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Kurzfassung

In einem Fusionsreaktor treten extreme thermo-mechanische Belastungen in
Kombination mit hochenergetischen Neutronen auf, die zu einer besonde-
ren Schiadigung des umgebenden Materials fithren. Ein wichtiger Bereich in
der Fusionsforschung ist die Werkstoffentwicklung mit dem Ziel, Materia-
lien zu entwickeln, die den aulergewohnlichen Belastungen eines Fusions-
reaktors standhalten konnen. Diesbeziiglich wurden als Strukturmaterialien
reduziert-aktivierbare ferritisch-martensitische (RAFM) Stihle entwickelt.
Um deren Tauglichkeit fiir eine Anwendung in zukiinftigen Fusionsreakto-
ren zu priifen, werden mechanische Priifverfahren bestrahlter Materialpro-
ben fiir eine umfangreiche Charakterisierung genutzt. Hierbei stellt die in-
strumentierte Eindringpriifung durch ihre zerstdrungsfreie Priifung und die
einfache Probenpriparation ein Verfahren mit groSem Potential dar.

Um die Eindringpiifung an bestrahlten Proben durchfiihren zu konnen, ist
ein fernhantierter Arbeitsplatz in einem strahlungsabschirmenden Bereich
notwendig. Hierzu wurde eine Anlage fiir Hochtemperaturuntersuchungen
(HTTI) fiir einen sicheren fernhantierten Betrieb weiterentwickelt. Es wer-
den die notwendigen Anpassungen und Entwicklungen einer Hochtempera-
turindentationsanlage beschrieben sowie deren Versetzung, Einrichtung und
Verifizierung des Betriebs in einem strahlungsabgeschirmten Bereich dar-
gestellt.

Mit dem geschaffenen fernhantierten Arbeitsplatz wurde der RAFM-Stahl
EUROFER in einem breiten fusionsrelevanten Temperaturbereich unter-
sucht. Dies wurde anhand von Proben im unbestrahlten Zustand sowie fiir
unterschiedliche Bestrahlungszustidnde durchgefiihrt und mit der Material-
hirte das Verhalten von EUROFER in Abhingigkeit von der Priif- sowie der
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Bestrahlungstemperatur beschrieben. Durch den Vergleich und die Verkniip-
fung der Hérte mit anderen Werkstoffkennwerten lasst sich durch die Ein-
dringpriifung eine umfangreiche Charakterisierung durchfithren. Anhand
von numerischen Berechnungen des Indentationsverfahrens werden die ex-
perimentellen Ergebnisse verifiziert und beziiglich verschiedener Einfliisse
untersucht.

Das integrierte Heizsystem der Hochtemperaturindentationsanlage erlaubt
es, Wirmebehandlungen bestrahlter EUROFER-Proben durchzufiihren und
eine Ausheilung der bestrahlungsinduzierten Materialverfestigung konnte

vollstindig nachgewiesen werden.

Mit dieser Arbeit wurde ein weltweit einzigartiger Arbeitsplatz fiir die Un-
tersuchung bestrahlter fusionsrelevanter Materialien mittels der instrumen-
tierten Eindringpriifung geschaffen. Die Untersuchungen an EUROFER zei-
gen, dass das Werkstoffverhalten in einem fiir die Fusion relevanten Be-
reich anhand der Eindringpriifung umfangreich beschrieben werden kann
und dass der geschaffene Arbeitsplatz die Moglichkeiten der mechanischen

Charakterisierung in der Fusionsforschung signifikant erweitert.



Abstract

Extreme thermo-mechanical loads occur in a fusion reactor in combination
with high-energy neutrons, which lead to a specific damage in the surroun-
ding material. An important topic in fusion research is the development of
new materials that are able to withstand these extraordinary loads.

For this purpose, structural materials reduced-activation ferritic-martensitic
(RAFM) steels have been developed. Mechanical test methods are used to
characterise irradiated materials samples to ensure the suitability of this ma-
terial for applications in fusion reactors. For this purpose, the instrumented
indentation method has great potential due to its non-destructive procedure
and the possibility for multiple uses of the samples.

In order to investigate irradiated material samples, an existing high tem-
perature indentation device was extended to enable a safe remote handled
operation in a radiation shielded area.

With the created remote handled workspace, the RAFM-steel EUROFER
was investigated in the fusion relevant temperature regime in an unirradia-
ted state and in different irradiated conditions. The mechanical behaviour
is described in dependency of the test and irradiation temperature by using
the material hardness. By comparing and linking the material hardness with
other material parameters, the instrumented indentation allows an extensive
characterization of the investigated material.

Numerical simulations of the indentation procedure are used to validate the
experimental data and to assess various influences on the indentation results.
The healing of irradiation induced material defects and material hardening
of EUROFER is verified via heat treatments of samples with different irra-
diation conditions directly in the high temperature indentation device. The
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investigations of EUROFER exhibit that the material behaviour can be ex-
amined extensively via instrumented indentation with respect to fusion rele-
vant irradiation conditions and temperatures. The created unique workspace
for remote handled instrumented indentation expands the possibilities for
mechanical investigation and characterization of materials in fusion rese-

arch significantly.
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1 Einleitung

Saubere und effiziente Energieversorgung der Zukunft ist eine der groften
Herausforderungen unserer Zeit. Die Nutzung fossiler Energietriger neigt
sich dem Ende zu, und in immer mehr Landern steigt auch die Akzeptanz
eines Endes der fossilen Brennstoffe. Nichtsdestotrotz besteht aufgrund des
weltweit stetig steigenden Energiebedarfs die Notwendigkeit, diesen auch
in Zukunft sicher decken zu konnen. Neben regenerativen Energiequellen
und der Kernspaltung stellt die Kernfusion eine potentielle Technologie fiir
CO;-emissionsfreie Energieproduktion dar.

Um die wirtschaftliche Nutzung der Kernfusion technisch beherrschbar zu
machen, werden international groe Anstrengungen in verschiedenen For-
schungsbereichen unternommen. Eine besondere Herausforderung ist hier-
bei die Entwicklung geeigneter Strukturmaterialien, die den au3ergewohnli-
chen Belastungen und Anforderungen eines Fusionsreaktors gerecht werden
konnen.

Die Entwicklung solcher Materialien ist ein hochst aufwendiger Prozess.
Neben der Entwicklung einer geeigneten Legierungszusammensetzung miis-
sen die Materialien auf ihre Eigenschaften hin untersucht werden. Hierzu ist
u.a. eine umfangreiche mechanische Charakterisierung notwendig, um die
technischen Einsatzgrenzen des Werkstoffs zu bestimmen und dessen Eig-
nung zu iiberpriifen.

Im Besonderen sind die Materialien fiir die Bauteile der ersten Wand zu-
kiinftiger Fusionsreaktoren erheblichen Belastungen ausgesetzt. Hier tritt
neben hohen thermo-mechanischen Belastungen zusitzlich eine Strahlen-
schidigung durch die Fusionsneutronen auf. Des Weiteren ist es das erklir-

te Ziel, den radioaktiven Abfall auf ein Minimum zu reduzieren und die
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Werkstoffe in einer Art und Weise zu designen, dass sie lediglich eine ge-
ringe Aktivierung erfahren. Fiir diese Anwendung wurde u.a. der reduziert
aktivierbare ferritisch-martensitische Stahl EUROFER entwickelt [1][2].

1.1  Motivation und Ziel der Arbeit

Um eine valide Charakterisierung fusionsrelevanter Materialien zu gewihr-
leisten, miissen diese entsprechend ihrer realen Einsatzbedingungen unter-
sucht werden. Dies bedeutet, dass die entsprechenden Temperaturen und die
Materialschidigung durch die Fusionsneutronen abgebildet werden miis-
sen. Letztere wird den Proben heutzutage im Rahmen sog. Bestrahlungs-

programme in konventionellen Kernspaltungsreaktoren aufgepragt.

Durch die Neutronenstrahlung erfihrt der EUROFER eine Verdnderung sei-
ner mechanischen Eigenschaften in Form von Versprodung und Verfesti-
gung. Neben den Priifverfahren Zugversuch und Kerbschlagversuch ist die
Eindringpriifung eine vielversprechende Methode fiir die umfassende Cha-
rakterisierung bestrahlter Materialien. Fiir diese Herausforderung wurde am
Karlsruher Institut fiir Technologie (KIT) eine weltweit einzigartige Hoch-
temperaturindentationsanlage speziell fiir die instrumentierte Eindringprii-
fung radioaktiver Proben in einem fusionsrelevanten Temperaturbereich bis
zu 650 °C entwickelt.

Die Indentation bietet im Vergleich zu anderen Priifverfahren besondere
Vorteile. Zum einen ist sie zerstorungsfrei und ermoglicht somit die mehr-
malige Untersuchung einer Probe. Dies ist von Vorteil, da der radioaktive
Abfall der durch die aus den Bestrahlungsprogrammen stammenden Proben
minimal gehalten werden soll. AuBlerdem ist der zur Verfiigung stehende
Bestrahlungsraum der Proben begrenzt. Des Weiteren sind lediglich eine
simple Probenpréparation sowie die Verwendung von Proben aus anderen
Priifverfahren moglich. Somit kann mittels der Indentation gewihrleistet

werden, dass aus den begrenzten und teuren bestrahlten Proben ein maxi-
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maler Erkenntnisgewinn beziiglich des mechanischen Verhaltens generiert

wird.

Um radioaktive Proben untersuchen zu konnen, ist es notwendig, die An-
lage in einen strahlenabschirmenden Arbeitsbereich, eine sog. Heifle Zelle,
zu integrieren. Im Rahmen dieser Arbeit wird die Hochtemperaturindentati-
onsanlage weiterentwickelt und ertiichtigt, um einen sicheren fernhantierten
Betrieb in einer Hei3en Zelle zu ermdoglichen. Hierzu gehort die Konzep-
tionierung und Erarbeitung eines geeigneten Arbeitsplatzes und dessen In-
tegration in die bestehenden Laboreinrichtungen. Der technisch komplexe
fernhantierte Betrieb der Anlage muss moglichst wartungsarm gestaltet wer-
den, um einen zuverlédssigen und kostenreduzierten Betrieb sicherzustellen.
Durch die Versetzung der Hochtemperaturindentationsanlage in eine Hei-
Be Zelle und die Schaffung eines Arbeitsplatzes fiir die Eindringpriifung
bestrahlter Materialien wird es ermdoglicht, fusionsrelevante Materialien in

einem breiten Parameterbereich zu charakterisieren.

In dieser Arbeit wird der reduziert aktivierbare ferritisch-martensitische
(RAFM) Stahl EUROFER im unbestrahlten sowie bestrahlten Zustand un-
tersucht, und es wird erstmals mittels der Eindringpriifung dessen Materi-
alverhalten in Abhingigkeit von der Temperatur in den fiir die Kernfusi-
on relevanten Bestrahlungszustidnden charakterisiert. Es wird das Potential
der Hochtemperatureindringpriifung in Bezug auf die Fusionsmaterialfor-
schung aufgezeigt und verdeutlicht, welche Ergdnzung die Indentation fiir
die in der Fusionsforschung angewendeten Verfahren bedeutet. Des Weite-
ren werden die Moglichkeiten von Nachbestrahlungswéirmebehandlungen
direkt in der Anlage betrachtet und eine Kompensation der Strahlenschiden

untersucht.

Die Ziele der vorliegenden Arbeit lassen sich wie folgt definieren:
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e Ertiichtigung und Weiterentwicklung der Anlage fiir einen robusten
und sicheren fernhantierten Betrieb

 Integration der Hochtemperaturindentationsanlage in die Arbeitsum-

gebung einer Heillen Zelle
e Validierung des fernhantierten Betriebs der Anlage

e Numerische Simulation des Prozesses der Eindringpriifung zur Vali-
dierung der experimentellen Ergebnisse

e Charakterisierung von EUROFER bei verschiedenen Bestrahlungszu-
standen und Priiftemperaturen mittels der instrumentierten Eindring-

priifung

e Untersuchungen von Wirmebehandlungen fiir die Ausheilung der be-

strahlungsinduzierten Materialverfestigung bzw. Materialschidigung

1.2 Aufbau der Arbeit

In Kapitel 2 werden die Grundlagen beziiglich der Kernfusion und zukiinfti-
gen Fusionsreaktoren, der Stand der Entwicklung des Strukturmaterials EU-
ROFER sowie die Grundlagen der Werkstoffcharakterisierung mittel Inden-
tation aufgezeigt.

AnschlieBend wird in Kapitel 3 ein Uberblick iiber die am KIT entwickelte
Hochtemperaturindentationsanlage [3][4] gegeben. Hier wird die grundle-
gende Funktionalitit besprochen und auf relevante Teilkomponenten de-
taillierter eingegangen. Zudem werden hier die Entwicklungen und Ertiich-
tigungsmafBnahmen der Hochtemperaturindentationsanlage unter Beriick-
sichtigung der besonderen Anforderungen des fernhantierten Betriebs sowie
die Versetzung der Anlage in eine Heil3e Zelle beschrieben.

In Kapitel 4 wird anhand numerischer Simulationen der Einfluss des Materi-

als und der Form des kugelformigen Eindringkorpers auf die Ergebnisse der
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instrumentierten Eindringpriifung untersucht. Des Weiteren dienen die Er-
gebnisse einer Validierung der experimentellen Kraft-Eindringtiefe-Kurven.
In Kapitel 5 werden die experimentellen Untersuchungen an dem RAFM-
Stahl EUROFER dargestellt. Die Untersuchungen umfassen Versuchsreihen
bei Temperaturen von 25 °C bis 500 °C von unbestrahlten Proben und bei
25°C bis 400 °C von bestrahlten Proben. Des Weiteren umfassen die Un-
tersuchungen auch Versuche beziiglich Nachbestrahlungswéirmebehandlun-
gen.

In Kapitel 6 werden die Experimente und numerischen Berechnungen dis-
kutiert. Es werden die experimentellen Ergebnisse verglichen und in den
Stand der Technik und den Kontext weiterer Priifverfahren eingeordnet. Des
Weiteren werden in diesem Kapitel vergleichende Betrachtungen zwischen
Experimenten und den numerischen Simulationen diskutiert, um eine Vali-
dierung der Priifergebnisse der Hochtemperaturindentation durchzufiihren.
Im abschlieBenden Kapitel 7 werden die Ergebnisse der Arbeit zusammen-
gefasst und ein Ausblick iiber die Moglichkeiten der Hochtemperaturinden-

tation bestrahlter Materialien gegeben.






2 Stand der Technik

2.1  Kernfusion und Fusionsreaktor

Die grofite Energiequelle, die die Menschheit tagtiglich nutzt, ist die Sonne,
ohne deren auf Basis von Fusionsprozessen freigesetzte Energie ein Leben
auf der Erde nicht moglich wire. Neben den regenerativen Energien (Son-
ne, Wind, Wasser, Pflanzen) und der Weiterentwicklung der Kernspaltung
stellt somit die nukleare Fusion eine vielversprechende Methode fiir die Er-
zeugung von Energie unahingig von fossilen Brennstoffen dar. Demzufolge
ist die Umsetzung der effizienten technischen Nutzung der Kernfusion ein
weltweites Bestreben, um den steigenden Anspriichen an die Energieversor-

gung auch in Zukunft gerecht werden zu konnen.

