hinsichtlich der Rissstartbereiche, des Risswachstums und den jeweils charakteristi-
schen Bruchmikrostrukturen untersucht wurden. Eine solche Bruchflichenuntersuchung zeigt Ab-
bildung 3.2 am Beispiel der Probe A-W1-14.9, die zuvor fiir ty; = 40 min = 2400 sec mit Wasser-
stoff beladen wurde. Teilbild A1 zeigt die Bruchfliche mit einem umlaufenden Riss, der makro-
skopisch keine auffillige Exzentrizitdt aufweist. Anhand der mikroskopisch sichtbaren Bruchver-
laufsbahnen wurden vier linsenférmige Rissstartbereiche identifiziert, die jeweils mit dem
Kerbgrund verbunden sind. Jeder Rissstartbereich weist mikroskopisch interkristalline Trennun-
gen auf (Teilbild A2), bei denen es sich um ein charakteristisches Merkmal eines wasserstoffindu-
zierten Sprodbruchs handelt. Von den Rissstartbereichen ausgehend deuten die Bruchverlaufsbah-
nen zundchst auf ein umlaufendes Risswachstum hin, welches in Teilbild B1 durch entsprechende
Pfeile gekennzeichnet ist. Auch auf den durch das umlaufende Risswachstum neu gebildeten Riss-
flachen liegen im Wesentlichen interkristalline Trennungen vor (Teilbild B2), bei denen es sich

um eine charakteristisches Merkmal eines wasserstoffinduzierten Sprédbruchs handelt.
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Abbildung 3.1: Dokumentation und Ergebnisse des durchgefiihrten VVT am Beispiel von Probe A-W1-14.9 flr verschie-

dene Wasserstoffbeladungsdauern t;;. a) Jedes Datenelement représentiert eine Verspannprifung, deren Anfangsbe-

dingungen von der Abszisse (Wasserstoffbeladungsdauer) bzw. der Ordinate (anféngliche Vorspannkraft) abgelesen

werden konnen. Die Ergebnisse der Verspannpriifung sind ,Bruch” oder ,kein Bruch”. b) Aus a) bestimmte minimale

Vorspannkraft zum Versagen Ly 4. €) Aus a) bestimmte Zeit zum Versagen tg.
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Abbildung 3.2: Interpretation des Bruchverlaufs am Beispiel der Probe A-W1-14.9. Die Probe wurde vor dem Bruch fir
40 min mit Wasserstoff beladen. A1) Identifikation und Markierung der Rissstartbereiche im Kerbgrund. A2) Interkris-
talline Trennungen im Rissstartbereich. B1) Umlaufendes Wachstum der initiierten Risse. B2) Interkristalline Trennungen
im gesamten Bereich des umlaufenden Risswachstums. C1) Wachstum des umlaufenden Risses in radiale Richtung. C2)
Interkristalline Trennungen und duktile Waben im Bereich des radialen Risswachstums. D1) Eintreten des Restgewalt-

bruchs. D2) Waben im Restgewaltbruchbereich, die charakteristisch flr einen duktilen Gleitbruch sind.

Durch das umlaufende Risswachstum entsteht eine gleichmé&Rig ausgebildete Kreisringfldche, die
konzentrisch mit der Bruchflache ist und im Wesentlichen interkristalline Trennungen aufweist.
Ausgehend vom inneren Rand dieser Kreisringfldache sind die Bruchverlaufsbahnen radial ausge-
richtet, wie den Kennzeichnungen in Teilbild C1 entnommen werden kann. Dies deutet auf ein
Wachstum der sich gebildeten Kreisringflache in radiale Richtung hin. Wahrend dieses radialen
Risswachstums nimmt der Anteil an interkristallinen Trennungen kontinuierlich ab, wahrend der
Anteil an Waben, welche charakteristisch fiir einen duktilen Gleitbruch sind, im gleichen Malf3e
zunimmt (vgl. mit Zeilbild C2). Sobald der Riss eine kritische Lange a. erreicht, tritt der Restge-
waltbruch ein. Aufgrund des gleichméligen Risswachstums in radiale Richtung, ist auch die Rest-
gewaltbruchfldche als gleichméif3ige und im Zentrum gelegene Kreisfliche ausgebildet (vgl. mit
Teilbild D1). Mikroskopisch ist die Restgewaltbruchfliche durch Waben gekennzeichnet, die cha-
rakteristisch fiir einen duktilen Gleitbruch sind (vgl. mit Teilbild D2).

Bezugnehmend auf die Ausfithrungen zu Abbildung 3.2 lasst sich die ideale Bruchfldche infolge
der Verspannung bei der minimalen Vorspannkraft Ly, von aulen nach innen gehend in drei

Flachen unterteilen:

1. Die Flache der wasserstoffassistierten Rissinitiilerung. Die Rissinitiierung ist gekennzeich-

net durch interkristalline Trennungen und erstreckt sich in radiale Richtung bis auf eine
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Lange q;. Die Flache hat die Form eines Kreisrings, der konzentrisch mit der Bruchflache
ist.

2. Die Flache des radialen Risswachstums. Die Fliche ist gekennzeichnet durch
interkristalline Spaltflichen sowie Waben, die charakteristisch fiir einen Gleitbruch sind.
In radiale Richtung weist die Flache des Risswachstums die Lédnge a; auf. Die Flache hat
die Form eines Kreisrings und wird von der Fliche der wasserstoffassistierten
Rissinitiierung umschlossen. Der Kreisring ist konzentrisch mit der Bruchflache.

3. Die Flache des Restgewaltbruchs. Der Restgewaltbruch tritt ein, wenn der umlaufende Riss
in radiale Richtung bis auf eine kritische Lange a, = a; + a; wéchst. Der Restgewaltbruch
ist durch Verformungswaben gekennzeichnet. Seine Kreisfliche ist konzentrisch mit der

Bruchflache.

Auf der Grundlage weiterer Bruchflichenuntersuchungen wurde eine Abhingigkeit der Risslange
a; von der Wasserstoffbeladungsdauer ty beobachtet. Dieser Zusammenhang ist am Beispiel von
Probe A-W1-14.9 in Abbildung 3.3 gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Langenverhalt-
nisse wurde in Abbildung 3.3 jeweils die Halfte der gezeigten Bruchflichen maskiert. Mit steigen-
der Wasserstoffbeladungsdauer nimmt die Lange a; des initiierten Risses kontinuierlich zu, wéah-
rend die Linge a; abnimmt. Dabei ist die Abnahme von a; nicht so regelméf3ig und kontinuierlich,
wie die Zunahme von q;, da die kritische Rissldnge a. von der Bruchkraft Lr abhdngt und sich
deshalb ebenfalls auf a; auswirkt. Die Abhingigkeit der gemessenen kritischen Rissldnge a, von
der Bruchkraft L zeigt Abbildung 3.4 a). Je groller Ly ausfillt, desto kleiner ist die Risslédnge a,
bei der die kritische Spannungsintensitét iiberschritten wird (vgl. mit GI. (1.32)). Die Hohe der
Bruchkraft Lr hdngt wiederum von der anfanglich applizierten Vorspannkraft, d.h. der minimalen
Vorspannkraft zum Versagen Ly, ab, die, wie in Abbildung 3.1 b) gezeigt, mit steigender Wasser-
stoffbeladungsdauer zunéchst abnimmt, ein Minimum durchlauft und anschliefend wieder leicht
ansteigt. Aufgrund dieser Abhingigkeit der minimalen Vorspannkraft zum Versagen Ly, von der
Wasserstoffbeladungsdauer, variiert auch a, mit der Wasserstoffbeladungsdauer und gibt die ma-
ximale Linge a; des radialen Risswachstums vor. Um die Variation der kritischen Risslange a. in
Abhéangigkeit von der Bruchkraft Ly beim Aufzeigen des Zusammenhangs zwischen den Risslangen
ai, a; und der Wasserstoffbeladungsdauer zu berticksichtigen, wurden in Abbildung 3.4 b) die
gemessenen Rissverhiltnisse a;/a. und ag/a., jeweils als Funktion der Wasserstoffbeladungs-

dauer aufgetragen, wobei trivialerweise gilt: 1 = a;/a. + ag/a..
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Abbildung 3.3: Bruchflachen der Probe A-W1-14.9 in Abhdngigkeit von der Wasserstoffbeladungsdauer. Zur besseren
Veranschaulichung der Langenverhéltnisse wurde jeweils die Hélfte der Bruchflachen maskiert. Mit steigender Bela-
dungsdauer nimmt die Lédnge a; des initiilerten umlaufenden Risses zu. Die Lange a; nimmt hingegeben im Verhaltnis zu

a; ab. Die kritische Rissldnge a, ist umso langer, je kleiner die Bruchkraft L ausféllt.
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Abbildung 3.4: Ergebnisse der Rissldngenvermessung auf Bruchflachen der Probe A-W1-14.9. a) Kritische Risslange a,. in
Abhangigkeit von der Bruchfkraft L. b) Risslangenverhéltnisse a;/a. und a;/a. in Abhangigkeit von der Wasserstoff-

beladungsdauer t;.

Die in Abbildung 3.3 gezeigten Bruchflichen wurden fiir verhiltnisméf3ig mittlere Wasserstoffbe-
ladungsdauern erzielt. Fiir verhéltnisméaflig sehr kurze sowie verhéltnisméafdig sehr lange Wasser-
stoffbeladungsdauern kann sich das Erscheinungsbild der Bruchfldchen &ndern. Dies ist am Bei-
spiel der Probe A-W1-14.9 in Abbildung 3.5 gezeigt. Fiir eine Wasserstoffbeladungsdauer ty =
5 min wurde eine minimale Vorspannkraft Lysc = 40,5 kN bestimmt. Aufgrund der damit verbun-
denen hohen Bruchkraft von Lr = 40 kN, wird die kritische Spannungsintensitit bereits bei ver-
héltnismélig kurzen Rissen iiberschritten. Im vorliegenden Fall wurde die kritische Risslange be-
reits kurz nach der Rissinitiierung erreicht, weshalb ein rapides Risswachstum in radiale Richtung
einsetzte und den Gewaltbruch ausloste, bevor sich ein umlaufender, kreisringformiger, wasser-
stoffinduzierter Riss ausbilden konnte. Auf der Bruchfldche in Abbildung 3.5 wurde der sichelfor-
mige Bereich markiert, der interkristalline Trennungen aufweist. Die restliche Bruchflache weist

duktile Verformungswaben auf.
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Ly = 293 kN

Abbildung 3.5: Bruchflachen der Probe A-W1-14.9 nach verhaltnismaBig sehr kurzen und verhéltnismaBig sehr langen
Wasserstoffbeladungsdauern ty. Bei den Bruchflachen zu den Wasserstoffbeladungsdauern von 5 min und 120 min
wurden diejenigen Bereiche blau markiert, die interkristalline Trennungen aufweisen, welche charakteristisch fir einen
wasserstoffinduzierten Sprédbruch sind. Die jeweils restliche Bruchflache weist duktile Bruchmikrostrukturen auf. Fir die
Wasserstoffbeladungsdauern 7 min und 10 min liegen umlaufende wasserstoffinduzierte Risse vor. In diesen Fallen

wurde jeweils nur die Halfte der Gewaltbruchflache rot maskiert.

Einen vergleichbaren Fall zeigt die Bruchfliche nach einer Wasserstoffbeladungsdauer von ty =
120 min. Auch hier ist unmittelbar nach der Rissinitiilerung ein rapides Risswachstum in radiale
Richtung eingetreten, sodass nur zwei linsenformige Rissstartbereiche interkristalline Trennungen
aufweisen, wéhrend die restliche Bruchflache in Abbildung 3.5 duktile Verformungswaben auf-
zeigt. Im Vergleich zur vorher diskutierten Bruchflache bei ty = 5 min und einer Bruchkraft von
Lr = 40,0 kN liegt bei ty = 120 min mit Ly = 14,7 kN eine deutlich geringere Bruchkraft vor. Da-
her muss das rapide Risswachstum in radiale Richtung bei t; = 120 min einen anderen Ausloser
haben als die verhiltnisméaf3ig hohe Bruchkraft, die bei ty = 5 min als Ausloser diskutiert wurde.
Eine naheliegende Begriindung ist die hohere Wasserstoffeindringtiefe, infolge der deutlich ldnge-

ren Wasserstoffbeladungsdauer.

Die in Abbildung 3.5 gezeigten Bruchfldchen infolge einer Wasserstoffbeladungsdauer von ty =

7 min und ty = 10 min zeigen beide den fiir den VVT charakteristischen umlaufenden Riss, der
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Abbildung 3.6: Gegenlberstellung der Ergebnisse des VVT fir alle untersuchten Probentypen. a) Minimale Vorspann-
kraft in Abhangigkeit von der Wasserstoffbeladungsdauer b) Zeit zum Versagen in Abhangigkeit von der Wasserstoff-

beladungsdauer.

eine Vermessung der kritischen Risslidnge a. erlaubt. Im Gegensatz zu den in Abbildung 3.3 gezeig-
ten Bruchflichen erlauben die beiden Bruchflichen nach ty = 7 min und ty = 10 min keine zu-
verlassige Vermessung der Teilrissldngen a; und a;. Der Grund hierfiir ist der in Abbildung 3.4 b)
gezeigte Zusammenhang zwischen a; und der Wasserstoffbeladungsdauer. Bei sehr kurzen Was-
serstoffbeladungsdauern wird ein geringes a; erwartet, welches sich mikroskopisch nicht so deut-

lich vom radialen Risswachstum a; abgrenzt, wie bei den in Abbildung 3.3 gezeigten Bruchflachen.

Zusammenfassend verdeutlichen die durchgefiihrten Bruchflachenuntersuchungen, dass der fiir
den VVT typische umlaufende Riss nur fiir ein gewisses Intervall der Wasserstoffbeladungsdauer
ty generiert werden kann. Sowohl bei zu geringen als auch bei zu hohen Wasserstoffbeladungs-
dauern dominiert das radiale Risswachstum gegeniiber dem umlaufenden Risswachstum, wodurch
einseitige Risse entstehen, die kurz nach der Rissinitiierung bereits den Gewaltbruch auslosen. Die
Intervallgrenzen der Wasserstoffbeladungsdauer, innerhalb derer umlaufende Risse generiert wer-

den konnen, hiangen vom Werkstoff sowie vom Werkstoffzustand ab und miissen daher fiir jeden
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Probentypen einzeln bestimmt werden. Abbildung 3.6 a) zeigt fiir alle in dieser Arbeit untersuch-
ten Probentypen die jeweils bestimmte minimale Vorspannkraft Ly 4. in Abhdngigkeit von der Was-
serstoffbeladungsdauer. Fiir alle untersuchten Probentypen zeigen die aufgetragenen Datenele-
mente den mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer zunachst abfallenden Charakter, der bereits
bei der Betrachtung von Abbildung 3.1 b) fiir Probe A-W1-14.9 diskutiert wurde. Das anschlie-
Rende Durchlaufen eines Minimums und der darauffolgende Wiederanstieg der minimalen Vor-
spannkraft kann in Abbildung 3.6 a) hingegen nur fiir die Proben A-W1-14.9, B-W1-12.9 und B-
W4-12.9 beobachtet werden. Die zu den gezeigten minimalen Vorspannkraften Ly, gehérenden
jeweiligen Zeiten zum Versagen ty zeigt Abbildung 3.6 b), ebenfalls in Abhdngigkeit von der Was-
serstoffbeladungsdauer. Mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer nimmt die Zeit zum Versagen
ab. Dabei bilden die gedachten Kurven, auf denen die aufgetragenen Datenelemente der jeweiligen

Probenzustiande liegen, eine Funktionenschar.
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4 Theorie der HAC in Abhdngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe

Zur Auswertung der beim VVT erzielten Ergebnisse hinsichtlich der Anfalligkeit gegeniiber einer
Wasserstoffversprodung, wird in diesem Kapitel eine Theorie der HAC als Funktion der Wasser-
stoffeindringtiefe entwickelt. Die im Rahmen dieser Theorie diskutierten Zusammenhénge sind
schematisch in Abbildung 4.1 dargestellt. Die Theorie wird fiir einen umlaufend gekerbten Rund-
stab entwickelt, wobei der Kerbradius mit p, bezeichnet wird. Vom Kerbgrund ausgehend wird die
HAC in die Stadien der wasserstoffassistierten Rissinitiierung, des wasserstoffassistierten unterkri-
tischen Risswachstums und des Restgewaltbruchs unterteilt. Die Theorie beriicksichtigt das Was-
serstoffkonzentrationsprofil c(x), das sich infolge der Wasserstoffbeladung fiir eine Dauer ty im
Kerbgrund einstellt, den Kraft-Zeit-Verlauf L(t), der sich infolge der Verspannung des mit Wasser-
stoff beladenen Rundstabs bei der minimalen Vorspannkraft Ly, ergibt, den Spannungsintensi-
tatsfaktor als Funktion der Risslange K;(a), die kerbbedingten Spannungsiiberhéhungen o, in
axialer Richtung und die Bruchflichenmorphologie unter Beriicksichtigung der Rissgeometrie und
der Bruchmikrostrukturen. Basierend auf den in Abbildung 4.1 gezeigten Zusammenhéangen wird
im Folgenden zunichst die kritische Rissldnge a. als Funktion der Wasserstoffeindringtiefe defi-
niert, bevor im Anschluss mithilfe der definierten Rissldnge die Bruchmechanik der wasserstoffas-

sistierten Rissbildung entwickelt und anhand von experimentell erzielten Beispielen validiert wird.

4.1 Schema zum Schadigungsvorgang der wasserstoffassistierten Rissbildung

Betrachtet wird ein umlaufend gekerbter Rundstab mit dem Durchmesser W. Der Durchmesser in
der Kerbe wird mit wy, bezeichnet, wodurch sich unter Beriicksichtigung der Kerbtiefe r;, folgender

Zusammenhang fiir W ergibt:
W =wy, + 21 (4.1)

Weiterhin wird der Durchmesser der Gewaltbruchfliche mit w bezeichnet, wodurch w;, auch als

Funktion der kritischen Rissldnge a. dargestellt werden kann:
wr =w + 2a, (4.2)

Dieser Zusammenhang wird in Abbildung 4.1 e) am Beispiel einer Bruchfldche verdeutlicht. Der
wasserstoffinduzierte Riss ist kreisringformig ausgebildet und umschliet die im Zentrum der
Bruchflache liegende Flache des Restgewaltbruchs. Sowohl die Fldche des umlaufenden Risses als

auch die Gewaltbruchflache sind konzentrisch mit der Bruchfliche.
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Abbildung 4.1: Schema zur Theorie der wasserstoffassistierten Rissbildung in Abhangigkeit von der Wasserstoffeindring-
tiefe x,. a) Wasserstoffverteilung im Kerbgrund mit dem Konzentrationsprofil c(x) des diffusionsfahigen Wasserstoffs.
b) Unterteilung des vom Kerbgrund ausgehenden Risspfads in die Phasen der Initiierung eines Risses mit der Lédnge x,
des anschlieBenden diffusionskontrollierten unterkritischen Risswachstums bis auf eine kritische Rissldnge a, und des
Restgewaltbruchs. Zur Berechnung des Risspfads werden folgende Parameter verwendet: p, : Kerbtiefe, D: Wasserstoff-
diffusionskoeffizient, t . Wasserstoffbeladungsdauer, D;: Risswachstumskoeffizient, tz: Verspanndauer bis zum Bruch,
t;: Rissinitiierungsdauer. c) Spannungsintensitat K; als Funktion der Risslange a, mit K 4.: Schwellenwert zur Rissinitiie-
rung, K;o: anfangliche Spannungsintensitét, K;.: Bruchzahigkeit. d) Gemessener Kraft-Zeitverlauf nach einer Verspan-
nung bei der minimalen Vorspannkraft Ly,.. €) Bruchfliche mit einem umlaufenden Riss. Zuordnung der jeweiligen

Bruchmikrostrukturen entlang des Risspfades.
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Die Gesamtrissfliche kann anhand der vorliegenden Bruchmikrostrukturen von auf3en nach innen
gehend in zwei Kreisringe unterteilt werden. Der dul’ere Kreisring wird der Rissinitiierung zuge-
ordnet, da er hauptsichlich interkristalline Spaltflichen als charakteristisches mikrofraktographi-
sches Merkmal eines wasserstoffinduzierten Sprodbruchs aufweist. Infolge der Rissinitiierung bei
der hierfiir erforderlichen minimalen Vorspannkraft Ly, kommt es aufgrund der konstanten Aus-
lenkung zu einem Kraftabfall. Daher kann der Riss im Falle einer unterkritischen Spannungsinten-
sitdt nur wachsen, wenn Wasserstoffatome vom vorab mit Wasserstoff beladenen Randbereich an
die Spitze des initiierten Risses diffundieren und dort das Risswachstum begiinstigen. Daher wird
der innere Kreisring der Rissfliche dem diffusionskontrollierten unterkritischen Risswachstum zu-
geordnet. Mit steigender Rissldnge nimmt die Spannungsintensitédt an der Rissspitze zu, weshalb
davon ausgegangen werden kann, dass immer weniger interkristalline Spaltflachen fiir das Riss-
wachstum erforderlich sind. Vergleichbar zur Entstehung von Waben bei einem Gleitbruch kann
das die Spaltflache umgebende Material aufgrund der hohen wirkenden Spannungsintensitét plas-
tisch verformen. Dadurch entsteht im Bereich der interkristallinen Trennung ein Hohlraum. Durch
das anschliefSende Zusammenwachsen mehrerer Hohlriume entsteht eine Bruchmikrostruktur, bei
der einzelne interkristalline Trennungen von Verformungswaben umgeben sind. Daher nimmt der
Anteil an interkristallinen Trennungen mit zunehmender Risslange kontinuierlich ab, wahrend der
Gleitbruchanteil im gleichen MaRRe kontinuierlich zunimmt. Sobald der Riss die kritische Lange a,
erreicht, wird die Bruchzahigkeit K;. des Werkstoffs {iberschritten, wodurch instabiles Risswachs-
tum einsetzt. Aufgrund des rapiden Anstiegs der Risswachstumsgeschwindigkeit beim Ubergang
vom unterkritischen Risswachstum zum instabilen Risswachstum, zeichnet sich auf der Bruchfla-
che eine makroskopisch sichtbare Grenze zwischen dem wasserstoffinduzierten Riss und dem
plotzlich eintretenden Restgewaltbruch ab. Der kiirzeste Abstand zwischen dieser Grenze und dem

Kerbrgrund wird als kritische Rissldnge a. definiert.

Aufgrund der Verspannung bei der minimalen Vorspannkraft zur Rissinitilerung Ly, wird ange-
nommen, dass keine iiberschiissige mechanische Energie dem System zugefiihrt wird, sodass eine
Rissinitiierung nur in dem zuvor mit Wasserstoff beladenen Randbereich stattfinden kann, d.h. die
Spitze des initiierten Risses nicht iiber diesen Bereich hinauswéichst. In erster Ndherung kann an-
genommen werden, dass die Ladnge a; des initiierten Risses der Wasserstoffeindringtiefe x, ent-

spricht:

a; = Xy = W,4DHtH (4.3)

Ein kerbnahes Wasserstoffkonzentrationsprofil c(x) fiir kurze Dauern ty ist beispielhaft in Abbil-
dung 4.1 (a) gezeigt. Die maximale Wasserstoffkonzentration nahe des Kerbgrundes ist mit c;
bezeichnet. Das diffusionskontrollierte unterkritische Risswachstum kann nur erfolgen, wenn

Atome des diffusionsfahigen Wasserstoffanteils an die Spitze des initiierten Risses diffundieren
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und dort das Risswachstum bei einer unterkritischen anfénglichen Spannungsintensitdt K;q be-
glinstigen. Einen schematischen Verlauf der Spannungsintensitit K; mit steigender Risslédnge zeigt
Abbildung 4.1 (c). Hierbei wird der Riss bei einem Schwellenwert der Spannungsintensitit K;y ¢
initiiert. An der Spitze des initiierten Risses liegt die anfdngliche Spannungsintensitét K; vor. Da
Ko kleiner ist als die Bruchzédhigkeit K;. des Werkstoffs, besteht stabiles Risswachstum. Dadurch
kann sich der Riss im mit Wasserstoff beladenen Randbereich umlaufend ausbilden, obwohl meh-
rere diskrete Rissstartbereiche entlang des Kerbumfangs vorliegen. Dabei wachsen die aus mehre-
ren Rissstartbereichen entstammenden Anrisse wéahrend der Rissinitiierungsdauer t; zu einem ein-
zigen umlaufenden Riss zusammen. Je geringer K;o im Verhaltnis zu K|, ist, desto wahrscheinlicher
ist es, dass die Zeit zur Ausbildung des umlaufenden Risses ausreicht. Wenn jedoch Wasserstoff-
beladungsdauern gewéhlt werden, bei denen die anfingliche Spannungsintensitit K;, an der
Spitze des initiierten Risses in etwa der Bruchzahigkeit K;. entspricht oder diese iibersteigt, dann
kann ein umlaufender Riss nicht entstehen, da der erste Rissstartbereich rapide in radialer Rich-
tung auf die kritische Rissldnge anwachsen und direkt in das instabile Risswachstum iibergehen
wiirde. Wenn Kj hingegen deutlich kleiner ist als K;., dann entsteht ein umlaufender Riss, der als
solcher durch die Wasserstoffdiffusion an die Rissspitze unterkritisch in radiale Richtung wéchst.
Mit steigender Rissldnge nimmt die Spannungsintensitit an der Rissspitze kontinuierlich zu, bis

beim Erreichen von K;, instabiles Risswachstum eintritt.

Der Kraft-Zeit-Verlauf L(t) ist beispielhaft in Abbildung 4.1 (d) dargestellt. Infolge der Verspan-
nung bei Ly, und einer konstanten Auslenkung, nimmt die Kraft zunéachst rapide ab, bevor sich
iber einen ldngeren Zeitraum ein nahezu konstanter Kraftabfall pro Zeit einstellt. Dieser wurde in
Abbildung 4.1 (d) mit einer Regressionsgeraden der Steigung L angepasst. Aus den Schnittpunkten
der Regressionsgeraden mit der Ordinate bei t = 0 bzw. t = ty wurden die Krifte L, und Ly be-
stimmt. Die Verspannkraft erreicht diese Krafte bei den Zeiten t, bzw. tz. Es wird angenommen,
dass die Initiierung des umlaufenden Risses innerhalb von t, abgeschlossen ist, d.h. t; < t4. Der
anschlielfende nahezu konstante Kraftabfall im Bereich zwischen t, und tz wird dem diffusions-
kontrollierten Risswachstum zugeordnet. Im Bereich zwischen tgz und ty fallt die Kraft mit stetig
steigender Geschwindigkeit ab, bis sie beim Eintreten des Gewaltbruchs abrupt den Wert Null er-

reicht.

Aufgrund der Abhéngigkeit der Rissinitiierung sowie des unterkritischen Risswachstums von der
Wasserstoffdiffusion, kann der vom Kerbgrund ausgehende Risspfad, wie in Abbildung 4.1 (b)
gezeigt, in die Bereiche der Rissinitiierung und des diffusionskontrollierten Risswachstums unter-
teilt werden, wodurch die kritische Risslange a. als Funktion der Wasserstoffdiffusion formuliert

werden kann.
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4.2 Kritische Risslange

Mit GL (4.3) kann die Linge des initiierten Risses a; als Funktion des Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zienten Dy und der Wasserstoffbeladungsdauer ty abgeschétzt werden. Da das unterkritische Riss-
wachstum diffusionskontrolliert ist, wird angenommen, dass auch diese Teillinge wie eine Diffu-
sionsldnge behandelt werden kann. Hierfiir wird ein Risswachstumskoeffizient D; definiert, der in
Anlehnung an den Diffusionskoeffizienten die Einheit m? /s hat. Die kritische Rissldnge a. kann
dadurch als Summe zweier Diffusionsldngen dargestellt werden, wobei die Diffusionsdauer sich

aus der Differenz zwischen ty und t; ergibt:

ac. =xy+ag = \/4’DHtH + \/4D(;(tp - ti) (4.4)

ac DH
Jtp—t; = ——— ’—-t (4.5)
F i 4DG DG H

Da die Rissinitiierungsdauer t; nicht exakt bestimmt werden kann und insbesondere bei kurzen

Umstellen nach ty ergibt:

Wasserstoffbeladungsdauern in Relation zu tr gering ausfallt, wird t; bei der folgenden Auswer-
tung der Ergebnisse vernachlassigt. Dadurch ergibt sich folgender Zusammenhang zwischen ty

und tg:

ac DH ¢
/4D De "

Dieser lineare Zusammenhang kann tiberpriift werden, indem +/tr als Funktion von /ty aufgetra-

(4.6)

gen und mithilfe einer linearen Regression angepasst wird. Uber den Achsenabschnitt kann an-
schliefend der Risswachstumskoeffizient D; bestimmt werden, wobei die Rissldnge a. auf der
Bruchfldache vermessen wird. Mithilfe von D, kann der Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy aus der
Geradensteigung berechnet werden. Die Auftragung /tr als Funktion von +/ty fiir die in dieser
Arbeit untersuchten Proben zeigt Abbildung 4.2. Die Geraden der linearen Regression bilden eine
Geradenschar. Die Auswertung der Geradengleichungen hinsichtlich der Wasserstoffdiffusionsko-
effizienten Dy und des Risswachstumskoeffizienten D; enthélt Tabelle 4. 1. Fiir jeden Probentypen
sind in die Auswertung nur Bruchflichen und Daten eingeflossen, bei denen die umlaufenden Risse
eine dhnliche kritische Rissldnge a. aufweisen. Bei den gezeigten kritischen Risslangen handelt es
sich um die Mittelwerte und Standardabweichungen aus mindestens vier vermessenen Bruchfla-
chen. Die Standardabweichungen wurden fiir die Fehlerbetrachtung der berechneten Parameter

D¢ und Dy verwendet.
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Abbildung 4.2: Quadratwurzel der Verspanndauer bis zum Bruch tz als Funktion der Quadratwurzel der Wasserstoffbe-
ladungsdauer ty; fir alle untersuchten Probenzustédnde. Aufgetragen sind nur Datenelemente, die zu einem umlaufen-
den Riss gehoren. Die Fehlerbalken wurden aus den Standardabweichungen fir tz, bzw. dem experimentellen Fehler
von 190 s fir ty berechnet. Fir alle untersuchten Proben liegen lineare Zusammenhénge vor, die jeweils mit einer Re-
gressionsgeraden angepasst wurden. Durch die Auswertung der Regressionsgeraden nach G/. (4.6) kbénnen der Wasser-
stoffdiffusionskoeffizient Dy sowie der Risswachstumskoeffizient D, berechnet werden. Die Berechnungen fiir die hier

gezeigten Regressionsgeraden sind in Tabelle 4.7 gezeigt.

Die in Abbildung 4.2 gezeigten linearen Zusammenhange zwischen /tr und +/ty verdeutlichen die
Plausibilitit der in Gl (4.4) getroffenen Annahme fiir die Berechnung der kritischen Rissldnge a.
Die auf Grundlage dieser Annahme bestimmten Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy liegen in
einer fiir ferritische Vergiitungsstihle typischen GroRenordnung von 10712 bis 1071% m? /s5.%8 Der
Risswachstumskoeffizient D;, welcher das diffusionskontrollierte Risswachstum beschreibt, ist
stets kleiner als der bestimmte Wasserstoffdiffusionskoeffizient. Bei der Interpretation der physi-

kalischen Bedeutung von D; spielen zwei Einflussfaktoren eine gewichtige Rolle. Zum einen sollte

Tabelle 4.1: Auswertung der Regressionsgeraden aus Abbildung 4.2 nach GI. (4.6).

Methode REM Auswertung der Regressionsgeraden in Abbildung 4.2
ac Dy Dg Dy

orobe 2 (um) V4Dg %) JD:G (m?/s) - 1011 (m?/s) - 1011

| A-W1-14.9 1344 + 146 183 + 20 1,83 £0,20 1,4+04 45+1,7

|} A-W2-12.9 1333 £+ 232 125+ 18 1,52 £ 0,21 28+13 6,6 3,5
. B-W1-12.9 1564 + 58 269+ 19 1,91 +0,27 09+0,1 3,1+0,7

v B-W3-12.9 1760 £ 70 128+ 8 1,62 +0,10 4,7+ 0,7 12,4 + 2,5

Vv B-W4-12.9 2200 £+ 60 107 £ 16 1,56 £ 0,23 10,6 £3,2 25,7+10,9
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Abbildung 4.3: Abhangigkeit der kritischen Risslédnge a. in Relation zum Kerbdurchmesser w;, von der Bruchspannung
o in Relation zur Kerbzugfestigkeit R,,;. Fur die Auftragung wurden die kritischen Rissldngen von insgesamt 48 Bruch-
flachen der Probentypen (A) und (B) mittels Rasterelektronenmikroskopie vermessen und in Abhéngigkeit von der je-
weiligen Bruchspannung o aufgetragen. Die gestrichelte Linie zeigt ein Modell y (x), welches den Trend der Messpunkte
wiedergibt und dabei durch die theoretischen Grenzwerte (0|0) und (1|1) verlauft. Innerhalb des Spannungsintervalls,

in dem die Messpunkte liegen, ist ein linearer Trend der kritischen Rissldnge in Abhangigkeit von o zu erkennen.