Kernfusion

Die Energiequelle bei der Kernfusion ergibt sich aus den inneren Bindungs-
energien und somit der Stabilitdt der verschmelzenden Atomkerne, welche
von der Atomsorte und somit von den Nukleonen abhéngen. Die stabilsten
Elemente liegen in der Nihe von Eisen (*°Fe), vgl. Abbildung 2.1. Eine exo-
therme Kernreaktion kann somit durch Spalten schwerer Kerne in leichtere
oder durch eine Verschmelzung leichter in schwere Kerne erfolgen. Wih-
rend schwere Elemente wie beispielsweise Uran in Kernspaltungsreaktoren
verwendet werden, lidsst sich die Kernfusion mittels des leichten Elements
Wasserstoff (H) und dessen Isotopen Deuterium (D,2H) und Tritium (T,>H)
durchfiihren und daraus das schwerere Element Helium (He) bilden.
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Abbildung 2.1: Innere Bindungsenergie in Abhingigkeit der Massenzahl verschie-
dener Elemente [5]

Damit die anziehenden Kernkréfte wirken und Atomkerne fusionieren kon-
nen, miissen sich die Kerne sehr nahe kommen. Durch die positive Ladung
der Atomkerne wirken jedoch aufgrund des Coulombschen Gesetzes entge-
gengesetzte Krifte [6]. Um diese entgegenwirkenden Krifte zu tiberwinden,
sind sehr hohe Temperaturen notig, da nur bei diesen die Geschwindigkei-
ten der Atomkerne ausreichend hoch sind. Bei solch hohen Temperaturen
sind die Kerne der Atome von den Elektronen getrennt. Die frei bewegli-
chen Kerne und Elektronen bilden zusammen ein ionisiertes Gas, ein sog.
Plasma. Fiir die Umsetzung des Fusionsprozesses eignet sich am besten die
Paarung von Deuterium und Tritium. Mit dieser Paarung wird eine hohe
Energieausbeute bei gleichzeitig relativ geringer Plasmatemperatur erreicht.
Insgesamt ist der Wirkungsquerschnitt bei dieser Paarung am hochsten, vgl.
Abbildung E.1.

Die freiwerdende Energie teilt sich auf den Heliumkern (3,5 MeV) und das
freiwerdende schnelle Neutron (14,1 MeV) auf, siehe Abbildung 2.2. 80 %
der Energie entfallen auf das Neutron, welche durch die Umwandlung in
Wirme fiir die Erzeugung elektrischer Energie zur Verfiigung stehen. Die

Energie des Heliumkerns wird genutzt, um das Plasma zu heizen und den
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Helium 4H + 3,5 MeV

&0

Deuterium ZH’
Neutron + 14,1 MeV

060

Abbildung 2.2: Prinzipielle Darstellung der Fusion von Deuterium und Tritium
nach [7]

Fusionsprozess aufrechtzuerhalten. Die Nachteile dieser Kernreaktion sind
die Radioaktivitit des Isotops Tritium sowie die Aktivierung von Reaktor-
bauteilen durch das hochenergetische schnelle Neutron, wenn dieses von
einem Atom eingefangen wird und es dieses Atom in ein radioaktiv insta-
biles Isotop umwandelt. Jedoch stellt diese Reaktion die deutlich einfachste

Moglichkeit dar, eine Kernfusion zu realisieren.

Neben der Umsetzbarkeit und der Effizienz der Fusionsreaktion spielt das
Vorhandensein des ,,Fusionsbrennstoffes eine tragende Rolle. Das stabile
Isotop Deuterium lésst sich durch Elektrolyse aus schwerem Wasser gewin-
nen [8] und ist somit durch das natiirliche Wasservorkommen der Erde in
mehr als ausreichendem Malle vorhanden. Da das radioaktive Isotop Triti-
um in der Natur nur in einer sehr geringen Menge vorhanden ist, muss dieses
durch sog. ,,Briiten* erzeugt werden. Mit dem Brut-Blanket-Konzept wird
im Fusionskraftwerk selbst aus Lithium (Li) mit Hilfe der bei der Fusion

entstehenden Neutronen Tritium produziert, siehe Gleichung (2.1) [9].

®Li+n— *He + T + 4,8 MeV 2.1
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Das Lithium-Isotop °Li fingt ein Neutron ein und bildet Tritium und Heli-
um. Eine Reaktion mit 7Li ist ebenfalls moglich, jedoch deutlich unwahr-
scheinlicher und spielt somit in der Praxis eine untergeordnete Rolle [9].
Um nun die Kernfusion tatsdchlich durchfithren zu konnen, miissen extre-
me Randbedingungen erfiillt werden. Fiir eine technische Nutzung der Fu-
sion muss sich das Plasma ohne externe Energiezufuhr selbst erhalten. Man
spricht hier von einem ,,Ziinden* des Plasmas. Bei der Deuterium-Tritium-
Paarung sind hierfiir die Parameter Plasmatemperatur mit 100 - 200 x10° °C,
Plasmadichte mit ca. 10'* Teilchen pro Kubikzentimeter und Energieein-
schlusszeit mit 1 bis 2 Sekunden entscheidend [7]. Die Energieeinschluss-
zeit beschreibt die Wirmeisolation des Plasmas und gibt an, wie lange es
dauert, bis das Plasma soviel Energie nach auflen abgegeben hat, dass es er-
lischt. Diese ist nicht mit der Pulsdauer eines Fusionsreaktors zu verwech-
seln.

Reaktor und Kraftwerk

In Abbildung 2.3 ist schematisch der Aufbau eines Fusionskraftwerks dar-
gestellt. Die durch die Kernfusion gewonnene Wirmeenergie wird genutzt,
um in einem Dampfkreislauf mit einer Turbine und einem Generator elektri-
schen Strom zu erzeugen, der in das Netz eingespeist wird. Dieser Teil des
Kraftwerks unterscheidet sich nicht von konventionellen Kohle- und Kern-
kraftwerken [10][11].

Das Plasma wird in einem Kraftwerk innerhalb einer kreisringformigen
Brennkammer bzw. eines Plasmagefifies erzeugt und eingeschlossen. Da es
kein Material gibt, das den fiir die Kernfusion nétigen Temperaturen wider-
stehen kann, muss das Plasma von den materiellen Winden, der sog. ,.Ersten
Wand* der Brennkammer, ferngehalten werden. Hierzu wird die elektrische
Leitfdhigkeit des Plasmas ausgenutzt, wodurch dieses durch ein magneti-
sches Feld beeinflusst werden kann. Die geladenen Teilchen des Plasmas

werden mittels eines ringformigen Magnetfeldkéfigs auf einer Kreisbahn
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Blanket

Magnetspulen

Stromeinspeisung

Hei
cang in das Netz

Stromtrieb

Turbine
Generator

Abbildung 2.3: Schematische Darstellungen eines Fusionskraftwerks nach dem
Tokamak-Prinzip [10]

gehalten. Somit konnen das Plasma bestmoglichst isoliert und die notigen
Energieeinschlusszeiten fiir eine Ziindung erreicht werden. Fiir die tech-
nische Erzeugung des komplexen Magnetfeldes gibt es zwei praktikable
Moglichkeiten, das Tokamak- und das Stellarator-Prinzip. Beide Bauarten
beruhen auf einem Plasmagefill und einem Magnetfeldkifig als Einschluss
fiir das Plasma. Der Unterschied liegt in der Erzeugung des magnetischen
Feldes. Der im Bau befindliche INTERNATIONAL THERMONUCLEAR EX-
PERIMENTAL REACTOR (ITER) [12] beruht auf dem Tokamak-Prinzip und
ist das weltweit am weitesten erforschte Prinzip. Hier wird der Magnetfeld-
kifig, der das Plasma einschlief3t, durch sich iiberlagernde Magnetfelder er-
zeugt [7]. Diese werden zum einen durch einen durch das Plasma flieBenden
Strom und zum anderen durch duflere Spulen (Toroidalfeldspulen) erzeugt.
Dieses kombinierte Feld ermoglicht den geschlossenen Einschluss des Plas-
mas ohne offene Enden. Daneben wird ein weiteres vertikales Magnetfeld
benotigt, erzeugt durch Ringspulen, das den durch das Plasma flieBenden
Strom fixiert. Der Strom wird durch Induktion mittels einer Transformator-
spule im Plasma erzeugt. Dies bedingt den gepulsten Betrieb eines Tokama-

kreaktors, da der Transformator regelmifig entladen und wieder aufgeladen
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werden muss. Bei einem Stellarator ist es nicht notig, Strom in das Plasma
zu induzieren und somit kann dieser kontinuierlich betrieben werden. Hier
wird der Magnetfeldkifig durch ein einziges, jedoch sehr komplexes Sys-
tem von Spulen erzeugt. Eine vergleichende Darstellung des prinzipiellen

Aufbaus beider Systeme ist in Abbildung E.2 gegeben.

Blanket mit
Erster Wand

Abbildung 2.4: Querschnitt der Brennkammer des zukiinftigen Forschungsreaktors
ITER [13]

In Abbildung 2.4 ist der Querschnitt der Brennkammer des ITER dargestellt.
Um das Plasma von Verunreinigungen und somit einem Abkiihlen zu schiit-
zen, muss innerhalb des PlasmagefiBes ein Ultrahochvakuum (1x10°® mbar)
herrschen. Das Innere der Brennkammer ist mit den sog. Blankets bedeckt.
Die bei der Fusion erzeugten “He-Kerne bleiben innerhalb des Magnetfel-
des gefangen, wihrend die schnellen Neutronen das Magnetfeld verlassen
konnen. Diese treffen auf die erste Wand der Blankets und geben ihre ki-
netische Energie durch St68e an das Blanketmaterial in Form von Wirme
ab. Durch ein Kiihlsystem wird beim vom KIT verfolgten Konzept des he-
liumgekiihlten Brutblankets diese Warmeenergie mittels Helium abgefiihrt
und steht mittels Wiarmetauscher fiir die Produktion elektrischer Energie zur

Verfiigung. Des Weiteren findet in den Blankets die Erbriitung von Tritium
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aus Lithium statt. Dieses wird mit Helium ausgespiilt und dem Fusionspro-
zess zusammen mit Deuterium wieder zugefiihrt [7].

Der Divertor dient zur Entfernung des bei der Fusion entstehenden Heliums
sowie von Verunreinigungen, die zu einem Erldschen des Plasmas fiihren
wiirden. Dieses Bauteil ist das am hochsten belastete mit Wéarmeflussdichten
von bis zu 10 Megawatt pro Quadratmeter [7].

Um das Plasma zu ziinden und somit einen stabilen Betrieb durch Selbst-
heizung zu erreichen, muss das Plasma zuvor aufgeheizt werden. Um eine
Heizleistung in der Hohe von 50 bis 100 Megawatt in das Plasma einzubrin-

gen, stehen Heizsysteme unterschiedlicher Bauarten zur Verfiigung:

* Neutralteilchenheizung
e Stromheizung

* Hochfrequenzheizung

Gegenwirtig befindet sich der Bau des Forschungsreaktors ITER in der Um-
setzung. Mit diesem sollen die unterschiedlichen Blanketkonzepte zur Tri-
tiumbriitung sowie die Bildung und das Verhalten von Plasma auf Basis
von Deuterium und Tritium untersucht werden [12]. ITER ebnet somit den
Weg zum Demonstrationsreaktor DEMO. Mit diesem Forschungsreaktor ist
geplant, Kraftwerkskomponenten und -materialien in Langzeitversuchen zu
untersuchen, zum ersten Mal durch Fusion erzeugten Strom ins Netz einzu-
speisen und einen geschlossenen Tritiumkreislauf zu betreiben. Somit soll
die Praktikabilitét einer kommerziellen Nutzung der Kernfusion aufgezeigt
werden.

2.2 Fusionsspezifische Strukturmaterialien

Die Entwicklung und Charakterisierung von Strukturwerkstoffen ist eine

grof3e Herausforderung. Besonders die das Plasma umgebenden Bauteile
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des Reaktors sind unterschiedlichsten Schiadigungen ausgesetzt, und poten-
zielle Werkstoffe unterliegen somit auf3ergewohnlichen Kriterien. Die Auf-
gabe der fusionsspezifischen Materialforschung ist es, entsprechend dieser
Kriterien geeignete Werkstoffe zu entwickeln und somit einen sicheren und
wirtschaftlichen Betrieb von zukiinftigen Fusionskraftwerken zu ermogli-
chen. Reaktorbauteile, fiir die ein Bedarf an solchen Werkstoffen besteht,
sind z.B. die Erste Wand des Vakuumgefifles des Reaktors, die direkt da-
hinter liegenden Teile des Blankets und der Divertor.

2.2.1 Materialbelastungen und -anforderungen

Die Schiddigungen der plasmanahen Bauteile des Fusionsreaktors sind durch
unterschiedliche Ursachen bedingt und lassen sich wie folgt einteilen:

¢ Oberflicheneffekte

¢ Volumeneffekte

Die Oberflacheneffekte werden durch elektromagnetische Strahlung und
neutrale sowie geladene, aus dem Plasma austretende Teilchen niedriger En-
ergie (<400eV), bedingt [14]. Diese Einwirkungen haben nur eine geringe
Eindringtiefe in das Material der ersten Wand und des Divertors und bewir-
ken hier thermo-mechanische Belastungen mit hohen Wirmeflussdichten
sowie physikalisch und chemisch verursachte Zerstdubung. Dies fiihrt zu ei-
ner nicht unerheblichen Erosion des Materials und durch die abgetragenen
Teilchen zu einer Verunreinigung des Plasmas. Hochenergetische Alphateil-
chen (< 3,5MeV), Heliumkerne aus der Fusionsreaktion, reichern sich an
der Oberfliche der Komponenten an und fiithren zu heliumgefiillten Blasen,
die wiederum zu einem Materialabtrag fiihren konnen. Zudem bewirken die
Teilchen, abhingig vom Strukturmaterial, unterschiedlich hohe thermisch
induzierte Spannungen in der Materialoberfliache [7][14].

Die Volumeneffekte werden durch die hochenergetischen Neutronen aus

der Fusionsreaktion erzeugt. Diese Effekte schadigen das Material weit-
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aus mehr als die Oberflicheneffekte. Zum einen geben die Neutronen in
elastischen und inelastischen StoBen ihre kinetische Energie an das Mate-
rial in Form von Wirme ab, die fiir die Stromerzeugung in einem Dampf-
kreislauf zur Verfiigung gestellt wird. Zum anderen fiithren die Sto8e der
Neutronen mit den Gitteratomen der Strukturmaterialien zu Zwischengitte-
ratomen und Leerstellen im Kristallgitter [14][15][16]. Neben diesen Ein-
zeldefekten kann es durch Kettenreaktionen zu einer Defektwanderung im
Gitter und einer Anhédufung dieser Gitterfehler kommen. Hierdurch entste-
hen Versetzungsringe und, bedingt durch die Leerstellen, Poren im Material
[17][18][19].