D¢ mit steigendem Wasserstoffdiffusionskoeffizienten ebenfalls ansteigen, da die Risswachstums-
geschwindigkeit von der Geschwindigkeit der Wasserstoffdiffusion in die HEPZ abhéngt. Zum an-
deren ist eine Abhangigkeit des Risswachstumskoeffizienten von der Bruchkraft Ly, bzw. der kor-
respondierenden Spannung or wahrscheinlich, da auch die kritische Rissldnge a., wie in Abbildung
3.4 gezeigt ist, von der Bruchkraft abhingt, und eine Beriicksichtigung dieser in Gl (4.4) nur mit
D¢ vorgenommen werden kann. Um ein besseres Verstindnis fiir die Spannungsabhingigkeit von
D¢ zu gewinnen, ist in Abbildung 4.3 der Quotient 2a./w; von insgesamt 48 untersuchten Bruch-
flachen in Abhéngigkeit vom Spannungsquotienten 1 — oz /R, dargestellt. Die gezeigten Daten
liegen alle im Spannungsintervall 0,35 < 1 — 0z /R < 0,85. Innerhalb dieses Intervalls kann die
Spannungsabhéngigkeit der kritischen Rissldnge mit einer linearen Funktion beschrieben werden,
wobei a, mit steigender Bruchspannung abnimmt. Auf3erhalb dieses Spannungsintervalls konnten
im Rahmen dieser Arbeit mit den vorhandenen Proben und der beschriebenen Vorgehensweise
keine Briiche erzielt werden. Bei der gezeigten Modellgleichung y(x) handelt es sich um ein Poly-
nom dritten Grades, welches die theoretischen Grenzen der kritischen Rissldnge beriicksichtigt.
Wenn die Bruchkraft or sich der Kerbzugfestigkeit R,,, anndhert, dann liegt keine Reduktion der
mechanischen Eigenschaften aufgrund einer wasserstoffassistierten Schadigung vor, und die Lange

des wasserstoffinduzierten Risses geht gegen Null:

lim a.,=0
GpRyg C (4.7)
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Andererseits muss der Riss fiir o —» 0 die geometriebedingt maximal mogliche Lange erreichen,

welche dem halben Kerbdurchmesser wy, entspricht:

W
lim a, = — 4.
e & 2 (4.8)

Da es sich beim Achsenabschnitt a./ \/TDG in Abbildung 4.2 um eine Konstante handelt, muss D
die gleiche Spannungsabhédngigkeit aufweisen, wie a.. Fiir den Grenzfall o — 0 liegt lediglich ein
infinitesimaler Widerstand des Bauteils gegen eine wasserstoffassistierte Rissbildung vor, weshalb
die Risswachstumsgeschwindigkeit einzig vom Wasserstoffdiffusionskoeffizienten abhéngt. Daher

gilt fiir den Risswachstumskoeffizienten:

lim Dg = Dy (4.9)

or—0
Hingegen tritt fiir 6 — R, ein rein mechanisches Bauteilversagen ein, woraus folgt:

aFllrEmk D;=0 (4.10)

Bei einer linearen Spannungsabhéngigkeit der kritischen Risslinge a., wie sie in Abbildung 4.3
innerhalb des Intervalls 0,35 < 1 — 0z /R, < 0,85 gezeigt ist, sollte eine quadratische Spannungs-

abhingigkeit des Risswachstumskoeffizienten vorliegen, um einen konstanten, von der Spannung
unabhéngigen, Achsenabschnitt a./,/4D; zu erhalten. Unter Beriicksichtigung der Grenzwerte
(4.9) und (4.10) kann D; wie folgt definiert werden:

()] 2
Da=<1——) - Dy (4.11)
Rmk

Daraus ergibt sich fiir die Geradensteigung:

D -1 R
ZH _ (1 _ OF ) = mk (4.12)
D¢ Rk Ry — oF

Die Plausibilitdt dieses Zusammenhangs verdeutlicht Abbildung 4.4, welche die Mittelwerte der

Spannungsquotienten aller untersuchten Probentypen als Funktion der jeweiligen Geradenstei-
gungen zeigt. Unter Beriicksichtigung der Standardabweichungen des Spannungsquotienten sowie
der Messunsicherheiten der Geradensteigungen liegen alle Punkte auf der Geraden y = x. Einset-

zen von GL (4.11) in GL. (4.4) ergibt fiir die kritische Risslange:

ac = 4DH-[ tH+(1—RU—Fk>-ﬁ] (4.13)
m

Umstellen nach Dy ergibt:
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Abbildung 4.4: Mittlerer Spannungsquotient R,/ (R« — o) in Abhdngigkeit von der Steigung \/D_H/\/DT; der Geraden
aus Abbildung 4.2 fur die finf untersuchten Probentypen. Die Fehlerbalken zeigen die Standardabweichungen der Span-
nungsquotienten fir die verschiedenen Wasserstoffbeladungsdauern t, sowie die in Tabelle 4. 7 angegebenen Messun-
sicherheiten der Geradensteigung. Unter Beriicksichtigung der Standardabweichungen und Messunsicherheiten ent-

spricht der Spannungsquotient den Geradensteigungen.

a.?

+[ve+ (1-g5) va]

Dy = (4.14)

Mithilfe von GL (4.14) kann jede bei der minimalen Vorspannkraft Ly, verspannte Probe hinsicht-
lich des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten ausgewertet werden. Dabei handelt es sich bei ty, Dy
und R,,, um EingangsgrofRen des Systems, wobei Dy unbekannt ist. Bei a., or und tr handelt es
sich um die Ausgangsgrofien des Systems, die alle experimentell bestimmbar sind. Wahrend die
kritische Rissldnge a. auf der Bruchfliche vermessen werden kann, kénnen die Bruchkraft o so-
wie die Zeit zum Versagen tr aus dem Kraft-Zeit-Verlauf L(t) abgelesen werden. Somit wird mit

Gl.(4.14) Dy als einzige unbekannte GroRe bestimmt.

Fiir alle in Abbildung 4.2 gezeigten Datenelemente wurde eine Auswertung gemal$ GL (4.14) durch-
gefiihrt. Eine tabellarische Ubersicht dieser Auswertung mit einer Betrachtung der Messunsicher-
heit enthalten die Tabellen A-1 bis A-5 des Anhangs A-12. Die Formeln zur Beriicksichtigung der
Fehlerfortpflanzung werden in Anhang A-2 abgeleitet. Die zugehorige rasterelektronenmikrosko-
pische Untersuchung der jeweiligen Bruchflachen hinsichtlich der kritischen Risslénge a. enthélt
Anhang A-8. Die bestimmten Diffusionskoeffizienten sind in Abbildung 4.5 fiir die verschiedenen
applizierten Wasserstoffbeladungsdauern aufgetragen. Unter Beriicksichtigung der angegebenen
Unsicherheiten ist Dy fiir alle untersuchten Proben unabhéngig von ty, sodass fiir alle Proben ein
Mittelwert angegeben werden kann. Die bestimmten Mittelwerte sind in 7abelle 4.2 den Ergeb-
nissen aus Tabelle 4.1 gegeniibergestellt. Unter Beriicksichtigung der angegebenen Messunsicher-
heiten wurden mit beiden Auswertungsmethoden die gleichen Werte fiir den Wasserstoffdiffusi-

onskoeffizienten bestimmt.
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Abbildung 4.5: Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy, fir verschiedene Wasserstoffbeladungsdauern t;. Unter Beriick-

sichtigung der angegebenen Unsicherheit ist D, fur alle untersuchten Proben unabhéngig von ty. Eine tabellarische

Ubersicht der zugrundeliegenden Berechnungen geméaB GI. (4. 74)sowie eine Messunsicherheitsbetrachtung enthalten
die Tabellen A-1 bis A-5des Anhangs A-12.

Tabelle 4.2: Vergleich der nach G/. (4.6)bzw. GI. (4.14)bestimmten mittleren Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy. Die
Berechnungen nach GI. (4.74) enthalten die 7abellen A-1 bis A-5des Anhangs A-12.

Methode Auswertung
REM
Nach GI. (4.6) und den Regressionsgeraden aus Abb. 4.2 | Nach GI. (4.14)
a D, D Dy

Probe ac (um) \/‘;Tc; (Vs) \/% (mz/s)s. 101 (mz/S)H. 101t | (m?/s)-101

I | AAW1-149 | 1344+ 146 | 183+20 1,83 4+0,20 1,4+04 45+17 33+08

1l A-W2-12.9 | 1333+ 232 125+ 18 1,52 +0,21 28+13 6,6 +3,5 7,2+23
. B-W1-12.9 1564 + 58 269+ 19 191+0,27 09+0,1 3,1+£0,7 29106

IV | B-W3-12.9 1760+ 70 128+ 8 1,62+ 0,10 4,7+ 0,7 12,4 + 2,5 13,3+ 3,3

V | B-W4-12.9 2200 £ 60 107 £ 16 1,56 £ 0,23 10,6 + 3,2 25,7+10,9 20,2+5,3
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4.3 Energiegleichgewicht der Rissinitiierung

Wie in Abbildung 4.1 (d) gezeigt, weist die Flache des initiierten Risses interkristalline Spaltflachen
auf, bei denen es sich um ein charakteristisches mikrofraktographisches Merkmal eines wasser-
stoffinduzierten Sprodbruchs handelt. Aufgrund dieses verformungsarmen Bruchs ist es ein nahe-
liegender Ansatz, fiir den Fall der Rissinitiierung die linear-elastische Bruchmechanik fiir sprode
Werkstoffe anzuwenden. Gemaf} GL (1.20) muss die innere Energie U eines elastischen und unter
Zug beanspruchten Festkorpers im Falle einer Rissinitilerung konstant bleiben. Im Gegensatz zum
in Kapitel 1.5.1 betrachteten Griffith-Riss wird fiir das hier diskutierte Energiegleichgewicht der
umlaufende kreisringférmige Riss betrachtet, dessen Fldche Ag;¢s mithilfe der Wasserstoffeindring-

tiefe (GL (4.3)) berechnet werden kann:

Apiss = m(wy —\/4Dyty) - \[4Dyty (4.15)

Unter Beriicksichtigung der fiir die wasserstoffassistierte Rissinitilerung erforderlichen Energie

Yuac, gemal GL (1.15), ergibt sich die Oberflachenenergie U zu:

Us = 21 " Yiac - (Wi — /4Dyty) - /4Dty (4.16)

Die Anderung der Oberflichenenergie mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer t, wird durch

Ableitung erhalten:

U, - _DH(wk—4,/DHtH)
atH W/DHtH

Wie auch beim Griffith-Riss wird angenommen, dass die elastische Energie in einem idealisierten

(4.17)

Volumenelement Vy mit einer kreisformigen Grundflache des Radius a; freigesetzt wird. Aufgrund

der umlaufenden Rissgeometrie ergibt sich als Energiefreisetzungsvolumen ein Torus, der eben-

falls als Funktion der Wasserstoffbeladungsdauer ty formuliert werden kann:

Vr = 4n?Dyty - (Wi — 8y/Duty) (4.18)

Der Torus hat den Aufendurchmesser wy — 2a; und liegt innerhalb der Rissebene an der Spitze

des umlaufenden Risses. Mithilfe von V; ergibt sich die elastische Energie zu:

2mo?
U, = UO_T'DHtH'(Wk —81/DHtH) (4.19)
Hierbei ist £’ der Elastizititsmodul fiir den Fall der ebenen Dehnung. Die Anderung der elastischen

Energie mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer ty wird durch Ableitung erhalten:

oU, 2m*o? _DH(wk - /Duty — 12Dy ty)

atH E /DHtH

(4.20)
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Fiir das Energiegleichgewicht der Rissinitiierung gilt:

U, _ dU,
dty Oty

(4.21)

Gleichsetzen von GL (4.17) mit GL (4.20) ergibt:

1/2

Wy — 44/ Dyt
o ZQIZEIVHA(:'< k HoH > (4-22)

21 Wi "4/ DHtH - 247TDHtH

Unter Beriicksichtigung der Definition

Kinac = +J2E"YHac (4.23)

sowie

_ Lyac  4Lpac
Ay w2

(4.24)

wird die minimale Vorspannkraft Ly, als Funktion des Schwellenwerts der Spannungsintensitét
Kinac, bei dem ein wasserstoffassistierter Riss initiiert wird, sowie als Funktion von Dy, ty und wy

erhalten:

1/2

o~ Pt )
32 - (Wiy/Dyty — 12Dyty)

SchlieRlich kann die Wasserstoffeindringtiefe xy nach GL (4.3) eingesetzt werden:

K Wy — 2X 1/2
IHAC k H
L = W 4, 7 (4.26)
HAC 4 < k WXy — 6x,?,>

Lyac = KIHAC(

Nach der Rissinitiierung liegt an der Spitze des Risses der Lange a; ~ xy die Spannungsintensitit

KIO VOr:

Kio = fent 0 \mxy (4.27)

Unter Verwendung von ¢ nach Gl (4.24) sowie Ly,sc nach GL (4.26) kann der Geometriefaktor
fent vernachléssigt werden, da die Rissgeometrie bei der Herleitung von Ly, bereits berticksich-

tigt wurde. Daraus folgt:

4Lyac
KIO —72'1IT[XH (4.28)
T " Wy
sowie:
wi — 2x5\ /2
Ko = Kipac (71{ H) (4.29)
Wi — 6XH
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Im Falle der Rissinitilerung im Kerbgrund miissen die kerbbedingten Spannungsiiberh6hungen

berticksichtigt werden. Es wird angenommen, dass die Spannungsiiberhéhungen o, in axialer

Richtung (Gl (1.42)) den groldten Einfluss auf die Rissinitilerung haben. K; kann als Funktion des

Kerbradius p, und der Kerbformzahl «; angegeben werden:

_ 2 Lyac- ok

K; = Tkz TPk (4.30)

Durch Einsetzen von GL (4.30) in Gl. (1.42) ergibt sich:

2-L ‘a
Gy = HAc2 k- Pr (1 n Pr ) (4.31)
TWy 2x + pg 2x + pg

Nach der Initiierung eines Risses der Ldnge xy muss sich das anfangliche Spannungsfeld oy, im

Kerbgrund verdndern. Um die Initiierung von Rissen mit einer infinitesimalen Linge xy — 0 zu
untersuchen, kann trotzdem néherungsweise angenommen werden, dass die Spannungen o,,,, an
der Rissspitze vorliegen, sodass die anfangliche Spannungsintensitét Kj, fiir den Fall kurzer Risse

wie folgt ausgedriickt werden kann:

KIO = Oyy "/TTXy (4.32)
Daraus folgt:
Ko = Kinac - @, (1 L P ) pr (Wi — 2xp) (4.33)
1 2 2xy + pr/ | 2xy + pr) Wy — 6x)

Zur Bestimmung von Kjy,c nach den Gleichungen (4.29) bzw. (4.33) miissen zunichst die expe-
rimentell bestimmten minimalen Vorspannkrifte Ly,. in Spannungsintensititen K;, gemal$ GL
(4.28) umgerechnet werden. Als Rissldnge wird die Diffusionsldnge xy = \/m verwendet, so-
dass gilt:

L
Ko = = (4n2Dyty) Y4 (4.34)
o

Dabei wird der Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy als Anpassungsparameter gefiihrt. Weiterhin
wird die Schwellenwertspannungsintensitit K;y4¢ in den Gleichungen (4.29) bzw. (4.33) als An-
passungsparameter gefiihrt. Die Parameter Dy und K;y4c werden so angepasst, dass die nach GL.
(4.34) berechneten Datenpunkte bestmdéglich mit den nach GL (4.29) bzw. Gl. (4.33) berechneten
Kurvenverliufen iibereinstimmen. Zur besseren Differenzierung zwischen den Spannungsintensi-

taten K;o nach den Gleichungen (4.29), (4.33) und (4.34) wird folgende Terminologie verwendet:
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Kio(Lyac,Dy):  Mithilfe von Ly, berechnete Datenpunkte. Die Berechnung erfolgt nach GL.
(4.34). Dy wird als Anpassungsparameter gefiihrt. Die minimalen Vorspann-

krafte Ly,c werden experimentell bestimmt.

Kio(Kigac): Anpassungsfunktion nach GL (4.29). K;y4¢c wird als Anpassungsparameter ge-
fihrt.

Kio(Kigac,@x):  Anpassungsfunktion nach Gl (4.33), unter Beriicksichtigung der Kerbform-

zahl a; und des Kerbradius py. K;yac wird als Anpassungsparameter gefiihrt.

Eine beispielhafte Auswertung der bestimmten minimalen Vorspannkrifte Ly, hinsichtlich des
Schwellenwertspannungsintensititsfaktors K;y,c und des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy
zeigt Abbildung 4.6 fiir die Probe A-W1-14.9. Aufgetragen ist die anfdngliche Spannungsintensi-
tat K;o als Funktion des Quotienten aus der Wasserstoffeindringtiefe x; und dem Durchmesser im
Kerbgrund wy. Die berechneten Datenpunkte K;o(Lyac,Dy) sind in guter Ubereinstimmung mit
der Anpassungsfunktion K;o(K;yac,ar), welche die Spannungsiiberhohungen im Kerbgrund be-
riicksichtigt. Die bestimmten Anpassungsparameter Dy und K;y4c sowie die verwendeten Werte
fiir @, und p; sind ebenfalls in Abbildung 4.6 enthalten. Aus der Abbildung geht hervor, dass die

Funktion K;o(K;yac, @y ) die Grenzwerte

xlzfr—'}o Kio (Kinac,ax) = Kipac* @k = Kimax (4.35)
und
le—l):m/6 KIO (K]HAc,ak) = 00 (436)

hat. Aus dem Grenzwert bei xy/wy, = 1/6 lésst sich folgern, dass keine umlaufenden Risse durch
eine wasserstoffassistierte Rissbildung initiiert werden kénnen, die langer sind als wy /6. Stattdes-
sen muss flir x; — wy /6 eine andere Rissform generiert werden, wobei der initiierte Riss aufgrund
der hohen wirkenden Spannungsintensitat und der grol3en Wasserstoffeindringtiefe rapide in das
instabile Risswachstum iibergehen muss. Ein solcher Wechsel der Rissgeometrie infolge einer ver-
héltnisméalig langen Wasserstoffbeladungsdauer wurde beispielsweise fiir die Probe A-W1-14.9 in

Abbildung 3.5 gezeigt.

Aus dem Grenzwert in GL (4.35) geht hervor, dass die Initilerung von Rissen infolge einer infini-
tesimalen Wasserstoffeindringtiefe xy — 0 bei einer Spannungsintensitit Kjnqy = Kigac * @ €r-
folgt. Theoretisch kann die Spannungsintensitét K4, maximal so hoch sein, wie die Bruchzihig-
keit K;. des Werkstoffs. Weiterhin kann eine infinitesimale Wasserstoffeindringtiefe als ein nicht

mit Wasserstoff beladener Werkstoffzustand interpretiert werden, sodass es sich bei K4, um die-
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K.’max

Probe: A-W1-14.9

-~
[4,]

® Kio(Lyac. Dy) Funktionsparameter
Kigac = 22.8 MPaym
Dy =31-10""" m?/s

— Kjo(Kiac. @)

K“] (MPG, m)
3

@, = 433
] pr =110 ym
25 4 Kiac wy = 5540 gm
Kimax = 98,5 MPay/m
0 —t
0 1/24 1/12 1/8 1/6

Xy /Wi

Abbildung 4.6: Anféngliche Spannungsintensitat als Funktion des Quotienten aus der Wasserstoffeindringtiefe und dem
Durchmesser im Kerbgrund fiir die Probe A-W1-14.9. Die angegebenen Fehlerbalken in Ordinatenrichtung wurden aus
den jeweiligen Fehlergrenzen ALy, der minimalen Vorspannkraft gemaB den Gleichungen A-25und A-32des Anhangs
berechnet. Die Fehlerbalken in Abszissenrichtung berucksichtigen die Unsicherheit der effektiven Wasserstoffbeladungs-

dauer von u,, = +90 s und wurden nach G/. A-37des Anhangs berechnet.

jenige Spannungsintensitat handelt, bei der instabiles Risswachstum ohne Wasserstoffeinfluss ein-
setzt. Es ist daher begriindet zu iiberpriifen, ob es sich bei K}, — im Falle einer hinreichend hohen
Kerbformzahl a; — um die Bruchzéhigkeit K;. handelt. Hierfiir wurde K;. mithilfe der Bruchkraft

Lr und der kritischen Rissldnge a, wie folgt berechnet:

4Ly
KIC — > .fCNT . T[ac (437)
T Wy

Der Geometriekorrekturfaktor foyr wurde hierbei nach Gl (1.53) berechnet, wahrend die kriti-
schen Risslangen a, mittels Rasterelektronenmikroskopie auf den Bruchflaichen vermessen wur-
den. Die Ergebnisse der K;.-Berechnungen sind in Abbildung 4.7 den Ergebnissen fir Kj,qx, Kio
sowie Kjyac gegeniibergestellt. Im Unterschied zu Abbildung 4.6 wurde in Abbildung 4.7 eine lo-
garithmische Darstellung der Ordinatenachse gewéahlt, um die verschiedenen Spannungsintensita-
ten visuell besser differenzieren zu kénnen. Weiterhin wurde fiir K;o(K;yac, @) eine Ober- und
eine Untergrenze berechnet, sodass sowohl fiir K;y,¢ als auch fiir Kj,q, eine Abweichung zum
Mittelwert unter Beriicksichtigung der Einzelunsicherheiten angegeben werden kann. Alle verwen-
deten und bestimmten Funktionsparameter sind ebenfalls in Abbildung 4.7 enthalten. Daraus geht
hervor, dass die berechneten Werte fiir K;., unter Beriicksichtigung des angegebenen Fehlers, sehr
gut mit K;,,,4, libereinstimmen. Weiterhin stimmt der nach diesem Verfahren bestimmte Wasser-
stoffdiffusionskoeffizient Dy = 3,110 m?/s gut mit dem in Tabelle 4.2 angegebenen Wasser-
stoffdiffusionskoeffizienten (Dy = (3,3 + 0,8) - 10~ m?/s) iiberein.
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Abbildung 4.7: Anfangliche Spannungsintensitadt K;, sowie Bruchzahigkeit K;. der Probe A-W1-14.9, jeweils als Funktion
des Quotienten aus der Wasserstoffeindringtiefe x; und dem Durchmesser im Kerbgrund w;. . Die angegebenen Fehler-
balken in Ordinatenrichtung wurden aus den jeweiligen Fehlergrenzen ALy 4. der minimalen Vorspannkraft gemaB den
Gleichungen A-25 und A-32 des Anhangs berechnet. Die Fehlerbalken in Abszissenrichtung berlicksichtigen die Unsicher-
heit der effektiven Wasserstoffbeladungsdauer von +90 s und wurden nach G/ A-37 des Anhangs berechnet. Fir
Ko(Kigac, ) wurde eine Ober- und eine Untergrenze berechnet, sodass sowohl fur K, 4. als auch fur K, eine Ab-

weichung zum Mittelwert angegeben werden kann.

120 A

i } K.'max

Probe: A-W2-12.9

,g B K Funktionsparameter
3 & Kiollusc.Da) g, = 251+ 1,6) MPaym
; — Ko (Kinac @) Dy =50-10"11 m2/s
\_; a, = 4,33
) Pi = 110 ym

$Kinac wy, = 5540 um

Kimax = (108,7 £ 7,0) MPaym
Kjc = (106,5 + 8,0) MPay/m

15+ttt
0 1/24 112 1/8 1/6

Xu/ Wi
Abbildung 4.8: Anfangliche Spannungsintensitét K;, sowie Bruchzahigkeit K;. der Probe A-W2-12.9, jeweils als Funktion
des Quotienten aus der Wasserstoffeindringtiefe x; und dem Durchmesser im Kerbgrund w; . Die angegebenen Fehler-
balken in Ordinatenrichtung wurden aus den jeweiligen Fehlergrenzen ALy 4. der minimalen Vorspannkraft gemaB den
Gleichungen A-25 und A-32 des Anhangs berechnet. Die Fehlerbalken in Abszissenrichtung berlicksichtigen die Unsicher-
heit der effektiven Wasserstoffbeladungsdauer von u;, = +90 s und wurden nach G/. A-37des Anhangs berechnet. Fir
K o(Kigac, ) wurde eine Ober- und eine Untergrenze berechnet, sodass sowohl fir K, 4. als auch fur K, eine Ab-

weichung zum Mittelwert angegeben werden kann.
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Abbildung 4.9: Anféangliche Spannungsintensitét K;, sowie Bruchzahigkeit K;. der Proben B-W1-12.9, B-W3-12.9 und B-

W4-12.9, jeweils als Funktion des Quotienten aus der Wasserstoffeindringtiefe x; und dem Durchmesser im Kerbgrund

wy . Die angegebenen Fehlerbalken in Ordinatenrichtung wurden aus den jeweiligen Fehlergrenzen ALy 4. der minimalen

Vorspannkraft geméB den Gleichungen A-25 und A-32 des Anhangs berechnet. Die Fehlerbalken in Abszissenrichtung

beriicksichtigen die Unsicherheit der effektiven Wasserstoffbeladungsdauer von +90 s und wurden nach G/. A-37 des

Anhangs berechnet. Der jeweils schraffierte Bereich kennzeichnet das Intervall, in dem Ko (K;yac, @) < Kjpac ist.
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Ein dhnliches Bild zeigen die vergleichbaren Ergebnisse fiir die Probe A-W2-12.9, die in Abbildung
4.8 gezeigt sind. Auch fiir diese Probe der Probengeometrie (A) sind sowohl K, als auch Kj. in
guter Ubereinstimmung. Weiterhin stimmt auch hier der bestimmte Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zient Dy = 5,010~ m? /s gut mit dem in Tabelle 4.2 bestimmten Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zienten (Dy = (7,2 4+ 2,3) - 10~ 1! m?/s) iiberein. Ein etwas anderes Bild zeigen die erzielten Er-
gebnisse fiir alle Proben mit der Probengeometrie (B). Dies ist damit begriindet, dass es sich bei
der verwendeten Gleichung fiir die Kerbspannungen o, (GL (1.42)) um eine Ndherungslosung
handelt, die fiir x —» oo gegen Null, anstatt gegen die nominelle Spannung im Kerbquerschnitt,
tendiert. Wenn nun die Kerbformzahl a nicht hinreichend groR ist, dann kann die Spannung o,
bereits im Rissinitiierungsintervall 0 < x < wy/6 unter die nominelle Spannung im Kerbquer-
schnitt fallen. Dadurch konnen die berechneten Spannungsintensititen K;o(K;gac,r) im Rissini-
tilerungsintervall kleiner ausfallen als der Anpassungsparameter K;y 4. Dieser Fall ist fiir alle Pro-
ben der Geometrie (B) eingetreten, sodass die Datenpunkte K;o(Lyac, Dy ) besser mit der Funktion
K;0(Kigac), also mit derjenigen Funktion, die die Spannungsiiberh6hungen im Kerbgrund nicht
beriicksichtigt und lediglich die nominelle Spannung im Kerbquerschnitt enthélt, als mit der Funk-
tion Kjo(Kigac,ar) Ubereinstimmen. Eine graphische Darstellung dieser Zusammenhinge sowie
der mit dieser Auswertung erzielten Ergebnisse fiir die Proben B-W1-12.9, B-W3-12.9 und B-W4-
12.9 zeigt Abbildung 4.9. Je Probe wurden in Abbildung 4.9 die Funktionen K;o(K;yac,ax) sowie
K;0(Kimac) berechnet, wobei fiir beide Funktionen derselbe Schwellenwertspannungsintensitats-
faktor K;yac verwendet wurde. Dabei ist die Funktion K;o(Kgac) stets groller-gleich Kjyac. Im
Gegensatz dazu ist die Funktion K;o(K;yac,ar) in den schraffierten Bereichen kleiner-gleich Kjy4c.
Da das Intervall der jeweils schraffierten Bereiche alle berechneten Datenpunkte K;o(Lyac,Dy)
einschlieBt, liegt eine bessere Ubereinstimmung der Datenpunkte mit Kjo(Kiyac) als mit
K1o(Kiac,ax) vor. Weiterhin wurde fiir die Probengeometrie (B) auch keine Ubereinstimmung
der Spannungsintensitit Kj,,, mit der nach Gl (4.37) berechneten Bruchzdhigkeit K;. ausge-
macht. Stattdessen gilt stets K;c > Kynax = @k * Kigac. Wie auch bei den Proben der Geometrie (A)
stimmen die hier bestimmten Wasserstoffdiffusionskoeffizienten fiir Proben der Geometrie (B) gut

mit den in Tabelle 4.2 enthaltenen Diffusionskoeffizienten tiberein.
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4.4 Grenzen des Vorspannkraft-Verlust-Tests

Bei der experimentellen Durchfiihrung des VVT wird die Wasserstoffbeladungsdauer ty variiert
und eine minimale Vorspannkraft Ly, bestimmt, um die Anfalligkeit eines Werkstoffs gegentiber
einer HAC zu bewerten. Um sowohl die experimentellen als auch die theoretischen Grenzen des
VVT zu ermitteln, miissen die Grenzen von Ly, und die Grenzen von ty, jeweils in Abhdngigkeit
vom Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy des zu untersuchenden Werkstoffs betrachtet werden.

Als Funktion von der Wasserstoffeindringtiefe xy weist Ly4c in Gl (4.26) ein Minimum von

Luaco = 2 Kigac - Vwi (4.38)
bei
3-6
XHo0 = "wi = 0,092 - wy (4.39)

auf. Bei xy o handelt es sich demnach um eine aus energetischer Sicht optimale Wasserstoffein-
dringtiefe, bei der die geringste mechanische Energie aufgebracht werden muss, um einen wasser-
stoffassistierten Riss zu initileren. Wenn xy sich dem Wert Null annihert, geht Ly, hingegen

gegen unendlich:
xl;T_T}O Lyac= o (4.40)
Weiterhin geht Ly,c gegen unendlich, wenn x sich dem Wert wy, /6 annéhert:

lim L =
sy /e HAC (a.41)

Demnach ist es nicht méglich einen umlaufenden Riss der Liange wy /6 zu initiieren. Stattdessen
muss fiir x; — wy /6 eine andere Rissform generiert werden, wobei der initiierte Riss aufgrund der
hohen wirkenden Spannungsintensitidt und der grof3en Wasserstoffeindringtiefe rapide in das in-
stabile Risswachstum iibergehen muss. Ein solcher Wechsel der Rissgeometrie infolge einer ver-
héltnismélig langen Wasserstoffbeladungsdauer wurde beispielsweise fiir die Probe A-W1-14.9 in
Abbildung 3.5 gezeigt. Da die umlaufende Rissgeometrie die Grundbedingung fiir die Anwendbar-
keit des VVT und der hier hergeleiteten Theorie der wasserstoffassistierten Rissbildung ist, wird
das gezeigte experimentell abgedeckte xy/wy-Intervall fiir die Abschitzung der Anwendbar-
keitskriterien des VVT herangezogen. Bei den in den Abbildungen 4.7 bis 4.9 gezeigten Ergebnissen
sind nur (Lyac,xy/wy)-Datenpaare eingeflossen, fiir die ein umlaufender kreisringférmiger Riss
generiert wurde, der konzentrisch mit der Bruchflache ist. AulRerhalb des jeweils gezeigten xy/wy -
Intervalls wurden abweichende Rissformen beobachtet. Dabei liegen 90 % aller in den Abbildungen

4.7 bis 4.9 gezeigten Datenpunkte innerhalb des Intervalls
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1 Xy 7
— << — (4.42)
24 = w, 48

Umstellen nach wy, ergibt:

48
7 Xy < Wy <24- Xy (4.43)

Einsetzen der Diffusionsldnge gemaf Gl (4.3) ergibt:

96/7 ' w/DHtH Swg < 48 - DHtH (4.44)
Umstellen nach Dy:
2
Wk
188-Dy < - < 2304 - Dy (4.45)
H

Demnach konnen die theoretischen Grenzen des VVT mit einem Vielfachen von Dy angegeben
werden, wobei fiir jeden zu untersuchenden Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy die experimen-
tellen Variablen wy, und ty so gewahlt werden koénnen, dass das Verhéltnis wy 2/t innerhalb dieser
Grenzen liegt. Eine graphische Veranschaulichung der in Gl (4.45) gezeigten Grenzen ist in Ab-
bildung 4.10 dargestellt. Bei der experimentellen Durchfiihrung des VVT ist Dy in der Regel nicht
bekannt, wahrend an die Probengeometrie weitere Anforderungen gestellt werden, wie z.B. die
Anforderung an einen ebenen Dehnungszustand sowie geometrische Anforderungen bzgl. der
Kompatibilitdt mit dem Priifmittel. Demnach kann der Kerbdurchmesser wy nicht beliebig variiert
werden. Auch die Wasserstoffbeladungsdauer hat ihre experimentellen Grenzen, die zwar durch
die Art der Wasserstoffbeladung angepasst werden konnen, aber immer bestehen bleiben. Bei zu
kurzen Wasserstoffbeladungsdauern steigt sowohl die relative Unsicherheit der Zeiterfassung als
auch der Anwenderfehler bei der Durchfithrung der getakteten Prozessschritte. Die kiirzeste in
dieser Arbeit erfolgreich erprobte Wasserstoffbeladungsdauer, die mit der experimentellen Unsi-
cherheit vereinbar zu sein scheint, ist ty = 120 s, welche bei der Untersuchung der Proben B-W3-
12.9 und B-W4-12.9 angewendet wurde. Beide Proben weisen einen vergleichsweise hohen Was-
serstoffdiffusionskoeffizienten auf, weshalb kurze Wasserstoffbeladungsdauern bzw. grof3e Kerb-

durchmesser erforderlich sind, um die Grenzen des VVT einhalten zu konnen.

Andererseits miissen bei Werkstoffen mit einem vergleichsweise geringen Dy hohe Wasserstoffbe-
ladungsdauern angewendet werden. Um graphisch zu verdeutlichen, wie hoch die erforderlichen
Wasserstoffbeladungsdauern in Abhéngigkeit von Dy sein konnen, wurde in Abbildung 4.10 die
Wasserstoffbeladungsdauer ty als Funktion von Dy fiir die Probengeometrie (B), mit wy =
7,50 mm, berechnet. Fiir Dy = 10~* m? /s sind Wasserstoffbeladungsdauem von iiber 1000 h er-

forderlich. Diese Beladungsdauern liegen weit auRerhalb der mit der in Kapitel 2.2 vorgestellten

Theorie der HAC in Abhdngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe 67



20000

2000

200

20

2

wi 2 /ty (mm?/h)

0.2

0.02
1E-15 1E-14 1E-13 1E-12 1E-11 1E-10 1E-09

Dy (m?/s)
10000

W ¢, = 240 min
® ¢, =20min

1000

100

10

ty (h)

0.1

0.01 + } 4 } t - |
1E-15 1E-14 1E-13 1E-12 1E-11 1E-10 1E-09

Dy (m?/s)
Abbildung 4.10: Veranschaulichung der Grenzen des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VV/7) in Abhangigkeit vom Wasser-
stoffdiffusionskoeffizienten Dy, vom Durchmesser im Kerbgrund w; und von der Wasserstoffbeladungsdauer t,. Die
allgemeinen theoretischen Grenzen sind von Dy des zu prifenden Werkstoffs abhdngig und kénnen mit dem Quotien-
ten w2 /ty angegeben werden (oberes Diagramm). Fiir eine gegebene Probengeometrie mit dem Durchmesser w;, so-
wie einem Werkstoff mit dem Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy kénnen die Grenzen der Wasserstoffbeladungs-
dauer t; berechnet werden. Das untere Diagramm zeigt die Grenzen von t; am Beispiel der Probe B-W1-12.9 mitw;, =
7,50 mm und Dy = 2,9+ 10711 m2/s. Innerhalb der angegebenen Grenzen werden umlaufende Risse erhalten und dei
VWTist anwendbar (t; = 20 min ). AuBerhalb der Grenzen werden andere Rissgeometrien erhalten und der VV/Tist nicht

anwendbar (t; = 240 min).

experimentellen Vorgehensweise realisierbaren Moglichkeiten. BeiDy = 10712 m? /s liegt der An-
wendungsbereich des VVT bei Wasserstoffbeladungsdauem zwischen 10 h und 100 h. Zumindest
die Untergrenze von 10 h konnte mit der in dieser Arbeit vorgestellten experimentellen Vorgehens-
weise realisiert werden. Im Rahmen dieser Arbeit betrug die ldngste erprobte Wasserstoffbela-
dungsdauer 240 min und wurde fiir die Probe B-W1-12.9 angewendet. Fiir diese Probe wurde ein

Wasserstoffdiffusionskoeffizient von Dy = 2,9 10711 m? /s bestimmt. In Abbildung 4.10 wurden
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die Beladungsdauern ty = 240 min sowie ty = 20 min der Probe B-W1-12.9 markiert und den je-
weiligen Bruchflachen zugeordnet. Da ty = 240 min aul’erhalb des Anwendungsbereichs des VVT
liegt, weist die zugehorige Bruchfliche nur einen linsenférmigen Anrissbereich mit interkristalli-
nen Trennungen auf. Hingegen liegt ty; = 20 min innerhalb des Anwendungsbereichs, weshalb fiir

diese Wasserstoffbeladungsdauer eine Bruchfldche mit einem umlaufenden Riss erhalten wurde.

Folglich zeigt Abbildung 4.10 die theoretischen Grenzen des Anwendungsbereichs des VVT, die
entsprechend Gl. (4.45) ein Vielfaches des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten des zu untersuchen-
den Werkstoffs sind. Theoretisch konnen durch die Variation des Kerbdurchmesser wy sowie der
Wasserstoffbeladungsdauer ty Werkstoffe mit jeglichen Wasserstoffdiffusionskoeffizient mit Hilfe
des VVT untersucht und bewertet werden. Jedoch konnen die theoretischen Grenzen aufgrund
natiirlicher experimenteller Einschrankungen nicht fiir jeden Wasserstoffdiffusionskoeffizienten
eingehalten werden. Unter Beriicksichtigung der theoretischen Grenzen sowie der in dieser Arbeit
gesammelten Erfahrungen mit den experimentellen Einschrankungen ist der VVT schdtzungsweise

fiir Wasserstoffdiffusionskoeffizienten im Bereich von
10712 m?/s <Dy <107° m?/s (4.46)

anwendbar. Fiir Dy < 10712 m? /s besteht die Moglichkeit den VVT mit einer modifizierten expe-
rimentellen Vorgehensweise durchzufiihren, deren Erprobung kein Bestandteil der vorliegenden

Arbeit ist. Folgende Modifikationsméglichkeiten sind denkbar:

A) Wasserstoffbeladung unter kathodischem Korrosionsschutz der Probe. Mit dieser Methode
konnen langere Wasserstoffbeladungsdauern realisiert werden als bei der in dieser Arbeit
angewendeten Wasserstoffbeladung durch Beizen, da zum einen der Materialabtrag
aufgrund des kathodischen Schutzes vermieden wird und zum anderen das
Wasserstoffangebot auf der Probenoberfliche mit Hilfe des kathodischen Stroms {iiber
einen deutlich ldngeren Zeitraum stabilisiert werden kann.

B) Reduktion des Kerbdurchmessers wy. Da wy in Gl (4.45) quadratisch einflie3t, birgt die
Reduktion von wy ein groRes Potential zur Einhaltung der Grenzen des VVT bei geringen
Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy. Nichtsdestotrotz kann wj, natiirlicherweise nicht
beliebig stark reduziert werden. Auch muss bei der Reduktion von w; darauf geachtet
werden, dass mit abnehmendem wj, der zunéachst an der Rissspitze bestehende ebene
Dehnungszustand zum ebenen Spannungszustand tendieren konnte.

C) Wasserstoffbeladung wiahrend der Verspannpriifung. Da das geringe Dy nicht nur die
Wasserstoffeindringtiefe vor der Rissinitiierung beeinflusst, sondern auch die
Geschwindigkeit des diffusionskontrollierten Risswachstums, nimmt auch die Zeit zum

Versagen trp mit abnehmendem Wasserstoffdiffusionskoeffizienten zu. Um sicherzu-
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stellen, dass wiahrend der langen Verspanndauer geniigend Wasserstoff im Werkstoff
vorhanden ist und an die Rissspitze diffundieren kann, kann eine Wasserstoffbeladung
wiahrend der Verspannpriifung vorgenommen werden. Die Vorab-Wasserstoffbeladung
ohne eine mechanische Beanspruchung sollte trotzdem durchgefiihrt werden, um die
Wasserstoffeindringtiefe zum Zeitpunkt der Rissinitiierung abschitzen zu kénnen.

D) Einleitung des Restgewaltbruchs unmittelbar nach der Rissinitilerung. Wenn die
Auswertung des initiierten Risses gemaf} den Gleichungen (4.29) und (4.33) ausreicht,
dann kann die Verspanndauer durch die vorzeitige Einleitung des Gewaltbruchs stark
reduziert werden. Dadurch kann auch die in C) vorgeschlagene Wasserstoffbeladung

wahrend der Verspannpriifung umgangen werden.

4.5 Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe

Zu jeder bestimmten minimalen Vorspannkraft Ly, wird ein charakteristischer Kraft-Zeit-Verlauf
L(t) erhalten. Jede L(t)-Kurve hingt von den Parametern K;yc, Dy und K;. ab, weshalb diese
bestimmbar sein sollten. Weiterhin sollte eine Auswertung hinsichtlich der momentanen Riss-
wachstumsgeschwindigkeit vg;ss = da/dt in Abhingigkeit von der momentanen Spannungsinten-
sitdt moglich sein. Die Moglichkeiten und Grenzen der Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe

werden in diesem Kapitel erarbeitet.

4.5.1 Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy

Die Bestimmung des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten erfolgt nach GL (4.14), die der Vollstan-
digkeit wegen nochmals ausformuliert wird:

a.?

Dy = p >
vl (1) vl

(4.47)

Da Dy mithilfe einer mathematischen Gleichung bestimmt wird, werden die Messunsicherheiten
der einzelnen Eingangsparameter {iber die Gleichung auf Dy iibertragen. Die Messunsicherheit

up,, des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten kann mithilfe der Regeln der Fehlerfortpflanzung!>'°

berechnet werden. Die Fehlerrechnung fiir Dy enthélt Anhang A-2. Die Schatzung der Messunsi-
cherheiten der EingangsgrofRen enthilt Anhang A-11. Die nach Gl. (4.47) berechneten Werte fiir
Dy sowie die berechneten Unsicherheiten up,, und die jeweiligen EingangsgréfSen sind in den 7a-
bellen A-1bis A-5 des Anhangs A-12 angegeben. Da die bestimmten Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zienten keine signifikante Abhangigkeit von der Wasserstoffbeladungsdauer zeigen, wurden arith-
metische Mittelwerte Dy sowie Standardabweichungen S p, und mittlere Unsicherheiten %y, be-

rechnet und in Tabelle 4.5 zusammengefasst. Fiir Dy liegen Messunsicherheiten % py von 21 % bis
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32 % des gemessenen Wertes vor. Die relativen Standardabweichungen Sp, betragen zwischen

7 % und 26 % des Mittelwertes und sind stets kleiner als die berechnete Messunsicherheit p,, .

Tabelle 4.3: Arithmetische Mittelwerte, Standardabweichungen und Messunsicherheiten des Wasserstoffdiffusionskoef-
fizienten Dy. Der Wasserstoffdiffusionskoeffizient wurde durch die Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verldufe sowie der
zugehorigen Bruchflichen gemaB G/, (4.47) fir verschiedene Wasserstoffbeladungsdauern bestimmt. Die Fehlerrech-
nung wurde mit den in Anhang A-17 angegebenen Einzelunsicherheiten der EingangsgroBen bestimmt. Die Berech-
nungsgrundlage wurde in Anhang A-2 gemé&B den Regeln der Fehlerfortpflanzung abgeleitet. Dy : Mittelwert der nach

Gl. (4.47) fur unterschiedliche Beladungsdauern ty bestimmten Werte. @, : Mittelwert der bestimmten Messunsicher-

heiten. S : Empirische Standardabweichung.

Parameter Absolute Werte in (m?/s) - 1011 Relative Werte in (%)

Probe Dy p,, Spy up, Spy
| A-W1-14.9 3,3 +09 0,9 +27 % 26 %
Il A-W2-12.9 7,2 +2,3 1,0 +32% 14 %
. B-W1-12.9 2,9 +0,6 0,3 +21% 9%
v B-W3-12.9 13,3 +3,3 0,9 +25% 7%
A" B-W4-12.9 20,2 +53 2,9 +26 % 15 %

Tabelle 4.4: Arithmetische Mittelwerte, Standardabweichungen und Messunsicherheiten der Bruchzahigkeit K;.. Die
Bruchzahigkeit wurde durch die Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verldaufe sowie der zugehodrigen Bruchflaichen gemaB
Gl. (4.48) fiir verschiedene Wasserstoffbeladungsdauern bestimmt. Die Fehlerrechnung wurde mit den in Kapitel A-71
angegebenen Einzelunsicherheiten der EingangsgroéBen bestimmt. Die Berechnungsgrundlage wurde in Anhang A-4 ge-
méB den Regeln der Fehlerfortpflanzung abgeleitet. K,.: Mittelwert der nach G/, (4.48)fur unterschiedliche Beladungs-

dauern ty bestimmten Werte. &, : Mittelwert der Messunsicherheiten. Si : Empirische Standardabweichung.

Parameter Absolute Werte in (MPaym) Relative Werte in (%)
Probe K, U, Sk e Uk, SKie
| A-W1-14.9 96,6 +6,4 7,2 +7 % 7%
Il A-W2-12.9 106,5 +8,0 15 8% 1%
. B-W1-12.9 84,0 +4,3 3,1 +5% 4%
\") B-W3-12.9 85,8 +5,9 4,6 +7% 5%
\" B-W4-12.9 81,5 +7,1 7,9 19 % 10 %
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4.5.2 Bruchzahigkeit K,

Mit der kritischen Rissldnge a. sowie der Bruchkraft Lr kann die Bruchzahigkeit K;. berechnet

werden:

4L
Kic = —— " fenr - mac (4.48)

- Wy
Die Fehlerrechnung zu Gl (4.48) enthilt Anhang A-4. Die Ergebnisse der Auswertung einzelner
Kraft-Zeit-Verlaufe hinsichtlich der Bruchzéhigkeit K;. enthalten die Tabellen A-6 bis A-10 des
Anhangs A-12fiir die jeweiligen Proben. Die bestimmten Werte fiir K, zeigen keine Abhiangigkeit
von der Wasserstoffbeladungsdauer ty, weshalb auch hier arithmetische Mittelwerte K;. sowie

Standardabweichungen Sk, und mittlere Unsicherheiten ik, angegeben werden konnen (7abelle
4.4). Die mittleren Unsicherheiten Ug,, betragen zwischen 5 % und 9 % des Mittelwertes. Die re-

lativen Standardabweichungen Si, liegen zwischen 1 % und 10 % des Mittelwertes.

4.5.3 Schwellenwertspannungsintensitat K,

Mithilfe von Dy wird die Wasserstoffeindringtiefe x berechnet, die der Lange des initiierten Risses

entspricht:

Xy = 1,4DHtH (4.49)

Die Wasserstoffeindringtiefe xy und der Schwellenwert Ly, werden zur Bestimmung der anfang-

lichen Spannungsintensitét K;, genutzt:

4L
KIO = Hac A/ TTXy (4.50)

T Wi

Die anféangliche Spannungsintensitit K;, wird mit Hilfe von Gl (4.29) bzw. Gl. (4.33) in die
Schwellenwertspannungsintensitit K;y,c umgerechnet. Welche der beiden Gleichungen hierfiir
verwendet wird, hdngt von den durch die Kerbe verursachten Spannungsiiberh6hungen im Bereich
0 < x < xy ab. Die Beriicksichtigung der Spannungsiiberh6hungen erfolgt mit Gl (4.33), die hier-

fiir nach K;y4c umgestellt wird:

-1

a ( Pk ) P (Wi — 2xy)
P T (4.51)
IHAC 05 2xy + pr \/(ZxH + p) (W — 6xp)

Die Gleichung ist jedoch nur fiir K;y4¢ < Ko gliltig, also fiir

-1

-2
1<p= %_(1_'_ Pk )\/ pr (Wi — 2xp) (4.52)

2xy + pi/ | Cxy + pr) (Wi — 6xp)
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Wenn diese Bedingung nicht erfiillt ist, dann kénnen die Spannungsiiberh6hungen im Kerbgrund
—auf Grundlage des in dieser Arbeit experimentell erzielten Kenntnisstandes — vernachlassigt wer-

den und K;y4¢ wird durch Umstellen von Gl. (4.29) erhalten:

Wi — 2xp\ Y2

Kinac = Kjo (7,( H) (4.53)
Wy — 6xy
Hieraus folgt:
Ko B : g >1
K = Wi — 2xp\ V2 4.54
IHAC Kzo'( k H) ’ g <1 (4.54)
Wy — 6xy

Die Fehlerrechnung zu GL.(4.54) enthélt Anhang A-7, wobei die Messunsicherheit uy, . aus der
Ubertragung der in Anhang A-11 angegebenen Einzelunsicherheiten bestimmt wird. Die Ergeb-
nisse der Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verldufe hinsichtlich der Schwellenwertspannungsin-
tensitit K;y4c enthalten die Tabellen A-11 bis A-15 des Anhangs A-12 fiir die jeweiligen Proben.
Neben der Messunsicherheit ug,, , . muss bei der Angabe der Schwellenwertspannungsintensitét
die Fehlergrenze A der minimalen Vorspannkraft beriicksichtigt werden. Hierfiir wird die Fehler-
grenze AKjyac gemald Gl A-35 bzw. Gl A-41 bestimmt. Wenn Ky ¢ den richtigen, nach Gl (4.54)
bestimmten Wert bezeichnet, dann wird K;y,c unter Beriicksichtigung der Fehlergrenze AKjpac

sowie der Messunsicherheit ug,, , . wie folgt ausgegeben:

Kinac = (Kinacr — MKigac) £ Ui,y .0 (4.55)

Bei relativen Abweichungen und relativen Fehlergrenzen wird folgende Notation verwendet:

Kinac = Kinacr * (1 = DKigac) - (1t ug,,,,.) (4.56)

Die in den Tabellen A-11 bis A-15 des Anhangs A-12 gezeigten Schwellenwertspannungsintensita-
ten K;yac sind fiir Wasserstoffeindringtiefen im Bereich xy < wy /6 nahezu konstant. Im Bereich
nahe der Polstelle xy = wy /6 steigt der Geometriefaktor rapide an, weshalb die bestimmten
Schwellenwertspannungsintensitét teilweise deutlich von den Werten bei xy < wy /6 abweichen
konnen. Unter Vernachlissigung der K;y4c.-Werte nahe der Polstelle konnen arithmetische Mittel-
werte von Kjgsc und ug,, , . sowie Standardabweichungen Sk, , . angegeben werden. Diese sind
in Tabelle 4.5 gezeigt, wobei sowohl die absoluten als auch die relativen Messunsicherheiten bzw.
empirischen Standardabweichungen angegeben sind. Aus der Tabelle geht hervor, dass die relati-
ven Fehlergrenzen AK;y 4 fiir alle Proben 4 % bis 6 % von K;y4c betragen. Dies resultiert aus der
in GL (2.6) definierten Anforderung an die relative Fehlergrenze A der minimalen Vorspannkraft,

welche A< 5% vorsieht (vgl. mit Abbildung 2.3). Die relativen Unsicherheiten uy,,, . liegen im
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Bereich zwischen 6 % und 18 % des bestimmten Wertes, wahrend die relativen empirischen Stan-

dardabweichungen Sk, , . zwischen 4 % und 9 % betragen.

Tabelle 4.5: Arithmetische Mittelwerte, Standardabweichungen und Messunsicherheiten der Schwellenwertspannungs
intensitat K;y4c. Die Schwellenwertspannungsintensitat wurde durch die Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe so-
wie der zugehorigen Bruchflachen gemaB G/. (4.54)fir verschiedene Wasserstoffbeladungsdauern bestimmt. Die Fehler-
rechnung wurde mit den in Kapitel/ A-77angegebenen Einzelunsicherheiten der EingangsgroBen bestimmt. Die Berech-
nungsgrundlage wurde in Anhang A-7 geméB den Regeln der Fehlerfortpflanzung abgeleitet. K, . Mittelwert der
nach Gl. (4.54)fur unterschiedliche Beladungsdauern t, bestimmten Werte. AK,, 4.: Mittelwert der unteren Fehlergren-

zen. g, .. Mittelwert der bestimmten Messunsicherheiten. Sy, .: Empirische Standardabweichung.

Parameter Absolute Werte in (MPavm) Relative Werte in (%)
Probe RIHAC HIHAC UK jac SKIHAC HIHAC Uk jpac SKIHAC
1 A-W1-14.9 22,2 -1,2 +2,3 2,1 -5% +10% 9%
I A-W2-12.9 27,7 -1,3 +3,5 1,7 5% +13% 6 %
. B-W1-12.9 23,0 -0,9 +1,4 0,9 —4% +6 % 4%
v B-W3-12.9 19,4 -1,1 +2,5 1,4 -6 % +13% 7%
\ B-W4-12.9 13,3 -0,7 12,4 1,2 5% +18% 9%

4.5.4 Standardunsicherheiten und Vertrauensniveau

Die nach den Regeln der Fehlerfortpflanzung'®-'% berechneten Messunsicherheiten ug,,, ., ux,,
und up,, sollen einen Wertebereich eingrenzen, innerhalb dessen der wahre Wert der Messgrofe
mit einer Wahrscheinlichkeit p liegt.!%>-1%8 Unter der Annahme, dass die Parameter Dy, K;y4c und
K. stets unabhingig von der Wasserstoffbeladungsdauer ty sind, wie es bei den in Anhang A-12
gezeigten Ergebnissen der Fall ist, konnen die empirischen Standardabweichungen S der bei un-
terschiedlichen Wasserstoffbeladungsdauern ty bestimmten Groen zur Berechnung einer Stan-
dardunsicherheit § sowie eines Vertrauensniveaus p genutzt werden. Im Folgenden bezeichnet x;
die Messgrolde einer Messung i und ¥ den Mittelwert aus n Messwerten einer Stichprobe. Die

empirische Standardabweichung ist:05-108

(4.57)

Bei der Standardunsicherheit handelt es sich um die mittlere Abweichung des Mittelwertes vom

unbekannten Erwartungswert;!0>-108
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— Z(Xi - f)z _ S
S = ’m = ﬁ (4.58)

Mithilfe von S kénnen die Vertrauensgrenzen u = +ty, - S bestimmt werden, welche den Bereich
um den Mittelwert X angeben, in dem der Erwartungswert mit einer Wahrscheinlichkeit p zu fin-
den ist. Die Wahrscheinlichkeit p, die als Vertrauensniveau bezeichnet wird, wird aus dem Integral

der Student-Verteilung bestimmt:'0>-08

p(ty) = . fs(®)dt (4.59)

Die t-Quantile zu unterschiedlichen Vertrauensniveaus p konnen fiir verschiedene Freiheitsgrade
n Tabellen der integralen Student-Verteilungsfunktion entnommen werden.!°>1°7 Mithilfe von §

soll zunéchst das ¢t-Quantil der bestimmten Messunsicherheiten ug, , , ., Uk, und up,, bestimmt und

anschlief3end einem Vertrauensniveau p(ty) zugeordnet werden:

u
ty=% = p= p(ty) (4.60)

Die jeweils bestimmten Standardunsicherheiten S, t-Quantile t,, und Vertrauensniveaus p(t,) ent-
halten die Tabellen A-20, A-21 bzw. A-22. Das Vertrauensniveau der bestimmten Unsicherheiten
tug,, ist stets grofer als 95 %. Folglich enthalten die Intervalle tug, den jeweils wahren Wert
mit einer Wahrscheinlichkeit von mehr als 95 %. Die Vertrauensniveaus der jeweils angegebenen
Intervalle +ug,, . und tup, sind grofler als 97,5 % bzw. 99,5 %.

Die hohen Vertrauensniveaus der bestimmten Parameter und Unsicherheiten verdeutlichen zum
einen, dass die in Anhang A-11 angegebenen Einzelunsicherheiten der EingangsgroRen realistisch
geschatzt wurden. Weiterhin zeigen die Vertrauensniveaus, dass die aus einem einzigen Kraft-Zeit-
Verlauf bestimmte Bruchzdhigkeit K;. + uk, mit einer Wahrscheinlichkeit von mehr als 95 % den
wahren Wert enthilt, weshalb keine weiteren Untersuchungen fiir eine signifikante Aussage erfor-
derlich sind. Anders sieht es bei den Parametern Dy + up, und Kiyac £ ug,,, . aus, da es sich bei
diesen Kennwerten nicht um Werkstoffkennwerte, sondern um Systemkennwerte handelt, die von
der Wasserstoffkonzentration und somit auch von der Wasserstoffbeladungsdauer abhéngig sein
konnen. Aufgrund der hohen Vertrauensniveaus von mehr als 97,5 % bzw. 99,5 % sind die Para-
meter fiir sich signifikant, jedoch konnen sie von der Wasserstoffbeladungsdauer abhdngen oder,
aufgrund der Ndhe der Wasserstoffeindringtiefe zu der Polstelle der Modellgleichung (4.54) bei
xy = wi /6, aus dem Giiltigkeitsbereich der Modellgleichung fallen und somit falsch berechnet

werden. Bei der Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verldufe hinsichtlich Dy + up,, sowie Kjyac

Uk, .. Muss sichergestellt werden, dass die Wasserstoffeindringtiefe xy infolge der applizierten

Wasserstoffbeladungsdauer ty geringer ist als die Polstelle der Modellgleichung (4.54). Weiterhin

Theorie der HAC in Abhdngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe 75



Liac
323 + é .
= :
=320 1
-~ .
Lp
31.7 + !
{ eeeee(t)- Messung !
] [ ]
L(t) - Anpassung t
] 0
31.4 = ; ’ : :
0 10 20 30 40 =

¢ (1000 s)

Abbildung 4.11: Gemessener und angepasster Kraft-Zeit-Verlauf L(t) mit der zugehdrigen Bruchflache am Beispiel der
Probe B-W1-12.9, welche fir t; = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde. Die Anpassungsparameter enthatt Abbildung
A-16'in Anhang A-8.

muss bei jeder Auswertung gewdhrleistet sein, dass Dy und K;y,c unabhédngig von der Wasser-
stoffbeladungsdauer sind. Im Allgemeinen ist keine Abhéngigkeit von der Wasserstoffbeladungs-
dauer zu erwarten, solange diese nur die Wasserstoffeindringtiefe beeinflusst. Im Falle, dass das
Wasserstoffabsorptionsverhalten sich mit der Wasserstoffbeladungsdauer dndert, ist eine Abhan-
gigkeit des Maximums der Wasserstoffkonzentration von der Beladungsdauer zu erwarten, die
wiederum eine indirekte Abhidngigkeit der Parameter Dy und K;y4¢ von der Wasserstoffbeladungs-
dauer zur Folge haben kann. Bei der Untersuchung neuer Wasserstoffbeladungsbedingungen oder
neuer Proben unbekannten Wasserstoffabsorptionsverhaltens, ist es daher erforderlich den VVT
bei unterschiedlichen Wasserstoffbeladungsdauern ty durchzufiihren, sodass die Ndhe zu Polstel-
len oder eine eventuelle Abhéngigkeit der Parameter von der Wasserstoffbeladungsdauer erkannt

werden konnen.

4.5.5 Momentane Risswachstumsgeschwindigkeit

Es wird angenommen, dass der Kraft-Zeit-Verlauf L(t) das Risswachstum in radiale Richtung wi-
derspiegelt. Zur Auswertung der L(t)-Kurve hinsichtlich der momentanen Risswachstumsge-
schwindigkeit, wird im Folgenden eine Anpassungsfunktion entwickelt. Fiir die Herleitung der An-
passungsfunktion werden die in Abbildung 4.11 definierten Bezeichnungen verwendet. Die Ab-
bildung zeigt eine gemessene L (t)-Kurve sowie die zugehorige Anpassungskurve und Bruchflache
am Beispiel der Probe B-W1-12.9, welche fiir t; = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde. In erster

Naherung wird angenommen, dass der Kraftabfall proportional zur generierten Rissfldche ist:

L(Agiss) = Lyac — Oriss * Ariss (4.61)

Die Abhéngigkeit der Rissfliche von der Risswachstumsgeschwindigkeit vg;ss kann mit folgender

Gleichung angegeben werden:
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Agiss(t) = 2m - (Wi * Vpiss * t — URissz : tz) (4.62)

Der Verlauf der gemessenen L(t)-Kurven deutet darauf hin, dass der initiierte Riss zu Beginn der
Verspannung — im Bereich 0 < t < t4 — mit einer verhdltnisméRig hohen Risswachstumsgeschwin-
digkeit auf die Lange xy anwéchst und sich umlaufend ausbildet. Dabei fallt die Risswachstums-
geschwindigkeit auf einen Mindestwert ab. Ausgehend vom Minimum bleibt die Risswachstums-
geschwindigkeit im Bereich t, < t < tz nahezu konstant oder steigt nur langsam mit der Zeit an.
Im Bereich tg < t < tr nimmt die Risswachstumsgeschwindigkeit wieder rapide zu und néhert sich
der Schallgeschwindigkeit, mit der der Bruch auslauft. Dieser Kurvenverlauf entspricht einem Po-

lynom des Grades n:

Vriss(t) = Vo + v1(t — ty) + va(t — )" (4.63)
Im Idealfall gilt
t
ty = 7}7 (4.64)

Durch Einsetzen von Gl (4.62) in GL (4.61) und das Verschieben der so erhaltenen L(t)-Kurve in
den Punkt P (t,,|L,,) wird die Anpassungsfunktion der L(t)-Kurve erhalten:

L(t) = {LW — 27 * Opiss * (Wi * VRiss * (t — tw) — VRiss” " (t —tw)?) ,t < tp

0 £ty (4.65)

Als Anpassungsparameter werden L,,, dg;ss, Vo, V1, V2 Und n gefiihrt. Ein wesentliches Problem bei
der Anpassung von GL (4.65) an die gemessenen Kraft-Zeit-Verldufe ist die Beeinflussung der Pa-
rameter vy, v, und v, durch den Spannungsparameter oy;ss, die sich darin dullert, dass jeweils das
Produkt aus og;ss und den anderen Parametern in die Berechnung der L(t)-Kurven einfliel3t. Bei
Oriss handelt es sich folglich um einen Gewichtungsfaktor. Um dieser Beeinflussung zu entgehen
wird die momentane Risswachstumsgeschwindigkeit vg;ss an die experimentell bestimmte und auf
der Bruchflache vermessene kritische Rissldnge a. gebunden. Die kritische Rissldnge wird bei der

Bruchkraft Ly erreicht, fiir die entsprechend Gl (4.61) gilt:
Lp = Lyac — 21 - ogjss - (Wi e — acz) (4.66)
Daraus folgt fiir den Erwartungswert og;ss:

LHAC - LF
2m(wiae — ac?)

ORiss = (4.67)

Theoretisch ist op;ss experimentell bestimmbar und kann als Anpassungsparameter nur verfeinert

werden. Jedoch kann oy;¢s eine sehr hohe Messunsicherheit aufweisen, da die Differenz Lysc — Lp

105

fiir gewohnlich klein im Verhéltnis zu Ly, ist. Nach den Regeln der Fehlerfortpflanzung'°> ergibt

sich fiir die Unsicherheit u,,, _:
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2

00Riss 2 00Riss 2 00Riss 2 00Riss
= + + + (4.68)
uURlSS \/(GLHAC uLHAC) ( aLF uLF) ( aWk uwk) ( aac uaC)

mit
doR; 1
Riss — (4.69)
OLpac  2m- (wrac — ac?)
00p; -1
Riss _ (4.70)
OLp 2 - (wpae —ag?)
J0Riss (Luac — L) 2ac — wy) @.71)
da 2ral (a; — wy)? '
00Riss __ (Lyac — LF) @.72)
owy, 2na, - (Wi —ag)?

Mit den in Anhang A-11 angegebenen Einzelunsicherheiten der Eingangsgrol3en ergeben sich ab-
solute Messunsicherheiten u,,, von etwa 2 MPa bis 12 MPa. Die relativen Messunsicherheiten
betragen beispielsweise fiir Kraft-Zeit-Verldufe des Probentyps B-W1-12.9 bis zu 62 %. Somit ist
der Erwartungswert og;ss gemald GL. (4.67) nur ein Richtwert und muss weiterhin als Anpassungs-
parameter gefiithrt werden. Innerhalb der Grenzen 0 < t < tr muss die kritische Rissldnge a, dem

Integral von vp;s, liber die Zeit entsprechen:
tF tF tF 2n
a. = fo vRiss(t) dt = m | 2v, - (3) +(@n+2)- Vo (4.73)

Umstellen nach v, ergibt die Bedingung:

v t 2n
vy = Qe V2 | (—F) (4.74)
tF 2n+1 2

Durch Einsetzen dieser Bedingung in Gl (4.63) wird die Anpassungsfunktion um den Parameter
vq vereinfacht, weshalb nur noch die Parameter v,, v, und n als unbekannte Anpassungsparameter
gefiihrt werden miissen. Mit der kritischen Risslange a. geméal} Gl. (4.73) sowie der Bruchkraft Lg
kann die Bruchzdhigkeit K;. gemal} Gl (4.48) berechnet werden. Im Allgemeinen kann mithilfe
des bestimmten Integrals der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit iiber die Zeit die mo-

mentane Rissldnge a(t) angegeben werden:

t
a(t) = f VRiss(t) dt (4.75)
0

Weiterhin kann mithilfe von a(t) die momentane Spannungsintensitit K;(t) bestimmt werden:
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4L
Kt) = 7{715’;()2 “fent - Jma(t) (4.76)

Fiir das in Abbildung 4.11 gewahlte Beispiel der Probe B-W1-12.9 wurden L(t)-Kurven nach Was-

serstoffbeladungsdauern von 20 min, 30 min, 40 min, 60 min und 120 min generiert und nach der
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Abbildung 4.12: Momentane Spannungsintensitdt K; als Funktion der Verspannzeit fir die Probe B-W1-12.9. a) Unter-
teilung einer einzelnen K;(t)-Kurve in die Bereiche der Rissinitiierung und des diffusionskontrollierten Risswachstums in
radiale Richtung, am Beispiel der Wasserstoffbeladungsdauer t; = 20 min. b) Gegeniberstellung der nach unterschied-
lichen Wasserstoffbeladungsdauern t erhaltenen K,(t)-Kurven. Die Rissinitilerung erfolgt bei der Schwellenwertspan-
nungsintensitat K,y 4, die unabhingig von ty ist und fir den hier untersuchten Werkstoff mit dem Mittelwert K; .- =
((23,0 -09+ 1,4) MPa+/m angegeben wird. An der Spitze des initiierten umlaufenden Risses liegt die anfiangliche
Spannungsintensitat K, vor, die von der Ladnge des initiierten Risses abhangt und daher mit steigender Beladungsdauer
ebenfalls ansteigt. Der Bruchauslauf ist durch das Uberschreiten der Bruchzihigkeit K;. gekennzeichnet und ist unab-
hangig von der Beladungsdauer, mit K;, = (84.0 + 4.3) MPa+y/m. Die gezeigten K,(t)-Kurven wurden aus der Anpassung
der Modellgleichung (4.65) an die gemessenen L(t)-Kurven und die anschlieBende Umrechnung der Anpassungsfunk-
tion entsprechend GI. (4.76) erhalten. Die weiteren Berechnungen wurden mit folgenden Gleichungen durchgefihrt:

Ko = Gl. (4.50), K;yac —(4.53) und K. — (4.48).
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hier vorgestellten Vorgehensweise ausgewertet. Die Anpassungsfunktion der L(t)-Kurve fiir ty =

20 min zeigt Abbildung 4.11. Die Anpassungen fiir alle weiteren Beladungsdauern sind in den Ab-
bildungen A-16 bis A-20 des Anhangs A-8 gezeigt. Abbildung 4.12 b) zeigt die nach Gl (4.76)

berechneten K;(t)-Kurven fiir alle Beladungsdauern. Zusétzlich wurde am Beispiel der Beladungs-

dauer ty = 20 min eine schematische Unterteilung in die Bereiche der Rissinitiierung und des dif-

fusionskontrollierten Risswachstums in radiale Richtung vorgenommen (Abbildung 4.12 a). Die

Rissinitiilerung erfolgt, wenn der mit Wasserstoff beladene Randbereich in Kombination mit der

aufgebrachten Vorspannkraft die energetischen Bedingungen an K;y,c gemalfs den Gleichungen

(4.23) und (4.26) erfiillt. Dabei ist K;y 4 unabhingig von der Wasserstoffbeladungsdauer und der

Wasserstoffeindringtiefe und betrigt im Mittel K;y4c = (23,0 — 0,9) + 1,4 MPaym. Der initiierte

Riss bildet sich innerhalb der Rissinitilerungsdauer t; umlaufend aus, woraufhin an der Spitze des
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Abbildung 4.13: Momentane Risswachstumsgeschwindigkeit vy; als Funktion von a) der Verspannzeit t sowie b) der

momentanen Spannungsintensitdt K, jeweils fir verschiedene Wasserstoffbeladungsdauern ty. Die gezeigten Kurven

wurden aus der Anpassung der Modellgleichung (4.65) an die gemessenen L(t)-Kurven erhalten.
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umlaufenden Risses die Spannungsintensitit K;, vorliegt. Der Punkt P (t;|K;o) wird gemafs der
hier entwickelten Modellvorstellung als Startpunkt des diffusionskontrollierten Risswachstums in
radiale Richtung definiert. Kj, steigt mit steigender Beladungsdauer, da die Léange des initiierten,
umlaufenden Risses mit steigender Beladungsdauer zunimmt. Weiterhin nimmt mit steigender
Wasserstoffbeladungsdauer auch die mittlere Risswachstumsgeschwindigkeit zu, was sich in der

ebenfalls zunehmenden Steigung der K;(t)-Kurven dufdert.