Des Weiteren konnen die Reaktionen mit den hochenergetischen Neutro-
nen zu Prozessen fiihren, die eine Aktivierung und Transmutation von Le-
gierungselementen der Strukturmaterialien bedingen. Durch das Einfangen
eines schnellen Neutrons aus der Fusionsreaktion absorbiert ein Atomkern
dieses und bildet ein schwereres Isotop (Radionuklid) seines Elements. Ist
dieses instabil und somit radioaktiv, spricht man von Aktivierung [20]. Dies
kann durch verschiedene Kernreaktionen geschehen. Besondere Relevanz
weist hier die (n,alpha)-Reaktion auf, bei der ein Element nach Aufnahme
eines Neutrons sich in ein Element geringer Massen- und Kernladungszahl
sowie einen Heliumkern (sog. Alphateilchen) aufteilt, vgl. die Reaktions-
gleichung 2.2.

2X +n — 473X* + 3He (2.2)

Eine mogliche reale Reaktion ist:

08 + Tn — 7Li + “He (2.3)

Bei Stihlen fiihrt aufgrund geringer Loslichkeit das durch Transmutation
entstandene Helium zu Gasblasen im Material [15][21][22]. Dariiber hin-
aus ist auch die Bildung von transmutiertem Wasserstoff moglich. Wei-

tere Reaktionen, die zu einer Aktivierung der Reaktorkomponenten durch
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die hochenergetischen Fusionsneutronen fithren kénnen, sind beispielswei-
se die (n,p)- und (n,2n)-Reaktionen, wobei ein Proton oder 2 Neutronen
abgestrahlt werden. Letztere Reaktion wird in einem Fusionsreaktor in Zu-
sammenhang mit Beryllium zur Vervielfachung von Neutronen genutzt. Die
bei den Reaktionen entstehenden radioaktiven Nuklide spielen bei der Ent-
wicklung von Fusionsmaterialien eine wichtige Rolle, um hochaktive und
langlebige Nuklide durch sog. niedrig aktivierbare Werkstoffe vermeiden
zu konnen [23].

Die Auswirkungen der Neutronenbestrahlung auf die Mikrostruktur und die
Bildung von Verunreinigungen (He, H) haben einen gravierenden Einfluss
auf das mechanische Verhalten und auf die physikalischen Eigenschaften
des Werkstoffs. Dies duBert sich in einer Verfestigung des Werkstoffs, aus-
gedriickt durch eine Erhohung der Festigkeit und ein Herabsinken der Ver-
formbarkeit. Zudem kommt es zu einer Anderung der Materialdichte sowie
zu Kriechen. Die Einlagerung von Helium und Wasserstoff durch Trans-
mutation im Material fiihrt zusitzlich zu einer Versprodung. Diese bestrah-
lungsinduzierten Verdnderungen begrenzen die Einsatzmoglickeiten und die
Lebensdauer von zukiinftigen Reaktorkomponenten und spielen somit ei-
ne sehr wichtige Rolle in Bezug auf Entwicklung und Auswahl geeigne-
ter fusionsspezifischer Konstruktionsmaterialien. Die bestrahlungsbedingte
Materialschadigung lésst sich durch die Maf3einheit dpa (displacement per
atom) angeben, die die mittlere Anzahl der Verschiebungen eines jeden Git-
teratoms beschreibt [24]. Hiermit lassen sich primire Schidigungsparame-
ter wie dpa s~! und He/dpa ableiten. Diese beschreiben und quantifizieren
die Anzahl der Verlagerung eines Gitteratoms pro Zeiteinheit sowie die Er-
zeugung von transmutiertem Helium in Abhéngigkeit von den Atomverla-
gerungen [14].

Fiir den Bau von Reaktorkomponenten wie Erste Wand, Blanketmodul und
Divertor werden unterschiedliche Anforderungen an deren Konstruktions-
werkstoffe gestellt, die einen sicheren, stabilen und effizienten Betrieb eines

Fusionskraftwerks gewihrleisten sollen [7]. Zum einen sind dies konventio-
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nelle Auswahlkriterien in Bezug auf die thermo-mechanischen Belastungen,
die beispielsweise fiir die Strukturmaterialien der Ersten Wand ein Tem-
peraturfenster bis zu 650 °C abdecken. Fiir die Eignung eines Werkstoffs
dienen Kennwerte wie Zugfestigkeit, Streckgrenze, Zeitstandfestigkeit und
Bruchzihigkeit. Auch sind durch die zyklischen Belastungen wihrend des
Betriebs des Reaktors Ermiidungseigenschaften relevant. In Bezug auf Blan-
ketkonzepte mit fliissigem Blei-Lithium als Brutmaterial spielen aulerdem
Korrosionseigenschaften ein wichtige Rolle, da diese die Lebensdauer der
entsprechenden Bauteile stark reduzieren konnen [14].

Die Aktivierung der Werkstoffe aufgrund der Neutronenbestrahlung ist ein
weiterer wichtiger Faktor in Bezug auf die Werkstoffauswahl. Somit ist
das Bestrahlungsverhalten der Werkstoffe ein essentielles Auswahlkriteri-
um fiir die Nutzung als Strukturmaterial eines Fusionsreaktors. Ziel ist es,
Materialien zu entwickeln, die nach der AuBerbetriebnahme der entspre-
chenden Bauteile nach, im Vergleich zu konventionellen Reaktorbaustédhlen,
kurzen Abklingzeiten (< 100 a) moglichst geringe Aktivitdt bzw. Dosisra-
ten aufweisen. Fiir solche sog. niedrig aktivierbaren Materialien gelten fiir
die Kontaktdosisrate zwei wichtige Grenzwerte: das sog. Remote-Recycling
mit < 10 mSv/h und das Hands-on level mit < 25 uSv/h [14], vgl. Abbil-
dung 2.5. Es ist eine Rezyklierung der Strukturmaterialien nach ca. 100 Jah-
ren geplant, um eine Endlagerung von groen Mengen radioaktiver Stoffe
zu vermeiden. Um dies zu erreichen, werden u.a. Legierungselemente mit
radioaktiven Isotopen langer Halbwertszeit durch Elemente mit potentiell
geringerer Aktivierung ersetzt.

Auf der Suche nach geeigneten Werkstoffen fiir die speziellen Anforderun-
gen an einen Fusionsreaktor haben sich verschiedene Werkstoffe als Struk-
turmaterialien fiir den Bau zukiinftiger Reaktorkomponenten als geeignet
herausgestellt. Dies sind Vanadium- [25][26] und Wolfram-Legierungen
[27], mit SiC-Fasern verstirktes Siliziumkarbid [28][29] und die ferritisch-
martensitischen Stihle [30]. Diese Werkstoffe weisen gute konventionelle

Materialeigenschaften sowie potentiell niedrige neutroneninduzierte Aktivi-
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Abbildung 2.5: Kontaktdosisrate fiir EUROFER und weitere Werkstoffe in Ahin-
gigkeit der Abklingzeit fiir eine Wandbelastung von 2,5 MW/m?
[14]

tit auf. Alle Materialkandidaten haben spezifische Stirken und Schwéchen
in Bezug auf Bestrahlungsresistenz und Anwendungsmoglichkeiten und set-

zen verschiedene Schwerpunkte fiir die jeweiligen Entwicklungsarbeiten
[31][32].

Die ferritisch-martensitischen Stihle sind die am weitesten erforschte Werk-
stoffgruppe. Sie sind in einem Temperaturfenster von bis zu 600 °C anwend-
bar und weisen gegeniiber vielen Kiihlmitteln ein gutes Korrosionsverhalten
auf [14]. Als problematisch zeigt sich die Versprodung dieser Materialgrup-
pe bei relativ niedrigen Bestrahlungstemperaturen unterhalb von 350 °C.
Um diese und die Aktivierung des Stahls zu reduzieren, wurden durch
neu entwickelte Legierungen die sog. reduziert aktivierbaren ferritisch-
martensitischen Stidhle (RAFM) geschaffen [31][33]. Im Folgenden wird
dies detailliert dargestellt anhand des Stahls EUROFER 97, auf dem im
Rahmen dieser Arbeit das Hauptaugenmerk liegt.
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2.2.2 Strukturmaterial EUROFER

Neben dem japanischen F82H-Stahl ist EUROFER 97 eine vielversprechen-
de Legierung der Gruppe der RAFM-Stihle als Strukturmaterial fiir die
Blanketmodule von zukiinftigen Fusionsreaktoren. EUROFER 97 ist ein eu-
ropdisches Referenzmaterial, das am Forschungszentrum Karlsruhe (heute
Karlsruher Institut fiir Technologie) entwickelt wurde. Die Basis des Mate-
rials bildet die Gruppe der 8-12 %-CrMoVNb-Stihle. Durch Austausch der
Legierungselemente, die durch Neutronenaktivierung zu langlebigen Isoto-
pen fiihren, gegen solche, die eine geringere Aktivierung des Materials be-
dingen, ist hieraus der reduziert aktivierbare EUROFER 97 mit einer spezi-
fizierten Legierung von 9 %-CrW VTa entstanden [34].

Legierungszusammensetzung

Die grofle Erfahrung in der Entwicklung von RAFM-Stihlen des Typs OP-
TIFER haben zu der Legierungsspezifizierung 9 %-CrW VTa des EUROFER
97 gefiihrt [30][34][35]. Die Elemente Molybdén, Nickel und Niob der kon-
ventionellen ferritisch-martensitischen Stihle wurden aufgrund ihrer langle-
bigen Isotope hauptséichlich durch Wolfram und Tantal ersetzt. Fiir EURO-
FER 97 sind die Hauptlegierungselemente und deren Anteile sowie radiolo-
gisch unerwiinschte Begleitelemente in Tabelle 2.1 nach [34] aufgelistet.
Selbst bei geringen Konzentrationen der unerwiinschten Begleitelemente
fithren diese zu einer langlebigen Aktivitidt des Werkstoffs. Wihrend Kobalt
und Mangan zu hohen Kontaktdosisraten fiir Abklingzeiten bis 100 Jahre
fiihren, erreicht Niob selbst nach einer sehr langen Zeit nicht das Hands-
on Level [20]. Im Vergleich zu konventionellen ferritisch-martensitischen
Stahlen weisen die RAFM-Stihle jedoch eine deutlich geringere Zeit bis
zum Erreichen des Kriteriums fiir das Remote-recycling auf.

Zudem wird durch die optimierte Legierung das Versprodungsverhalten
verbessert, ausgedriickt durch eine Verschiebung der Ubergangstemperatur

(DBTT) zu geringeren Temperaturen hin. Dies wird durch den Chroman-
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Tabelle 2.1: Spezifizierte chemische Zusammensetzung des RAFM-Stahls EURO-
FER 97 nach [34]

Hauptbestandteile

Element Cr \%% Mn A\ Ta C
Anteil in Gew.-% 9,0 1,1 0,4 0,2 | 0,12 | 0,11

Unerwiinschte

Elemente

Element Si Nb | Mo Ni Cu Al Co
Anteil in ug/g <500 | <10 | <50 | <50 | <50 | <100 | <50

teil von 9 % erreicht, der zudem zu einer guten Korrosionsbestindigkeit des
Materials fiihrt. Tantal verbessert die Festigkeit und die DBTT durch seine
stabilisierende Wirkung auf die Korngrée des Stahls durch Bildung von
Karbiden [30]. Der Wolframanteil von etwa 1 % ist ein Kompromiss aus ge-
ringer Aktivierung des Werkstoffs und dessen mechanischen Eigenschaften
beziiglich Festigkeit, Versprodung, Kriechen und Verformbarkeit.
EUROFER 97 wurde auf Basis der vorgegebenen Legierungsspezifikatio-
nen industriell in mehreren Chargen in Form von unterschiedlichen Halb-
zeugen hergestellt. Das Material in diesem Zustand, dem sog. Anlieferzu-
stand, entspricht einer nominellen Wiarmebehandlung von 980°C/0,5h +
760°C/1,5h [34].

Mechanische Eigenschaften

EUROFER 97 wurde unter anderem am KIT einer umfangreichen physika-
lischen und mechanischen Charakterisierung im unbestrahlten wie bestrahl-
ten Zustand unterzogen [36][37][38][39][40][41][42]. Mittels temperierten
Zug-, Kerbschlag- und Ermiidungsversuchen wurde das mechanische Ver-
halten von EUROFER im unbestrahlten sowie bestrahlten Zustand charak-
terisiert. Die Strahlenschdadigung wurde im Rahmen von Bestrahlungspro-
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grammen in Kernspaltungsreaktoren dem Probenmaterial aufgeprigt, vgl.
Kapitel 2.2.3.
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Abbildung 2.6: Priiftemperaturabhingige Zugfestigkeit von EUROFER fiir ver-
schiedene Wirmebehandlungszustinde (unbestrahlt) [38]

Anhand von temperierten Zugversuchen zeigt sich ein deutliches Absinken
der Zugfestigkeit mit steigender Temperatur, siche Abbildung 2.6. Hier-
durch ldsst sich eine Einsatztemperaturgrenze von 550 °C fiir EUROFER
97 festlegen [43]. Der Einfluss der Bestrahlung zeigt sich deutlich durch
einen groB3en Einfluss der Bestrahlungstemperatur.

In Abbildung 2.7 sind die Spannungs-Dehnungs-Kurven aus Zugversu-
chen fiir EUROFER 97 im Anlieferzustand im unbestrahlten Zustand so-
wie bei verschiedenen Bestrahlungstemperaturen mit einer Schadigung von
16,3 dpa dargestellt. Es zeigt sich deutlich, dass die Bestrahlung bis zu
350°C zu einer hoheren Zugfestigkeit sowie allgemein geringen Bruch-

dehnung im Vergleich zum unbestrahlten Zustand fiihrt. Besonders fiir Be-
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Abbildung 2.7: Spannungs-Dehnungs-Kurven fiir unbestrahlten und bestrahlten
EUROFER 97 im Anlieferzustand [36]

strahlungstemperaturen < 350 °C wird eine extreme Verfestigung des EU-
ROFER 97 deutlich, und um 300 °C ist ein Maximum der bestrahlungsin-
duzierten Materialverfestigung zu erkennen [36]. Die durch die Strahlen-
schidigung gebildeten Defekte im Kristallgitter bilden ein Hindernis fiir
die Bewegung von Versetzungen. Eine plastische Verformung des Materials
wird gehemmt und somit ist nur durch eine Erhohung der dufleren Span-
nung eine Uberwindung dieser Versetzungshindernisse moglich. Oberhalb
von 350°C sinkt der Bestrahlungseinfluss auf das mechanische Material-
verhalten deutlich ab und liegt bei einer Bestrahlungstemperatur von 450 °C
grundsitzlich wieder im Bereich des unbestrahlten EUROFER 97 [44].