Die aus der Anpassungsfunktion berechneten momentanen Risswachstumsgeschwindigkeiten vg;gs
sind in Abbildung 4.13 als Funktion von der Verspannzeit t sowie als Funktion von der momen-
tanen Spannungsintensitédt K; dargestellt. Mit steigender Verspannzeit sowie mit steigender Span-
nungsintensitit K; nimmt vg;s zunachst ab, durchlauft ein Minimum und steigt anschliel3end wie-
der an. Mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer ty verschieben sich die vg;ss(t)-Kurven zu ho-
heren Risswachstumsgeschwindigkeiten. Fiir jedes ty liegt die maximal erreichte Risswachstums-
geschwindigkeit beim Ubergang zum Restgewaltbruch, d.h. beim Erreichen der Bruchzihigkeit K.
vor. Ein besseres Verstdndnis fiir den Einfluss der Wasserstoffbeladungsdauer bzw. der Wasser-
stoffeindringtiefe auf die bestimmten vg;¢(t)-Kurven wird durch die Auswertung der einzelnen
Anpassungsparameter vy, v; und v, erhalten. Diese sind jeweils als Funktion des Verhéltnisses
xy/wy in den Teilbildern a), b) bzw. ¢) der Abbildung 4. 14 fiir alle in dieser Arbeit untersuchten
Proben dargestellt. Die zugehorigen Anpassungen der L(t)-Kurven enthilt Anhang A-8. Die Para-
meter vy, v, und v, steigen jeweils exponentiell mit steigendem x/wy. Dabei ist die Proportiona-
litdtskonstante im Exponenten fiir alle untersuchten Proben in etwa gleich, sodass auch hier Mit-
telwerte und Standardabweichungen fiir alle Proben angegeben werden konnen. Die Abhédngigkeit
der Risswachstumsgeschwindigkeit von xy/w; kann so ndherungsweise mit folgenden Exponenti-

algleichungen beschrieben werden:

X
Vo = Qg * exp ((16,8 +2,2) —H) (4.77)
Wi
X
V1 = @1 exp ((43,8 +6,1) —H) (4.78)
Wi
X
Uy = @y c exp ((104,1 +16,2) - W—H) (4.79)
k

Somit sind ¢q, ¢; und ¢, die probenspezifischen Risswachstumsparameter, wiahrend die Expo-
nentialfunktion die Entwicklung der Risswachstumsgeschwindigkeit in Abhdngigkeit von der Was-
serstoffeindringtiefe beschreibt. Der Parameter ¢, steigt linear mit steigendem Wasserstoffdiffusi-

onskoeffizienten, wie es in Abbildung 4.15 gezeigt ist.
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Abbildung 4.14: Anpassungsparameter der Modellgleichung (4.65) fir alle in dieser Arbeit untersuchten Proben. Die
Parameter v, v; und v, sind jeweils in Abhangigkeit vom Verhéltnis aus der Wasserstoffeindringtiefe x, und dem Kerb-

durchmesser w;, dargestellt. Alle Parameter steigen exponentiell mit steigendem x,/w;.

Der Anpassungsparameter og;ss iSt in Abbildung 4.16 in Abhéngigkeit von dem nach Gl (4.67)
berechneten Erwartungswert fiir op;ss; dargestellt. Fiir die Berechnung wurden die experimentell
bestimmten Werte fiir Ly4¢, Lr und a. verwendet. Im Idealfall miisste der Anpassungsparameter
dem berechneten Erwartungswert entsprechen, sodass eine Geradengleichung der Form y = x als
Ausgleichsgerade angewendet werden konnte. Wie oben diskutiert, kann der nach GL (4.67) be-

rechnete Erwartungswert eine hohe relative Messunsicherheit u,,,  aufweisen. In Abbildung 4.16

Theorie der HAC in Abhdngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe 82



6.0E-08

i
4.5E-08 + ~282.D
- J '—ﬁr—' Po H
£ 30608 } ”

et 305089 . @ AW1-14.9
s ] Qe O A-W2-12.9
156-08 1 ® B-W1-12.9

A B-w3-12.9

A o B-W4-12.9
0.0E+00 +————t—r————t—————b i

0.0E+00  7.0E-11  14E-10  21E-10  2.8E-10
Dy (m?/s)

Abbildung 4.15: Risswachstumsgeschwindigkeit ¢, in Abhdngigkeit vom Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy fir alle

untersuchten Proben. ¢, steigt linear mit steigendem Dy,. Die Proportionalitdtskonstante betrégt etwa 282 m™1.

sind die berechneten Messunsicherheiten als Fehlerbalken angegeben. Unter Beriicksichtigung der
Fehlerbalken gilt fiir alle in Anhang A-8 gezeigten Anpassungen gg;ss B€echMUng) = ..  (Anpassung)
Dies bestitigt die eingangs in Gl (4.61) getétigte Annahme, dass der Kraftabfall proportional zur
Rissflache Ag;ss ist, wobei der Proportionalititsfaktor og;ss liber die gesamte Verspanndauer als
konstant angenommen werden kann.

Bei den in Anhang A-8 gezeigten Anpassungen wurde die Anpassungsgiite mit dem relativen Stan-

dardfehler der Regression RMSD (engl.: root-mean-square deviation) angegeben:'%

~ 2
1 n (L.—L:
RMSD = |~- Z <7‘ l) (4.80)
n i=1 Li
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Abbildung 4.16: Anpassungsparameter op;.; in Abhdngigkeit vom berechneten Erwartungswert. Die Fehlerbalken zei-
gen die nach GI. (4.68) berechnete Messunsicherheit u,,,_, wobei die Unsicherheiten der EingangsgréBen in Anhang A-
77 enthalten sind. Unter Berlicksichtigung von u,  _ entsprechen die Anpassungsparameter den berechneten Erwar-

tungswerten.
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Fiir die meisten Anpassungen wurde RMSD < 1 % erreicht. Nur bei wenigen Anpassungen fiir L(t)-
Kurven infolge verhaltnisméaRig langer Wasserstoffbeladungsdauern liegen groRere Standardfeh-
ler vor. Der hochste Standardfehler von RMSD = 2,66 % liegt fiir die Anpassung zu Probe A-W1-
14.9 und einer Wasserstoffbeladungsdauer von ty = 75 min vor (Abbildung A-8).
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5 Diskussion

Mit dem Vorspannkraft-Verlust-Test (VVT) wurde in dieser Arbeit eine einfache Methode entwi-
ckelt, mit der die Bewertung umlaufend gekerbter Rundstdbe aus hochfestem Stahl hinsichtlich
der Anfilligkeit gegeniiber einer wasserstoffassistierten Rissbildung (HAC) vorgenommen werden
kann. Im Gegensatz zu etablierten und teilweise auch standardisierten Priifverfahren fiir vergleich-
bare Proben, bietet die Methode zahlreiche Vorteile, die insbesondere auf die dem VVT zugrunde-
liegende Theorie der HAC in Abhéngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe zuriickzufiihren sind.
Mithilfe der erarbeiteten Theorie konnten Zusammenhédnge zwischen den experimentellen Para-
metern (Wasserstoffbeladungsdauer ty und minimale Vorspannkraft zum Versagen Lp,c) und
dem makroskopischen Schiadigungshergang der HAC erarbeitet werden, die eine experimentelle
Bestimmung des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy, der Schwellenwertspannungsintensitat
Kigac und der Bruchzihigkeit K;. ermoglichen. Durch das Aufzeigen der Abhédngigkeit der HAC
von der Wasserstoffeindringtiefe ist es erstmals moglich, ohne die vorherige Generierung eines
Ermiidungsanrisses, die Spannungsintensititen K;y,c und K;. an umlaufend gekerbten CNT-Pro-
ben zu bestimmen. Die Vorteile und das Verbesserungspotential des VVT und der ihm zugrunde-
liegenden Theorie der HAC in Abhéngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe werden im Folgenden
kategorisch diskutiert. Zur besseren Differenzierung der unterschiedlichen methodischen Ansétze
werden bei der Diskussion folgende Bezeichnungen verwendet:

Ansatz I Kinetischer Ansatz: Auswertung der Zeit zum Versagen tr sowie der kritischen Riss-
lange a. hinsichtlich des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy gemél} der in Kapi-
tel 4.2 vorgestellten Vorgehensweise > Auswertung mithilfe einer linearen Regres-
sion der Auftragung +/tr iiber 1/t; und der Anwendung von GL. (4.6).

Ansatz II Energetischer Ansatz: Auswertung der fiir verschiedene Wasserstoffbeladungsdau-
ern ty bestimmten minimalen Vorspannkréfte Ly, hinsichtlich Dy und Kjyac ge-
mal der in Kapitel 4.3 vorgestellten Vorgehensweise - Aus dem Energiegleichge-
wicht der Rissinitiierung wurden Modellgleichungen abgeleitet, die auf die Daten
Lyac(ty) angewendet wurden.

Ansatz III Kombination aus kinetischem und energetischem Ansatz: Auswertung einzelner
Kraft-Zeit-Verlaufe hinsichtlich Dy, K;yac, Kj. und der momentanen Risswachs-
tumsgeschwindigkeit vg;ss, gemafd der in Kapitel D) vorgestellten Vorgehensweise.
-> Der Diffusionskoeffizient Dy wird durch die Auswertung der Zeit zum Versagen
tr und der Wasserstoffbeladungsdauer t; geméaR Gl (4.14) bestimmt (kinetischer
Ansatz). Mithilfe von Dy wird Ly,c(ty) gemald der in Kapitel 4.3 hergeleiteten Mo-

dellgleichungen berechnet (energetischer Ansatz).
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5.1 Experimentelle Vorgehensweise

Bei der in Kapitel 2 vorgestellten experimentellen Vorgehensweise handelt es sich um eines der
einfachsten und gleichzeitig effektivsten Verfahren, zur Bewertung der Anfilligkeit von CNT-Pro-
ben gegeniiber einer Wasserstoffversprodung. Aber auch fiir die Priifung anderer Bauteilgeomet-
rien ist keine einfachere Priiftechnik bekannt als die in dieser Arbeit verwendete Verspannstation
in Kombination mit der Vorab-Wasserstoffbeladung im Reagenzglas. Fiir CNT-Proben verwendet

die Arbeitsgruppe der Monash-University*®-

6,104 eine Priifvorrichtung, welche zunichst die Initiie-
rung eines Ermiidungsanrisses im Kerbgrund der CNT-Probe und anschlief3end eine mechanische
Priifung der Probe hinsichtlich der Bruchzédhigkeit K;. oder hinsichtlich des Schwellenwertspan-
nungsintensitatsfaktors K;z4. ermoglicht, wobei die Priifung hinsichtlich K;z,¢ in einem korrosiven
Medium durchgefiihrt wird.*6-°61%4 Fiir die Initiilerung eines Ermiidungsanrisses muss die Priifvor-
richtung bereits eine umlaufende Biegewechselbeanspruchung applizieren konnen. Die Priifung
innerhalb eines korrosiven Mediums erfordert eine spezielle Korrosionszelle, die innerhalb der
Zugpriifmaschine installiert wird. Damit das Korrosionsmedium nicht aus der Korrosionszelle aus-
lauft und in Kontakt mit dem Probenaufnehmer der Zugpriifmaschine tritt, miissen zahlreiche

Dichtungen appliziert und kontrolliert werden.*-5%1% Insgesamt ist daher jede einzelne Priifung

innerhalb der Priifvorrichtung sehr aufwendig.

Um mit Hilfe des VVT auch Proben mit einem sehr geringen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten,
d.h. Dy < 10712 m? /s, untersuchen zu kénnen, kénnen die hier verwendeten Verspannstationen
ebenfalls um eine Korrosionszelle erweitert werden. Der zeitliche und technische Aufwand des
Abdichtens wiirde bei dieser Art der Priifung hinzukommen, jedoch bliebe die vorteilhafte Erspar-
nis, auf eine Zugpriifmaschine verzichten zu kénnen und keinen Ermiidungsanriss initiieren zu
miissen. Aufgrund der einfachen Kraftaufnahme mithilfe eines Dehnmessstreifens und der einfa-
chen Geometrie der Verspannstationen, konnen in einem Priiflabor mehrere Verspannstationen

gleichzeitig betrieben werden.

Neben dem Vorteil der einfachen Priiftechnik zur Durchfithrung des VVT besteht beim VVT der
weitere Vorteil der kurzen Wasserstoffbeladungsdauern und des bekannten Einflusses der Wasser-
stoffbeladungsdauer auf die Wasserstoffeindringtiefe sowie auf die Rissinitiilerung und auf das un-
terkritische Risswachstum. Dadurch konnen sehr lange Wasserstoffbeladungsdauern vermieden
werden, wenn sie fiir den zu untersuchenden Werkstoff und seinen Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zienten nicht erforderlich sind. Aufgrund der in Kapitel 4.4 gezeigten Ergebnisse sind bei vergiite-
ten ferritischen Stihlen, deren Wasserstoffdiffusionskoeffizient in der Regel > 10712 m? /s be-
tragt, keine Wasserstoffbeladungsdauern von bis zu 48 h und Homogenisierungsdauern von wei-
teren 24 h erforderlich, wie sie z.B. in der ISO 6573-1:2020 empfohlen werden.!'° Es besteht au-

Rerdem nicht die Notwendigkeit zur Isolierung der Oberflache mit einer Cadmium-Schutzschicht,
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Abbildung 5.1: Mit Hilfe des VW7 im Kopf-Schaft-Ubergang (links) und im Gewinde (rechts) einer Schraube generierte
Bruchflachen als Beispiel eines Vorteils des VVT gegeniiber etablierten bruchmechanischen Methoden zur Bewertung
der Anfélligkeit hochfester Stahle gegentiber einer Wasserstoffversprodung: Der VT kann sowohl an gekerbten als auch
an ungekerbten Bereichen realer Bauteile durchgefiihrt werden. Entscheidend ist eine partielle Wasserstoffbeladung.

welche den Wasserstoffaustritt wihrend der Verspannpriifung verhindern soll.?%!1312 Stattdessen
kann beim VVT nach nur wenigen Vorversuchen eine Wasserstoffbeladungsdauer definiert werden,
die innerhalb des in Abbildung 4.10 illustrierten Anwendungsbereichs des VVT liegt und fiir ferri-
tische Stahle iiblicherweise kleiner gewahlt werden kann als 60 min. Weiterhin kann durch die
Beachtung des in Abbildung 4.10 definierten Anwendungsbereichs des VVT auch die Probengeo-
metrie, d.h. der Kerbdurchmesser und die Kerbgeometrie, an die Eigenschaften des zu priifenden

Werkstoffs angepasst werden.

Ein weiterer Vorteil des VVT gegeniiber etablierten Methoden ist seine Anwendbarkeit auf geomet-
riebedingte Kerben realer Bauteile, wie sie am Beispiel einer Schraube in Abbildung 5.1 illustriert
ist. Das Verbindungselement Schraube weist geometriebedingte Kerben im Kopf-Schaft-Ubergang,
im Gewinde sowie an moglichen Verjiingungen des gewindefreien Schafts auf.!'® Bei einer rein
mechanischen Beanspruchung erfolgen die Briiche in der Regel nur in den Bereichen hochster
kerbbedingter Spannungsiiberh6hungen, ergo im Gewinde. Aufgrund der Lastverteilung iiber

mehrere Gewindegénge ist der Bruchort fiir gewohnlich der erste tragende Gewindegang.''314
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Somit ist eine gezielte Rissinitilerung in einem anderen gekerbten Bereich, wie z.B. dem Kopf-
Schaft-Ubergang, mit einer rein mechanischen Vorgehensweise nur schwer realisierbar. Beim be-
triebsbedingten Versagen der Schrauben durch eine umweltbedingte Rissbildung treten die Briiche
auch im Kopf-Schaft-Ubergang auf, weshalb es relevant ist auch diesen gezielt hinsichtlich der
Sprodbruchanfilligkeit bewerten zu kénnen.**1* Da beim VVT keine Ermiidungsrissbildung erfor-
derlich ist, konnen Risse in allen gekerbten und auch in allen nicht gekerbten Bereichen realisiert
werden. Hierfiir miissen die Proben nur partiell in den zu untersuchenden Bereichen mit Wasser-
stoff beladen werden. Weiterhin muss fiir jeden untersuchten Bereich eine eigene minimale Vor-

spannkraft Ly,c bestimmt werden.

In Kombination mit einer nachgeschalteten Temperaturbehandlung!*>!¢ ( Effusionsglithen® bei
200 °C bis 250 °C) kann der VVT weiterhin dazu genutzt werden, um allgemeine bruchmechani-
sche Untersuchungen an rissbehafteten Bauteilen durchzufiihren, ohne den Einfluss der wasser-
stoffassistierten Rissbildung beriicksichtigen zu miissen. So kann eine bei Ly, verspannte Probe
bereits nach einem Bruchteil der bekannten Zeit zum Versagen wieder entlastet und anschlieend
einer Temperaturbehandlung zur Freisetzung des absorbierten Wasserstoffs unterzogen werden.
Innerhalb dieses Bruchteils der Zeit zum Versagen erreicht der Riss eine unkritische Lange. Durch
die anschliel3ende Temperaturbehandlung wird der in der Probe vorhandene Wasserstoff zur Ef-
fusion angeregt, wodurch die darauffolgenden bruchmechanischen Untersuchungen, wie z.B. die
Bestimmung der Bruchzihigkeit K;., unbeeinflusst vom zuvor in der Probe vorhandenen Wasser-

stoff blieben.

5.2 Schwellenwertspannungsintensitat K;p .

In der Literatur wurde die Schwellenwertspannungsintensitit K;y ¢ bisher stets als ein Grenzwert
definiert und auch als solcher experimentell bestimmt. So wird die Schwellenwertspannungsinten-
sitdt von der Arbeitsgruppe der Monash-Universitit als derjenige Grenzwert betrachtet, bei dem
die Zeit zum Versagen gegen unendlich tendiert.°’>° Die Bestimmung des Schwellenwertes aus
der anfanglichen Spannungsintensitit K;q erfolgt dabei geméaR Gl. (1.61). Nach DIN EN ISO 7539-
6:2018-12 ist der Schwellenwert K;scc ebenfalls als diejenige Spannungsintensitédt definiert, bei
der die Zeit zum Versagen gegen unendlich, bzw. gegen einen willkiirlich festgelegten Wert ten-
diert.®® Eine daraus abgeleitete Priifstrategie ist das Rissstoppverfahren, bei dem das Risswachstum
durch das kontinuierliche Abfallen der Spannungsintensitdt zum Stoppen gebracht und aus der
Risslange die Schwellenwertspannungsintensitit bestimmt wird.?® Die aus Lehrbiichern wohl be-

kannteste Grenzwertbetrachtung der Schwellenwertspannungsintensitit der umweltbedingten
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Rissbildung ist der Grenzwert innerhalb des da/dt — K; — Schaubildes, bei dem die Schwellen-
wertspannungsintensitét als derjenige Grenzwert betrachtet wird, bei dem die Risswachstumsge-

schwindigkeit da/dt gegen Null tendiert, der Riss also immobil wird.!”

Zur Bestimmung der Schwellenwertspannungsintensitét K;; 4. mithilfe des VVT muss keine Grenz-
wertbetrachtung tr — o oder da/dt — 0 vorgenommen werden. Statt dieses kinetischen Ansatzes
zur Bestimmung von K;y 4 wurde beim VVT ein energetischer Ansatz gewéhlt, indem die Schwel-
lenwertspannungsintensitat mit der spezifischen Energie yyac, die zur wasserstoffassistierten Ini-
tiierung eines Risses aufgebracht werden muss, in Verbindung gebracht wurde (Ansatz II). Bei der
Herleitung der Theorie zur HAC in Abhéngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe wurde davon
ausgegangen, dass im Kerbgrund der CNT-Probe zunéchst kein Riss vorliegt. Der gewéhlte Ansatz
beschiftigt sich daher zunéchst einmal nicht mit einem Risswachstumsproblem, wie es iiblicher-
weise bei der Untersuchung umweltbedingter Rissbildungen betrachtet wird, sondern mit der
Problematik der Initiierung eines Risses mit definierter Rissldnge und Rissgeometrie. Aufgrund
dieser energetischen Betrachtung ist die minimale Vorspannkraft Ly, die eigentliche Bestim-
mungsgrofRe, mit der — durch die Anwendung der hergeleiteten Theorie — auf Ky, zuriickge-
schlossen wird. Hierin liegt der wesentliche Unterschied des VVT gegeniiber den standardisierten
und etablierten Priifverfahren, bei denen die Risswachstumskinetik dariiber bestimmt, ob eine
Spannungsintensitit als Schwellenwertspannungsintensitit bezeichnet wird. Da die Risswachs-
tumskinetik von zahlreichen Faktoren abhéngt, die sich innerhalb der Priifdauer zeitlich verdndern
konnen ist die aus dem Energiegleichgewicht bestimmte Schwellenwertspannungsintensitit K;y ¢

unabhéangiger von sich zeitlich verdndernden Einfliissen und somit zuverléssiger.

5.3 Kerbbedingte Spannungsiiberh6hungen

Aufgrund der energetischen Betrachtung bei der Definition und der Bestimmung der Schwellen-
wertspannungsintensitit K;y,c, konnte auch ein Weg gefunden werden, um die kerbbedingten
Spannungsiiberh6hungen bei der wasserstoffassistierten Rissinitiierung zu beriicksichtigen und ih-
ren Einfluss zu quantifizieren. Bei einer rein kinetischen Bestimmung von K;ysc wiirde das
Rissspitzenspannungsfeld stets gegeniiber dem Spannungsfeld an der urspriinglichen Kerbe domi-
nieren, wodurch der Einfluss der Kerbgeometrie auf die Bauteilanfilligkeit gegeniiber einer HAC
nicht bestimmt werden kénnte. Da beim VVT vordergriindig die Rissinitilerung betrachtet wird
und somit zu Beginn der Verspannung kein Rissspitzenspannungsfeld besteht, kann der Einfluss
des kerbbedingten Spannungsfeldes auf die wasserstoffassistierte Rissinitiierung ebenfalls abge-
schitzt und quantifiziert werden. So héngt die anfangliche Spannungsintensitit K;q gemal$ GL.

(4.33) sowohl von der Schwellenwertspannungsintensitit K;yc als auch von der Kerbformzahl
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ay, dem Kerbradius p, und dem Durchmesser im Kerbgrund wy, ab. Die kerbbedingten Spannungs-
iberh6hungen o), bewirken eine gegeniiber der Schwellenwertspannungsintensitit Ky, erhohte
Spannungsintensitit an der Spitze des initiierten Risses, mit K;o > Kjyac. Interessant ist der in GL
(4.35) gezeigte Grenzwert Kppax = Qi " Kigac fiir xy = 0, d.h. fiir einen infinitesimalen Riss im
Kerbgrund. Dabei ist Kj,q, sowohl von Kjy,c als auch von der Kerbformzahl «; abhédngig. Das
physikalische Maximum, das Kj,4y nicht tiberschreiten kann, ist die Bruchzahigkeit K;. des Werk-

stoffs. Daraus ergibt sich fiir infinitesimale Risse die Forderung:

ch
Kinac = — (5.1)
A
Im rein theoretischen Falle der Initiilerung eines infinitesimalen Risses mit K;. = Kjyac * a wiirde
unmittelbar nach der Rissinitiierung das instabile Risswachstum einsetzen. Hingegen weist ein Riss

mit einer Lange

< Wk
i — 5.2
a4 =y (5.2)
eine im Vergleich zu K;y 4. erhohte anfangliche Spannungsintensitit K, im Bereich

1 < Kio/Kinac < a (53)

auf. Dabei fallt K;q mit steigender Linge des initiierten Risses kontinuierlich ab und erreicht bei
einer Linge von xy ~ wy /12 ein Minimum (vgl. mit Abbildung 4.6 bis Abbildung 4.9). Genauso
wie bei der Polstelle bei xy = wy /6 haben die hohen anfianglichen Spannungsintensitdten im Be-
reich 0 < xy < wy /24 zur Folge, dass der initiierte Riss schnell auf die kritische Risslange a. her-
anwachst und in den Restgewaltbruch {ibergeht. Aufgrund der schnellen radialen Risswachstums-
geschwindigkeit kann sich der Riss nicht vollstdndig umlaufend ausbilden, wodurch bei kurzen
Beladungsdauern und geringen Wasserstoffeindringtiefen sichelférmige Risse entstehen, wie sie,
in Abbildung 3.5 gezeigt, fiir ty = 5min und Lr = 40 kN am Beispiel der Probe A-W1-14.9 beo-
bachtet wurden. Hierin ist die in Abbildung 4.10 gezeigte Untergrenze der Anwendbarkeit des VVT
begriindet, die in Kapitel 4.4 aufgrund der experimentellen Beobachtungen mit xy > wy /24 ange-

geben wurde.

Die beiden in dieser Arbeit untersuchten Probengeometrien decken zwei Kerbformzahlen ab, ndm-
lich a) = 4,33 fiir die Geometrie (A) sowie a; = 2,82 fiir die Geometrie (B). Die in Abbildung 4.7
und Abbildung 4.8 gezeigten Ergebnisse fiir die beiden Proben der Geometrie (A) zeigen in beiden
Féllen den Zusammenhang K;. = Kjpqy. Andererseits wurde bei den in Abbildung 4.9 gezeigten
Ergebnissen fiir Proben der Geometrie (B) stets der Zusammenhang K;. > Kjmnq, erhalten. Somit
stimmen die bisher erzielten experimentellen Ergebnisse gut mit dem theoretisch hergeleiteten

Zusammenhang {iberein. Fiir eine statistische Bekréftigung dieser Annahme sind weitere Proben
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mit unterschiedlichen Kerbformzahlen erforderlich, die im Rahmen der durchgefiihrten Arbeiten
nicht zur Verfliigung standen. Eine Zusammenfassung aller bestimmten Schwellenwertspannungs-
intensitatsfaktoren K;ysc sowie Bruchzdhigkeiten K;. und maximalen Spannungsintensititen

Kimax enthilt Tabelle 5. 1.

Tabelle 5.1: Aus dem Energiegleichgewicht der Rissinitilerung (Ansatz Il) bestimmte Spannungsintensitaten K;,,,, und

K1 ac Sowie mittels Ansatz Ill bestimmte Bruchzahigkeiten K/, fiir verschiedene Proben und Kerbformzahlen «;,.

Parameter
Probe K. (MPavm) Kimax (MPaym) Kinac (MPaym) a Kic /Kinac
| A-W1-14.9 96,6 + 6,4 98,5 + 8,0 228+18 4,33 4,24
Il A-W2-12.9 106,5 £ 8,0 108,7+ 7,0 251+1,6 4,33 4,24
- B-W1-12.9 84,0 £ 4,3 62,9 + 3,7 223+1,3 2,82 3,77
v B-W3-12.9 858+59 52,5+44 185+ 1,6 2,82 4,64
\") B-W4-12.9 81,5+71 36,7+ 49 13,0+ 1,7 2,82 6,27

5.4 Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy

Der Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy wurde in dieser Arbeit mit allen drei Ansitzen abge-
schéatzt, wobei die Ergebnisse aller durchgefiihrten Vorgehensweisen in Tabelle 5.2 einander ge-
geniibergestellt sind. Bei der ersten Vorgehensweise wurde die Risswachstumskinetik ausgewertet,
indem /tr als Funktion von 4/t aufgetragen wurde (Ansatz I). Das Ergebnis dieser Auftragung
wurde fiir jede untersuchte Probe mit einer linearen Regression gemald Gl (4.6) ausgewertet,
wodurch der Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy sowie ein Risswachstumskoeffizient D; erhalten
wurden. Bei dieser Art der Auswertung flieBen die Zeit zum Versagen tr sowie die vermessene
kritische Rissldnge a. in die Auswertung mit ein. Die angegebenen Messunsicherheiten bertiick-
sichtigen die Messunisicherheiten der Geradensteigung und des Ordinatenachsenabschnitts sowie
die Messunsicherheiten der kritischen Rissldnge a., der Zeit zum Versagen tr und die Messabwei-

chung der Wasserstoffbeladungsdauer ty von u;, = +90 s.

Bei der zweiten Vorgehensweise wurde das Energiegleichgewicht der Rissinitilerung ausgewertet,
wobei der Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy neben dem Schwellenwert K; 4 als Anpassungspa-
rameter behandelt wurde (Ansatz II). Dabei wurde Dy so angepasst, dass die mittels Dy berech-
neten Wasserstoffeindringtiefen innerhalb des Intervalls 0 < xy < wy /6 liegen und gut mit der
hergeleiteten Modellgleichung iibereinstimmen. Bei dieser Art der Auswertung wird Dy ohne die

Berticksichtigung der kritischen Rissldnge a. sowie der Zeit zum Versagen tr bestimmt.
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Tabelle 5.2: Bestimmung des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy durch Auswertung der Risswachstumskinetik (An-

satz | und Ansatz Ill) sowie durch die Auswertung des Energiegleichgewichts der Rissinitilerung (Ansatz Il).

Ansatz | Ansatz i Ansatz lll
Methode
(Gl. 4.6) (Gl. 4.34) (Gl. 4.14)
Dy Dy Dy
Probe (m?/s) - 1011 (m?/s) - 1011 (m?/s) - 1011
| A-W1-14.9 45+ 1,7 3,1+0,2 3,3+09
] A-W2-12.9 6,6 +3,5 51+0,7 72+ 23
- B-W1-12.9 3,1+0,7 2,8+ 04 2,9+ 0,6
v B-W3-12.9 12,4 + 2,5 13,3+ 3,3
\') B-W4-12.9 25,7+ 10,9 129+ 2,0 20,2+5,3

Die angegebenen Unsicherheiten beriicksichtigen die Abweichung der Datenpunkte Lyac(ty) von
der Modellgleichung, unter Beriicksichtigung der Messabweichung der Wasserstoffbeladungs-

dauer von u;, = £90 s sowie der unteren Fehlergrenze ALy,¢ der minimalen Vorspannkraft.

Bei Ansatz III handelt es sich ebenfalls um einen kinetischen Ansatz, wobei im Gegensatz zu An-
satz I der Risswachstumskoeffizient D als Funktion von der Bruchspannung oy dargestellt werden
konnte, wodurch die Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe hinsichtlich Dy ermdéglicht wurde.
Bei den mittels Ansatz III gezeigten Ergebnissen handelt es sich um Mittelwerte und mittlere Un-
sicherheiten aus bei verschiedenen Beladungsdauern ty bestimmten Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zienten. Die angegebenen mittleren Messunsicherheiten beriicksichtigen die Einzelunsicherheiten
der kritischen Risslange a., der Zeit zum Versagen tr, der Bruchspannung oz sowie die Messab-

weichung der Wasserstoffbeladungsdauer ty.

Die in Tabelle 5.2 gezeigten Ergebnisse verdeutlichen, dass mit allen drei Herangehensweisen dhn-
liche Wasserstoffdiffusionskoeffizienten bestimmt wurden. Bei Ansatz I handelt es sich um die

fehlerbehaftetste Herangehensweise, da neben den Unsicherheiten der Eingangsgrofden a., tr und

ty die Messunsicherheiten der Geradensteigung \/m und des Achsenabschnitts a, /\/4_DG in
die Berechnung von Dy und D;; einflieRen. Weiterhin wurde die Spannungsabhéngigkeit der kriti-
schen Rissldange a. bei diesem Ansatz nicht beriicksichtigt, sodass mit einer mittleren, idealisierten
Risslange gerechnet wurde. Einen geringeren Fehler weisen die mittels Ansatz III bestimmten
Wasserstoffdiffusionskoeffizienten auf, da in diesem Fall die Spannungsabhingigkeit der kriti-
schen Rissldnge beriicksichtigt wurde. Deshalb, sowie aufgrund des hohen in Kapitel 4.5.4 be-

stimmten Vertrauensniveaus der Mittels Ansatz III bestimmten Diffusionskoeffizienten Dy + up,,
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wird den mittels Ansatz III bestimmten Diffusionskoeffizienten eine hohere Glaubwiirdigkeit zu-

geschrieben als den mittels Ansatz I bestimmten Diffusionskoeffizienten.

Die geringste Messunsicherheit liegt fiir die mit Ansatz II bestimmten Wasserstoffdiffusionskoef-
fizienten vor, da diese lediglich von der Messabweichung der Wasserstoffbeladungsdauer sowie
der unteren Fehlergrenze ALy, der minimalen Vorspannkraft abhédngen. Beim Vergleich der mit-
tels Ansatz II bestimmten Werte mit den geméa(} Ansatz III bestimmten Werten féllt auf, dass die
Werte bei geringen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten (z.B. A-W1-14.9 mit (3,1+0,2)-
10~ m? /s fiir Ansatz II und (3,3 +0,9) - 10~ m? /s fiir Ansatz III) nahezu i{ibereinstimmen,
wiéhrend sie sich bei hohen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten (z.B. B-W4-12.9 mit (12,9 + 2,0) -
10~ m? /s fiir Ansatz IT und (20,1 + 5,3) - 10~ m? /s fiir Ansatz III) signifikant unterscheiden.
Eine Erklarung hierfiir ist, dass der Wasserstoffdiffusionskoeffizient beim energetischen Ansatz nur
aus der Linge qa; des initiierten Risses bestimmt wird, wahrend der Anteil des diffusionskontrol-
lierten Risswachstums unberiicksichtigt bleibt. Entsprechend des in Abbildung 4.1 gezeigten Mo-
dells kann die Lange des initiierten Risses maximal der Wasserstoffeindringtiefe x, entsprechen,
sie kann jedoch auch geringer ausfallen. Werkstoffe mit einem hohen Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zienten weisen gleichzeitig eine geringere Wasserstoffloslichkeit auf, wobei die Loslichkeit sich
antiproportional zum Diffusionskoeffizienten verhilt.!'812! Aus diesem Grund liegt bei gleichen
Wasserstoffbeladungsbedingungen bei Werkstoffen mit einem hohen Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zienten eine geringere maximale Wasserstoffkonzentration im mit Wasserstoff beladenen Randbe-
reich vor als bei Werkstoffen mit einem vergleichsweise geringen Wasserstoffdiffusionskoeffizien-
ten. Weiterhin nimmt die Wasserstoffkonzentration, ausgehend vom Konzentrationsmaximum,
mit steigendem Abstand zur Oberflache weiter ab. Die Moglichkeit, dass die Lange des initiierten
Risses kleiner ausfallt als die Ldnge der Wasserstoffeindringtiefe (a; < xy) ist deshalb fiir Werk-
stoffe mit einem hohen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten wahrscheinlicher als fiir Werkstoffe mit
einem geringen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten. Fiir a; < xy wird mit dem energetischen An-
satz II stets ein zu kleiner Diffusionskoeffizient bestimmt. Hingegen kann mit dem kinetischen
Ansatz III der Fall a; < xy leichter ausgeglichen werden, da dieser Ansatz die gesamte Rissldnge,
inklusive der Lange des diffusionskontrollierten Risswachstums beriicksichtigt. Somit ist der ge-
mal Ansatz III und GL (4.14) bestimmte Wasserstoffdiffusionskoeffizient ein MaR fiir die tatsich-
liche Wasserstoffeindringtiefe, wéhrend es sich beim gemé&f} Ansatz II bestimmten Diffusionskoef-

fizienten um ein Mal} der Linge a; des initiierten Risses handelt.

Die mittels Ansatz III bestimmten Wasserstoffdiffusionskoeffizienten sind in guter Ubereinstim-
mung mit aus der Literatur bekannten sowie eigens mittels Tragergasheildgasextraktion bestimm-

ten Werten.?®!22 Eisen mit einem Reinheitsgrad von 99,99 Gew. % weist bei Raumtemperatur einen
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Wasserstoffdiffusionskoeffizienten von Dy =~ 9,4 - 107 m? /s auf.?* Die Wechselwirkung des Was-
serstoffs mit Defekten des Stahls reduziert diesen optimalen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten,
sodass ferritische Stidhle bei Raumtemperatur einen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten von bis zu
1,0 - 10712 m? /s aufweisen.® Mittels TrigergasheiRgasextraktion wurde fiir die Probe B-W1-12.9
ein Wasserstoffdiffusionskoeffizient von Dy = 2,2 - 10~'! m? /s bestimmt.'?? Eine modifizierte ex-
perimentelle Vorgehensweise ergab fiir die gleiche Probe einen Wasserstoffdiffusionskoeffizienten
von Dy = 3,810 m?/s5.28 Beide Werte sind in guter Ubereinstimmung mit den in Tabelle 5.2
gezeigten Diffusionskoeffizienten. Vergleichbare Wasserstoffdiffusionskoeffizienten fiir hochfeste
ferritische Stahle mit einer Bruchzéhigkeit von etwa 95 MPa+/m haben beispielsweise Wang et al.
bestimmt.>? Fiir einen vergleichbaren Werkstoff bestimmten Padhy et al. mittels Tragergasheil3gas-
extraktion einen Diffusionskoeffizienten von 4,18 - 10~ m? /s.122 Die aus der Literatur bekannten
Werte unterstreichen die Plausibilitit der in dieser Arbeit bestimmten Wasserstoffdiffusionskoeffi-

zienten.

5.5 Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe

Die Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe L(t) hinsichtlich der Parameter Dy, K;yac und Kj.
sowie hinsichtlich der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit vg;ss bildet die attraktivste
Moglichkeit zur Anwendung der Theorie der HAC in Abhéngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe
(Ansatz III), da theoretisch nur ein Kraft-Zeit-Verlauf bei der minimalen Vorspannkraft Ly, sowie
die zugehorige Bruchfldche erforderlich sind, um die Bewertungsparameter zu bestimmen. Bezug-
nehmend auf die in den Anhdngen A-1 bis A-12 durchgefiihrte Fehlerrechnung sowie die in Kapitel
4.5.4 berechneten Vertrauensniveaus liefert die Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verldaufe plau-
sible und vertrauenswiirdige Ergebnisse. Die bestimmten Bruchzédhigkeiten K;. sind stets unabhén-
gig von der Wasserstoffbeladungsdauer. Die fiir verschiedene Beladungsdauem bestimmten arith-
metischem Mittelwerte weisen akzeptable empirische Standardabweichungen zwischen 1 % und
10 % des Mittelwertes auf. Die nach den Regeln der Fehlerfortpflanzung ermittelten relativen
Messunsicherheiten ug, betragen zwischen 5% und 9 % des Mittelwertes, wobei das Intervall
Kjc + ug, den wahren Wert mit einer Wahrscheinlichkeit von mehr als 95 % enthilt. Aufgrund
des hinreichend hohen Vertrauensniveaus, der akzeptablen Messunsicherheiten sowie der Unab-
héngigkeit der bestimmten Werte von der Wasserstoffbeladungsdauer wird die Auswertung ein-

zelner Kraft-Zeit-Verlaufe hinsichtlich der Bruchzahigkeit K. als vertrauenswiirdig bewertet.

Anders sieht es bei der Auswertung hinsichtlich der Schwellenwertspannungsintensitit K;y,c aus.
Zwar wurden auch fiir diesen Parameter hohe Vertrauensniveaus bei akzeptabel hohen Messunsi-
cherheiten bestimmt, jedoch kann im Allgemeinen eine Abhdngigkeit der Schwellenwertspan-

nungsintensitit von der Wasserstoffbeladungsdauer nicht ausgeschlossen werden, da es sich bei
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Kjpac nicht um einen Werkstoffkennwert, sondern um einen Systemkennwert handelt, der von der
Wasserstoffkonzentration abhidngt. Die Abhdngigkeit der Schwellenwertspannungsintensitit von
der Wasserstoffkonzentration haben beispielsweise Wang und Yan et al. untersucht und folgende

Korrelation aufgezeigt:>3
KIHAC =A-B- ln(CH) (5.4)

Dabei sind A und B Parameter, die gemaR Wang und Yan et al. mit der werkstoffspezifischen Dehn-
grenze zusammenhangen, wiahrend es sich bei c; um die Wasserstoffkonzentration in Massenpro-
zent (engl.: weight parts per million, wppm) handelt. Die Anwendbarkeit von GL. (5.4) wurde von
Wang und Yan im Bereich 0,65 wppm < cy < 6,64 wppm aufgezeigt, wobei die Parameter A und
B in den GroRenordnungen 19,7 MPayvm <A < 64,1 MPayym bzw. 1,4 MPaym < B <
7,3 MPa\/m liegen.® Da das Wasserstoffabsorptionsverhalten sich im Laufe der Beladungsdauer
andern kann, kann sich auch die Hohe und der Ort des Konzentrationsmaximums in Abhéngigkeit
von der Beladungszeit dndern, was eine indirekte Abhangigkeit des Parameters K;y,c von der
Wasserstoffbeladungsdauer zur Folge hitte. Folglich sollten bei der Bestimmung von Kjy4c meh-
rere Wasserstoffbeladungsdauern appliziert werden, um eine mogliche Abhéngigkeit von der Was-
serstoffbeladungsdauer aufzeigen zu konnen. Zur Untersuchung des von Wang und Yan et al. ge-
zeigten Zusammenhangs gemal Gl. (5.4) empfiehlt sich die Variation der Beladungsbedingungen
bei gleichbleibender Beladungsdauer. So kann beispielsweise durch die Variation der Saurekon-
zentration sowie die Variation der Promotorkonzentration das Maximum des oberflaichennahen
Konzentrationsprofils verdndert werden, wihrend die Wasserstoffeindringtiefe konstant bleibt.
Dies ermoglicht die Untersuchung von K;y,c in Abhédngigkeit vom lokalen Konzentrationsmaxi-

mum.

Neben der Moglichkeit zur Bestimmung der Parameter K;y4c, K;c und Dy bietet der VVT die Mog-
lichkeit zur Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verldufe hinsichtlich der momentanen, radialen Riss-
wachstumsgeschwindigkeit vy;5(t). Hierbei wurde gezeigt, dass der Kraftabfall proportional zur
generierten Rissflache ist, wobei der Proportionalititsfaktor og;ss fiir die gesamte Verspanndauer
als konstant angenommen werden kann. Weiterhin wurde gezeigt, dass die Risswachstumsge-
schwindigkeit mit einem Polynom des Grades 2n beschrieben werden kann, wobei im Rahmen
dieser Arbeit stets n = 3 verwendet wurde. Die Anpassungsparameter v, v; und v, der polynomi-
schen Modellgleichung steigen exponentiell mit steigender Wasserstoffeindringtiefe x; und linear
mit steigendem Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy. Dass die Geschwindigkeit des diffusions-
kontrollierten Risswachstums vom Wasserstoffdiffusionskoeffizienten abhdngen muss ist trivial
und konnte mit den in Abbildung 4.15 gezeigten Ergebnissen bestétigt werden. Die in dieser Arbeit
gewonnene Erkenntnis zur exponentiellen Abhingigkeit der Risswachstumsgeschwindigkeit von

der Wasserstoffeindringtiefe wurde in der Literatur bislang nicht diskutiert, und wirft Fragen bzgl.

Diskussion 95



der Aussagekraft verschiedener Priifverfahren auf, bei denen die Wasserstoffbeladungsdauer will-
kiirlich festgelegt wird. Wenn die Risswachstumsgeschwindigkeit sich in Abhéngigkeit von der
Wasserstoffbeladungsdauer, also in Abhédngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe, exponentiell
verdndert, dann besteht stets die Gefahr, dass mit dem gewahlten Priifverfahren nur die Risswachs-
tumskinetik bewertet wird. Die energetische Komponente der Rissinitiierung konnte z.B. bei nicht
hinreichend hohen Beladungsdauern unbemerkt bleiben, da aufgrund des nur langsamen Riss-
wachstums der Restgewaltbruch ausbleiben konnte. In diesem Zusammenhang liefert der VVT in
Kombination mit der Theorie der HAC in Abhéngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe einen
wichtigen Beitrag zum Verstdndnis der wasserstoffassistierten Rissbildung im Allgemeinen sowie

zur Auslegung von Priif- und Bewertungsverfahren im Speziellen.
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6 Fazit und Ausblick

In dieser Arbeit wurde der Vorspannkraft-Verlust-Test (VVT) zur Bewertung der Anfélligkeit um-
laufend gekerbter Rundstédbe (CNT-Proben) aus hochfestem Stahl gegeniiber einer wasserstoffas-
sistierten Rissbildung (HAC) entwickelt. Beim VVT handelt es sich um eine einfach durchfiihrbare
Methode, bei der die CNT-Proben vorab mit Wasserstoff beladen und anschliefend bei einer kon-
stanten Auslenkung verspannt werden. Mit Hilfe eines iterativen Ansatzes wird zu jeder Wasser-
stoffbeladungsdauer ty eine minimale Vorspannkraft Ly 4. bestimmt, welche zum Auslésen einer
HAC iberschritten werden muss. Zu jedem bestimmten Ly, wird aufderdem eine Zeit zum Versa-
gen tr und eine charakteristische Bruchflache erhalten. Unter Einhaltung der Randbedingungen
des VVT weist die Bruchfldche einen umlaufenden Riss auf, der konzentrisch mit der Bruchfldche
ist. Die radiale kritische Rissldnge a, wurde im Rahmen dieser Arbeit mittels Rasterelektronenmik-
roskopie vermessen. Zur Auswertung der bestimmten (ty, Lyac,tr,a.)-Daten wurde eine Theorie
der HAC in Abhéngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe entwickelt. Die Theorie basiert auf dem
Griffith-Kriterium fiir Sprodbriiche und einer einfachen Abschédtzung der Diffusionslédnge. Sie er-
laubt die Auswertung der (ty, Lyac,tr,ac)-Daten hinsichtlich des Wasserstoffdiffusionskoeffizien-
ten Dy, der Schwellenwertspannungsintensitédt K;y 4 und der kritischen Spannungsintensitit Kj..
Weiterhin ist eine Auswertung hinsichtlich der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit vp;ss
und der momentanen Spannungsintensitdt K; moglich. Der VVT wurde an fiinf CNT-Probentypen
durchgefiihrt, die sich in der Geometrie, dem Werkstoff und der Festigkeitsklasse unterscheiden.
Durch die Auswertung der fiir diese Proben bestimmten (ty, Lyac,tr,a.)-Daten mithilfe der herge-
leiteten Theorie der HAC in Abhédngigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe konnten folgende Zu-

sammenhdnge aufgezeigt werden:

A)  Beim VVT werden umlaufende Risse, die konzentrisch mit der Bruchfldche sind erhalten,

wenn Dy, ty und der Durchmesser im Kerbgrund wy, folgende Bedingung erfiillen:

2
Wk

188Dy < t—s 2304 - Dy
H

AulBerhalb dieses Anwendungsbereichs des VVT werden andere Rissformen erhalten.

B)  Umlaufende Risse bilden sich aus, indem zunichst linsenférmige Anrisse nahe des umlau-
fenden Kerbgrundes initiiert werden, die in den mit Wasserstoff beladenen Randbereich
wachsen. Da der Wasserstoff bei der Vorab-Wasserstoffbeladung umlaufend eingebracht
wurde, wachst auch der Riss zunédchst umlaufend. Sobald der Riss umfanglich voll ausge-

bildet ist, weist er eine radiale Liange auf, die in etwa der Wasserstoffeindringtiefe xy =
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D)

E)

F)

G)

J4Dyty entspricht. Das weitere Risswachstum verlduft in radiale Richtung, bis die kriti-

sche radiale Rissldnge a. erreicht ist und der Bruch mit Schallgeschwindigkeit auslauft.

Der initiierte umlaufende Riss mit der radialen Rissldnge xy weist im Wesentlichen inter-
kristalline Trennungen als mikrofraktographisches Merkmal auf, die charakteristisch fiir
eine HAC sind. Im weiteren radialen Risswachstum nimmt der Anteil interkristalliner Tren-
nungen kontinuierlich ab, wahrend der Anteil transkristalliner Waben, die charakteristisch
fiir einen duktilen Gleitbruch sind, kontinuierlich zunimmt. Beim Erreichen der kritischen
Rissldange a. kommt es zum Restgewaltbruch, wobei die Gewaltbruchfliche nur noch

transkristalline Waben aufweist.

Die kritische radiale Rissldnge a. kann mit folgender Gleichung abgeschétzt werden, wo-
bei es sich bei D; um einen Risswachstumskoeffizienten handelt, der in Anlehnung an

einen Diffusionskoeffizienten die Einheit m? /s hat:

ac :XH+aG :\/4DHtH+\/4DGtF :\/4DH I:\/TH-l_ (1_RO-—F)\/FF:|
mk

Bei a; handelt es sich um die Lange des Teilrisses, der dem diffusionskontrollierten Riss-

wachstum in radiale Richtung zugeordnet wird.

Die minimale Vorspannkraft Ly, nimmt mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer zu-
néchst ab, durchliuft ein Minimum und steigt anschliel3end wieder an. Die Ursache hierfiir
liegt im Energiegleichgewicht bei der Initiierung eines umlaufenden Risses in Abhéngig-

keit von der Wasserstoffeindringtiefe.

Die Zeit zum Versagen tr nimmt mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer kontinuierlich
ab, da xy/a, mit steigender Wasserstoffbeladungsdauer zunimmt, wihrend der Anteil
ag/a. mit steigender Beladungsdauer abnimmt. Je kiirzer die Lange a; des radialen Riss-
wachstums ist, desto weniger Zeit braucht der Riss, um bis auf die kritische Rissldnge a,

anzuwachsen.

Die anfangliche Spannungsintensitit K;q, die an der Spitze des sich ausgebildeten umlau-
fenden Risses vorliegt, kann in Abhdngigkeit von der Kerbgeometrie berechnet werden.

Wenn die Kerbgeometrie die Bedingung

a Wy, — 2X
1S7k_(1+ Pk )\/ Prc (Wi H)

2xy + pr/ | Qxy + pr) (W — 6xp)

erfiillt, dann gilt fiir Kq:
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Ko = Kinac - @ (1 4 P ) pr Wy — 2xp)
1 2xp + pr/ | 2xy + pi) (W — 6xp)

Dabei ist ay die Kerbformzahl und p, der Kerbradius. Wenn die Bedingung nicht erfiillt
ist, dann gilt:
Wy — ZxH)l/ z

Ko =K . (
10 HAC "\ ™ G

H) Die Schwellenwertspannungsintensitit K;y,c ist unabhédngig von der Risswachstumsge-
schwindigkeit, der Wasserstoffbeladungsdauer sowie der Wasserstoffeindringtiefe. Die Ab-
héngigkeit von K;y4¢ von der Wasserstoffkonzentration wurde mittels geeigneter Literatur

diskutiert.

D Die Wasserstoffeindringtiefe xy infolge der Vorab-Wasserstoffbeladung iibt Einfluss auf
die anfangliche Spannungsintensitét K;, und die anfiangliche Risswachstumsgeschwindig-
keit vp;ss aus. Je hoher xj, desto hoher K;y und desto hoher vg;¢s. Die mittlere Risswachs-

tumsgeschwindigkeit Up;¢¢ steigt ebenfalls mit steigendem x.
J)  Die mittlere Risswachstumsgeschwindigkeit U;,s Steigt mit steigendem Dj.

K)  Nach der Rissinitilerung steigt die momentane Risswachstumsgeschwindigkeit vg;ss mit

steigender momentaner Spannungsintensitét K;.

In Anbetracht der Fiille an gewonnen Erkenntnissen und weiterfithrenden Untersuchungsmaoglich-
keiten ist der in dieser Arbeit entwickelte VVT in Kombination mit der Theorie der HAC in Abhéan-
gigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe eine vielversprechende Methode zur Bewertung der An-
falligkeit von CNT-Proben gegeniiber einer Wasserstoffversprodung. Mithilfe des VVT kénnen alle
Vorteile von CNT-Proben gegeniiber den standardisierten Kompaktproben genutzt werden, ohne
zunichst einen Ermiidungsanriss initiileren zu miissen. Zu diesen Vorteilen zdhlen die vergleichs-
weise geringen geometrischen Abmessungen sowie die Einfachheit der Geometrie und die damit
verbundenen Vorteile bei der Probenfertigung. Weiterhin haben CNT-Proben den Vorteil, dass sie
aus Produkten der industriellen Serienfertigung, wie z.B. Schauben, sowie aus Schadensteilen ge-
fertigt werden konnen. Die mittels VVT bestimmten Kennwerte an einem Schadensfall konnten
beispielsweise zur Bewertung der Schadensursache herangezogen werden. Andererseits kann die
Anwendung des VVT an Produkten der Serienfertigung zur Qualititsiiberpriifung und zur Quali-

tiatssicherung angewendet werden.

Die wasserstoffassistierte Initiierung des umlaufenden Risses bietet aullerdem weitere Vorteile, die
bisher mit keinem bekannten Priifverfahren zur Bewertung der wasserstoffinduzierten Sprod-

bruchanfilligkeit von Stdhlen ausgenutzt werden konnten. Diese Vorteile ergeben sich aus dem
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definierten Ausgangszustand der Rissinitiierung, d.h. aus dem mit Wasserstoff beladenen Randbe-
reich, der mittels eines Wasserstoffkonzentrationsprofils beschrieben werden kann. Durch die ge-
zielte Einstellung dieses Randbereiches durch die Variation der Wasserstoffbeladungsbedingungen
kann die wasserstoffassistierte Sprodbruchanfilligkeit in Abhéngigkeit von verschiedenen Parame-
tern untersucht und verstanden werden. Im Rahmen der durchgefiihrten Arbeiten wurde einzig
die Wasserstoffeindringtiefe durch die Variation der Wasserstoffbeladungsdauer verandert. In ei-
nem weiteren Schritt kann die maximale lokale Wasserstoffkonzentration bei einer gleichbleiben-
den Wasserstoffbeladungsdauer variiert werden, sodass die Abhdngigkeit der HAC von der Was-
serstoffkonzentration untersucht werden kann. Diese Abhédngigkeit wurde bereits von vielen Ar-
beitsgruppen untersucht, wobei der iiberlagerte Einfluss der Wasserstoffeindringtiefe auf die be-
stimmte Schwellenwertspannungsintensitét nicht beriicksichtigt wurde.?® Der VVT bietet die M6g-
lichkeit zur Untersuchung des Einflusses der Wasserstoffkonzentration auf K;y,c unter Beriicksich-
tigung der Wasserstoffeindringtiefe. Innovativ ist auferdem die Moglichkeit die der VVT zur Un-
tersuchung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit in Abhéngigkeit von der Wasserstoff-
konzentration und der Wasserstoffeindringtiefe bereitstellt. Dabei bietet der VVT die Moglichkeit
zum Aufzeigen der Zusammenhénge zwischen der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit,
der momentanen Spannungsintensitdt und den mikrofraktographischen Charakteristika entlang
des Risspfades, wodurch ein besseres Verstindnis fiir die Mechanismen der Wasserstoffver-

sprodung geschaffen werden kann.

Fazit und Ausblick 100



Literaturverzeichnis

10.

11.

12.

Anderson, T. L. Fracture mechanics. Fundamentals and applications (Taylor & Francis, Boca
Raton, FL, 2005).

Li, X. et al. Review of Hydrogen Embrittlement in Metals: Hydrogen Diffusion, Hydrogen
Characterization, Hydrogen Embrittlement Mechanism and Prevention. Acta Metall. Sin.
(Engl. Lett.) 33, 759-773; 10.1007/s40195-020-01039-7 (2020).

Iyer, R. N. & Pickering, H. W. Mechanism and Kinetics of Electrochemical Hydrogen Entry
and Degradation of Metallic Systems. Annual Review of Materials Science 20, 299-338;
10.1146/annurev.ms.20.080190.001503 (1990).

Lopez Freixes, M. et al. Revisiting stress-corrosion cracking and hydrogen embrittlement in
7xxx-Al alloys at the near-atomic-scale. Nature communications 13, 4290; 10.1038/541467-
022-31964-3 (2022).

Louthan, M. R. Hydrogen Embrittlement of Metals: A Primer for the Failure Analyst. J Fail.
Anal. and Preven. 8, 289-307; 10.1007/511668-008-9133-x (2008).

Schroder-Rentrop, 1., Landgrebe, R., Berger, C. & Hasselmann, U. Entwicklung eines praxis-
geeigneten Priifverfahrens zur Bewertung des Wasserstoffgefahrdungspotenzials von Salzsau-
rebeizen und zum Vergleich der Wirksamkeit von Inhibitoren. Mat.-wiss. u. Werkstofftech. 36,
731-747; 10.1002/mawe.200500943 (2005).

Moody, N. R. & Thompson, A. W. (eds.). Hydrogen effects on material behavior. Proceedings of
the Fourth International Conference on the Effect of Hydrogen on the Behavior of Materials ...
held at Jackson Lake Lodge, Moran, Wyoming, September 12 - 15, 1989 (TMS, Warrendale,
Pa., 1990).

Sonsino, C. M. Light-weight design chances using high-strength steels. Mat.-wiss. u.
Werkstofftech. 38, 9-22; 10.1002/mawe.200600090 (2007).

Asadipoor, M. & Barnoush, A. Assessment of hydrogen embrittlement on advanced high
strength steels revealed by in-situ electrochemical micro-cantilever bending test. International
Journal of Hydrogen Energy 47, 10112-10121; 10.1016/j.ijjhydene.2022.01.091 (2022).
Zhao, H. et al. Hydrogen trapping and embrittlement in high-strength Al alloys. Nature 602,
437-441; 10.1038/541586-021-04343-z (2022).

Glinter Gottstein. Physikalische Grundlagen der Materialkunde (Springer Berlin Heidelberg,
Berlin, Heidelberg, 2007).

Joachim Rosler, Harald Harders, Martin Baker. Mechanisches Verhalten der Werkstoffe (Vie-
weg+Teubner, Wiesbaden, 2008).

Literaturverzeichnis A-1



13. Gottstein, G. Materialwissenschaft und Werkstofftechnik (Springer Berlin Heidelberg, Berlin,
Heidelberg, 2014).

14.Li, Y.-H. et al. Hydrogen induced dislocation core reconstruction in bcc tungsten. Acta Materi-
alia 226, 117622; 10.1016/j.actamat.2022.117622 (2022).

15.Dong, L. et al. Application of atomic simulation for studying hydrogen embrittlement phe-
nomena and mechanism in iron-based alloys. International Journal of Hydrogen Energy 47,
20288-20309; 10.1016/j.ijjhydene.2022.04.119 (2022).

16. Feaugas, X. & Delafosse, D. 9 - Hydrogen and Crystal Defects Interactions: Effects on Plastic-
ity and Fracture. In "Mechanics - microstructure - corrosion" coupling. Concepts, experiments,
modeling and cases, edited by C. Blanc & I. Aubert (ISTE Press; Elsevier, London, Kidlington,
Oxford, 2019), pp. 199-222.

17.Deng, W., Xiong, L. Y., Lung, C. W., Wang, S. H. & Guo, J. T. Interaction of hydrogen and bo-
ron with defects in polycrystalline Ni3Al alloys investigated by the positron annihilation tech-
nique. Intermetallics 5, 265-269; 10.1016/S0966-9795(96)00094-5 (1997).

18. Tsay, L. W., Chi, M. Y., Wu, Y. F., Wu, J. K. & Lin, D.-Y. Hydrogen embrittlement susceptibil-
ity and permeability of two ultra-high strength steels. Corrosion Science 48, 1926-1938;
10.1016/j.corsci.2005.05.042 (2006).

19. Galliano, F. et al. Effect of trapping and temperature on the hydrogen embrittlement suscepti-
bility of alloy 718. Materials Science and Engineering: A 611, 370-382;
10.1016/j.msea.2014.06.015 (2014).

20. Review of metal carbide nanoprecipitate effects on hydrogen embrittlement of high strength
martensitic steel. Anti-Corrosion Methods and Materials 69, 409-416; 10.1108/ACMM-03-
2022-2633.

21.Teus, S. M., Savvakin, D. G., Ivasishin, O. M. & Gavriljuk, V. G. Hydrogen migration and hy-
drogen-dislocation interaction in austenitic steels and titanium alloy in relation to hydrogen
embrittlement. International Journal of Hydrogen Energy 42, 2424-2433;
10.1016/j.ijjhydene.2016.09.212 (2017).

22.Yokobori, A.T., Chinda, Y., Nemoto, T., Satoh, K. & Yamada, T. The characteristics of hydro-
gen diffusion and concentration around a crack tip concerned with hydrogen embrittlement.
Corrosion Science 44, 407-424; 10.1016/S0010-938X(01)00095-6 (2002).

23. Depover, T., Wallaert, E. & Verbeken, K. Fractographic analysis of the role of hydrogen diffu-
sion on the hydrogen embrittlement susceptibility of DP steel. Materials Science and Engineer-
ing: A 649, 201-208; 10.1016/j.msea.2015.09.124 (2016).

24. Hideki Hagi. Diffusion Coefficient of Hydrogen in Iron without Trapping by Dislocations and
Impurities. Mater. Trans., JIM 35, 112-117; 10.2320/matertrans1989.35.112 (1994).

Literaturverzeichnis A-2



25. Addach, H., Bercot, P., Rezrazi, M. & Takadoum, J. Study of the electrochemical permeation
of hydrogen in iron. Corrosion Science 51, 263-267; 10.1016/j.corsci.2008.10.024 (2009).

26.Iyer, R. N., Pickering, H. W. & Zamanzadeh, M. Analysis of Hydrogen Evolution and Entry
into Metals for the Discharge-Recombination Process. J. Electrochem. Soc. 136, 2463-2470;
10.1149/1.2097429 (1989).

27.1yer, R. N., Pickering, H. W. & Zamanzadeh, M. A mechanistic analysis of hydrogen entry into
metals during cathodic hydrogen charging. Scripta Metallurgica 22, 911-916;
10.1016/s0036-9748(88)80074-7 (1988).

28. Brilz, M., Biehler, J., Hoche, H. & Oechsner, M. Development of a hydrogen absorption model
to determine absorption kinetics and diffusion coefficients by means of carrier gas hot extrac-
tion. International Journal of Hydrogen Energy 43, 10496-10501; 10.1016/j.ijhy-
dene.2018.04.101 (2018).

29.Rosler, J., Harders, H. & Baker, M. Mechanisches Verhalten der Werkstoffe (Springer Fach-
medien Wiesbaden, Wiesbaden, 2012).

30. Gross, D. Bruchmechanik. Mit einer Einfiihrung in die Mikromechanik. 4th ed. (Springer Berlin
Heidelberg, Berlin, Heidelberg, 2007).

31.Thomas, R. L. S., Scully, J. R. & Gangloff, R. P. Internal hydrogen embrittlement of ultrahigh-
strength AERMET 100 steel. Metall Mater Trans A 34, 327-344; 10.1007/s11661-003-0334-3
(2003).

32. Murakami, Y., Kanezaki, T. & Sofronis, P. Hydrogen embrittlement of high strength steels:
Determination of the threshold stress intensity for small cracks nucleating at nonmetallic in-
clusions. Engineering Fracture Mechanics 97, 227-243; 10.1016/j.engfracmech.2012.10.028
(2013).

33.Wang, G. et al. Hydrogen embrittlement assessment of ultra-high strength steel
30CrMnSiNi2. Corrosion Science 77, 273-280; 10.1016/j.corsci.2013.08.013 (2013).

34. Gerberich, W. W. & Chen, Y. T. Hydrogen-controlled cracking—An approach to threshold
stress intensity. Metall Mater Trans A 6, 271-278; 10.1007/BF02667281 (1975).

35. E08 Commiittee. Test Method for Determining Threshold Stress Intensity Factor for Environment-
Assisted Cracking of Metallic Materials (ASTM International, West Conshohocken, PA, ).

36.DIN EN ISO 7539-6:2018-12, Korrosion der Metalle und Legierungen_- Priifung der Spannungs-
risskorrosion_- Teil 6: Vorbereitung und Anwendung von angerissenen Proben fiir die Priifung
unter konstanter Last oder konstanter Auslenkung (ISO_7539-6:2018); Deutsche Fassung
EN ISO _7539-6:2018 (Beuth Verlag GmbH, Berlin, ).

37. Validity requirement for the CNT small specimen testing procedure to evaluate fracture toughness

(Citeseer, 2001).

Literaturverzeichnis A-3



38. Stark, H. L. & Ibrahim, R. N. Estimating fracture toughness from small specimens. Engineering
Fracture Mechanics 25, 395-401; 10.1016/0013-7944(86)90253-5 (1986).

39.Ibrahim, R. N. & Stark, H. L. Establishing K 1c from eccentrically fatigue cracked small cir-
cumferentially grooved cylindrical specimens. Int J Fract 44, 179-188; 10.1007/BF00035515
(1990).