Dies ist auf die gegenseitige Aufhebung von Zwischengitteratomen und
Leerstellen im Kristallgitter zuriickzufiihren. Die temperaturabhéngige Dif-
fusionsgeschwindigkeit der Defekte erhoht sich mit steigender Temperatur
und ermoglicht somit eine Ausheilung der Materialschidigung. Aus diesem
Grund kommt es bei Bestrahlungstemperaturen von > 350 °C parallel zur

Schidigung des Materials zu einer Ausheilung derselben. Aulerdem kann
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2.2 Fusionsspezifische Strukturmaterialien

hierdurch mittels Nachbestrahlungswéarmebehandlungen das urspriingliche
Materialverhalten von EUROFER wieder hergestellt werden [45] [46].
Aufgrund seiner kubisch-raumzentrierten Kristallstruktur weist EUROFER
einen temperaturabhingigen Ubergang von sprodem zu duktilem Verfor-
mungsverhalten auf. Dies ist auf die temperaturabhiingige Aktivierung von
Gleitsystemen im Kristall zuriickzufithren und kann z.B. durch die Sprod-
Duktil-Ubergangstemperatur (DBTT) im Kerbschlagversuch quantifiziert
werden. Die bestrahlungsinduzierte Versprodung des Materials wirkt sich
durch eine Verschiebung der DBTT hin zu hoheren Temperaturen aus, siehe
Abbildung 2.8 fiir EUROFER 97 im Anlieferzustand. Im unbestrahltem Zu-
stand liegt diese bei ca -80 °C. Eine maximale bestrahlungsinduzierte Ver-
sprodung tritt bei den Bestrahlungstemperaturen von 250 °C und 300 °C auf.
Die Ubergangstemperatur verschiebt sich auf einen Wert von ca. 110 °C. Fiir
weiter steigende Bestrahlungstemperaturen ist ein Riickgang der Material-
versprodung ersichtlich und die DBTT fiir Bestrahlungstemperaturen von
400°C und 450 °C liegen mit ca. -65 °C in der GroBenordnung des unbe-
strahlten Zustands [44].

Transmutiertes Helium verstirkt die Versprodung zusitzlich. Diesbeziigli-
che Untersuchungen werden mittels Bor-dotierten Proben ermoglicht. Bor
fiihrt unter Bestrahlung zur Bildung von Heliumblasen (vgl. Gleichung
(2.3)) in der bei der Fusion zu erwartenden Groflenordnung und erlaubt
somit die Untersuchung des Einflusses von Helium auf das mechanische
Verhalten und das Schwellen des Materials.

Aufgrund der schon erwéhnten Einsatzgrenzen von RAFM-Stihlen bei ca.
550 °C wurden diese im Hinblick auf eine hohere Hochtemperaturfestig-
keit sowie Strahlungsresistenz weiterentwickelt und resultieren im sog.
EUROFER-ODS (oxide dispersion strengthend) [47] [34]. Durch fein ver-
teilte Yttrium-Oxide im Kristallgitter wird eine Teilchenverfestigung er-
reicht, die die mechanischen Eigenschaften verbessert. Hierdurch lassen
sich Einsatztemperaturen von bis zu 650 °C erreichen und EUROFER-ODS
somit fiir plasmanahe Bauteile eines Fusionsreaktors gut einsetzen. For-
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Abbildung 2.8: Kerbschlagarbeit in Abhédngigkeit der Priiftemperatur fiir unter-
schiedliche Bestrahlungszustinde bei einer mittleren Schiadigung
von 16.3 dpa und unbestrahlt fiir EUROFER im Anlieferzustand
[44]

schungsschwerpunkte in Bezug auf EUROFER-ODS sind Moglichkeiten
der Fertigung der Legierung, Temperatur- und Bestrahlungsstabilitit der
Yttrium-Teilchen sowie eine Charakterisierung nach Bestrahlung [48][49][49]
[50].

2.2.3 Bestrahlungsprogramme der Fusionsforschung

Um die sichere Funktion und den wirtschaftlichen Betrieb zukiinftiger Fusi-
onsreaktoren zu gewéhrleisten, miissen die fiir den Bau verwendeten Struk-
turmaterialien hinsichtlich ihrer fusionsspezifischen Betriebsanforderungen
umfangreich charakterisiert und bewertet werden. Um die Auswirkungen
der Neutronenbestrahlung untersuchen zu koénnen, werden verschiedene
Bestrahlungsprogramme in unterschiedlichen Forschungsreaktoren reali-
siert. Dies sind u.a. MANITU; HFR Ia, HFR Ib, ARBOR sowie HFR IIb
[51][52][44]. Fiir die vorliegende Arbeit hat letzteres eine besondere Be-
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2.2 Fusionsspezifische Strukturmaterialien

deutung, da in diesem Programm bestrahlte EUROFER-Proben mittels der
Hochtemperaturindentation untersucht wurden. Es wird im folgenden Ab-
schnitt zusammenfassend erléutert.

Das Hauptaugenmerk von HFR IIb liegt auf der Abbildung und Untersu-
chung der bestrahlungsinduzierten Verfestigung und Versprodung von u.a.
EUROFER im Hinblick auf die Verwendung des Materials im zukiinfti-
gen Demonstrationsreaktor DEMO. Durchgefiihrt wurden die Bestrahlun-
gen im Europdischen High Flux Reaktor (HFR) in Petten, Niederlande.
Im Rahmen des Programms wurden verschiedene Probengeometrien fiir un-
terschiedliche Priifverfahren wie Kerbschlag-, Zug- und Ermiidungsversuch
untersucht. Die Proben wurden parallel bei 250 °C, 300 °C, 350 °C, 400 °C
und 450 °C mit einer Zieldosis von 15 dpa neutronenbestrahlt. Alle Proben-
geometrien wurden gleichzeitig in der sog. Trio-Bestrahlungskapsel fiir 771
Tage unter max. Reaktorleistung bestrahlt, siche Abbildung 2.9. Jeder der
drei Probenhalter besteht aus fiinf Behiltern, die jeweils Proben fiir eine
Bestrahlungstemperatur enthalten und mittels eines Kiihlgases auf der je-
weiligen Zieltemperatur gehalten werden.

Neben EUROFER 97 wurden im Rahmen von HFR IIb auch EUROFER-
ODS und verschiedene internationale Referenzstihle (F82H, MANET-I,
GA3X und OPTIFER-Ia) bestrahlt. Diese wurden genutzt, um die Ergeb-
nisse der mechanischen Untersuchungen an EUROFER in den Stand der
Technik einzuordnen. Zudem wurden mit Bor und dessen Isotop!B dotier-
te Proben bestrahlt, um die Bildung und den Einfluss von transmutiertem
Helium auf die Mikrostruktur und die mechanische Eigenschaften des Ma-
terials zu untersuchen.

Mit den Untersuchungen von in Kernspaltungsreaktoren bestrahlten Proben
ist ein grofer Schritt in der Werkstoffentwicklung von Fusionsmaterialien
erreicht worden. Jedoch lassen sich die in einem Fusionsreaktor zu erwar-
tenden Bestrahlungseinfliisse auf das Material lediglich anniherend verglei-
chen. Das Energiespektrum der Fusionsneutronen (14,1 MeV) unterschei-

det sich deutlich von denen der Kernspaltung des HFR. Fiir die Erste Wand
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Abbildung 2.9: Probenhalter und Zusatzeinheiten der Trio-Bestrahlungskapsel des
HFR IIb-Programms fiir die simultane Bestrahlung bei unterschied-
lichen Temperaturen [44] (Bildursprung: HER Petten)

eines Fusionsreaktors ist mit einer Schidigungsrate von bis zu 50 dpa/a ei-
ne deutlich hohere Schédigung als fiir die ca. 7 dpa/a des HFR zu erwar-
ten. Zur Losung dieses Problems befindet sich momentan die International
Fusion Materials Irradiation Facility (IFMIF) in der Planung [53][54]. Mit
dieser Bestrahlungseinrichtung sollen Neutronen mit dem Energiespektrum
der Deuterium-Tritium-Fusion fiir Materialuntersuchungen zur Verfiigung
gestellt werden. Erreicht wird dies mittels Lithium, das mit beschleunigten
Wasserstoffkernen (Deuteronen) beschossen wird [55]. Neben der mit IF-
MIF zu erreichenden Materialschiddigung liegt auch die Bildung von trans-
mutiertem Helium und Wasserstoff in guter Ubereinstimmung mit einem

Fusionsreaktor.
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2.2 Fusionsspezifische Strukturmaterialien

2.2.4 Zukiinftige Ziele der Fusionsmaterialforschung

Aufgabe der fusionsorientierten Materialforschung ist es, eine funktiona-
le und wirtschaftliche Losung fiir kommerzielle Fusionsreaktoren zu errei-
chen. Mit der Entwicklung unterschiedlicher fusionsspezifischer Materiali-
en, wie der RAFM-Stihle, wurde ein groBer Schritt in Richtung der sicheren
Anwendung dieser Werkstoffe getan. Die zukiinftige Materialforschung ist
eng mit den Entwicklungen und dem Betrieb von Forschungsreaktoren wie
ITER und dem Demonstrationsreaktor DEMO verbunden.

Der néchste Schritt ist, die Materialien unter anndhernd fusionsspezifischen
Bedingungen zu testen, u.a. mit der zukiinftigen Bestrahlungseinrichtung
IFMIF. Des Weiteren werden die Strukturmaterialien in verschiedenen Brut-
blanketkonzepten im Forschungsreaktor des ITER mit Schddigungen bis zu
10 dpa tiefgehender untersucht und charakterisiert.

Neben den RAFM-Stéhlen spielt Wolfram fiir das hochbelastete Reaktor-
bauteil Divertor eine vielversprechende Rolle, wie auch Vanadiumlegierun-
gen und SiC-Verbundwerkstoffe. Die aus ITER gewonnenen Erkenntnisse
gehen direkt in die Umsetzung von DEMO ein, mit dem ein Dauerbetrieb
mit Tritium-Selbsterbriitung und Energiegewinnung aufgezeigt werden soll.
Hier werden voraussichtlich Materialschadigungen von bis zu 80 dpa in die
Strukturmaterialien eingebracht. Eine erfolgreiche Umsetzung des DEMO
und die hieraus gewonnenen Erkenntnisse sollen zukiinftig einen dauerhaf-
ten Betrieb von kommerziellen Fusionskraftwerken mit moglichst hohem
Wirkungsgrad (35-45 %) ermoglichen [14].

Dies bezieht die folgenden Eigenschaften der Fusionsmaterialien mit ein:

* Geringe mechanische Veridnderung aufgrund der Neutronenbestrah-

lung
» Lange Austauschintervalle der plasmanahen Reaktorkomponenten

* Geringe Aktivierung, um eine langfristige Endlagerung zu vermeiden
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¢ Recycling nach Anwendung der Materialien

In Tabelle 2.2 sind die Randdaten von ITER, DEMO und zukiinftigen kom-
merziellen Reaktoren vergleichend aufgelistet.

Tabelle 2.2: Geplante Randdaten von Forschungs- und kommerziellen Fusionsreak-

toren [14]
ITER | DEMO | kommerzieller Reaktor
Anlagenleistung in GW | 0,5-1 2-4 3-4
Belastung Erste Wand
in dpa 3-10 | 30-80 100-150
in MWa/m? 0,3-1 3-8 10-15

2.3 Eindringprifung und Hartebestimmung

Die Eindringpriifung ist ein Verfahren zur Charakterisierung des mechani-
schen Materialverhaltens, bei dem Eindringkorper verschiedener Formen,
z.B. kugelférmig oder pyramidisch, in das zu priifende Material mit vorge-
gebener Kraft gedriickt werden. Uber den resultierenden Eindruck bzw. die
gemessene Eindringtiefe kann eine Aussage tiber den Widerstand des Mate-
rials gegeniiber elastischen und plastischen Verformungen getroffen werden.
Zu den klassischen Methoden gehdren die Hértebestimmung nach Brinell
und Vickers. Mit diesen Methoden lésst sich das rein plastische Verhalten
des zu untersuchenden Materials auf Basis einer optischen Vermessung der
resultierenden Eindriicke und der Priifkraft bewerten und quantifizieren. Die
instrumentierte Eindringpriifung ist ein Verfahren, bei dem kontinuierlich
wihrend der Be- und Entlastung des Eindringkorpers die Eindringtiefe in
die Probe sowie die entsprechende Priitkraft gemessen und aufgezeichnet
werden. Auf Basis der resultierenden Kraft-Eindringtiefe-Kurven ldsst sich

das Probenmaterial iiber das plastische sowie elastische Materialverhalten
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in Abhéngigkeit von der Priifkraft untersuchen und bewerten. Somit lassen
sich zusitzlich zur Materialhidrte weitere Werkstoffkennwerte abschitzen,
mit denen es moglich ist, erweiterte Werkstoffuntersuchungen durchzufiih-
ren. Auflerdem lassen sich mit dieser Methode auch hochelastische Mate-
rialien untersuchen, die durch ihre geringe plastische Verformung mit ande-
ren Verfahren nicht bewertet werden konnen. International genormt ist die
instrumentierte Eindringpriifung durch die DIN EN ISO 14577 deren Priif-
ablauf und Randbedingungen in [56] beschrieben sind.

Speziell fiir die Untersuchung bestrahlter Materialien weist die instrumen-
tierte Eindringpriifung im Vergleich zu anderen Priifverfahren einige Vortei-

le auf:

» Keine Vorgabe von stark limitierenden geometrischen Probenverhilt-

nissen
* Kein zerstorendes Priifverfahren
* Relativ geringer Aufwand der Probenpriparation
e Mehrfache Probenpriparation und -priifung moglich

Somit ist mit diesem Priifverfahren eine optimale Ausnutzung der in gerin-
ger Anzahl verfiigbaren bestrahlten Proben moglich.

Im folgenden Kapitel wird zunichst die konventionelle Bestimmung von
Hirtewerten beschrieben sowie auf deren Unterschiede und Anwendungs-
grenzen eingegangen. Anschlieend wird die instrumentierte Eindringprii-
fung nach DIN EN ISO 14577 im Detail dargestellt sowie auf Anwendungs-

bereiche speziell fiir kugelformige Eindringkorper eingegangen.

2.3.1 Klassische Auswertemethoden

Hier wird mit einem Eindringkorper bis zu einer definierten Kraft in das
zu priifende Material gedriickt. Anschlieend wird der resultierende Ein-

druck in der Probe mittels eines optischen Mikroskops vermessen. Uber das
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Verhiltnis von maximaler Priifkraft zu der aus der optischen Vermessung
berechneten Kontaktfliche wird ein Hartewert fiir das jeweilige untersuch-
te Material ermittelt. Im Folgenden werden die im Rahmen dieser Arbeit

angewandten Methoden zusammenfassend beschrieben.

Brinell - DIN EN ISO 6506

Fiir die Hértebestimmung nach Brinell werden kugelformige Eindringkor-
per verschiedener Radien verwendet. Hierzu kann eine Kugel aus Hartme-
tall oder auch ein Kegel mit verrundeter Spitze, ein sog. Rockwell-Kegel,
aus verschiedenen Materialien verwendet werden. Fiir die Bestimmung der
Kontaktfliche A des Eindringversuchs wird der Durchmesser d des kreis-
formigen Eindrucks des jeweiligen Versuchs vermessen, siche Abbildung
2.10.