40. Toribio, J., Matos, J. C. & Gonzéalez, B. Notch effect on the stress intensity factor in tension-
loaded circumferentially cracked bars. Engineering Fracture Mechanics 202, 436—444;
10.1016/j.engfracmech.2018.08.021 (2018).

41.Wang, Z., Qiang, H., Wang, J. & Duan, L. Experimental Investigation on Fracture Properties
of HTPB Propellant with Circumferentially Notched Cylinder Sample. Propellants Explo Pyro-
tec 47, 149; 10.1002/prep.202200046 (2022).

42.Ibrahim, R. N. & Kotousov, A. Eccentricity correction for the evaluation of fracture toughness
from cylindrical notched test small specimens. Engineering Fracture Mechanics 64, 49-58;
10.1016/50013-7944(99)00056-9 (1999).

43. Validity requirement for the CNT small specimen testing procedure to evaluate fracture toughness
(2001).

44. Dieterle, H. Handbuch der ultrahochfesten Schrauben. 1st ed. (Vogel Communications Group,
Wiirzburg, 2020).

45.Ibrahim, R. N. & Stark, H. L. Validity requirements for fracture toughness measurements ob-
tained from small circumferentially notched cylindrical specimens. Engineering Fracture Me-
chanics 28, 455-460; 10.1016/0013-7944(87)90190-1 (1987).

46.Padekar, B. S., Raja, V. S. & Raman, R. S. Stress corrosion cracking of a wrought Mg—Mn al-
loy under plane strain and plane stress conditions. Engineering Fracture Mechanics 102, 180—
193; 10.1016/j.engfracmech.2013.02.018 (2013).

47.Raman, R. S., Rihan, R. & Ibrahim, R. N. Role of imposed potentials in threshold for caustic
cracking susceptibility (KISCC): Investigations using circumferential notch tensile (CNT) test-
ing. Corrosion Science 49, 4386-4395; 10.1016/j.corsci.2007.05.022 (2007).

48. Raykar, N. R., Maiti, S. K., Singh Raman, R. K. & Aryan, S. Study of hydrogen concentration
dependent growth of external annular crack in round tensile specimen using cohesive zone
model. Engineering Fracture Mechanics 106, 49-66; 10.1016/j.engfracmech.2013.04.007
(2013).

49. Raykar, N. R., Singh Raman, R. K., Maiti, S. K. & Choudhary, L. Investigation of hydrogen as-
sisted cracking of a high strength steel using circumferentially notched tensile test. Materials

Science and Engineering: A 547, 86-92; 10.1016/j.msea.2012.03.086 (2012).

Literaturverzeichnis A-4



50.Rihan, R. et al. Stress Corrosion Cracking of SA-543 High-Strength Steel in All-Volatile Treat-
ment Boiler Feed Water. J. of Materi Eng and Perform 24, 3773-3782; 10.1007/s11665-015-
1681-0 (2015).

51.Rihan, R., Raman, R. S. & Ibrahim, R. N. Circumferential notched tensile (CNT) testing of
cast iron for determination of threshold (KISCC) for caustic crack propagation. Materials Sci-
ence and Engineering: A 407, 207-212; 10.1016/j.msea.2005.06.055 (2005).

52.Rihan, R., Raman, R. S. & Ibrahim, R. N. Circumferential notched tensile (CNT) tests for gen-
erating Klscc data for cast iron vessels used in hot caustic solutions. International Journal of
Pressure Vessels and Piping 83, 388-393; 10.1016/j.ijpvp.2006.02.019 (2006).

53. Singh, D. K., Maiti, S. K., Bhandakkar, T. K. & Raman, R. S. Efficient approach for cohesive
zone based three-dimensional analysis of hydrogen-assisted cracking of a circumferentially
notched round tensile specimen. International Journal of Hydrogen Energy 42, 15943-15955;
10.1016/j.ijjhydene.2017.05.064 (2017).

54. Singh, D. K., Singh Raman, R. K., Maiti, S. K., Bhandakkar, T. K. & Pal, S. Investigation of
role of alloy microstructure in hydrogen-assisted fracture of AISI 4340 steel using circumfer-
entially notched cylindrical specimens. Materials Science and Engineering: A 698, 191-197;
10.1016/j.msea.2017.05.056 (2017).

55. Singh Raman, R. K., Rihan, R. & Ibrahim, R. N. Validation of a novel approach to determina-
tion of threshold for stress corrosion cracking (KISCC). Materials Science and Engineering: A
452-453, 652-656; 10.1016/j.msea.2006.11.067 (2007).

56.Ibrahim, R. N., Rihan, R. & Raman, R. S. Validity of a new fracture mechanics technique for
the determination of the threshold stress intensity factor for stress corrosion cracking (KIscc)
and crack growth rate of engineering materials. Engineering Fracture Mechanics 75, 1623—
1634; 10.1016/j.engfracmech.2007.06.007 (2008).

57.F07 Committee. Terminology Relating to Hydrogen Embrittlement Testing (ASTM Interna-
tional, West Conshohocken, PA, ).

58. Hydrogen assisted cracking of high strength alloys (2003).

59. Gangloff, R. P. & Wei, R. P. Gaseous hydrogen embrittlement of high strength steels. Metall
Mater Trans A 8, 1043-1053; 10.1007/BF02667388 (1977).

60. Crank, J. The mathematics of diffusion. 2nd ed. (Clarendon Press, Oxford, 1976).

61.Li, Q. et al. Study on Hydrogen Content in Cord Steel by Carrier gas hot extraction. MATEC
Web Conf. 319, 2001; 10.1051/matecconf/202031902001 (2020).

62. Rhode, M. et al. Hydrogen determination in welded specimens by carrier gas hot extraction—
a review on the main parameters and their effects on hydrogen measurement. Weld World

63, 511-526; 10.1007/540194-018-0664-9 (2019).

Literaturverzeichnis A-5



63. Goto, H., Ikeda, S. & Hosoya, M. Determination of Hydrogen in Iron and Steel by the Argon
Gas Carrier Hot Extraction Method. J. Japan Inst. Metals and Materials 28, 764-767,;
10.2320/jinstmet1952.28.11 764 (1964).

64. T. Nagashima et al. Interfacial hydrogen localization in austenite/martensite dual-phase steel
visualized through optimized silver decoration and scanning Kelvin probe force microscopy.
Materials and Corrosion 68, 306-310; 10.1002/maco.201609104 (2017).

65.Yao, J. & Cahoon, J. R. Experimental studies of grain boundary diffusion of hydrogen in met-
als. Acta Metallurgica et Materialia 39, 119-126; 10.1016/0956-7151(91)90333-v (1991).

66.Yao, J. & Cahoon, J. R. The use of silver decoration technique in the study of hydrogen
transport in metallic materials. Metall Mater Trans A 21, 603-608; 10.1007/BF02671932
(1990).

67.Koyama, M., Yamasaki, D., Nagashima, T., Tasan, C. C. & Tsuzaki, K. In situ observations of
silver-decoration evolution under hydrogen permeation: Effects of grain boundary misorien-
tation on hydrogen flux in pure iron. Scripta Materialia 129, 48-51; 10.1016/j.scrip-
tamat.2016.10.027 (2017).

68. Nagumo, M. Fundamentals of Hydrogen Embrittlement (Springer Singapore Pte. Limited, Sin-
gapore, 2016).

69. Hickel, T. et al. Ab Initio Based Understanding of the Segregation and Diffusion Mechanisms
of Hydrogen in Steels. JOM 66, 1399-1405; 10.1007/511837-014-1055-3 (2014).

70.Ismer, L., Hickel, T. & Neugebauer, J. Ab initio study of the solubility and kinetics of hydro-
gen in austenitic high Mn steels. Phys. Rev. B 81, 627; 10.1103/PhysRevB.81.094111 (2010).

71.Du, Y. A. et al. First-principles study on the interaction of H interstitials with grain boundaries
in a - and y -Fe. Phys. Rev. B 84, 456; 10.1103/PhysRevB.84.144121 (2011).

72. Hiiter, C. et al. Multiscale Modelling of Hydrogen Transport and Segregation in Polycrystal-
line Steels. Metals 8, 430; 10.3390/met8060430 (2018).

73.Davide di Stefano. First-principles investigation of hydrogen interaction with metals (2016).

74.Yamaguchi, M. First-Principles Study on the Grain Boundary Embrittlement of Metals by So-
lute Segregation: Part I. Iron (Fe)-Solute (B, C, P, and S) Systems. Metall Mater Trans A 42,
319-329; 10.1007/511661-010-0381-5 (2011).

75.Yamaguchi, M. et al. First-Principles Study on the Grain Boundary Embrittlement of Metals by
Solute Segregation: Part II. Metal (Fe, Al, Cu)-Hydrogen (H) Systems. Metall Mater Trans A
42, 330-339; 10.1007/511661-010-0380-6 (2011).

76.Geng, W.-T., Freeman, A. J., Olson, G. B., Tateyama, Y. & Ohno, T. Hydrogen-Promoted
Grain Boundary Embrittlement and Vacancy Activity in Metals: Insights from Ab Initio Total
Energy Calculatons. Mater. Trans. 46, 756-760; 10.2320/matertrans.46.756 (2005).

Literaturverzeichnis A-6



77.Rice, J. R. & Wang, J.-S. Embrittlement of interfaces by solute segregation. Materials Science
and Engineering: A 107, 23-40; 10.1016/0921-5093(89)90372-9 (1989).

78.Birnbaum, H. K. & Sofronis, P. Hydrogen-enhanced localized plasticity—a mechanism for hy-
drogen-related fracture. Materials Science and Engineering: A 176, 191-202; 10.1016/0921-
5093(94)90975-x (1994).

79.Zheng, Z. et al. Studying the effects of hydrogen on dislocation mobility and multiplication in
nickel by phase-field method. Mechanics of Materials 173, 104443;
10.1016/j.mechmat.2022.104443 (2022).

80.Lin, M. et al. A predictive model unifying hydrogen enhanced plasticity and decohesion.
Scripta Materialia 215, 114707; 10.1016/j.scriptamat.2022.114707 (2022).

81.Perez, N. Fracture Mechanics (Springer International Publishing, Cham, 2017).

82. Hertzberg, R. W., Vinci, R. P. & Hertzberg, J. L. Deformation and fracture mechanics of engi-
neering materials. 5th ed. (Wiley, Hoboken, NJ, 2013).

83. Biirgel, R. Werkstoffmechanik. Bauteile Sicher Beurteilen und Werkstoffe Richtig Einsetzen. 2nd
ed. (Springer Fachmedien Wiesbaden GmbH, Wiesbaden, 2014).

84. The elastic stress field near the tip of a blunt crack (1966).

85. Pilkey, W. D., Pilkey, D. F. & Bi, Z. Peterson's Stress Concentration Factors (John Wiley & Sons,
2020).

86. Brilz, M., Hoche, H. & Oechsner, M. Hydrogen-assisted cracking (HAC) of high-strength steels
as a function of the hydrogen pre-charging time. Engineering Fracture Mechanics 261,
108246; 10.1016/j.engfracmech.2022.108246 (2022).

87.Brilz, M., Hoche, H., Oechsner, M. (ed.). A method for the investigation of the diffusion-con-
trolled growth rate of circumferential hydrogen-induced cracks in round bars made of high-
strength steels (Stahlinstitut VDEh, Diisseldorf, 2021).

88.DIN EN ISO 17081:2014-10, Elektrochemisches Verfahren zur Messung der Wasserstoffpermea-
tion und zur Bestimmung von Wasserstoffaufnahme und -transport in Metallen
(ISO_17081:2014); Deutsche Fassung EN_ISO_17081:2014 (Beuth Verlag GmbH, Berlin, ).

89. Internationale Organisation fiir Normung. Steel. Measurement method for the evaluation of hy-
drogen embrittlement resistance of high strength steels Constant load test, 77.040.99 (Beuth
Verlag GmbH, ).

90. Bellemare, J., Laliberté-Riverin, S., Ménard, D., Brochu, M. & Sirois, F. Subtleties Behind Hy-
drogen Embrittlement of Cadmium-Plated 4340 Steel Revealed by Thermal Desorption Spec-
troscopy and Sustained-Load Tests. Metall Mater Trans A 51, 3054-3065; 10.1007/s11661-
020-05741-0 (2020).

Literaturverzeichnis A-7



91. Williams, J. G. Introduction to linear elastic fracture mechanics 28, 3-10; 10.1016/S1566-
1369(01)80024-8.

92. Crank, J. The Mathematics of Diffusion (Clarendon Press, 1979).

93. Mehrer, H. Diffusion in Solids. Fundamentals, Methods, Materials, Diffusion-Controlled Pro-
cesses (Springer Science & Business Media, 2007).

94. Shewmon, P. Diffusion in Solids (Springer, 2016).

95.DIN EN ISO 898-1:2013-05, Mechanische Eigenschaften von Verbindungselementen aus Kohlen-
stoffstahl und legiertem Stahl_- Teil 1: Schrauben mit festgelegten Festigkeitsklassen - Regelge-
winde und Feingewinde (ISO_898-1:2013); Deutsche Fassung EN_ISO _898-1:2013 (Beuth Ver-
lag GmbH, Berlin, ).

96. DIN 50969-2:2013-04, Vermeidung fertigungsbedingter wasserstoffinduzierter Sprodbruche bei
hochfesten Bauteilen aus Stahl_- Teil 2: Priifungen (Beuth Verlag GmbH, Berlin, ).

97.DIN EN ISO 6892-1:2020-06, Metallische Werkstoffe_- Zugversuch_- Teil _1: Priifverfahren bei
Raumtemperatur (ISO_6892-1:2019); Deutsche Fassung EN I1SO_6892-1:2019 (Beuth Verlag
GmbH, Berlin, ).

98.Iyer, R. N., Takeuchi, I., Zamanzadeh, M. & Pickering, H. W. Hydrogen Sulfide Effect on Hy-
drogen Entry into Iron—A Mechanistic Study. CORROSION 46, 460-468;
10.5006,/1.3585133 (1990).

99.Verein Deutscher Ingenieure. Failure analysis Fundamentals and performance of failure analy-
sis, 03.100.40 (Beuth Verlag GmbH, ).

100. Hoche, H. & Oechsner, M. Fractures in High-Strength Bolts due to Hydrogen Induced
Stress Corrosion — Causes and Corrective Actions. Practical Metallography 54, 178-211;
10.3139/147.110420 (2017).

101. Pereira, H. B., Panossian, Z., Baptista, I. P. & Azevedo, C. R. d. F. Investigation of Stress
Corrosion Cracking of Austenitic, Duplex and Super Duplex Stainless Steels under Drop Evap-
oration Test using Synthetic Seawater. Mat. Res. 22, 199; 10.1590/1980-5373-MR-2018-
0211.

102. Nelson, H. G., Williams, D. P. & Stein, J. E. Environmental hydrogen embrittlement of an
a-B titanium alloy: Effect of microstructure. Metall Trans 3, 473-479; 10.1007/BF02642051
(1972).

103. Choudhary, L. & Raman, R. K. S. Magnesium alloys as body implants: fracture mechanism
under dynamic and static loadings in a physiological environment. Acta biomaterialia 8, 916—

923; 10.1016/j.actbio.2011.10.031 (2012).

Literaturverzeichnis A-8



104. Pal, S. & Singh Raman, R. K. Determination of threshold stress intensity factor for stress
corrosion cracking (KISCC) of steel heat affected zone. Corrosion Science 51, 2443-2449;
10.1016/j.corsci.2009.06.032 (2009).

105. Taschenbuch der Mathematik. 7th ed. (Deutsch, Frankfurt am Main, 2008).

106. Papula, L. Mathematik fiir Ingenieure und Naturwissenschaftler. 7th ed. (Erscheinungsort
nicht ermittelbar, 2016).

107. BIPM, IEC, IFCC, ILAC, ISO, IUPAC, IUPAP, and OIML. Evaluation of measurement data -
An introduction to the "Guide to the expression of uncertainty in measurement" and related docu-
ments. Available at https://www.bipm.org/docu-
ments/20126/2071204/JCGM_104_2009.pdf/19e0a96c-6¢cf3-a056-4634-4465c576e513
(Joint Committee for Guides in Metrology, 2011).

108. BIPM, IEC, IFCC, ILAC, ISO, IUPAC, IUPAP, and OIML. Evaluation of measurement data -
Guide to the expression of uncertainty in measurement. Available at
https://www.bipm.org/documents/20126,/2071204/JCGM_100 2008 E.pdf/cbOef43f-baas-
11cf-3f85-4dcd86f77bd6 (Joint Committee for Guides in Metrologys,, ).

109. Schwager, J. D. Fundamentale Analyse. 1st ed. (FinanzBuch-Verl., Miinchen, 1997).

110. Internationale Organisation fiir Normung. Steel — Measurement method for the evaluation
of hydrogen embrittlement resistance of high strength steels — Part 1: Constant load test,
77.040.99 (Beuth Verlag GmbH, 2020).

111. Wang, M., Akiyama, E. & Tsuzaki, K. Hydrogen degradation of a boron-bearing steel with
1050 and 1300MPa strength levels. Scripta Materialia 52, 403-408; 10.1016/].scrip-
tamat.2004.10.023 (2005).

112. Wang, M., Akiyama, E. & Tsuzaki, K. Effect of hydrogen on the fracture behavior of high
strength steel during slow strain rate test. Corrosion Science 49, 4081-4097;
10.1016/j.corsci.2007.03.038 (2007).

113.  Schraubenverbindungen (Springer Berlin Heidelberg, Berlin, Heidelberg, 2007).

114. Wasserstoffinduzierte Sprodbruchbildung bei hochfesten Schrauben aus Vergiitungsstahlen
(1993).

115. Pohl, M. Hydrogen-Induced Delayed Cracking. Practical Metallography 56, 556-566;
10.3139/147.110617 (2019).

116. Paatsch, W., Landgrebe, R. & Lohrengel, M. M. ZnNi — Beschichtung hochfester Bauteile
aus Stahl. Mat.-wiss. u. Werkstofftech. 39, 75-78; 10.1002/mawe.200700254 (2008).

117.  Oriani, R. A. Hydrogen Embrittlement of Steels. Annual Review of Materials Science 8,
327-357; 10.1146/annurev.ms.08.080178.001551 (1978).

Literaturverzeichnis A-9



118. Frappart, S. et al. Hydrogen solubility, diffusivity and trapping in a tempered Fe—C-Cr
martensitic steel under various mechanical stress states. Materials Science and Engineering: A
534, 384-393; 10.1016/j.msea.2011.11.084 (2012).

119. Frappart, S. et al. Study of the hydrogen diffusion and segregation into Fe—-C-Mo marten-
sitic HSLA steel using electrochemical permeation test. Journal of Physics and Chemistry of
Solids 71, 1467-1479; 10.1016/j.jpcs.2010.07.017 (2010).

120. Hattori, Y., Haruna, Y. & Otsuka, M. Dissolution process analysis using model-free Noyes-
Whitney integral equation. Colloids and surfaces. B, Biointerfaces 102, 227-231;
10.1016/j.colsurfb.2012.08.017 (2013).

121. Gao, Y., Glennon, B., He, Y. & Donnellan, P. Dissolution Kinetics of a BCS Class II Active
Pharmaceutical Ingredient: Diffusion-Based Model Validation and Prediction. ACS omega 6,
8056-8067; 10.1021/acsomega.0c05558 (2021).

122. Brilz, M., Einfluss unterschiedlicher Gefiige- und Randzustidnde hochfester Schrauben auf
die Wasserstoffaufnahme, -diffusion und -desorption. UNVEROFFENTLICHT. Masterthesis.
Technische Universitit Darmstadt, 13.04.2017.

123. Padhy, G. K. et al. Determination of apparent diffusivity of hydrogen in 9Cr-1MoVNbN
steel using hot extraction-PEMHS technique. International Journal of Hydrogen Energy 38,
10683-10693; 10.1016/j.ijhydene.2013.06.077 (2013).

Literaturverzeichnis A-10



Abbildungsverzeichnis

Zu Kapitel 1 - Einleitung

Abbildung 1.1: Klassifikation der umweltbedingten Rissbildung (EAC) und der Wasser-
stoffverspréodung (HE) nach Anderson und Gangloff. Bei der HE wird in Abhangigkeit vom
Wasserstoffeintritt in die Prozesszone der Wasserstoffversprodung (HEPZ) zwischen der
HEAC und der IHAC unterschieden. Bei der HEAC tritt der Wasserstoff iiber die Oberflache
der hier dargestellten Rissspitze in die HEPZ ein. Als beispielhafte externe Wasserstoff-
quellen werden hier (1.) der Elektrolyt, (2.) der Wasserdampf und (3.) die Gasphase (H2)
angegeben. Bei der IHAC diffundiert bereits im Werkstoff geloster Wasserstoff in die
HEPZ.

Abbildung 1.2: Modell nach Iyer, Pickering und Zamanzadeh (IPZ-Modell) zum Verstandnis
der Absorptions-Adsorptions-Reaktion von Wasserstoff in eine Metallmembran sowie der
Permeation und des Wasserstoffaustritt aus der Membran. Die beteiligten Reaktionen
sind mit k; bis k5 gekennzeichnet. Der Wasserstofftransport k, durch die Reaktionskante
ist diffusionslos, weshalb sich die maximale Wasserstoffkonzentration ¢, in einer Tiefe
X (cmayx) unterhalb der Oberflache einstellt. An der Oberflache liegt hingegen die Kon-

zentration ¢, vor.

Abbildung 1.3: Konzentrationsprofil fiir eine einseitig unerschopfliche Quelle der Konzentra-

tion ¢, und einen Werkstoff mit einem Diffusionskoeffizienten D.

Abbildung 1.4: Schematische Darstellung einer Korngrenze mit einer Separationsweite § in-
folge einer Zugspannung ¢ und einer Korngrenzsegregation mit der Belegungszahl e’

nach Rice und Wang. Die Kohéasionskraft 2y;,, entspricht der Fldche unter der a(§)-Kurve.

Abbildung 1.5: Immobiler und mobiler Effekt der Korngrenztrennung infolge einer Wasser-

stoffsegregation an der Korngrenze nach dem Rice-Wang-Modell.

Abbildung 1.6: Veranschaulichung des Griffith-Risses der Ladnge 2a in einer in x-y-Richtung
unendlich ausgedehnten Platte der Dicke B. Weiterhin ist der Bereich der Energiefreiset-
zung an den beiden Rissspitzen jeweils in einer idealisierten zylindrischen Form mit dem

Grundflachenradius a dargestellt.

Abbildung 1.7: Koordinatensystem an einer Rissspitze sowie schematische Darstellung des

Spannungsfeldes an Position (7, 8)
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Abbildung 1.8: Geometriekorrekturfaktoren f fiir eine CNT-Probe (f;yr) und eine DCB-Probe
(focr), jeweils als Funktion des Verhiltnisses aus der Rissldnge a und der Probenbreite
W, sowie schematische Darstellungen der jeweiligen Probengeometrien. Die Korrek-

turfaktoren wurden nach den Gleichungen (1.52) bzw. (1.53) berechnet.

Abbildung 1.9: Schematische Darstellung der konzentrischen und der exzentrischen Anord-
nung jeweils gleich grof3er Bruchflichenanteile am Beispiel durch umweltbedingte Riss-
bildung gebrochener CNT-Proben. Von aufden nach innen gehend zihlen zu den Bruch-
flichenanteilen die Kerbe (ay), der Ermiidungsanriss (a.), die Rissflache der umweltbe-
dingten Rissbildung (ag4¢) und die Gewaltbruchfliche mit dem Durchmesser w. Der Au-
RBendurchmesser der Bruchflache ist W. Fiir exzentrische Risse sind die Langen a, und
agac jeweils eine Funktion der Winkelkoordinate 6, sodass die Mediane a, bzw. ag,¢
angegeben werden. Im konzentrischen Fall sind die Rissldngen a, und agsc um den ge-
samten Umfang gleich ausgebildet, d.h. a, = @, und agsc = Ggsc. Die Exzentrizitiat kann
mit dem Abstand e zwischen dem Mittelpunkt der Gewaltbruchflache und dem Bruchfla-
chenmittelpunkt angegeben werden. Fiir die Bestimmung der mittleren Rissldngen a.,
agac, ac und ac, werden die Durchmesser w, w,, w, und W vermessen. Die ungleichma-
Rige Ermiidungsrissldnge a,(f) im exzentrischen Fall bewirkt unterschiedliche Span-

nungsintensititen K;q entlang des Rissspitzenumfangs.

Zu Kapitel 2 - Experimentelle Vorgehensw

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung der Vorabwasserstoffbeladung durch Beizen im Re-

agenzglas.

Abbildung 2.2: Verspannstation zur Verspannung der vorab mit Wasserstoff beladenen Probe

bei einer konstanten Auslenkung.

Abbildung 2.3: Iterativer Ansatz zur Bestimmung einer minimalen Vorspannkraft zur wasser-

stoffassistierten Rissbildung Ly .

Abbildung 2.4: Kraft-Zeit-Verlauf L(t) infolge einer Verspannung mit der Vorspannkraft Ly ¢

bei einer konstanten Auslenkung.

Abbildung 2.5: Schematische Darstellung einer beim Vorspannkraft-Verlust-Test erhaltenen
Bruchflache. Die Flache des durch Wasserstoffversprodung (HAC) generierten Risses ist
konzentrisch mit der Bruchfldche. Die mikrofraktographischen Untersuchungen mittels
Rasterelektronenmikroskopie (REM) erfolgten entlang eines frei gewéhlten radialen Riss-

pfades, wie er hier beispielhaft markiert ist.
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Abbildung 2.6: Mikrofraktographische Merkmale der gdngigen Bruchmechanismen metalli-
scher Werkstoffe gemal} der VDI 3822. a) Transkristalline Waben, als charakteristisches
Merkmal eines duktilen Verformungsbruchs. b) Transkristalline Spaltflachen, als charak-
teristisches Merkmal eines transkristallinen Sprédbruchs. ¢) Interkristalline Trennungen
entlang der Grenzen ehemaliger Austenitkorner, als charakteristisches Merkmal eines in-

terkristallinen Sprodbruchs.

37

Zu Kapitel 3 - Ergebnisse des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT)

Abbildung 3.1: Dokumentation und Ergebnisse des durchgefiithrten VVT am Beispiel von
Probe A-W1-14.9 fiir verschiedene Wasserstoffbeladungsdauern. a) Jedes Datenelement
reprasentiert eine Verspannpriifung, deren Anfangsbedingungen von der Abszisse (Was-
serstoffbeladungsdauer) bzw. der Ordinate (anfdngliche Vorspannkraft) abgelesen wer-
den konnen. Die Ergebnisse der Verspannpriifung sind ,,Bruch” oder ,,kein Bruch“. b) Aus
a) bestimmte minimale Vorspannkraft zum Versagen Ly,¢. ¢) Aus a) bestimmte Zeit zum

Versagen tr.

Abbildung 3.2: Interpretation des Bruchverlaufs am Beispiel der Probe A-W1-14.9. Die Probe
wurde vor dem Bruch fiir 40 min mit Wasserstoff beladen. A1) Identifikation und Mar-
kierung der Rissstartbereiche im Kerbgrund. A2) Interkristalline Trennungen im Rissstart-
bereich. B1) Umlaufendes Wachstum der initiierten Risse. B2) Interkristalline Trennun-
gen im gesamten Bereich des umlaufenden Risswachstums. C1) Wachstum des umlau-
fenden Risses in radiale Richtung. C2) Interkristalline Trennungen und duktile Waben im
Bereich des radialen Risswachstums. D1) Eintreten des Gewaltbruchs. D2) Waben, als

charakteristisches Merkmal eines duktilen Verformungsbruchs, im Gewaltbruchbereich.

Abbildung 3.3: Bruchflichen der Probe A-W1-14.9 in Abhéngigkeit von der Wasserstoffbela-
dungsdauer. Zur besseren Veranschaulichung der Langenverhiltnisse wurde jeweils die
Halfte der Bruchflichen maskiert. Mit steigender Beladungsdauer nimmt die Lange a; des
initiierten umlaufenden Risses zu. Die ldnge a; nimmt hingegeben im Verhéltnis zu a;

ab. Die kritische Rissldnge a. ist umso ldnger, je kleiner die Bruchkraft Ly ausfallt.

Abbildung 3.4: Ergebnisse der Rissldngenvermessung auf Bruchflichen der Probe A-W1-14.9.
a) Kritische Rissldnge a. in Abhéngigkeit von der Bruchfkraft. b) Rissldngenverhéltnisse

a;/a. und ag/a. in Abhdngigkeit von der Wasserstoffbeladungsdauer.

Abbildung 3.5: Bruchflichen der Probe A-W1-14.9 nach verhédltnismélig sehr kurzen und

verhéltnismaf3ig sehr langen Wasserstoffbeladungsdauem. Bei den Bruchflachen zu den
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Wasserstoffbeladungsdauern von 5 min und 120 min wurden die Bereiche markiert, die
interkristalline Trennungen, als charakteristisches Merkmal eines wasserstoffinduzierten
Sprodbruchs, aufweisen. Die jeweils restliche Bruchflache weist duktile Bruchmikrostruk-
turen auf. Fiir die Wasserstoffbeladungsdauern 7 min und 10 min liegen umlaufende
wasserstoffinduzierte Risse vor. In diesen Fillen wurde jeweils nur die Hélfte der Gewalt-

bruchflache maskiert.

Abbildung 3.6: Gegeniiberstellung der Ergebnisse des VVT fiir alle untersuchten Probentypen. 46
a) Minimale Vorspannkraft in Abhéngigkeit von der Wasserstoffbeladungsdauer b) Zeit

zum Versagen in Abhingigkeit von der Wasserstoffbeladungsdauer.

Zu Kapitel 4 — Theorie der HAC in Abhangigkeit von der Wasserstoffeindringtiefe

Abbildung 4.1: Schema zur Theorie der wasserstoffassistierten Rissbildung in Abhédngigkeit 49
von der Wasserstoffeindringtiefe xy. a) Wasserstoffverteilung im Kerbgrund mit dem
Konzentrationsprofil c¢(x) des diffusionsfahigen Wasserstoffs. b) Unterteilung des vom
Kerbgrund ausgehenden Risspfads in die Phasen der Initiierung eines Risses mit der Linge
xy, des anschliefSfenden diffusionskontrollierten unterkritischen Risswachstums bis auf
eine kritische Rissldnge a. und des duktilen Bruchauslaufs. Zur Berechnung des Risspfads
werden folgende Parameter verwendet: p: Kerbtiefe, Dy: Wasserstoffdiffusionskoeffi-
zient, ty: Wasserstoffbeladungsdauer, D;: Risswachstumskoeffizient, tz: Verspanndauer
bis zum Bruch, t;: Rissinitilerungsdauer. ¢) Spannungsintensitit K; als Funktion der Riss-
lange a, mit K;y,c: Schwellenwert zur Rissinitiierung, K;q: anfidngliche Spannungsinten-
sitdt, K;.: Bruchzihigkeit. d) Gemessener Kraft-Zeitverlauf nach einer Verspannung bei
der minimalen Vorspannkraft Ly . €) Bruchflaiche mit einem umlaufenden Riss. Zuord-

nung der jeweiligen Bruchmikrostrukturen entlang des Risspfades.

Abbildung 4.2: Quadratwurzel der Verspanndauer bis zum Bruch ty als Funktion der Quad- 53
ratwurzel der Wasserstoffbeladungsdauer ty fiir alle untersuchten Probenzustédnde. Auf-
getragen sind nur Datenelemente, die zu einem umlaufenden Riss gehoren. Die Fehler-
balken wurden aus den Standardabweichungen fiir tz, bzw. der experimentellen Unsi-
cherheit von 190 s fiir ty berechnet. Fiir alle untersuchten Proben liegen lineare Zusam-
menhange vor, die jeweils mit einer Regressionsgeraden angepasst wurden. Durch die
Auswertung der Regressionsgeraden nach Gl. (4.6) konnen der Wasserstoffdiffusionsko-
effizient Dy sowie der Risswachstumskoeffizient D; berechnet werden. Die Berechnungen

fiir die hier gezeigten Regressionsgeraden sind in Tabelle 4.1 gezeigt.
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Abbildung 4.3: Abhingigkeit der kritischen Rissldnge a. in Relation zum Kerbdurchmesser

wy von der Bruchspannung o in Relation zur Kerbzugfestigkeit R,,. Fiir die Auftragung
wurden die kritischen Rissldngen von insgesamt 48 Bruchfldchen der Probentypen (A)
und (B) mittels Rasterelektronenmikroskopie vermessen und in Abhingigkeit von der je-
weiligen Bruchspannung o aufgetragen. Die gestrichelte Linie zeigt ein Modell y(x),
welches den Trend der Messpunkte wiedergibt und dabei durch die theoretischen Grenz-
werte (0/0) und (1|1) verlduft. Innerhalb des Spannungsintervalls, in dem die Mess-
punkte liegen, ist ein linearer Trend der kritischen Rissldnge in Abhéngigkeit von oz zu

erkennen.

Abbildung 4.4: Mittlerer Spannungsquotient R,/ (Rmr — oF) in Abhingigkeit von der Stei-

gung \/D_H / \/D_G der Geraden aus Abbildung 4.2 fiir die fiinf untersuchten Probentypen.
Die Fehlerbalken zeigen die Standardabweichungen der Spannungsquotienten fiir die
verschiedenen Wasserstoffbeladungsdauern ty sowie die in Tabelle 4.1 angegebenen
Messunsicherheiten der Geradensteigung. Unter Beriicksichtigung der Standardabwei-
chungen und Messunsicherheiten entspricht der Spannungsquotient den Geradensteigun-

gen.

Abbildung 4.5: Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy fiir verschiedene Wasserstoffbeladungs-

dauern ty. Unter Beriicksichtigung der angegebenen Unsicherheit ist Dy fiir alle unter-
suchten Proben unabhingig von ty. Eine tabellarische Ubersicht der zugrundeliegenden
Berechnungen gemal(3 Gl. (4.14) sowie eine Messunsicherheitsbetrachtung enthalten die

Tabellen A-1 bis A-5 des Anhangs A-12.

Abbildung 4.6: Anfiangliche Spannungsintensitét als Funktion des Quotienten aus der Was-

serstoffeindringtiefe und dem Durchmesser im Kerbgrund fiir die Probe A-W1-14.9. Die
angegebenen Fehlerbalken in Ordinatenrichtung wurden aus den jeweiligen Fehlergren-
zen ALy,c der minimalen Vorspannkraft geméaR den Gleichungen A-25 und A-32 des An-
hangs berechnet. Die Fehlerbalken in Abszissenrichtung beriicksichtigen die Unsicherheit
der effektiven Wasserstoffbeladungsdauer von u;, = +90 s und wurden nach GI. A-31

des Anhangs berechnet.

Abbildung 4.7: Anfiangliche Spannungsintensitit K;, sowie Bruchzédhigkeit K;. der Probe A-

W1-14.9, jeweils als Funktion des Quotienten aus der Wasserstoffeindringtiefe x und
dem Durchmesser im Kerbgrund wy . Die angegebenen Fehlerbalken in Ordinatenrichtung
wurden aus den jeweiligen Fehlergrenzen ALy, der minimalen Vorspannkraft geméaR

den Gleichungen A-25 und A-32 des Anhangs berechnet. Die Fehlerbalken in Abszissen-
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richtung berticksichtigen die Unsicherheit der effektiven Wasserstoffbeladungsdauer von
490 s und wurden nach GI. A-31 des Anhangs berechnet. Fiir K;o(K;yac,ar) wurde eine
Ober- und eine Untergrenze berechnet, sodass sowohl fiir K;yac, als auch fiir Kjpq, eine

Abweichung zum Mittelwert angegeben werden kann.

Abbildung 4.8: Anfiangliche Spannungsintensitit K;q, sowie Bruchzédhigkeit K;. der Probe A-

W2-12.9, jeweils als Funktion des Quotienten aus der Wasserstoffeindringtiefe x; und
dem Durchmesser im Kerbgrund wy . Die angegebenen Fehlerbalken in Ordinatenrichtung
wurden aus den jeweiligen Fehlergrenzen ALy,c der minimalen Vorspannkraft gemaf3
den Gleichungen A-25 und A-32 des Anhangs berechnet. Die Fehlerbalken in Abszissen-
richtung bertiicksichtigen die Unsicherheit der effektiven Wasserstoffbeladungsdauer von
uz,, = £90 s und wurden nach Gl. A-31 des Anhangs berechnet. Fiir K;o(K;yac, ax) wurde
eine Ober- und eine Untergrenze berechnet, sodass sowohl fiir K;y¢, als auch fir Kp,qy

eine Abweichung zum Mittelwert angegeben werden kann.

Abbildung 4.9: Anfiangliche Spannungsintensitit K;, sowie Bruchzdhigkeit K;. der Proben B-

W1-12.9, B-W3-12.9 und B-W4-12.9, jeweils als Funktion des Quotienten aus der Was-
serstoffeindringtiefe xy; und dem Durchmesser im Kerbgrund wy. Die angegebenen
Fehlerbalken in Ordinatenrichtung wurden aus den jeweiligen Fehlergrenzen ALy, der
minimalen Vorspannkraft geméaf den Gleichungen A-25 und A-32 des Anhangs berechnet.
Die Fehlerbalken in Abszissenrichtung beriicksichtigen die Unsicherheit der effektiven
Wasserstoffbeladungsdauer von +90 s und wurden nach Gl A-31 des Anhangs berechnet.
Der jeweils schraffierte Bereich kennzeichnet das Intervall, in dem K;o(K;gac,ax) < Kipac

ist.

Abbildung 4.10: Veranschaulichung der Grenzen des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) in

Abhéngigkeit vom Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy, vom Durchmesser im Kerb-
grund wy, und von der Wasserstoffbeladungsdauer ty. Die allgemeinen theoretischen
Grenzen sind von Dy des zu priifenden Werkstoffs abhéngig und kénnen mit dem Quoti-
enten wy 2/ty angegeben werden (oberes Diagramm). Fiir eine gegebene Probengeomet-
rie mit dem Durchmesser wy, sowie einem Werkstoff mit dem Wasserstoffdiffusionskoef-
fizienten Dy konnen die Grenzen der Wasserstoffbeladungsdauer ty berechnet werden.
Das untere Diagramm zeigt die Grenzen von ty am Beispiel der Probe B-W1-12.9 mit
wg = 7,50 mm und Dy = 2,8- 10~ m?/s. Innerhalb der angegebenen Grenzen werden
umlaufende Risse erhalten und der VVT ist anwendbar (ty = 20 min ). Aullerhalb der
Grenzen werden andere Rissgeometrien erhalten und der VVT ist nicht anwendbar (ty =

240 min ).
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Abbildung 4.11: Gemessener und angepasster Kraft-Zeit-Verlauf L(t) mit der zugehorigen
Bruchflache am Beispiel der Probe B-W1-12.9, welche fiir t; = 20 min mit Wasserstoff

beladen wurde. Die Anpassungsparameter enthélt Abbildung A-16 in Anhang A-8.

Abbildung 4.12: Momentane Spannungsintensitit K; als Funktion der Verspannzeit fiir die
Probe B-W1-12.9. a) Unterteilung einer einzelnen K;(t)-Kurve in die Bereiche der Riss-
initilerung und des diffusionskontrollierten Risswachstums in radiale Richtung, am Bei-
spiel der Wasserstoffbeladungsdauer ty = 20 min. b) Gegeniiberstellung der nach unter-
schiedlichen Wasserstoffbeladungsdauern ty erhaltenen K;(t)-Kurven. Die Rissinitiierung
erfolgt bei der Schwellenwertspannungsintensitit K;yc, die unabhéngig von ty ist und
fiir den hier untersuchten Werkstoff mit dem Mittelwert Kjyac = ((23,0 -09) +
1,4) MPay/m angegeben wird. An der Rissspitze des initiierten umlaufenden Risses liegt
die anfingliche Spannungsintensitit K, vor. Der Bruchauslauf ist durch das Uberschrei-
ten der Bruchzahigkeit K;. gekennzeichnet und ist ebenfalls unabhéngig von der Bela-
dungsdauer, mit K;. = (84.0 + 4.3) MPay/m. Die gezeigten K, (t)-Kurven wurden aus der
Anpassung der Modellgleichung (4.65) an die gemessenen L (t)-Kurven und die anschlie-
Rende Umrechnung der Anpassungsfunktion entsprechend Gl (4.76) erhalten. Die wei-
teren Berechnungen wurden mit folgenden Gleichungen durchgefiihrt: K;y - Gl (4.50),
Kigac — (4.53) und K;. —»(4.48).

Abbildung 4.13: Momentane Risswachstumsgeschwindigkeit vg;ss als Funktion von a) der
Verspannzeit t sowie b) der momentanen Spannungsintensitit K;, jeweils fiir verschie-
dene Wasserstoffbeladungsdauern ty. Die gezeigten Kurven wurden aus der Anpassung

der Modellgleichung (4.65) an die gemessenen L(t)-Kurven erhalten.

Abbildung 4.14: Anpassungsparameter der Modellgleichung (4.65) fiir alle in dieser Arbeit
untersuchten Proben. Die Parameter vy, v; und v, sind jeweils in Abhdngigkeit vom Ver-
héltnis aus der Wasserstoffeindringtiefe x5 und dem Kerbdurchmesser wy, dargestellt. Alle

Parameter steigen exponentiell mit steigendem x/wy.

Abbildung 4.15: Risswachstumsgeschwindigkeit ¢, in Abhidngigkeit vom Wasserstoffdiffusi-
onskoeffizienten Dy fiir alle untersuchten Proben. ¢, steigt linear mit steigendem Dy. Die

Proportionalitidtskonstante betragt etwa 282 m™1.

Abbildung 4.16: Anpassungsparameter og;ss in Abhédngigkeit vom berechneten Erwartungs-

wert. Die Fehlerbalken zeigen die nach Gl (4.68) berechnete Messunsicherheit Ugpcer

wobei die Unsicherheiten der Eingangsgroen in Anhang A-11 enthalten sind. Unter
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Berticksichtigung von u,,,  entsprechen die Anpassungsparameter den berechneten Er-

wartungswerten.

Zu Kapitel 5 — Diskussion

Abbildung 5.1: Mit Hilfe des VVT im Kopf-Schaft-Ubergang (links) und im Gewinde (rechts)
einer Schraube generierte Bruchflachen als Beispiel eines Vorteils des VVT gegeniiber
etablierten bruchmechanischen Methoden zur Bewertung der Anfélligkeit hochfester
Stahle gegeniiber einer Wasserstoffversprodung: Der VVT kann sowohl an gekerbten, als
auch an ungekerbten Bereichen realer Bauteile durchgefiihrt werden. Entscheidend ist

eine partielle Wasserstoffbeladung.
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Zu Anhang

Abbildung A - 1: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-39

Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

flir ty = 7 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 2: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-39

Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 10 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 3: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-40

Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die
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Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird
gemald Gl. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-squ-
are devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige
Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der
Rissflache und der Restgewaltbruchfldche wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin
wurde die kritische Rissldnge a,. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte
Auswertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprii-

fung fiir ty = 15 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 4: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-40
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fir ty = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 5: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-41
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 30 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 6: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-41
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-

che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der

Abbildungsverzeichnis A-19



Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin
wurde die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte
Auswertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprii-

fung fiir ty = 40 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 7: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-42
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchfldche wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 60 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 8: Anpassung der Modellgleichung L(t) (Gl 4.65) an den gemessenen Kraft- A-42
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 75 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 9: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-43
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mafd Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 90 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 10: Anpassung der Modellgleichung L(t) (Gl 4.65) an den gemessenen Kraft- A-43
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 5 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 11: Anpassung der Modellgleichung L(t) (Gl 4.65) an den gemessenen Kraft- A-44
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Risslange a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 10 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 12: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-44
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 15 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 13: Anpassung der Modellgleichung L(t) (Gl 4.65) an den gemessenen Kraft- A-45
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-

mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
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devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 14: Anpassung der Modellgleichung L(t) (Gl 4.65) an den gemessenen Kraft- A-45
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Risslange a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 30 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 15: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-46
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mafd GL 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 40 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 16: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-46
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchfliche wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde

die kritische Risslinge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte
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Auswertung wurde fiir die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprii-

fung fiir ty; = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 17: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-47
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mafd GL 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 30 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 18: Anpassung der Modellgleichung L(t) (Gl 4.65) an den gemessenen Kraft- A-47
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 40 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 19: Anpassung der Modellgleichung L(t) (Gl 4.65) an den gemessenen Kraft- A-48
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir t; = 60 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 20: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-48

Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die
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Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird
gemal} Gl. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-squ-
are devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige
Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der
Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin
wurde die kritische Rissldnge a,. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte
Auswertung wurde fiir die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprii-

fung fiir ty = 120 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 21: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-49
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fir ty = 2 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 22: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-49
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 5 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 23: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-50
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-

che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der
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Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin
wurde die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte
Auswertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprii-

fung fiir ty = 10 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 24: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-50
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchfldche wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 25: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-51
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W4-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 2 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 26: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-51
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mafd Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchfldche wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a,. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 5 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 27: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-52
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 10 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 28: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-52
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Risslange a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 29: Anpassung der Modellgleichung L(t) (GL 4.65) an den gemessenen Kraft- A-53
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-
mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchfldche wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 30 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 30: Anpassung der Modellgleichung L(t) (Gl 4.65) an den gemessenen Kraft- A-53
Zeit-Verlauf zur Bestimmung der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die An-
passungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite der Anpassung wird ge-

mal Gl 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square
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devieation, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchfla-
che gezeigt. Zur besseren Veranschaulichung der Unterscheidung zwischen der Rissfla-
che und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert. Weiterhin wurde
die kritische Rissldnge a. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Aus-
wertung wurde fiir die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannpriifung

fiir ty = 40 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Abbildung A - 31: Bruchfliche der Probe B-W1-12.9 infolge einer Wasserstoffbeladungs- A-54
dauer von 30 min und einer anschlie3enden Verspannung bei der minimalen Vorspann-
kraft Ly,c sowie Zuordnung der charakteristischen Bruchmikrostrukturen entlang des
eingezeichneten Risspfads. a) und b) Interkristalliner Spaltbruch im Bereich der was-
serstoffassistierten Rissinitiierung. ¢) Anteile an interkristallinen Spaltflichen sowie An-
teile an transkristallinen Waben im Bereich des diffusionskontrollierten, unterkritischen

Risswachstums. d) Duktile Waben im Bereich des Restgewaltbruchs.

Abbildung A - 32: Bruchfliche der Probe B-W3-12.9 infolge einer Wasserstoffbeladungs- A-54
dauer von 2 min und einer anschliefenden Verspannung bei der minimalen Vorspann-
kraft Ly,c sowie Zuordnung der charakteristischen Bruchmikrostrukturen entlang des
eingezeichneten Risspfads. a) Anteile an interkristallinen Spaltflichen sowie Anteile an
transkristallinen Waben im Bereich des Kerbgrunds. b) Interkristalliner Spaltbruch im
Bereich der wasserstoffassistierten Rissinitiierung. ¢) Anteile an interkristallinen Spalt-
flachen sowie Anteile an transkristallinen Waben im Bereich des diffusionskontrollier-
ten, unterkritischen Risswachstums. d) Duktile Waben im Bereich des Restgewalt-

bruchs.

Abbildung A - 33: Bruchfldche der Probe B-W4-12.9 infolge einer Wasserstoffbeladungs- A-55
dauer von 5 min und einer anschliefenden Verspannung bei der minimalen Vorspann-
kraft Ly,c sowie Zuordnung der charakteristischen Bruchmikrostrukturen entlang des
eingezeichneten Risspfads. a) Anteile an interkristallinen Spaltflichen im Bereich des
Kerbgrunds. b) Interkristalliner Spaltbruch im Bereich der wasserstoffassistierten Riss-
initilerung. c¢) Anteile an interkristallinen Spaltflichen sowie Anteile an transkristallinen
Waben im Bereich des diffusionskontrollierten, unterkritischen Risswachstums. d) Duk-

tile Waben im Bereich des Restgewaltbruchs.

Abbildung A - 34: Vermessung des Kerbradius p, am metallographischen Schliff, am Bei- A-55
spiel der Probe A-W1-14.9. Die Vergroferung ist 200.
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11 angegebenen Einzelunsicherheiten der Eingangsgrofden bestimmt. Die Berechnungs-
grundlage wurde in Anhang A-4 geméal3 den Regeln der Fehlerfortpflanzung abgeleitet.
K;.: Mittelwert der nach GI.(4.48) fiir unterschiedliche Beladungsdauern t bestimmten

Werte. i, : Mittelwert der Messunsicherheiten. Sk, : Empirische Standardabweichung.

Tabelle 4.5: Arithmetische Mittelwerte, Standardabweichungen und Messunsicherheiten der
Schwellenwertspannungsintensitit K;y,c. Die Schwellenwertspannungsintensitdat wur-
de durch die Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verldufe sowie der zugehérigen Bruch-
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Regeln der Fehlerfortpflanzung abgeleitet. K;y4c: Mittelwert der nach GL (4.53) fiir
unterschiedliche Beladungsdauern t; bestimmten Werte. AKjy4c: Mittelwert der
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Bruchzahigkeiten K;, fiir verschiedene Proben und Kerbformzahlen .

Tabelle 5.2: Bestimmung des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy durch Auswertung der
Risswachstumskinetik (Ansatz I und Ansatz III) sowie durch die Auswertung des

Energiegleichgewichts der Rissinitilerung (Ansatz II).
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Zu Anhang

Tabelle A - 1: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasser-
stoffdiffusionskoeffizienten Dy sowie des Risswachstumskoeffizienten D fiir Proben
des Typs A-W1-14.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R, = 2045 + 20 MPa. Der Kerbdurch-

messer betrdgt wy = 5,54 mm.

Tabelle A - 2: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasser-
stoffdiffusionskoeffizienten Dy sowie des Risswachstumskoeffizienten D fiir Proben des
Typs A-W2-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,x = 1835 + 18 MPa. Der Kerbdurchmesser

betrdgt wy, = 5,54 mm.

Tabelle A - 3: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasser-
stoffdiffusionskoeffizienten Dy sowie des Risswachstumskoeffizienten D fiir Proben
des Typs B-W1-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R, = 1521 + 15 MPa. Der Kerbdurch-

messer betrdgt w, = 7,50 mm.

Tabelle A - 4: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasser-
stoffdiffusionskoeffizienten Dy sowie des Risswachstumskoeffizienten D fiir Proben
des Typs B-W3-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,y = 1555 + 16 MPa. Der Kerbdurch-

messer betrdgt w, = 7,50 mm.

Tabelle A - 5: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasser-
stoffdiffusionskoeffizienten Dy sowie des Risswachstumskoeffizienten D fiir Proben
des Typs B-W4-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R, = 1533 + 15 MPa. Der Kerbdurch-

messer betrdgt w, = 7,50 mm.
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Tabelle A - 6: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruch-
zdhigkeit Kj. flir Proben des Typs A-W1-14.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R, = 2045 +
20 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt wy, = 5,54 mm. Der Auldendurchmesser ist W =

7,08 mm.

Tabelle A - 7: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruch-
zahigkeit K. fiir Proben des Typs A-W2-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,; = 1835 +
18 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt wy = 5,54 mm. Der Aullendurchmesser ist W =

7,08 mm.

Tabelle A - 8: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruch-
zahigkeit Kj. flir Proben des Typs B-W1-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R, = 1521 +
15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt wy, = 7,50 mm. Der Aullendurchmesser ist W =

7,88 mm.

Tabelle A - 9: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruch-
zahigkeit K. fiir Proben des Typs B-W3-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,; = 1555 +
16 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt wy, = 7,50 mm. Der Aullendurchmesser ist W =

7,88 mm.

Tabelle A - 10: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruch-
zdhigkeit K fiir Proben des Typs B-W4-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R, = 1533 +
15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt wy, = 7,50 mm. Der Aullendurchmesser ist W =

7,88 mm.

Tabelle A - 11: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwel-
lenwertspannungsintensitit K;p4¢ fiir Proben des Typs A-W1-14.9. Die Kerbzugfestig-
keit ist Ry, = 2045 + 20 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt wy, = 5,54 mm. Der Au-
Rendurchmesser ist W = 7,08 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,11 mm. Rot markiert:

Polstellen

Tabelle A - 12: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwel-
lenwertspannungsintensitit K;y 4 fiir Proben des Typs A-W2-12.9. Die Kerbzug-festig-
keit ist R, = 1835 + 18 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt wy, = 5,54 mm. Der Au-
Rendurchmesser ist W = 7,08 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,11 mm. Rot marKkiert:

Polstellen

Tabelle A - 13: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwel-
lenwertspannungsintensitét K;y4¢ fiir Proben des Typs B-W1-12.9. Die Kerbzugfestig-
keit ist Ry = 1521 + 15 MPa. Der Kerbdurchmesser betrdgt wy = 7,50 mm. Der
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Aullendurchmesser ist W = 7,88 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,2 mm. Rot markiert:
Messunsicherheit weicht von den anderen berechneten Werten ab. Der Wert wurde

im Mittelwert nicht beriicksichtigt.

Tabelle A - 14: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwel-
lenwertspannungsintensitét K;y,¢ fiir Proben des Typs B-W3-12.9. Die Kerbzugfestig-
keit ist Ry, = 1555 + 16 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 7,50 mm. Der Au-

Bendurchmesser ist W = 7,88 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,2 mm.

Tabelle A - 15: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwel-
lenwertspannungsintensitdt K;y,¢ fiir Proben des Typs B-W4-12.9. Die Kerbzugfestig-
keit ist Ry, = 1533 + 15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 7,50 mm. Der Au-
Rendurchmesser ist W = 7,88 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,2 mm. Rot markiert: Pol-

stellen

Tabelle A - 16: Bestimmung des Vertrauensniveaus der Bruchzihigkeit K, + Ug,,-

Tabelle A - 17: Bestimmung des Vertrauensniveaus des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten

Dy + fip,,.

Tabelle A - 18: Bestimmung des Vertrauensniveaus des Schwellenwertspannungsintensi-

tatsfaktors I?IHAC + ﬁKIHAC'
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Anhang

Mit dem in dieser Arbeit vorgestellten Modell und der hergeleiteten Theorie der HAC in Abhéngig-
keit von der Wasserstoffeindringtiefe werden die physikalischen Gréen nach mathematischen
Formeln bestimmt. Die Messunsicherheiten der Eingangsgrof3en werden mit der Formel iibertra-
gen und miissen nach den Regeln der Fehlerfortpflanzung beriicksichtigt werden. Diese Fehler-
rechnung wird in den folgenden Kapiteln A-1 bis A-7 fiir die Gréen o, Dy, Dg, Kic, 0nac, Kio
und K;yac durchgefiihrt. In Kapitel A-8 wird die Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe hin-
sichtlich der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit aufgezeigt. Hierbei wird ebenfalls die
Vermessung der kritischen Rissldnge a, auf den jeweiligen Bruchfldchen veranschaulicht. In Kapi-
tel A-9 werden die mittels Rasterelektronenmikroskopie untersuchten Bruchmikrostrukturen ent-
lang des Risspfades am Beispiel ausgewdéhlter Bruchflachen aufgezeigt. Das Kapitel A-10 behan-
delt die Vermessung des Kerbradius mittels Lichtmikroskopie anhand eines Beispiels. Die Schét-
zung der Einzelunsicherheiten der Eingangsgroen des VVT wird in Kapitel A-11 vorgenommen.
Schliel3lich werden in Kapitel A-12 fiir alle untersuchten Proben die Eingangsgrofen und ihre
Messunsicherheiten tabellarisch zusammengefasst und zur Berechnung der Ausgangsgrofden oy,

DH, DG) K]C, OHAC KIO und KIHAC verwendet.

A-1. Bruchspannung o - Bestimmung mit Fehlerrechnung

Die Bruchspannung or, wird aus der Bruchkraft Ly und dem Kerbquerschnitt wy, berechnet:

4Lp
T~ W

Of = 2 (A-1)

Die Messunsicherheit u,,, ergibt sich aus der Summe der quadrierten Beitrdge der Einzelunsicher-

heiten u;, und uy,:

aO'F 2 aO'F 2
= (G + o)
Losung der Differentialquotienten ergibt:
4oup 8Lp g ]
Uor :\/(n-wkz) +(_n-wk3.uwk> #-3)
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A-2. Wasserstoffdiffusionskoeffizient Dy — Bestimmung mit Fehlerrechnung
Die Auswertung des VVT hinsichtlich des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy erfolgt mit Hilfe
von Gl. 4.14:

a.?

Dy = p 5
4 ve+ (1-gL) v

(A-4)

Die Messunsicherheit up,, ergibt sich aus der Summe der quadrierten Beitrage der Einzelunsicher-

heiten ug_, ug,,, U, Ug, Und ug -

Dy 2 9Dy 2 9Dy 2 0Dy 2 /9Dy 2
— (221 ZYH °YH a0 Z7H (A-5)
Uby \/<8ac ”“c) +(6tH ““I) +(0tp ”tF) +(aaF ”"F) +<6Rmk uRmk)

0Dy _ ac
aac_z.[\/E+(1_RU_:m).\/E]2 (A-6)
0Dy ag?
atH_4-[\/E+(1—;—n';c)-\/E]3\/E (A-7)
0Dy ag?
atF_4-[\/E+(1—}{'—:m)-\/E]3\/E (A-8)
0Dy _ ac*\tr
dog 2Rmk'[\/ﬂ+(1—Ra—;()'\/t_p]3 (A-9)
0Dy _ aclop\tr
ORmk 2Rmk2'[m+( _Rg_;{)_ﬁ]s (A-10)
A-3. Risswachstumskoeffizient D; - Bestimmung mit Fehlerrechnung
Der Risswachstumskoeffizient wird gemaf3 Gl 4.11 bestimmt:
DG=<1—RL;)2-DH (A-11)

Die Messunsicherheit up, wurde mit der Einzelunsicherheiten up, abgeschatzt:
GDG 2 Of 2 2
~ |(Z=E. — __F ). A-12
Upg \/(E)DH ”DH) - \[((1 Rmk> oy #-12)
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A-4. Bruchzahigkeit K;. - Bestimmung mit Fehlerrechnung

Die Bruchzéhigkeit K;. wird nach Gl. (4.37) berechnet:
Kic = o * fenr " mac (A-13)

Der Geometriekorrekturfaktor f.y; wird nach GL (1.53) berechnet.

a 1,25 1/z
—) = ’ A-14
fenr (W) = <[1 _ (2a/W)1'47]2’4> ( :
Um die Ableitung zu vereinfachen, wird f;yr mit
__ W A-15
Y= Wy — 24, (A-15)
als Polynom dargestellt:
1 1 3 5 11
== [y- 4Tyl ym2 4 8 A-16
fenr@) = 5\Jy (y+2+8y VEARET 4 ) (A-16)
Die Messunsicherheit von y ist:
ay 2 ay z dy 2 i
. C TN _
Losung der einzelnen Differentialquotienten ergibt:
2W - uy 2 —W uy, \? Uy \2
wy = ( c )+( k)+( ) (A-18)
(Wi — 2a.)? (Wi — 2a.)? Wy — 2ac

Die Unsicherheit des Geometriekorrekturfaktors ist:

 504-y*+84-y% —63-y*+180-y — 616

Uus 672 .y7/2 Uy (A-19)

Die Messunsicherheit ug, ergibt sich aus der Summe der quadrierten Beitrdge der Einzelunsicher-

heiten uf, ug, und ug :

0K 2 (0K N\ (0K ?
— _ . . _ . (A-20)
uKIC \/< aO'F uUF) + (afCNT uf) + (aac uac)

Losung der einzelnen Differentialquotienten ergibt:

2
ug,, = \/(fCNT. /Ta, -uUF)2 n (O'F - [ma, 'uf)z n (Muac> (A-21)
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A-5. Schwellenwertspannung 6,4, — Bestimmung mit Fehlerrechnung

Die Schwellenwertspannung wird aus der minimalen Vorspannkraft Ly, und dem Kerbdurchmes-

ser wy gemald Gl 4.24 berechnet:

4Lyac

—— (A-22)
T~ Wi

OHAC =

Mit den Einzelunsicherheiten u; . und u,, ergibt sich die Messunsicherheit der Schwellen-

(o}

wertspannung:
_ d0yac ) 2 001 Ac ) 2 (A-23)
Uoyac = ALyac ULyac ) T Wy Uwy
Losung der Differentialquotienten ergibt:
. 2 2
u _ (4 uLHAC) + (_ 8Lnac ‘u ) (A-24)
OHAC - sz - Wk3 Wk

Neben der Messunsicherheit u,,, , . wird fiir die minimale Vorspannkraft Ly, eine untere Fehler-

grenze ALy, ¢ angegeben. Daraus folgt eine untere Fehlergrenze

4-ALpyc
Aoyac = - Wi 2 (A-25)

Wenn oy ac» den richtigen, nach Gl (A - 22) berechneten Wert bezeichnet, dann wird die anfang-
liche Spannungsintensitdt unter Berticksichtigung der Messunsicherheit u,,,. und der Fehler-

grenze Aoy ,c wie folgt ausgegeben:

onac = (Onacr — Aopac) + Ug,, . (A-26)

A-6. Anfangliche Spannungsintensitat K;, — Bestimmung mit Fehlerrechnung
Die Anfangliche Spannungsintensitét K;, wird nach Gl. 4.28 berechnet:
Kio = Onac " \JTxXn (A-27)

Mit den Einzelmessunsicherheiten u,, , . und uy,, ist die Messunsicherheit der anfénglichen Span-

nungsintensitat:

Ko 2 10Ky 2 ]
uKIO - \/(aO’HAC . uGHAC) + (axH . uxH) (A 28)

Losung der Differentialquotienten:
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OHAC .\/E. )2 (A-29)
XH

2
uKIo :\/(uUHAC' /T[XH) +<ﬁ u

Die Unsicherheit u,, der Wasserstoffeindringtiefe wird aus den Unsicherheiten des Wasserstoff-

diffusionskoeffizienten up, sowie der Wasserstoffbeladungsdauer u;, berechnet:

2

axH 2 axH
”"*’zj(@'”%) + (G ) a-30

Losung der Differentialquotienten:

2 2

tH ’EH
—_ — . A- 31
uxH = uD” + ¢ ut” ( )

Neben der Messunsicherheit ug,, , . wird fiir die Schwellenwertspannung oy, eine untere Fehler-

grenze Aoy ,c angegeben. Daraus folgt eine untere Fehlergrenze
AKjg = Aoyac - +/TTXy (A-32)

fiir K;o. Wenn Kjq, den richtigen, nach Gl (A - 27) berechneten Wert bezeichnet, dann wird die

anfangliche Spannungsintensitit unter Berticksichtigung der Messunsicherheit uy, und der Feh-

lergrenze AK;y wie folgt ausgegeben:

Kio = (Kjor — AKpo) Uk, (A-33)

A-7. Schwellenwertspannungsintensitat K;; .o - Bestimmung mit Fehlerrechnung

Gemaél} der Herleitung in Kapitel 4.3 kann die Schwellenwertspannungsintensitét K;y,c als Pro-
dukt aus der anfanglichen Spannungsintensitiat K;; und einem von der Wasserstoffeindringtiefe
abhingigen Geometriefaktor berechnet werden. Unter Vernachlassigung der kerbbedingten Span-

nungsiiberh6hungen wird K;y4c gemald Gl. 4.53 berechnet:

-1/2
Wy — 2Xg
Kimac = Kio- (- —= ") (A-34)
IHAC 10"\ W — 62y
Auch bei K;y4c wird eine untere Fehlergrenze
wy — 2xp\ 2
AKjpac = AK”.(H) (A-35)
Wi — 6XH

sowie eine Messunsicherheit ug,, . berechnet:
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_ |(9Kinac 2 (0Kinac _ 2 (0Kiyac _ ?
UKigac = 9K ;o UKo + owy, Uwy + dxy Uy

Losung der Differentialquotienten:

0Kinac (Wk - ZXH)_l/Z
OKIO N Wi — 6XH
0Kinac _ 2xy — Wi 3/
= —2Kjowy - (6xy — wy) % (7)
Oxy 6xy — Wy
OKinac (Wi —2xy\ 2
= 2Kjoxy - (W — 6x) 72 - (7)
owy, Wy — 6xy

(A-36)

(A-37)

(A-38)

(A-39)

Die Berechnung der Unsicherheit u,,, erfolgt wiederum nach Gl. (A - 31). Unter Beriicksichtigung

der kerbbedingten Spannungsiiberhohungen wird K;y,¢ nach Gl (4.51) berechnet:

-1

a Wy — 2x
Kinac = Kio 7k <1 " Zprljr pk) j (Zpri(p:) (Wi f)6xH) A1
Die untere Fehlergrenze ist:
_ 2xy + P
AKiyac = e G+ pu) - ( o - (Wi — 2x) )1/2 (A-41)
xy + pi) - (W — 6x1)
Die Messunsicherheit u,,, , . ergibt sich zu:
T Y e N L U R T
Losung der Differentialquotienten:
0K yac _ 2xp + px
9Kio ay - (xp + pi) - ((Zpr’-cI-.p(kV;k- (_wixf)6xH)>1/2 o
0Kinac _ Kio - xy + pi)
0 ag? - (xy +pi) - ((Zprl-(}- p(:;k (_Wixf)6xH))l/2 o
0Kinac _ Kio - xp(2xy — wi) - (2px + xp)
0Pk ap * (6xy —wy) - (g + pr)? - Qxy + pi) - ((szpi'p(:;k. (_Wixf)mH))B/z B
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0Kinac _ Kiope(12xp> + (24p, — 12w )xy® + wi Wy — 22p)xy + 2 Wi® — 2p3 > W)

0xy (wy — 2xp) 3/2 (A - 46)
. 2, . _ 2. Pr - (Wi XH
a  (xu + pi)? - Qxy + pi) - (6xy — w) ((sz +pe) - (W — 6xH))
0Kinac 2Kj0prXH
ow, - (wy, — 2x) 3/2 (A-47)
. _ 2. Pr * Wi XH
R AR R R (Ve v eyasm)

Damit die kerbbedingten Spannungsiiberhohungen beriicksichtigt werden konnen muss der Geo-

metriefaktor
-1
g = %-(1+ Pk ) prx (Wi — 2xp) (A-48)
2 2xy + pr/ | Rxy + pr) (Wi — 6xp)
groller als 1 sein:
KIO " B ) ﬁ > 1
KIHAC = Wi — ZXH -1/2 (A'49)
o (o
Wy — 6xy

Wenn Ky ¢ den richtigen, nach Gl (A - 49) berechneten Wert bezeichnet, dann wird die Schwel-

lenwertspannungsintensitit, unter Berticksichtigung der Messunsicherheit ug,, , . und der Fehler-

grenze AKyac, wie folgt ausgegeben:

Kinac = (Kinacr — DKigac) + g,y .0 (A-50)
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A-8. Auswertung einzelner Kraft-Zeit-Verlaufe hinsichtlich der momentanen Risswachs-
tumsgeschwindigkeit sowie Vermessung der kritischen Risslange a,

276 i
A-W1-14.9 =7 mn
a, =765 um

27.4 ee e e/ (t)-Messung

— L(t) - Anpassung
] o

27.2 +

Anpassungsparameter
Oriss = 28,40 MPa

n=3

vy =73-10" m/s

v, =1,0-10"1 m/s?
26.8 T v, =1,6-1073* m/s®

L (kN)

RMSD = 0,31%

Ly, = 2722 kN
1 t,=23894s
26.6 —t——t——t————t———%— o
0 10 20 30 40 50 5 v
t (1000 s) —

Abbildung A - 1: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Giite
der Anpassung wird gemafB3 G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a,. mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 7 min mit Wasserstoff beladen wurde.