Abbildung 2.10: Schematische Darstellung der Hartepriifung nach Brinell [57]

Zusammen mit der Priifkraft F,,,x und dem Radius R bzw. Durchmesser D

des verwendeten Eindringkorpers kann iiber folgende Formel (2.4)
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2Fmax

2
7rD2<1— 1—;;2)

die Brinellhidrte HB des gepriiften Materials berechnet werden. Hierzu wird

HB=0,102 2.4)

die reale Kontaktfliche zwischen Eindringkorper und Probe herangezogen.
Die Konstante 0,102 entspricht dem Umrechnungsfaktor der Krafteinheit
Newton (N) in die éltere Einheit Kilopond (kp). Normiert ist das Verfah-
ren durch die DIN EN ISO 6506. Fiir die Anwendung der Methode werden
unterschiedliche Randbedingungen vorausgesetzt, um eine Vergleichbarkeit
unterschiedlicher Versuchsreihen zu gewihrleisten. Diese und der entspre-
chende Priifablauf sind in [57] definiert.

Weitere Details zu dem Verfahren und Randbedingungen der DIN EN ISO
65006, z.B. beziiglich Genauigkeitsanforderungen und Messgenauigkeiten,
konnen [57] entnommen werden. Es ist zu beachten, dass bei einer Anwen-
dung von kugelférmigen Eindringkorpern sich das Verhiltnis von Kraft und

Kontaktfliche kontinuierlich dndert. Die Hirtewerte sind somit kraftabhin-

gig.

Vickers - DIN EN ISO 6507

Bei der Ermittlung der Vickershirte wird eine vierseitige pyramidenférmige
Eindringspitze mit quadratischer Grundflziche und einem Offnungswinkel o
von 136° verwendet. Aufgrund der sog. Selbstidhnlichkeit des Eindringkor-
pers - konstantes Verhiltnis von Eindringtiefe zu Kontaktfliche - sind die er-
mittelten Hartewerte kraftunabhidngig. Normiert ist das Verfahren durch die
DIN EN ISO 6507. Der Priifablauf und die entsprechenden Randbedingun-
gen sind in [58] beschrieben. Die Kontaktfliche zwischen Eindringkdrper
und Probe wird auf Basis der Vermessung der Diagonalen d des resultieren-
den Eindrucks in der Probe ermittelt, vgl. Abbildung 2.11.

Der Hirtewert nach Vickers HV eines Materials kann iiber folgende Formel
(2.5)
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Abbildung 2.11: Schematische Darstellung der Hartepriifung nach Vickers [58]

2F sin %

HV =0, 102T (2.5)
berechnet werden. Auch hier wird ein Faktor von 0,102 fiir die Umrech-
nung von N in kp verwendet. Das Vickershirteverfahren ldsst sich abhin-
gig von der Priifkraft in drei Kategorien einteilen. Dies sind die Vickers-
Hirtepriifung fiir F > 49,02 N, Vickers-Kleinkrafthartepriifung fiir 1,961 N
< F < 49,02 N und die Vickers-Mikrohirtepriifung fiir 0,09807N < F <
1,961 N.

Weitere Details, Randbedingungen und Genauigkeitsanforderungen, sind

Teil 1 bis 4 der DIN EN ISO 6507 [58] zu entnehmen.

2.3.2 Instrumentierte Eindringpriifung

Eine weitaus interessantere Methode im Vergleich zur konventionellen Hér-
tebestimmung ist die instrumentierte Eindringpriifung [56]. Diese erwei-
tert die Moglichkeiten der Indentation enorm und ermoglicht beispielsweise

die Beurteilung des elastischen Materialverhaltens eines untersuchten Werk-
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stoffs. Im Folgenden wird auf die Normung dieser Methode, deren Anwen-

dungsmoglichkeiten sowie auf die analytische Losung nach Hertz eingegan-

gen.

Anwendung des Priifverfahrens

Das grundsitzliche Verfahren gleicht denen der konventionellen Hartemes-
sungen. Ein Eindringkorper wird kraft- oder wegkontrolliert bis zu einer
festgelegten Belastung in das zu untersuchende Material gedriickt. Jedoch
wird durch die kontinuierliche Aufzeichnung der Kraft- und Eindringtiefe-
daten eine deutliche Erhohung des Auswertepotentials der Versuche ermog-

licht.

Fm ax

Kraft F

1
A B/ /| idF/dh

1
1

1

i

1

1

1
hr hmax

Eindringtiefe h

Abbildung 2.12: Reprisentative Kraft-Eindringtiefe-Kurve mit Belastungsanteil A
und Entlastungsanteil B nach [56]

Aus den kontinuierlich iiber die Zeit aufgenommenen Datensitzen der Kraft
F und der Eindringtiefe h ergibt sich eine fiir jeden Werkstoff charakteristi-
sche Kraft-Eindringtiefe-Kurve. In Abbildung 2.12 ist eine solche Kurve mit
Be- und Entlastungszyklus dargestellt. Hierbei steht die KenngroBen h), fiir
die Eindringtiefe nach vollstindiger Entlastung und hy,,, fiir die maximale
Eindringtiefe bei F,,,,. dF/dh ist die Steifigkeit des Kontaktes zu Beginn der
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Entlastungskurve im Punkt bei F,,,, und h, der Schnittpunkt der Eindring-
tiefenachse und der Geraden mit der Steigung dF/dh.

Der Versuchsablauf kann individuell mit der maximalen Belastung sowie
den Be- und Entlastungsgeschwindigkeiten gestaltet werden. Mit den Da-
ten der Kraft und der Eindringtiefe lassen sich die Priifzyklen abhédngig von
diesen Parametern steuern. Fiir die Untersuchungen zeitabhingiger Effekte
des Werkstoffverhaltens konnen Haltephasen bei konstanter Kraft oder Ein-
dringtiefe in den Priifzyklus integriert werden. Anhand der resultierenden
Kraft-Eindringtiefe-Kurven lassen sich mechanische Kennwerte des unter-
suchten Materials ohne die Vermessung der resultierenden Eindriicke ermit-
teln und somit der Werkstoff charakterisieren.

Die instrumentierte Eindringpriifung lidsst sich zum einen nach Eindring-
korper und zum anderen nach Kraft- bzw. Eindringtiefebereich einteilen.

Die Priifmethode ldsst sich in die drei folgenden Bereiche einteilen [56]:
e Makrobereich mit 2N < F < 30N
e Mikrobereich mit 2N > Fund h > 0,2 um
e Nanobereich mit h < 0,2 um

Durch Indentation im Nanobereich ist es moglich, sehr diinne Schichten so-
wie Materialien lokal zu untersuchen, beispielsweise mikrostrukturelle Un-
terschiede polykristalliner Stoffe.

Folgende Eindringkorper sind nach der Norm fiir die instrumentierte Ein-

dringpriifung zugelassen:

* Vickers-Pyramide: Orthogonale Pyramide mit einer quadratischen
Grundfliche und einem Offnungswinkel von 136° zwischen zwei Sei-

tenflichen

e Berkovich-Pyramide: Pyramide mit dreieckiger Grundfliche mit ei-
nem Winkel von 65,27° zwischen der Achse und einer Seitenfliche

der Pyramide
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» Kegel mit kugeliger Spitze
e Hartmetallkugel

Grundsitzlich muss der Eindringkorper aus einem hirteren Material als der
zu priifende Werkstoff gefertigt sein. Es wird Diamant empfohlen, jedoch
werden andere Materialien nicht ausgeschlossen. Besonders ist Saphir im
Bereich der Hochtemperaturindentation von Bedeutung. Weitere Eindring-
korpergeometrien als die genannten werden von der Norm nicht ausge-
schlossen.

Durch DIN EN ISO 14577 [56] sind unterschiedliche Kennwerte definiert,
die aus der gemessenen Kraft-Eindringtiefe-Kurve bestimmt werden kon-
nen, um Werkstoffe bei verschiedenen Materialbelastungen zu charakteri-

sieren.

Martensharte

Die Martenshirte HM beschreibt das Verhalten des Materials unter elasto-
plastischer Verformung und wird somit unter wirkender Priifkraft ermittelt.
Sie wird aus den Wertepaaren des Belastungsbereichs der Kraft-Eindringtiefe-

Kurven der entsprechenden Versuche bestimmt.

_ Fmax
Ag(h)

Die Martenshirte HM ist definiert als der Quotient der Priifkraft und der
realen Kontaktfliche zwischen Eindringkorper und Probe. Die Kontaktfla-

2.6)

che As(h) wird in Abhéngigkeit von der Eindringtiefe unter Last durch die
Flachenfunktion der verwendeten Eindringkorpergeometrie ermittelt. Fiir
eine Vergleichbarkeit miissen die Martenshirten bei den gleichen Tiefen
bestimmt werden. Grundsitzlich lédsst sich die Martenshérte auch iiber die
Steigung des Belastungsanteils der Kraft-Eindringtiefe-Kurve ermitteln und
wird dann als HM bezeichnet. Fiir Werkstoffe, die eine eindringtiefenab-

hingige Materialhirte aufweisen, kann die weitere Martenshirte, die sog.
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HMy; sy, mittels der ersten Ableitung der Belastungskurve bestimmt wer-
den (vgl. DIN EN ISO 14577 [56]).

Eindringhéarte

Die Eindringhérte H;7 beschreibt den Widerstand eines Werkstoffs gegen
dauerhafte plastische Verformung. Definiert ist sie als der Quotient der
maximalen Belastung F,,,, und der projizierten Kontaktfliche bzw. Quer-
schnittsfliche A, (h.) zwischen Eindringkorper und Probe. Dies ist die zur
Priifkraft senkrecht resultierende Flédche.

Fmax

Hir = 2.7
IT A (ho) (2.7)

Die Tiefe des Kontakts h, zwischen Eindringkorper und Probe (sieche hier-
zu Abbildung 2.13) wird mit hy,,, und h, auf Basis der Entlastungskurve

ermittelt.

he = hyy—€ (hmax - hr) (2.8)

€ ist eine von der Eindringkorpergeometrie abhingige Variable und h, der
Schnittpunkt der Tangente an der Entlastungskurve bei hy,,, mit der Ein-
dringtiefenachse, vgl. Abbildung 2.12. Grundlage fiir die Bestimmung von
h, ist die Methode von Oliver und Pharr [59]. Diese wird in Kapitel 2.3.4 im

Detail beschrieben.

Eindringmodul

Der Eindringmodul E;7 ist fiir die Beschreibung des elastischen Verhaltens
eines Werkstoffes geeignet und kann mit dem Elastizitdtsmodul des Werk-
stoffs verglichen werden. Er wird direkt aus den Daten der Entlastungskurve
mit der Kontakttiefe h, bestimmt. Der Modul ist definiert als
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E -V, 2.9
T JE — (1—V2)JE, 29)

und kann zusammen mit

E = 7\/% (2.10)

" 20/

berechnet werden. E, ist der reduzierte Modul des Eindringkontakts und
wird anhand der Entlastungskurve ermittelt. C ist hierbei die Nachgiebig-
keit des Kontaktes dh/dF und somit der Kehrwert der Kontaktsteifigkeit,
vgl. Abbildung 2.12. Zusammen mit dem Modul E; und der Poissonzahl
v; des Eindringkorpers sowie der Poissonzahl v, der Probe lisst sich der
Eindringmodul berechnen.

Effekte wie ein Einsinken oder ein Aufwolben wihrend der Indentation kon-
nen einen erheblichen Einfluss auf den berechneten Eindringmodul haben,
und dieser kann dadurch deutlich vom Elastizititsmodul des Werkstoffes

abweichen.

Weitere Werkstoffkennwerte

In der DIN EN ISO 14577 werden weitere Werkstoffkennwerte definiert.
Dies sind fiir die Bewertung des zeitabhidngigen Materialverhaltens das Ein-
dringkriechen C;r und die Eindringrelaxation R;7. Diese Werte werden in
Prozentanteilen angegeben. Weiterhin ist es moglich, durch Integration der
Kurvenfunktion der Kraft-Eindringtiefe-Kurve die verrichtete Eindringar-
beit W und hieraus den elastischen und plastischen Anteil zu berechnen.
Weiterfithrende Informationen zu diesen Kennwerten sind [56] zu entneh-
men.

Fiir die instrumentierte Eindringpriifung werden nach DIN EN ISO 14577
verschiedene Anforderungen und Randbedingungen in Bezug auf die Pro-

be, den Eindringkdrper und die Versuchsdurchfithrung definiert. Auf diese
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Vorgaben und die speziellen Einfliisse in Bezug auf die Hochtemperaturin-

dentation wird in Anhang A im Detail eingegangen.

2.3.3 Aufwurf- und Einsinkverhalten am Indenterrand

In der unmittelbaren Umgebung der Eindriicke konnen abhédngig von dem
untersuchten Werkstoff Aufwurf- sowie Einsinkeffekte auftreten, die auch
als Pile-up oder Sink-in bezeichnet werden. Diese Effekte fiihren dazu,
dass die reale Kontaktfliche zwischen Eindringkorper und Probe nicht mit
der theoretischen Kontaktfliche, bestimmt anhand der Kraft-Eindringtiefe-
Kurve, iibereinstimmt und somit die entsprechenden mechanischen Kenn-
werte verfilscht werden. Ausgedriickt durch die Kontakttiefe h. liegt diese,
abhingig von der Art des Effekts, oberhalb oder unterhalb der gemessenen
Eindringtiefe h, vgl. Abbildung 2.13. a. ist bei kugelférmigen Eindring-
korpern der Radius der kreisformigen projizierten Kontaktfliche bei der
Kontakttiefe h,.

urspungliche

urspiingliche
Oberflache

Oberflache

ac verformte : c rfi
| T Sy verformte
> Operfliche i Oberflache

Abbildung 2.13: Schematische Darstellung des Aufwurf- (rechts) und Einsinkver-
haltens (links) fiir einen kugelférmigen Eindringkorper nach [60]

Fiir pyramidenférmige Eindringkorper lédsst sich das Aufwurf- und Einsink-

verhalten anhand der Form der resultierenden Eindriicke erkennen. Die Ef-
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fekte machen sich anhand von Konturverformungen an den Eindruckflanken
deutlich, vgl. Abbildung E.3 fiir einen Vickers-Eindringkorper.

Das Aufwurf- und Eindringverhalten hidngt von der Plastifizierung der Ein-
druckstelle und deren unmittelbarer Umgebung ab. Tabor [61] hat durch sei-
ne Untersuchungen diesbeziiglich gezeigt, dass sich das Verhalten in Rela-
tion zum Verfestigungsverhalten des untersuchten Werkstoffes setzen ldsst.
Es wurde gezeigt, dass Materialien mit einem geringen Verfestigungsver-
halten zu einem Aufwurfverhalten am Indenterrand tendieren. Im Gegensatz
dazu fiihrt ein stark verfestigendes Material tendenziell zu einem Einsink-

verhalten bei der Indentation.

In Bezug auf die Auswertung der durch die instrumentierte Eindringprii-
fung ermittelten Kraft-Eindringtiefe-Kurven ist die Bildung von Aufwurf
und Einsinken ein wichtiger Faktor, der sich direkt auf die Validitit der Aus-
wertung auswirkt. In DIN EN ISO 14577 werden diese Effekte und deren
Einfliisse nicht beriicksichtigt. Hier basiert die Auswertung auf der Bestim-
mung der Kontaktfliche A, und Kontakttiefe h. in Relation zur Probenober-
flache.

Diese Effekte wurden von Norbury und Samuel [62] anhand von Eindring-
priifungen mittels kugelformiger Indenter untersucht. Sie haben die realen
Kontaktradien a. durch die Vermessung der plastischen Eindriicke ihrer Ver-

suche ermittelt und anhand dieser Untersuchungen den Faktor

A=t @2.11)

festgelegt. Dieser ist als das Verhiltnis der Quadrate des realen Kontaktra-
dius a. und des theoretischen Kontaktradius a definiert. Fiir einen Wert von
=1 gilt a, = a und somit auch h. = h. Dies bildet die Grenze zwischen
Aufwurf- und Einsinkverhalten des Materials am Indenterrand. Ein Aufwurf
tritt somit auf wenn ¢ > 1 und somit der reale Kontaktradius groBer ist als

der theoretische.
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Weitere Beschreibungen von ¢ wurden von Matthews [63] auf Basis eines
empirischen Ansatzes und von Hill, Storakers und Zdunek [64] durch die
Nutzung eines nichtlinearen elastischen Materialmodells erarbeitet. Beide
Beschreibungen nutzen einen Verfestigungsexponenten n, um das Aufwurf-
und Einsinkverhalten zu beschreiben.

Angewendet wurden diese Beschreibungen des Aufwurfverhaltens bei der
Auswertung instrumentierter Eindringpriifungen nach einem Ansatz von
Field und Swain [65] und Taljat et al. [66] mit kugelférmigen Eindringkor-
pern. Die nach DIN EN ISO 14577 verwendete Methode zur Bestimmung
der Kontakttiefe h,. basiert auf der Methode von Oliver und Pharr [67][59],
vgl. Kapitel 2.3.4. Hierbei kann lediglich ein Einsinkverhalten beriicksich-
tigt werden. Der Einfluss des Aufwurf- und Einsinkverhaltens wurde in
zahlreichen Publikationen untersucht und die Auswirkungen auf die Aus-
wertung von Eindringpriifungen bewertet. Beispielsweise werden in [68]
und [69] die Entwicklung von Aufwiirfen sowie deren Einfluss auf die Be-
stimmung von Kennwerten elastisch-plastischer Materialien untersucht, im
speziellen fiir kugelformige Eindringkorper. In [70] liegt der Fokus auf ver-
festigenden Materialien unter Nutzung konischer Eindringkorper. [71] be-
schreibt den Einfluss von Aufwiirfen auf ermittelte Spannungs-Dehnungs-
Zusammenhinge, in [72] wird einkristalliner Wolfram bis zu einer Tempe-
ratur von 950 °C betrachtet und in [73] wird einkristallines Kupfer in Bezug

auf seine Kriechphase untersucht.

2.3.4 Eindringprifung mit kugelférmigen Eindringkérpern

Pyramidenformige und konische Eindringkorpergeometrien weisen ein kon-
stantes Verhiltnis von Kontaktfliche zu Eindringtiefe auf und werden als
selbstdhnlich bezeichnet, entsprechende Eindriicke im Material sind somit
geometrisch dhnlich. Dies bedeutet, dass die bestimmte Materialhirte kraft-
unabhingig ist. Dementgegen dndert sich bei einem kugelférmigen Ein-

dringkdrper mit steigender Kraft der Kontaktwinkel kontinuierlich. Dies hat
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zur Folge, dass sich der Kontaktradius zwischen Eindringkorper und Pro-
be proportional gesehen schneller vergrofert als die Eindringtiefe [74]. Die
Eindriicke mit kugelférmigen Eindringkorpern sind nicht geometrisch dhn-
lich und die hieraus ermittelte Materialhirte weist eine Kraftabhingigkeit
auf. Fiir diese Art Eindringkorper ldsst sich das Verformungsverhalten in
einen elastischen, einen elastisch-plastischen und einen vollplastischen Be-
reich einteilen. Dieser Umstand kann genutzt werden, um durch die Inden-
tation das Material in Form seines Spannungs-Dehnungs-Verhaltens zu be-
schreiben [75].

Meyer [76] hat die Bestimmung der Materialhédrte H in Bezug auf die pro-
jizierte Kontaktfliche A, vorgeschlagen. Diese lautet fiir einen kugelformi-
gen Eindringkorper

F F

H=pp=-—=——. (2.12)

2
A, Ta

Diese Definition der Hérte entspricht der Eindringhérte H;r der DIN EN
ISO 14577 [56] und ist gleich dem mittleren Kontaktdruck p,,. Des Weiteren
gilt als sog. Eindringdehnung (engl. Indentation strain)

— ac

f=—= 2.13
a“=7 2.13)

Meyer [76] hat durch folgendes Potenzgesetz den Zusammenhang zwischen

der Belastung und dem Kontaktradius

F =k(2a.)" (2.14)

ermittelt mit den Materialkonstanten k und x = n+2. n ist hierbei der Ver-
festigungsexponent des Werkstoffs. Darauf aufbauende umfangreiche ex-
perimentelle Untersuchungen von Tabor [61] haben einen empirischen Zu-
sammenhang der Kennwerte der Eindringpriifung Kontaktradius a., Radius
R des Eindringkorpers und des mittleren Drucks p,, bzw. Hirte H mit re-

prasentativer Dehnung und Spannung €, und ¢, des untersuchten Materials
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ergeben. Unter der Bedingung der vollplastischen Verformung (dies gilt, so-
bald die plastische Verformung die freie Oberfliche der Probe erreicht hat)
wihrend der Indentation gilt

ac

g —0,2% —0,4%

R D (2.15)

und

~ Pm
o =5 g7 (2.16)

Dies ermoglicht die Uberfithrung von Kennwerten der Eindringpriifung in
eine Beschreibung des Materials durch eine Spannungs-Dehnungs-Beziehung.
Zusammen mit dem elastischen Verhalten, bestimmt aus dem Entlastungs-
anteil der Kraft-Eindringtiefe-Kurve, lisst sich eine Spannungs-Dehnungs-
Kurve des Materials bestimmen.

Die analytischen Losungen fiir den Kugeleindruck nach Hertz [77] und fiir
konische Indenter nach Sneddon [78] dienen als Basis fiir Losungen um,
anhand der Entlastungskurve von Kraft-Eindringtiefe-Kurven das elastische
Materialverhalten zu beurteilen und mit dem Elastizitdtsmodul zu verkniip-
fen. Dabei haben sich die Methode nach Oliver und Pharr [59] und die Me-
thode nach Field und Swain [79] als grundlegende Standardmethoden eta-
bliert. Der Unterschied besteht hier in der Ermittlung der Kontakttiefe h,.
bzw. der Kontaktfliche A.. Field und Swain verwenden direkt die Kontakt-
gleichungen nach Hertz [77] fiir die Beschreibung des Entlastungsanteils der
Kraft-Eindringtiefe-Daten, wéihrend Oliver und Pharr die Steigung der Ent-
lastungskurve bei maximaler Belastung auswerten. Diese Methoden werden

im Folgenden zusammenfassend dargestellt.

Analytische Lésung nach Hertz

Um im elastischen Bereich der Materialverformung das Eindringverhalten

eines Indenters zu bestimmen, kann fiir kugelférmige Eindringkorper die
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analytische Losung nach Hertz [77] angewendet werden. Fiir den grundle-
genden Fall des Kontaktes einer Kugel und eines elastischen Halbraumes
hat Hertz folgenden Zusammenhang des Kontaktradius a, mit der Kraft F,
dem Kugelradius R und dem elastischen Verhalten der Kontaktpartner her-

gestellt:

s 3FR

=-— 2.17
¢ 4E 2.17)

a

Dies lasst sich auf die Indentation eines kugelférmigen Eindringkorpers in
einer ebenen Probenoberfliche anwenden. E, ist der reduzierte Modul des
elastischen Kontakts.

1 1-v} 1=V,

E, E E,

(2.18)

Dieser setzt sich aus dem Elastizitditsmodul E; und der Querkontraktionszahl
v; des Eindringkorpers und den entsprechenden Werten E,, und v, der Probe
zusammen.

Weiterfiihrend ergeben sich fiir den maximalen Druck im Zentrum des Kon-
takts

1
3 6FE?\ 3
Po=5Pm= ( E3R§ ) (2.19)

mit py, als den mittleren Druck des Kontakts zwischen Eindringkdrper und
Probe. Fiir die Beschreibungen des Kraft-Eindringtiefe-Verhaltens ergeben

sich
a? 9F? 3
h= ® = (W) (2.20)
und

E.R?h3. 2.21)
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h ist hierbei fiir die Kontaktpaarung zwischen Kugel und Halbraum die Ein-
dringtiefe des Eindringkorper in die Probe in Relation zur unverformten
Oberfliche der Probe. Fiir die Kontakttiefe gilt fiir diesen Fall die Hélfte
der maximalen Eindringtiefe unter Last, und es ergibt sich somit h, = %h.

Fiir die Spannungsverteilung unterhalb des Eindringkorpers wihrend des
Kontakts konnen die Spannungen in vertikaler sowie radialer Richtung aus-

gehend von der Kontaktfliche entlang der Rotationsachse durch

2\
6. = —po (1 n 2) (2.22)
ar

C

und

Ora = —P0

~1

Z ac 1 72
1 1—— — | —=(1+—= 2.2
(+v)< acarctanz) 2( +a§) ] (2.23)

berechnet werden [80]. Fiir die Punkte auf der Rotationsachse sind die-
se Richtungen gleich den Hauptspannungsrichtungen des Spannungstensors
und somit die Schubspannungen gleich Null.

Methode nach Field and Swain

Fiir Auswertungen von Kraft-Eindringtiefe-Daten instrumentierter Eindring-
priifungen mit kugelformigen Eindringkérpern wurde nach Field und Swain
die direkte Anwendung der Hertzschen Kontaktgleichungen auf den Entlas-
tungsanteil der Kraft-Eindringtiefe-Kurve benutzt [79]. Fiir den elastischen
Anteil h,; der Eindringtiefe bei der instrumentierten Eindringpriifung gilt

het = Pinax — hp (2.24)

mit hy,,, als maximaler Eindringtiefe unter Last und h;, als resultierender
Eindringtiefe nach Entlastung, vgl. Abbildung 2.12.
Die Kontakttiefe h, zwischen Eindringkdrper und Probe ldsst sich auf Basis

der analytischen Losung nach Hertz durch
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het  hpax+h
he = hyax — 7e = 7max2 P (2.25)
bestimmen. Der Kontaktradius a. kann iiber die Flichenfunktion des Ein-
dringkorpers berechnet werden. Fiir die Kugel ergibt sich aus der Beschrei-

bung eines Kugelsegments die Formulierung

ac = \/2Rh, — h2 (2.26)

mit dem Radius R des Eindringkorpers.
Die Materialhérte ldsst sich iiber Gleichung (2.12) und der reduzierte Modul
E, iiber die Gleichung

4
F= gE,achel (2.27)

berechnen. Die Anwendung dieser Methode setzt voraus, dass die Riickver-

formung wihrend der Entlastung vollkommen elastischer Natur ist.

Methode nach Oliver und Pharr

Die Grundlage fiir die Auswertung von instrumentierten Eindringpriifun-
gen mit der Methode nach Oliver und Pharr bildet die analytische Losung
nach Sneddon [78]. Diese Methode ist fiir konische, pyramidenférmige und
kugelférmige Eindringkorper geeignet [59][67]. Fiir den reduzierten Modul
des Eindringkontakts gilt

N
E, =YY"
2 VA,

Die Kontaktfliche A, lidsst sich in Abhingigkeit von der Eindringkorpergeo-

(2.28)

metrie durch die entsprechende Flichenfunktion mittels der Kontakttiefe h.
ermitteln. Fiir den kugelformigen Eindringkorper gilt die Gleichung (2.27).
S ist hierbei die Steifigkeit des Kontaktes und somit die Steigung der Ent-
lastungskurve
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_dF

K —
dh

(2.29)

vgl. Abbildung 2.12, und wird bei maximaler Belastung F,,;, bestimmt. Die
Kontakttiefe 4. kann durch
Fmax

he = hpa — £ (2.30)

bestimmt werden. € ist ein Parameter, der von der Eindringkorpergeometrie
abhingt. Fiir pyramidenférmige und kugelférmige Indenter gilt € = 0,75 und
fiir konische € = 0,72 [56].
Chudoba et al. [81] schlagen eine Formulierung fiir € in Abhingigkeit vom
Anpassungsparameter m (vgl. Gleichung (2.32)) vor:

0.08158 0,61679 1,26386

elm) = - + 231
( ) \/m (m _ 0’94)0,02 (m B 0794)0,()01 ( )

Fiir die Beschreibung der Entlastungskurve wird das folgende Potenzgesetz

genutzt:

F=B(h—h,)" (2.32)

Hierbei sind B, m und h, Parameter, die iiber eine Anpassung mittels der
Methode der kleinsten Quadrate bestimmt werden. Die Steifigkeit des Kon-
takts bzw. Steigung der Kurve kann iiber die erste Ableitung der Funktion

erfolgen:

S=— —
dh

mB(h—h,)" L. (2.33)

Ausgewertet im Punkt maximaler Kraft F,,,, ergibt dies die Entlastungsstei-
figkeit zu Beginn der Kraftriicknahme.

Die Methode erlaubt somit iiber die Bestimmung von h. und S mit Glei-
chung (2.18)
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die Berechnung des Eindringmoduls E,, und iiber die Definition nach Meyer
(siehe Gleichung (2.12)) die Materialhirte H des Probenmaterials.

Oliver und Pharr haben gezeigt, dass unter der Annahme einer elastischen
Riickverformung bei Entlastung die Methoden nach Oliver und Pharr und
die nach Field und Swain das gleiche Ergebnis fiir die Kontakttiefe 4, erge-
ben [67].

2.3.5 Eindringprifung bei erh6hten Temperaturen

Im folgenden Abschnitt wird auf den Stand der Technik beziiglich der Ein-
dringpriifung bei erhohten Temperaturen eingegangen. Diesbeziiglich ist die
Publikationsrate der wissenschaftlichen Arbeiten in den letzten Jahren stetig
gestiegen. Im Laufe der Jahre wurden unterschiedliche Systeme entwickelt,
die die technischen Herausforderungen bedingt durch die hohen Tempera-
turen adressieren und eine maximale Priiftemperatur von iiber 1000 °C er-
reichen konnen. Eine grole Herausforderung, die hierbei bis heute besteht,
ist der Einfluss von temperaturinduzierten mechanischen Dehnungen im In-
dentationssystem auf die Eindringtiefenmessung, die sog. thermische Drift.
Ein Teil der Drift kann durch mechanische Ausdehnungen von Bauteilen
des Indentationssystems aufgrund von Temperaturgradienten hervorgerufen
werden, die sich auf das Messsystem der Eindringtiefe auswirken und somit
zu verfilschten Messungen fithren konnen. Ein weiterer Anteil ist bedingt
durch den Wiarmefluss zwischen Indenter und Probe bei Temperaturdiffe-
renzen der Beiden wihrend des Kontakts. Besonders im Bereich der Na-
noindentation spielt dies aufgrund der kleinen Lingenskala ein signifikante
Rolle. Moderne Indentationssysteme haben dieses Problem durch geeignete
Heiz- und Kiihlsysteme kontinuierlich minimiert [82]. Im Folgenden wird
auf ausgewihlte Arbeiten aus der grofen Fiille im Forschungsbereich der

Hochtemperaturindentation eingegangen.
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Wheeler et al [83] haben sich intensiv mit der Eignung verschiedener Mate-
rialien fiir die Anwendung als Indenterspitzen fiir die Hochtemperaturinden-
tation beschiftigt. Es wurden umfangreiche Studien beziiglich verschiede-
ner Materialien in unterschiedlichen Umgebungen bis zu Temperaturen von
1000 °C durchgefiihrt. Es wurden die chemische Stabilitidt sowie das tempe-
raturanhéngige elastische Verhalten verschiedener Materialien fiir Eindring-

spitzen untersucht.