205 ty = 10 mi
A-W1-14.9 7= 0 mm
a, = 1050 pm

21.9 4
2181 eeees/(t)-Messung

] — L(t) - Anpassung
217 1

=

2 21.6 + Anpassungsparameter

et Oniss = 24,80 MPa

215+ n=3

1 vo=15-10"8 m/s

214 F v, =10-1071% m/s?

1 v, =11-10731 m/s®

213 % L, = 21,73 kN

t, = 16893 s

212 +—+—/—m—m—7—m—t+——t—t————t————t——
0 5 10 15 20 25 30 35

£ (1000 s)

RMSD = 047 %

Abbildung A - 2: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemafB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 10 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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171 R
A-W1-14,9 1= >mm
a. = 1170 ym

17.0
] ee e e/ (t)-Messung

— L(t) - Anpassung

—
=

= 168 T Anpassungsparameter
s Opiss = 16,15 MPa

] n=3

16.7 T v, =3,2-10"% m/s

v, =1,0-1071 m/s?

166 1 v2=17:107% m/s0 RMSD = 0,53 %

Ly ="21.73WN
1 tw,=8330s
65 —/4——m——H—r———tt
0 3 6 9 12 15 18

£ (1000 s)

Abbildung A - 3: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissfliche und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 15 min mit Wasserstoff beladen wurde.

18.0 3

b A-W1-14.9
a, = 1195 pm

= 20 min

178 | e e e e e/(t)-Messung

— L(t) - Anpassung

—_
E 17.6 4+ Anpassungsparameter
= Opiss = 24,81 MPa

n=3

vy =3,7-10"8 m/s
174 + v, =1,1-10"1% m/s?

1’2 = 4_'0 . 10—31 m/sﬁ RMSD = 0,4—8 %
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Abbildung A - 4: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Glte
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehdrige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchfldche wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprufung fiir t,; = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 5: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 30 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 6: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissfliche und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprufung fir t,; = 40 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 7: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Glte
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 60 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 8: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchfliche wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t,; = 75 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Anhang A-42



14.7
A-W1-14,9 1 = 90 mm
a. = 1400 pym
14.6 ee e e/ (t)-Messung
— L(t) - Anpassung

14.5 +

Anpassungsparameter
Opiss = 11,32 MPa

n=3

vy =13-10"7 m/s

v, =1,2-1071 m/s?
143 1 v, =4,0-10728 ;m/s°

L (kN)

Ly, = 12,71 kN
ty = 2505 s
142 vttt
0 1 2 3 4 5 6 2 rm
t (1000 s) —

Abbildung A - 9: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissfliche und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W1-14.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 90 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 10: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Glte
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehdrige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchfliche wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fir

die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung flr t; = 5 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 11: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 10 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 12: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprufung fir t,; = 15 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 13: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 14: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.

Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprufung fir t,; = 30 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 15: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Glte
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehorige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fir

die Probe A-W2-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 40 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 16: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchfldche wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t,; = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.

Anhang A-46



31.5 ty = 30 min

a, = 1590 pm

B-W1-12.9

31.4
ee e e/ (t)-Messung

313 1 —— L(t) - Anpassung
_
3.2}
5 Anpassungsparameter
— Oriss = 9,88 MPa
=311 4

vy =2,00-1078 m/s
310 T v, =1,70- 10713 m/s?

Uz =125- 10—33 m/36 RMSD = 0,20 %
309 + L, =3123kN
t, = 18751 s
30.8 t t t
0 10 30 40

20
£ (1000 s) 2mm

Abbildung A - 17: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissfliche und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 30 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 18: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Glte
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchfliche wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t,; = 40 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 19: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissfliche und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t; = 60 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 20: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gute
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissfliche und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W1-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fur t,; = 120 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 21: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Glite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 2 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 22: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflaiche wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t; = 5 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 23: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissfliche und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fur t; = 10 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 24: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchfliche wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W3-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t,; = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 25: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissfliche und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W4-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 2 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 26: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Glte
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehdrige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchfliche wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Rissldnge a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fir

die Probe B-W4-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t; = 5 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 27: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W4-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 10 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 28: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W4-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t,; = 20 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A - 29: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Glte
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W4-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fir t; = 30 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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Abbildung A -30: Anpassung der Modellgleichung L(t) (G/. 4.65) an den gemessenen Kraft-Zeit-Verlauf zur Bestimmung
der momentanen Risswachstumsgeschwindigkeit. Die Anpassungsparameter sind in der Abbildung enthalten. Die Gite
der Anpassung wird gemaB G/. 4.77 mit dem relativen Standardfehler der Regression (engl. Root-mean-square deviea-
tion, RMSD) angegeben. Zu jeder L(t)-Kurve wird rechts die zugehérige Bruchflache gezeigt. Zur besseren Veranschau-
lichung der Unterscheidung zwischen der Rissflache und der Restgewaltbruchflache wurde letztere halbseitig maskiert.
Weiterhin wurde die kritische Risslange a, mithilfe eines Distanzpfeiles markiert. Die Dargestellte Auswertung wurde fiir

die Probe B-W4-12.9 vorgenommen, die vor der Verspannprifung fiir t,; = 40 min mit Wasserstoff beladen wurde.
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A-9. Rasterelektronenmikroskopie — Bruchmikrostrukturen entlang des Risspfades

B-W1-12.9, t,,= 30 min

Abbildung A - 31: Bruchfldche der Probe B-W1-12.9 infolge einer Wasserstoffbeladungsdauer von 30 min und einer an-
schlieBenden Verspannung bei der minimalen Vorspannkraft L, sowie Zuordnung der charakteristischen Bruchmikro-
strukturen entlang des eingezeichneten Risspfads. a) und b) Interkristalliner Spaltbruch im Bereich der wasserstoffassis-
tierten Rissinitiierung. c) Anteile an interkristallinen Spaltflaichen sowie Anteile an transkristallinen Waben im Bereich des

diffusionskontrollierten, unterkritischen Risswachstums. d) Duktile Waben im Bereich des Restgewaltbruchs.

B-W3-12.9, ty=2 min

Abbildung A - 32: Bruchflache der Probe B-W3-12.9 infolge einer Wasserstoffbeladungsdauer von 2 min und einer an-
schlieBenden Verspannung bei der minimalen Vorspannkraft L, sowie Zuordnung der charakteristischen Bruchmikro-
strukturen entlang des eingezeichneten Risspfads. a) Anteile an interkristallinen Spaltflichen sowie Anteile an transkris-
tallinen Waben im Bereich des Kerbgrunds. b) Interkristalliner Spattbruch im Bereich der wasserstoffassistierten Rissiniti
ierung. c) Anteile an interkristallinen Spaltflachen sowie Anteile an transkristallinen Waben im Bereich des diffusionskon-

trollierten, unterkritischen Risswachstums. d) Duktile Waben im Bereich des Restgewaltbruchs.
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B-W4-12.9, t,= 5 min

Abbildung A - 33: Bruchflache der Probe B-W4-12.9 infolge einer Wasserstoffbeladungsdauer von 5 min und einer an-
schlieBenden Verspannung bei der minimalen Vorspannkraft L, sowie Zuordnung der charakteristischen Bruchmikro-
strukturen entlang des eingezeichneten Risspfads. a) Anteile an interkristallinen Spaltfldchen im Bereich des Kerbgrunds.
b) Interkristalliner Spaltbruch im Bereich der wasserstoffassistierten Rissinitiierung. c¢) Anteile an interkristallinen Spalt-
flachen sowie Anteile an transkristallinen Waben im Bereich des diffusionskontrollierten, unterkritischen Risswachstums.
d) Duktile Waben im Bereich des Restgewaltbruchs.

A-10. Lichtmikroskopie - Vermessung des Kerbradius p,

50 ym

Abbildung A - 34: Vermessung des Kerbradius p, am metallographischen Schliff, am Beispiel der Probe A-W1-14.9. Ver-
groBerung: 200.
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A-11. Schatzung der Einzelmessunsicherheiten

Parameter

Bedeutung

Geschatzte Unsicherheit

ty:

Wasserstoff-

beladungsdauer

Uy, = +90 s: Schitzung aus der maximalen Zeitspanne zwischen dem Ende der

Wasserstoffbeladung und dem Beginn der Verspannpriifung.

tp:

Zeit zum Versagen

u;, = 215 % des gemessenen Wertes. Standardabweichung aus mehreren Mes-

sungen bei der minimalen Vorspannkraft Lp,. zu einer Wasserstoffbeladungs-

dauer ty. Im Mittel liegen Standardunsicherheiten von u,, = +15 % vor, sodass

dieser Wert fiir die Auswertung von Einzelmessungen verwendet werden kann.

Bruchkraft

u,, = 1 % des Messbereichs: Angaben des Herstellers zur maximalen Unsicher-

heit der Kraftaufnahme mittels Dehnungsmessstreifen von u = +1 %.

Schwellenwert der

ertragbaren Last

U, = 11 % des Messbereichs: Angaben des Herstellers zur maximalen Unsicher-

heit der Kraftaufnahme mittels Dehnungsmessstreifen von u = +1 %.

Kerbzugfestigkeit

ug, . ~ 1% des gemessenen Wertes. Standardabweichung aus mindestens 3 Ein-
zelmessungen. Im Mittel liegen Standardunsicherheiten von +1 % des gemessenen

Wertes vor.

Kritische Risslédnge

Uq, = £5%. Anhand von Uberpriifungen von zertifizierten Siliciumstrukturen
wurde die Messunsicherheit bei der Langenmessung mittels Rasterelektronenmik-
roskopie zu u = +3 % der gemessenen Linge geschitzt. Zzgl. einer geschitzten
Unsicherheit der individuellen Erkennung der Spitze des umlaufenden Risses von
+2 % wird die Messunsicherheit der Vermessung der kritischen Risslédnge mittels

Rasterelektronenmikroskopie mit u,, = £5 % angegeben.

Auflen-

durchmesser

uy, = 10,05 mm. Die Messunsicherheit des verwendeten Messschiebers betrédgt
u = 10,02 mm. Unter Beriicksichtigung zufélliger Fehler, wie z.B. das unsichere
Ansetzen des Messschiebers sowie Unsicherheiten aufgrund unsauberer Flachen,

wird fiir den Auendurchmesser W eine Unsicherheit uy,, = 10,05 mm angegeben.

Wy !

Kerbdurchmesser

u,, = 10,05 mm. Die Messunsicherheit des verwendeten Messschiebers betrégt
u = 10,02 mm. Unter Beriicksichtigung zufélliger Fehler, wie z.B. das unsichere
Ansetzen des Messschiebers sowie Unsicherheiten aufgrund unsauberer Flachen,

wird fiir den Kerbdurchmesser w, eine Unsicherheit u,, = £0,05 mm angegeben.

Py

Kerbradius

u,, = 13 %. Der Kerbradius wurde mittels Lichtmikroskopie am metallographi-

P,
schen Langsschliff vermessen. Eine beispielhafte Vermessung zeigt Abbildung A -
34. Anhand von Uberpriifungen von zertifizierten GlasmaRstiben wurde die
Messunsicherheit bei der Lidngenmessung mittels Lichtmikroskopie zu u = +3 %

der gemessenen Lange geschétzt.

a:

Kerbformzahl

Uq, = 27 %. Mit den Unsicherheiten u,, , u,,, und w,, ergibt sich eine Unsicherheit

der Kerbformzahl von u,, = £7 %.
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A-12. Tabellarische Zusammenfassung der Ergebnisse

Tabelle A - 1: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy

sowie des Risswachstumskoeffizienten D, flr Proben des Typs A-W1-14.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,, = 2045 +

20 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 5,54 mm.

Vi (V5) | Lyac kN) | o (MP@) | [JEr (V5) | ac (um) Rmim—k . (mz/?)H. 1011 (mZ/:,))G. 1011
21+2 27,5-0,5 1216 £25 | 146+ 11 765 + 38 2,47+ 0,08 2,4+ 0,4 04+0,1
25+2 | 22,0-2,0 892 +18 144+10| 940 +47 1,77+ 0,03 23106 0,7+0,2
30£2 17,2-1,2 693 + 14 129+ 2 1170 £ 59 1,514 0,02 2,6+0,3 1,1+01

3 35+1 16,0—-1,2 714 + 15 118+ 13| 1195+ 60 1,54+ 0,02 29+12 1,2+ 0,5

g 42 +1 15,0—-1,0 635+ 14 100+ 7 1290 + 65 1,454 0,01 34+09 1,6+ 0,4

< 49+1 145-0,3 577 £ 12 94 +7 1300 + 65 1,39+ 0,01 3,2+0,8 1,6 +£0,4

60+1 13,0-10,8 510 +11 73+ 4 1550+ 78 1,33+ 0,01 4,6+ 0,8 2,6+ 0,5

671 13,2-0,6 543 £ 11 63 +12 1500+ 75 1,36+ 0,01 44+18 2,4+ 1,0

74+ 1 14,8 - 0,7 589 +12 51+4 1400+ 70 1,40+ 0,01 4,1+0,7 2,1+0,3
Mittelwert ¢: 3,3+0,9

Tabelle A - 2: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy

sowie des Risswachstumskoeffizienten D, fir Proben des Typs A-W2-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,, = 1835 +

18 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt wy, = 5,54 mm.

Vi (V5) | Lyac (kN) | op (MPa) | [tz (V5) | a, (um) % (mz/f)H. 1011 (mz/f)a, 1011

17 +3 25,4-3,0 1016 £ 21 98 + 14 1000 + 50 2,24+ 0,04 6,7+ 2,3 1,3+ 0,5
24+ 2 21,0—-0,5 836+ 17 83+4 1150 £ 58 1,84 + 0,02 68+1,1 2,0+0,3

g 30+2 17,4-0,5 689 + 14 86+ 17 1300 + 65 1,60+ 0,01 6,0+ 3,8 2,3+15

N

E 35+1 14,9-10,3 615+ 13 73+7 1400+ 70 1,50+ 0,01 7,0+ 2,1 3,1+09
42+1 14,2-1,1 477 £ 10 62+ 14 1600 £ 80 1,35+ 0,01 8,2+ 5,2 45+29
49+1 14,0—- 1,0 514 +5 47 + 4 1550+ 78 1,39+ 0,01 8,7+1,7 45409

Mittelwert @:| 7,2+ 2,3
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Tabelle A - 3: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy,

sowie des Risswachstumskoeffizienten D; flr Proben des Typs B-W1-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,, = 1521 +

15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 7,50 mm.

\/E (\/57) Lyac (kN) or (MPa) \/t—F (\E) a, (um) Rmim—k o (mz/f)H_ 1011 (mz/:.))c_ 1011
35+1 32,5-14 720+ 12 214 +15| 1590+ 80 1,90 £ 0,03 29+0,6 0,81+ 0,18
42+1 | 31,6—-10,8 702 £ 12 188+8 1590 + 80 1,86 + 0,03 31+£0,5 0,89+ 0,13
49+1 32,0—-1,9 704 £ 12 173 £9 1590 + 80 1,86 £ 0,03 3,1+0,5 0,91+ 0,15
60+1 28,7—-0,9 681 +11 151+10| 1590+ 80 1,81+ 0,03 3,1+0,6 0,94+ 0,18
85+1 30,1-0,9 727 £12 117 +£19| 1460+ 73 1,91+ 0,03 2,5+0,8 0,68+ 0,22

Mittelwert ¢: 2,9t0,6

Tabelle A - 4: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy

sowie des Risswachstumskoeffizienten D, fir Proben des Typs B-W3-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,, = 1555 +

16 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 7,50 mm.

Jtu (V5) | Luac (kN) | op (MPa) | Jtz (V5) | ac (um) % (m? /f)”. 1011 | (m? /f)a. 1011
11+4 | 31,1-15 693 +11 116 +7 | 1690+ 85 1,80+ 0,03 12,54 3,0 39+ 1,0
g 1743 [ 292-15| 625410 | 95+4 | 1760488 | 1674002 | 140+28 50+ 1,0
™
E 2542 | 267-15| 566+9 | 82+8 | 1830492 | 1574002 | 142451 57+2,1
35+1 | 239-15 487 +8 77 + 4 1950 + 98 1,46+ 0,01 125+ 2,4 59+11
Mittelwert ¢:| 13,3 +3,3

Tabelle A - 5: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy

sowie des Risswachstumskoeffizienten D, fir Proben des Typs B-W4-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,, = 1533 +

15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 7,50 mm.

Jtu (V) | Lyac (kN) | 05 (MPa) Jte (Vs) a, (um) % (mz/f)ﬁ_ 1011 (mz/f)a_ 1011
11+4 | 197-0,7 426 +7 94 +3 2150 £ 108 1,38+ 0,01 18,7+ 5,0 9,8+ 2,6
173 18,8—10,7 403 7 81+5 2250+ 108 1,36+ 0,01 21,5+71 11,7+ 3,9

§ 25+2 18,8—-1,2 40317 64 +3 2250 + 108 1,36+ 0,01 245+ 59 13,3+ 3,2
=
E 35+1 | 188-1,2 39817 51+4 | 2150+ 108 1,35+ 0,01 21,9+59 12,0+ 3,2
42 +1 20,1-0,5 454 +8 40+5 1877 £ 94 1,424 0,01 17,6 + 4,6 8,7+ 2,3
49+1 23,6—-1,1 518 +9 31+3 1800 £ 90 1,51+ 0,01 16,8 + 3,2 74+ 14
Mittelwert ¢:| 20,2 +5,3
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Tabelle A - 6: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruchzahigkeit K. fir Proben des Typs
A-W1-14.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,,;, = 2045 + 20 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 5,54 mm. Der AuBen-

durchmesser ist W = 7,08 mm.

ty () Lp or (MPa) a. (um) ﬁ fenr K;. (MPaym)

420190 29,34+0,3 1216 + 25 765 + 38 1,77 + 0,04 1,66 + 0,04 98,9+ 4,1

600 =90 21,5+0,2 892 +18 940 + 47 1,93+ 0,06 1,83 +£ 0,06 88,8+ 4,1

900 + 90 17,21+ 0,2 693 + 14 1170+ 59 2,21 £ 0,09 2,14 £ 0,10 89,9+ 5,2

3 1200 £ 90 16,0 £ 0,2 714 + 15 1195+ 60 2,25+ 0,09 2,18+ 0,11 95,3+ 5,7
g 1800 £ 90 15,0+0,2 635+ 14 1290 £ 65 2,391+0,11 2,35+£0,14 95,0+ 6,3
< 2400 £ 90 14,5+ 0,1 577 £ 12 1300 £+ 65 2,41 +0,12 2,37 £ 0,14 87,4+ 5,9
3600 £ 90 13,0+0,1 510 £ 11 1550+ 78 2,90+ 0,19 3,00 +£ 0,26 106,74+ 9,8

4500 +90 13,2+0,1 543 +11 1500+ 75 2,791+0,17 2,85+0,23 106,24+ 9,2
5400 +£ 90 14,8 +0,1 589 + 12 1400+ 70 2,58+ 0,14 2,59+0,18 101,1+ 7,7
Mittelwert @: 96,6 + 6,4

Tabelle A - 7: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruchzahigkeit K. fur Proben des Typs

A-W2-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;;, = 1835 + 18 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w;, = 5,54 mm. Der AuBen-

durchmesser ist W = 7,08 mm.

Anhang

b (5) Le o (MPa) | a, (um) Wk% fonr Ky (MPaym)
300 +90 24,5+0,2 1016 + 21 1000+ 50 2,00+ 0,06 1,90 + 0,07 108,4+ 5,3
600 +90 20,2+0,2 836+ 17 1150+ 58 2,19 £ 0,09 2,11+ 0,10 106,0 + 6,0
3 900 + 90 16,6 + 0,2 689 + 14 1300 + 65 2,41 +0,12 2,37 +£ 0,14 104,41+ 7,0
N
E 1200 £ 90 14,8 + 0,1 615+ 13 1400+ 70 2,58+ 0,14 2,59+ 0,18 105,5+ 8,0
1800 + 90 11,5+0,1 477 £ 10 1600 + 80 3,03 +0,22 3,16 £ 0,30 107,04+ 10,6
2400 +90 12,4+0,1 514 +5 1550+ 78 2,90 + 0,22 3,00 + 0,29 107,6 + 11,1
Mittelwert @: 106,5+8,0
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Tabelle A - 8: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruchzahigkeit K. fir Proben des Typs

B-W1-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;, = 1521+ 15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 7,50 mm. Der AuBen-

durchmesser ist W = 7,88 mm.

b (5) Le o P0) |Gy | o foxr Ky (MPaym)
1200 +£ 90 31,8+ 0,3 720+ 12 1590 + 80 1,82 + 0,07 1,72 + 0,07 87,4+ 4,5
1800 +90 31,0+ 0,3 702 +12 1590+ 80 1,82 + 0,07 1,72 + 0,07 85,2+ 4,4
2400 £ 90 31,1+0,3 704 +12 1590 + 80 1,82 + 0,07 1,72 + 0,07 85,4+ 4,4
3600 +90 30,1+0,3 681 +11 1590 + 80 1,82 + 0,07 1,72 + 0,07 82,7+ 4,3
7200 +90 32,1+0,3 727 +12 1460+ 73 1,72 + 0,06 1,61 + 0,06 79,5+ 3,7

Mittelwert ¢: 84,0 +4,3

Tabelle A -9: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruchzéhigkeit K, flir Proben des Typs

B-W3-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;, = 1555+ 16 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w;, = 7,50 mm. Der AuBBen-

durchmesser ist W = 7,88 mm.

w
ty (s) Lp or (MPa) a, (um) e — - K;. (MPaym)
W, — Zac
120 + 90 29,1+0,3 659 + 11 1690 + 85 1,91 + 0,09 1,81+ 0,10 91,3+ 5,6
(-]
= | 300£90 27,6 +0,3 625 + 10 1760 + 88 1,98 + 0,10 1,88+ 0,11 87,4+5,7
o
E 600 + 90 24,1+40,2 546 +9 1830+ 92 2,05+0,11 1,96 + 0,12 84,1+ 59
1200 + 90 21,5+0,2 487 +8 1950 + 98 2,19 +0,13 2,11+ 0,15 80,5+ 6,3
Mittelwert @: 85,8 +5,9

Tabelle A-10: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Bruchz&higkeit K. flir Proben des Typs
B-W4-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;, = 1533 + 15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt w, = 7,50 mm. Der AuBen-

durchmesser ist W = 7,88 mm.

w
ty (s) L o (MPa) a (um) T fenr K. (MPaym)
120 90 18,8 +0,2 426 +7 2150 +108 | 2,46+0,17 | 244+0,21 852+ 7,7
300 + 90 17,8 40,2 403 +7 2250 +108 | 2,63+020 | 2,64+0,26 89,4+ 9,1
3 600 +90 17,8+ 0,2 403 +7 2250 + 108 2,63+ 0,20 2,64+ 0,26 89,4+ 9,1
<

E 1200 +90 17,6 + 0,2 398+7 2150 + 108 2,46 + 0,17 2,44 + 0,21 79,8+ 7,2
1800+90 | 20,1+0,2 454 +8 1877 + 94 2,10+0,11 | 2,02+0,12 70,3 + 4,8
2400+90 | 22,9402 518+ 9 1800 + 90 2,024+0,10 | 1,92+0,11 75,0 + 4,7
Mittelwert @: 81,5+7,1
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Tabelle A - 11: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwellenwertspannungsintensitat
Kt ac fur Proben des Typs A-W1-14.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;, = 2045 + 20 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt

wy, = 5,54 mm. Der AuBendurchmesser ist W = 7,08 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,11 mm. Rot markiert: Polstellen

ty (s) Lyac (N) | xy (um) oxac (MPa) Ko (um) B Kipac (MPaym)
420 £ 90 27,5—-0,5 199 + 27 (1141-21) + 24 (285-0,5)+2,0 |1,33 (21,4-0,4)+ 21
600 +90 22,0-2,0 | 247435 (913-83)+ 19 (254—-23)+19 |[1,22 (209-19+2,1
900 =90 17,2 -1,2 310 + 24 (714 —-50) + 15 (22,3-1,6) +1,0 [1,12 (199-14)+ 1,7
- 1200+90 | 16,0 —1,2 371+77 (664 —50) + 14 (22,7-1,7)+2,4 |1,06 (21,5-1,6) + 2,7
<
g 1800+90 | 15,0—-1,0 | 493+ 66 (622—-41)+ 13 (245-1,6)+1,7 | 1,00 (244—-1,6) + 2,4
< 2400+90 | 145-0,3 554 +73 (602—-12)+ 12 (25,1-0,5) +1,7 | 1,00 (25,0—-10,5) £ 2,5
3600+90 | 13,0—-10,8 810 + 75 (539-33)+ 11 (272-17)+14 |[1,40 (19.5—-1,2) + 1,8
45004+90 | 13,2—0,6 | 894 + 186 (548 —-25)+ 11 (29,0—1,3) +3,1 [2,53 (11,5-10,5) + 2,1
5400+90 | 148-0,7 | 937177 (614—29)+ 13 (333-16)t15 | --- ----
Mittelwert ¢:| (22,2 -1,2) +2,3

Tabelle A - 12: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwellenwertspannungsintensitat
Kipac fur Proben des Typs A-W2-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;, = 1835 + 18 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt

wy, = 5,54 mm. Der AuBBendurchmesser ist W = 7,08 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,11 mm. Rot markiert: Polstellen

ty (s) Lyac (kN) | xy (um) 0nac (MPa) Kjo (um) B Kinac (MPaym)

300 +90 254-3,0 | 284165 (1054 — 124) + 22 (31,5-3,7)+3,6 |1,15 (27,3-3,2) £ 3,7

600 +90 21,0 -0,5 405 + 44 (871—-22)+ 18 (31,1-0,8)+18 |1,03 (30,1-0,8) + 2,7

g‘? 900 + 90 17,4 —-0,5 | 465+ 150 (721—-20)+ 15 (27,6—-0,8) £4,5 |1,01 (27,3-0,8)+ 4,8
% 1200+90 | 14,9-0,3 582 + 88 (616 —11) + 13 (26,3—10,5) +2,1 |1,01 (26,1—0,5) + 2,8
1800+90 | 14,2—-1,1 | 767 + 246 (591—-44)+ 12 (29,0-2,2) +4,7 [1,23 (23,5—1,8) + 4,2

2400+90 | 140—-1,0 | 914190 (582—42)+12 (31,2—2,3)+1,7 [4,43 (7,0—0,5) + 3,1
Mittelwert ¢:| (27,7 -1,3)+3,5
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Tabelle A - 13: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwellenwertspannungsintensitat
Kt ac fur Proben des Typs B-W1-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;, = 1521 + 15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt

wy, = 7,50 mm. Der AuBendurchmesser ist W = 7,88 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,2 mm. Rot markiert: Messunsicher-

heit weicht von den anderen berechneten Werten ab. Der Wert wurde im Mittelwert nicht ber(icksichtigt.

ty (s) Lyac (kN) | xpy (um) onac (MPa) Ko (um) B Kinac (MPaym)

1200+90 | 32,5—-1,4 | 362 +44 (736 —33) £ 12 (248-1,1)+16 |0,90 (22,0-1,0)+ 1,5

1800+90 | 31,6 —0,8 | 468+ 37 (715—-19) + 12 (274-0,7) 12 |0,82 (232-0,6)+ 1,1

2400+90 | 32,0—-1,9 541 + 48 (724 —42)+ 12 (299-18)+14 |0,79 (243-14)+ 13

3600+90 | 28,7—-0,9 665 + 65 (650—21) + 11 (29,7-1,00+15 |0,76 (22,4-0,7)+ 1,5

7200490 | 30,1-0,9 | 839+ 141 | (681—21)+11 | (350-1,1)+3,0 |0,78| (228—0,7)+39
Mittelwert ¢:| (23,0-0,9)+1,4

Tabelle A - 14: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwellenwertspannungsintensitat
Ky ac fir Proben des Typs B-W3-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;, = 1555 + 16 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt

wy, = 7,50 mm. Der AuBendurchmesser ist W = 7,88 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,2 mm.

ty () | Lyac (kN) | xy (um) Ohac (MPa) Kyo (um) B Kinac (MPaym)
120490 | 31,1—-1,5 | 237494 | (704—34)+12 | (192-09)+38 |1,07| (180-09)+38

3 300490 | 29215 | 410+73 | (661—34)+11 | (237-12)+22 |086| (206—1,1)+2,0
% 600490 | 26715 | 575+115 | (604—34)+10 | (257—-14)+2,6 |078| (20,5—1,2)+25
1200490 | 23,9-1,5 | 774+79 | (541-34)+9 | (267-17)+14 |077| (185-12)+16
Mittelwert 9:| (19,4 —1,1)+2,5

Tabelle A - 15: Auswertung des Vorspannkraft-Verlust-Tests (VVT) hinsichtlich der Schwellenwertspannungsintensitat
Ky ac fir Proben des Typs B-W4-12.9. Die Kerbzugfestigkeit ist R,,;, = 1533 + 15 MPa. Der Kerbdurchmesser betragt

wy, = 7,50 mm. Der AuBBendurchmesser ist W = 7,88 mm. Der Kerbradius ist p, = 0,2 mm. Rot markiert: Polstellen

ty () Lyac (kN) | xpy (um) Onac (MPa) Ky (um) B Kipac (MPaym)

120+ 90 19,7-10,7 | 300+ 119 (446 —16)+ 7 (13,7—-10,5) +2,7 | 0,97 (12,4—0,4) £ 2,6

300190 18,8 -0,7 | 508 + 114 (426 —-15)+ 7 (17,0-0,6) +1,9 |0,80 (141-0,5)+ 1,8

‘o‘!.! 600 £+ 90 18,8 —-1,2 | 766 + 109 (426 —-27)+ 7 (209-13)+15 |0,77 (14,6—0,9) + 1,7

% 1200 +90 | 18,8—1,2 | 1025 + 144 (426 -27)+7 (242-15)+1,7 [092 (12,0-0,8)+ 3,6

1800+90 | 20,1 —0,5 | 1126 + 151 (455—-12)+8 (271-0,7)+19 [1,16 (23,4—0,6) + 2,4
2400490 | 23,6 —1,1 | 1269 +122| (534—24)+9 | (33,7—15)+1,7 | -

Mittelwert ¢:| (13,3-0,7)+2,4
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Tabelle A - 16: Bestimmung des Vertrauensniveaus der Bruchzéhigkeit K + iy, .

Parameter Vertrauensniveau der berechneten Unsicherheit @y,

Kic Uy, Sk n Sk, ty = % p(t,)

Probe (MPaym) | (MPaym) | (MPaym) (MPaym) Sk, v
| A-W1-14.9 96,6 +6,4 7,2 9 2,40 2,68 0,975 < p < 0,99

| A-W2-12.9 106,5 +8,0 1,5 6 0,60 13,40 0,9995 < p < 0,9999

. B-W1-12.9 84,0 +4,3 31 5 1,36 3,13 0,975 < p < 0,990
IV | B-W3-12.9 85,8 +5,9 4,6 4 2,31 2,54 0,975 < p < 0,990
V | B-W4-12.9 81,5 17,1 7,9 6 3,1 2,21 0,950 < p < 0,975

Tabelle A - 17: Bestimmung des Vertrauensniveaus des Wasserstoffdiffusionskoeffizienten Dy, + ),

Parameter Vertrauensniveau der berechneten Unsicherheit i,
D i S u

Probe (m? /sl,))H- 1011 | (m? /13'7 1011 | (m? /LZL))H- 101t || (m? /il))”- 01| 7T s—fij,’ p(ty)

I | A-W1-14.9 3,3 +0,9 0,8 9 0,27 3,37 0,995 < p < 0,999

| A-W2-12.9 7,2 +2,3 1,0 6 0,41 6,63 0,9995 < p < 0,9999
. B-W1-12.9 2,9 10,6 0,3 5 0,11 5,33 0,995 < p < 0,999

IV | B-W3-12.9 13,3 +3,3 0,9 4 0,46 7,23 0,995 < p < 0,999

V | B-W4-12.9 20,2 +5,3 2,9 6 1,20 4,39 0,995 < p < 0,999

Tabelle A - 18: Bestimmung des Vertrauensniveaus der Bruchzahigkeit K,y 4 + Ui pace

Parameter Vertrauensniveau der berechneten Unsicherheit i,
K i S u
Probe ety | sy | ey | n (nfﬁii’%) =7, p(ty)
I | A-W1-14.9 22,2 +2,3 2,1 6 0,84 2,68 0,975 <p < 0,990
| A-W2-12.9 27,7 +3,5 1,7 4 0,84 4,17 0,990 < p < 0,995
. B-W1-12.9 23,0 +1,4 0,9 4 0,51 3,65 0,975 <p < 0,990
IV| B-W3-12.9 19,4 +2,5 1,4 4 0,68 4,00 0,990 < p < 0,995
V | B-W4-12.9 13,3 +2,4 1,2 4 0,62 3,93 0,990 < p < 0,995
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