Zudem nutzten Wheeler et al [84] die Hochtemperaturindentation zur Un-
tersuchung der Aktivierungsparameter der Deformation von ultrafeinem
Aluminium. Hierzu wurden die Materialhdrte und der Dehnrateneinfluss
untersucht. Verwendet wurde ein In-Situ-Indentationsverfahren in einem
Rasterelektronenmikroskop bis zu einer Temperatur von 250 °C, mit dem
es moglich ist, die Dehnrate wihrend des Versuchs zu variieren. Es wur-
de gezeigt, dass es mit diesem Verfahren moglich ist, das zeitabhingige
plastische Verhalten des untersuchten Materials zu bestimmen. Auf Basis
der Indentationsergebnisse konnten die Aktivierungsenergien fiir die Ver-
formung berechnet werden und es wurde eine gute Ubereinstimmung mit

konventionellen Drucktests fiir ultrafeines Aluminium beobachtet.

Zhang et al. [85] nutzen die Indentation, um die Temperatur und Dehnra-
tenabhéngigkeit der Hirte von gesintertem Nanosilber bis 200 °C zu unter-
suchen. Es konnte gezeigt werden, dass die Hérte und der Eindringmodul
mit steigender Temperatur kontinuierlich sinken. Zudem wurde festgestellt,
dass der Druck wihrend des Sinterverfahrens einen erheblichen Einfluss
auf das Materialverhalten hat. Es wurden unterschiedliche Driicke unter-
sucht und festgestellt, dass die Materialhdrte mit steigendem Sinterdruck
zunimmt. Beziiglich des Kriechverhaltens von Nanosilber wurden korrelie-
rende Beobachtungen gemacht. Mit steigender Temperatur erhoht sich die

Kriechrate und sie sinkt mit ansteigendem Sinterdruck.
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Versuche beziiglich der Charakterisierung wurden von A. A. Dascél [86]
an verschiedenen ferritisch-perlitischen Stihlen fiir die Hochtemperaturan-
wendung durchgefiihrt. Hierzu wurde die Brinell-Hérte bis zu einer Tempe-
ratur von 500 °C bestimmt. Dabei hat sich gezeigt, dass die Materialhirte
zundchst mit steigender Temperatur ansteigt und erst ab ca. 200 °C wie-
der abfillt. Diese Beobachtung deckt sich mit dem temperaturabhéngigen
Verhalten der Festigkeit der untersuchten Stihle. Somit konnte fiir die unter-
suchten Stdhle ein Zusammenhang zwischen den Ergebnissen der Indentati-
on und des Zugversuchs in Abhingigkeit der Temperatur hergestellt werden.

Montanari et al. [87][88] haben unter der Anwendung der Indentation mit-
tels eines zylindrischen Stempels die Eigenschaften von den fiir die Kernfu-
sion relevanten Werkstoffen MANET-II, F82H mod., EUROFER-97, EM-
10, AISI 316 L, Ti6Al4V and CuCrZr im unbestrahlten Zustand untersucht.
Mit der Indentationsanlage FIMEC [89] wurden fiir diese Publikationen
Versuche bis zu einer Temperatur von 500 °C durchgefiihrt. Anhand der er-
mittelten Priifkurven wurden die Dehngrenzen der Materialien abgeschitzt

und es wurden Spannungsrelaxationsversuche durchgefiihrt.

Sawant et al. [90] nutzten die Moglichkeiten der Nanoindentation, um Struk-
turmaterialien auf Basis von Nickel-Superlegierungen zu untersuchen, die
im modernen Turbinenbau ihre Anwendung finden. Hierbei wurden Ein-
kristalle der Legierung bis zu einer Temperatur von 400 °C betrachtet. Es
wurden die Materialhédrten und der Eindringmodul unter Beriicksichtigung
des Kriechverhaltens bestimmt und somit eine Bewertung des anisotropen
Verhaltens der Einkristalle durchgefiihrt. Des Weiteren wurden Interdiffusi-
onszonen von verschiedenen Paarungen von Legierungen untersucht. Hier-
mit konnten entlang der Diffusionszone Verinderungen beziiglich Harte und
Eindringmodul quantifiziert werden. Die Moglichkeit der effizienten Unter-

suchung solcher Diffusionszonen helfen die Entwicklung neuer Legierun-
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gen und Materialien fiir die Hochtemperaturanwendung zu beschleunigen.

Die Indentation ist auch geeignet, Verbundwerkstoffe und -strukturen zu un-
tersuchen. Liu et al. [91] haben Fachwerkstrukturen aus Kohlenstofffaser-
verbundwerkstoffen bis zu Temperaturen von 200 °C untersucht. Es wurden
die Versagensmechanismen, die Kraft-Eindringtiefe-Kurven und Absorpti-
onsenergien untersucht. Als Bedingung fiir verschiedene Versagensmecha-

nismen konnte die Glastibergangstemperatur des Materials definiert werden.

Fiir die Untersuchung des Verformungsverhaltens kubisch-raumzentrierter
Metalle wurde von Choi et al. [92] die Hochtemperaturindentation genutzt.
Durch die Bestimmung der Materialhdrte von kubisch-raumzentriertem
Chrom in einem Temperaturbereich von 25°C bis 400 °C wurde dessen
Plastifizierungsverhalten in Abhingigkeit von der Dehnrate der Indentati-
onsexperimente untersucht. Ziel der Untersuchung war die Quantifizierung
des thermisch aktivierten Bereichs von Chrom und dessen Ubergang zum
dehnraten- und temperaturunanhingigen Plastifizierungsverhalten. Zudem
wurde das elastische Materialverhalten anhand der Temperaturabhéngigkeit

des Eindringmoduls untersucht.

Sanchez-Martin et al. [93] haben sich mit dem Deformationsverhalten von
Magnesium bis 300 °C befasst und dieses mit Hilfe der Nanoindentation
und , finite element crystal plasticity“-Simulationen untersucht. Sie konnten
mittels der Untersuchungen feststellen, dass sich die Zwillingsbildung mit
steigender Temperatur im Magnesium signifikant verdndert. Ferner haben
Sie die Mechanismen der Entstehung von Einsink- und Aufwurf-Mustern
untersucht und diese fiir verschiedene Temperaturen beschrieben. Sie kom-
men zu der Uberzeugung, dass die Indentation auch bei hohen Temperaturen
eine rasche und effiziente Methode ist, die Deformationsmechanismen von

Magnesium und dessen Legierungen zu untersuchen.
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2.3 Eindringpriifung und Hértebestimmung

Gibson et al. [94] nutzten die Indentation, um normales und mit Helium im-
plantiertes Wolfram bis zu 750 °C zu untersuchen. Dies ist von besonderer
Bedeutung fiir die Fusionsforschung, da Wolfram ein Materialkandidat fiir
den Divertor in einem Fusionskraftwerk ist und somit dem Plasma direkt
ausgesetzt ist. Es konnte gezeigt werden, dass das Helium bis zu einer Tem-
peratur von ca. 450 °C zu einer Verfestigung und somit einem Anstieg der
Materialhirte fiihrt. Oberhalb von 450 °C ist die Verfestigung des Wolframs
vernachlidssigbar, aufgrund der Fihigkeit der Versetzungen bei hohen Tem-

peraturen die Hindernisse leichter zu umgehen.

Weitere aktuelle Publikationen aus dem Bereich der Hochtemperaturinden-
tation sind folgende: Von Xiao et al. [95] wurde das temperaturabhiingige
Verformungsverhalten von Wolfram untersucht und auf dessen Basis das
entsprechende Materialmodell entwickelt. Das Aufwurfverhalten und zeit-
abhingige Materialverhalten von polykristallinem Wolfram wurde von Bea-
ke et al. [72] bis zu einer Temperatur von 950 °C untersucht. Zudem wurde
die Indentation von Zhang et al. [96] genutzt, um die Nickel-Chrom-Cobalt-
Molybdin-Legierung IN 617 bis zu einer Temperatur von 800 °C durch die
Kennwerte Hirte und E-Modul sowie das Kriechverhalten zu beschreiben.
Nickel-Titan-Legierungen sind der Fokus der Arbeit von Brinckmann et al.
[97] im Hinblick auf das indentationsinduzierte Formgedichtnisverhalten in
einem breiten Temperaturbereich, um verschiedene Phasen des Materials zu
betrachten. Das Aufwurfverhalten und die damit zusammenhingende tem-
peraturabhingige Veridnderung der Kontaktfliche zwischen Eindringkorper
und Probe sowie temperaturabhingige Messfehler speziell fiir den Vickers-
Eindringkdrper sind das Hauptaugenmerk in der Arbeit von Park et al. [98].
In [99] und [100] wurden von Qu et al. In-Situ-Untersuchungen mittels In-
dentation an Zirkoniumbeschichtungen beziiglich Hérte und Bruchzdhigkeit
bis zu 1200 °C durchgefiihrt. Fiir den Werkstoff Kupfer wurde von Yang et
al. [101] die Indentation im Nanobereich genutzt, um das Kriechverhalten

in Abhiéngigkeit Zeit, Temperatur und Last zu beschreiben. Im Bereich der
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Stdhle wurde von Yonezu et al. [102] die Indentation speziell fiir die Cha-
rakterisierung von Wirmeeinflusszonen von Schweillverbindungen bis zu
einer Temperatur von 320 °C genutzt.

Es wird deutlich, dass die Anwendung der Hochtemperaturindentation von
der Untersuchung verschiedenster Werkstoffe bis zu Versuchen an komple-
xen Geometrien einen grolen Anwendungsbereich abdeckt und ein enormes
Potential fiir die zukiinftige Materialcharakterisierung bietet.

Es zeigt sich jedoch auch, dass man den besonderen Anforderungen an Un-
tersuchungen bestrahlter Materialien bei erhdhten Temperaturen und dem
fernhantierten Betrieb bisher nicht zur Génze gerecht geworden ist. Es gibt
keine Untersuchungen bestrahlter Materialien fiir die Kernfusion, bei fiir die
Fusion relevanten Betriebstemperaturen. Diese Liicke wird mit den in die-
ser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen fiir den Werkstoff EUROFER

geschlossen.
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3 Ertachtigung der
Hochtemperaturindentationsanlage fur
den fernhantierten Betrieb

Die Karlsruher Hochtemperaturindentationsanlage ist eine Entwicklung des
Teilinstituts Werkstoff- und Biomechanik (IAM-WBM) des Instituts fiir
Angewandte Materialien des Karlsruher Institut fiir Technologie (KIT) in
Zusammenarbeit mit den Firmen HKE GMBH und Zwick GMBH & Co.
KG. Letztere hat die Entwicklung des Maschinenrahmens und der Spin-
del sowie der Spindelsteuerung und der Priifvorschriften des Indentations-
systems iibernommen, wihrend durch die HKE GMBH die Entwicklung
der Vakuum-Priifkammer, der Heizung, des Probentischs und der Gesamt-
steuerung der Anlage umgesetzt wurde. IAM-WBM entwickelte die opti-
sche Eindringtiefenmessung, die Temperierung der Probe und des Eindring-
korpers sowie das Konzept fiir die Fernhantierung und diesbeziiglich al-
le entsprechenden Komponenten der Anlage [3]. Diese Anlage wurde fiir
die Untersuchung neutronen-bestrahlter Materialien im Hinblick auf eine
Anwendung in zukiinftigen Fusionsreaktoren entwickelt. Dies bedeutet ei-
ne Durchfiihrung von Indentationsexperimenten bei erhdhten Temperaturen
von bis zu 650 °C und eine Untersuchung von Probenmaterialien im ak-
tivierten, stark gammastrahlenden Zustand. Letzteres macht einen Betrieb
der Anlage innerhalb einer Heillen Zelle, eines strahlungsabschirmenden
Bereichs und somit die Fernhantierbarkeit der Anlage mittels Parallelma-
nipulatoren unbedingt notwendig. Die Anlage wurde entworfen, aufgebaut,
auferhalb einer HeiB3en Zelle in Betrieb genommen und in ihren Funktionen
verifiziert [3][4].
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In diesem Kapitel wird lediglich auf den grundsitzlichen Aufbau der Anlage
eingegangen. Hiermit sind die fiir das Verstindnis dieser Arbeit notwendi-
gen Kenntnisse iiber die Funktionsweise der Anlage gegeben. Fiir einen tie-
feren Einblick in den Gesamtaufbau und die einzelnen Teilfunktionen wird
auf den Anhang B und [3] verwiesen.

Des Weiteren wird in diesem Kapitel auf die Arbeitsumgebung der Heiflen
Zellen und deren speziellen Einschrinkungen eingegangen. Hierauf aufbau-
end werden die notwendigen Mafinahmen fiir die Ertiichtigung der Anlage
hinsichtlich eines fernhantierten Betriebs sowie die Inbetriebnahme der An-

lage im Kontrollbereich des Fusionsmateriallabor (FML) beschrieben.

3.1 Grundlegender Aufbau

Die Hochtemperaturindentationsanlage ist grundsitzlich auf einer kommer-
ziellen Tischpriifmaschine Zwicki Z 2.5 der Firma ZwicK GMBH & Co.
KG aufgebaut. Dieser universelle Hértepriifer dient zur Aufbringung der
Priifkraft, wird mechanisch mit einer Prézisionsspindel angetrieben und mit-
tels der Software testXpert II und der Elektronikeinheit testControl ge-
steuert. Diese Priifmaschine wurde an die folgenden Anforderungen fiir die

Hochtemperaturindentation bestrahlter Materialien angepasst:

* Durchfiihrung von Experimenten bei erhdhten Temperaturen

* Fernhantierter Betrieb und Dekontaminierbarkeit der Anlage in einer
Heiflen Zelle

e Strahlungsresistenz der verbauten Anlagenteile

Die erhohten Priiftemperaturen von bis zu 650 °C machen es notig, die Ex-
perimente innerhalb einer sauerstoffreduzierten Priifumgebung durchzufiih-
ren, um eine Oxidation des Indenter- sowie des Probenmaterials zu ver-

hindern. Aus diesem Grund sind die Indentationssdule, die Kraftmessdose,
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das Heizsystem sowie der Probentisch innerhalb einer Vakuum-Priifkammer
verbaut. Die Gesamtanlage ist in Abbildung 3.1 dargestellt.

Abbildung 3.1: Seitenansicht der Hochtemperaturindentationsanlage vor Einbau in
die Heille Zelle

Diese Priifkammer ist horizontal zweigeteilt, womit ein Offnen moglich ist
und ein Zugang zum Priifraum mittels Manipulatoren gewihrleistet wird,
siche Abbildung 3.2. Der obere Teil der Priitkammer, die sog. Glocke, ist
iiber Fithrungen und Pneumatikzylinder mit einer Quertraverse verbunden,
die gleichzeitig die Verbindung zwischen der Priifmaschine Zwicki Z 2.5
und der Priifkammer bildet. An dieser Traverse sind ebenfalls die Indenta-
tionssdule sowie die Messdose der Priifkraft montiert. Der untere Teil der

Priifkammer wird durch einen aus zwei motorisierten Schlitten bestehen-
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den X-Y-Kreuztisch abgeschlossen, der zur Positionierung des Probentischs
dient.

Das Offnen und SchlieBen der Vakuum-Priifkammer wird durch ein Be- und
Entliiften von zwei auf Fithrungsséulen montierten Pneumatikzylindern rea-
lisiert, die an der oberen Quertraverse fixiert sind. Durch einen Balg und
eine untere Traverse ist ein vertikales Bewegen der Glocke unabhiéngig von
der Bewegung der Indentationssdule moglich. Der untere Teil der Vakuum-
Prifkammer ist durch einen weiteren Balg horizontal beweglich, um ein
Verfahren des Probentischs zu ermoglichen.

An der Pritffkammer sind fiinf Vakuum-Flanschverbindungen des Typs CF
angebracht, die eine Montage notiger Peripheriegerite an die Anlage ermog-

lichen.

Druckmessrohre ki
MPT 100

Indentationssaule

Probentisch

Abbildung 3.2: Geoffnete Vakuumglocke; zu erkennen sind der Probentisch sowie
die Indentationssdule innerhalb der Vakuum-Priifkammer

Das Hochvakuum wird in der Kombination der Membranvorpumpe MVP
040 und der Turbomolekularpumpe HiPace 80 der Firma PFEIFFER VACU-
UM GMBH erzeugt, und es werden Arbeitsdriicke in der Priifkammer von
bis zu 2x10~% mbar erreicht. Der Kammerdruck wird mittels einer digitalen
Pirani-Kaltkathoden-Druckmessrohre MPT 100 iiberwacht.
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Durch die kontinuierliche Anpassung des Drucks in den zwei Pneumatik-
zylindern werden die durch das Vakuum entstehenden Krifte und somit die
mechanische Belastung der Anlagenstruktur moglichst gering gehalten. Als
RegelgroBe dienen hierfiir die Messdaten einer Kraftmessdose, die aufler-
halb der Priifkammer angebracht ist und die Belastung auf die Gesamtkon-
struktion misst. Somit kann die Belastung auf die obere Quertraverse und
somit auf den Rahmen der Zwicki Z 2.5 in einem sicheren Bereich von -
1000 N bis 1000 N gehalten und so eine Beschiddigung der Anlagenstruktur
aufgrund der Vakuumkrifte von bis zu ca. 1830 N verhindert werden. Eine
genaue Beschreibung der sog. Kraftausgleichsregelung ist in [3] gegeben.
Der Probentisch ist im unteren Teil der Vakuum-Priifkammer verbaut und
kann mittels eines X-Y-Kreuztisches verfahren werden. Zur Positionierung
der Probe dient ein rechtwinkliger Probenanschlag aus Edelstahl, an wel-
chem mit Hilfe eines Probenspanners die Probenposition exakt reproduziert
werden kann. Umgeben ist der gesamte Aufbau von einer Isolationskeramik
aus Al,Os3.

Die gesamte Hochtemperatur-Indentationsanlage ist vorwiegend fiir die
Untersuchung miniaturisierter Kerbschlagbiegeproben, sog. KLST-Proben,
ausgelegt. Derartige Proben wurden im bestrahlten Zustand im FML des
KIT mittels einer Kerbschlagbiegeanlage gepriift und stehen danach fiir
Indentationsexperimente zur Verfiigung. Aus diesem Grund ist die Proben-
aufnahme fiir halbe miniaturisierte Kerbschlagbiegeproben mit den Abmes-

sungen
BxHxT=3mmx4mmx 13,5 mm

optimiert, siche Abbildung 3.3 und F.4.

Zwicki Z 2.5, Vakuum-Priifkammer sowie die an den CF-Flanschen mon-
tierten Peripheriegerite sind als Gesamtkonstruktion auf einer Stahlplatte
montiert und konnen somit ohne Demontage transportiert werden.

Eine storungsfreie Priifumgebung ist essentiell fiir eine exakte Aufnah-

me der Messdaten. Vibrationen, die durch St6e oder Schwingungen an-
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Abbildung 3.3: Hilfe einer gepriiften Kerbschlagbiegeprobe; deutlich zu erkennen
sind die nach Indentationexperimenten im Material verbliebenen
Eindriicke

derer Laboreinrichtungen in die Hochtemperatur-Priifanlage eingebracht
werden, konnen die Messdaten erheblich verfialschen. Insbesondere ist das
optische Messsystem der Eindringtiefe von solchen Einfliissen betroffen.
Aus diesem Grund wird das Vibrations-Isolations-System AVI-200-M/2/LP
der Firma TABLESTABLE verwendet. Auf zwei Modulen, die eine akti-
ve Dampfung ermoglichen, ist eine massive Trigerplatte aus Aluminium
aufgebracht, auf der wiederum der Konstruktionsverbund, bestehend aus
Vakuum-Priitkammer, Zwicki Z 2.5 und optischem Messsystem, positio-
niert wird. Eine Fixierung wird mittels einer Schraubverbindung zwischen
Grundplatte der Konstruktion und der Tréigerplatte des Dampfersystems ge-

wihrleistet.

Hier wurde lediglich ein kurzer Uberblick der Anlage gegeben. Die Ge-
samtanlage besteht aus weiteren komplexen Subsystemen. Die Teilsyste-
me ,,optische Eindringtiefenmessung®, ,.Eindringkorper* und ,,Proben- und
Eindringkorpertemperierung* werden in dieser Arbeit in Anhang B detail-

lierter beschrieben.

58
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3.2 Arbeitsumgebung HeiBBe Zelle

Fiir die Handhabung und Untersuchung von radioaktiven Materialien sind
besondere Einrichtungen und Arbeitsumgebungen notwendig sowie Vor-
schriften und Beschridnkungen zu beachten. Ein Bereich, in dem solche Ar-
beiten moglich sind, ist ein Radionuklidlabor. Am KIT ist mit dem Fusions-
materiallabor des IAM-WBM eine solche Einrichtung fiir die Untersuchung
von Materialien speziell fiir eine Anwendung in zukiinftigen Kernfusionsre-
aktoren gegeben. Als Arbeitsumgebungen dienen hierfiir zum einen Hand-
schuhboxen, in denen Untersuchungen an toxischen Stoffen sowie radio-
aktiven Materialien mit einer geringen Dosisleistung durchgefiihrt werden,
und zum anderen Heifle Zellen. Dies sind speziell abgeschirmte Bereiche,
in denen hochradioaktive Stoffe mittels Manipulatoren gehandhabt und un-
tersucht werden konnen. Die Abschirmung der von den bestrahlten Mate-
rialien ausgehenden hochenergetischen Strahlung wird durch entsprechend
massive Winde gewihrleistet. Diese bestehen entweder aus 200 mm Blei,
einer Kombination aus 150 mm Blei und einer Betonwand oder aus 500 mm

Bleiglas.

Fiir die mechanische Charakterisierung von aktivierten fusionsrelevanten
Materialien steht am FML neben Priifeinrichtungen fiir u.a. Zugversuche,
Ermiidungsversuche, Kugeldruckversuche und Kerbschlagbiegeversuche
auch eine Anlage fiir instrumentierte Eindringpriifungen bei Raumtempe-
ratur zur Verfiigung. Die Erweiterung dieser Methoden zur Materialunter-
suchung bestrahlter Proben durch die Hochtemperaturindentationsanlage ist
Ziel dieser Arbeit.

Des Weiteren umfasst die Infrastruktur des FML u.a. Rasterelektronenmi-
kroskope (REM und REM mit Ionenstrahleinrichtung [FIB]), ein Transmis-
sionselektronenmikroskop (TEM) mit Elementanalyse sowie optische Auf-
lichtmikroskope und somit neben der mechanischen Materialcharakterisie-

rung erginzende mikrostrukturelle Untersuchungsmoglichkeiten fiir die un-
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terschiedlichsten Materialproben. Fiir die metallografische Priparation ste-
hen zwei Zellenarbeitsplidtze und zwei Handschuhboxen zur Verfiigung.
Fiir den erfolgreichen fernhantierten Betrieb der Hochtemperaturindentati-
onsanlage mit radioaktiven Proben in einer Heilen Zelle, den sogenann-
ten Heillen Betrieb, war eine Ertiichtigung des vorhandenen Aufbaus erfor-
derlich. Folgend werden die einzelnen Problemstellungen, deren Losungen
sowie deren Auswirkungen auf den Betrieb der Anlage besprochen. Ent-
sprechend wird auf die Randbedingungen des Betriebs einer Anlage inner-
halb einer Heilen Zelle des FML im Allgemeinen sowie speziell auf die
Hochtemperaturindentationsanlage eingegangen. Es werden die Rahmenbe-
dingungen fiir ein Arbeiten im Kontrollbereich aufgezeigt und die daraus
resultierenden Einschrankungen im Vergleich zu Arbeiten in einem konven-
tionellen Labor.

Allgemein miissen Priifmaschinen, die im Kontrollbereich des FML und
speziell in einer Heiflen Zelle betrieben werden sollen, besonderen Anfor-

derungen geniigen. Grundlegend sind dies:

e Strahlungsresistenz der an der Anlage verbauten Komponenten: Ver-
wendung von strahlenbestindigen Kunststoffen fiir Dichtungs- und
Isolationsfunktionen, strahlenbestindige Gldser bei optischen Funk-

tionen, strahlenbestéindige Ausfithrung bei Halbleitern

* Wo die Werkstoffe nicht frei wihlbar sind: Abschirmung gegen Gam-
mastrahlung oder konstruktive Herausnahme der Komponenten aus
dem direkten Strahlungsfeld

* Wo dies nicht moglich ist: leichte Austauschbarkeit
 Einfache Dekontaminierbarkeit der Anlage: geschlossene, glatte Ober-
flaichen ohne Korrosionsneigung (Edelstahl, Aluminium, geeignete

Beschichtung)
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* Verwendung von sog. Dekontlacken, die eine porenfreie, 1osungsmittel-
bestindige Oberflache bilden, welche zur Dekontamination mecha-

nisch/chemisch zu reinigen ist

* Bedienung der betriebsrelevanten Komponenten mittels Manipulato-

ren oder Fernsteuerung

e Moglichst geringer Wartungsaufwand der Anlage

Dies sind Anforderungen, die bereits bei der Konzeption einer Anlage fiir
den Heilen Betrieb beriicksichtigt werden miissen, um einen dauerhaften
und zuverldssigen Betrieb innerhalb einer Heilen Zelle zu gewihrleisten.
Fiir die Bedienung der Anlage mittels Parallelmanipulatoren ist zu gewihr-
leisten, dass die zu bedienenden Elemente im Arbeitsbereich der Manipula-
toren liegen und die entsprechenden Titigkeiten direkt mit den Manipulator-
hinden oder mit zusitzlichen, an die Manipulatorhidnde angepassten Werk-
zeugen wie Pinzetten oder Zangen durchfiihrbar sind. AuBerdem ist darauf
zu achten, dass das Manipulatorknie zwischen Heilem Oberarm und Hei-
Bem Unterarm ggf. weiter in die Zelle ragt als die Hand des Manipulators
und einen entsprechenden Bewegungsraum benotigt, siehe Abbildung F.1.

AuBlerdem ist die Sichtbarkeit aller relevanten Bedienelemente durch den

Bediener aufierhalb der Zelle sicherzustellen. Dies kann geschehen durch

 Direkte Einsehbarkeit von vorne durch das Bleiglasfenster, ggf. unter

Zuhilfenahme eines Fernglases

¢ Indirekte Einsehbarkeit durch das Bleiglasfenster iiber einen geeignet
aufgestellten Spiegel, wobei die Koordination von Bewegungen der
Manipulatorhinde fiir nicht-rechtwinklige Spiegelpositionen stark er-
schwert wird

* Bildiibertragung iiber Kamerasysteme
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Standort der Hochtemperaturindentationsanlage im
Kontrollbereich

Als Standort fiir die Hochtemperaturanlage im Kontrollbereich wurde im
Gegensatz zur urspriinglich angedachten Box 4 der Bleizellen des Fusions-
keramiklabors einer der drei Arbeitsplitze der Materialpriifzelle des FML
gewihlt. Diese Zelle bietet zwei Standorte fiir Priifmaschinen und einen Ar-
beitsplatz fiir die Lagerung, die Vorbereitung und den Transport von Proben-
material mittels des Rohrpostsystems innerhalb des FML. Die Arbeitsplitze
fiir die Materialcharakterisierung sind mit jeweils zwei Parallelmanipula-
toren des Typs WALISCHMILLER A200 ausgestattet, die eine exakte und
simultane Ubertragung der Bewegungen des Bedieners auBerhalb der Zelle
auf die Arme innerhalb der Zelle ermoglichen. Der Aufbau dieser Manipula-
toren ist in Abbildung C.1 dargestellt sowie in einer technischen Zeichnung
in Abbildung F.1.

Abbildung 3.4: Materialpriifzelle des FML wihrend einer Intervention mit geoffne-
ten Zugéngen fiir Wartungsarbeiten
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In Abbildung 3.4 ist die Materialpriifzelle des FML wihrend einer sog. In-

tervention mit gedffneten Zugingen zur Zelle an der Seitenwand und der

Decke zu sehen. Als Intervention werden Arbeiten durch Fachpersonal be-

zeichnet, bei denen ein Offnen einer HeiBen Zelle notig ist, wie beispiels-

weise bei Reparatur-, Wartungs- oder Schleusarbeiten sowie der Ein- und

Ausbau kompletter Anlagen. Die Materialpriifzelle hat im Vergleich zum

urspriinglich angedachten Standort BOX 4 folgende Vorteile:

Ein erheblich groflerer Arbeitsraum steht zur Verfiigung

Unterbringung aller notigen Peripheriegerite in unmittelbarer Nihe

zur Anlage

Mobglichkeit des Einstiegs mittels Intervention und somit eine umfas-
sendere Moglichkeit der technischen Wartung der Anlage

Lagerung der bestrahlten Proben direkt im abgeschirmten Lagersys-

tem der Materialpriifzelle

Vorhandensein eines Forderbandes fiir den Probentransport innerhalb
der Zelle

Moglichkeit eines relativ raschen Ein- und Ausbaus der vollstindig
montierten Anlage aus der Heilen Zelle mittels Kran iiber die De-
ckenluke der Zelle

Unterbringung des Pumpensystems zu Vakuumerzeugung innerhalb
der Heiflen Zelle

Verbleib der vorhandenen Raumtemperatur-Indentationsanlage in BOX

4 zur Durchfithrung von Referenzexperimenten

An dem gewihlten Standort in der Materialpriifzelle wurde zuvor eine Kerb-

schlaganlage betrieben. Aus diesem Grund musste vor dem Transfer der In-

dentationsanlage in die Hei3e Zelle die Kerbschlaganlage ausgebaut und an

63



3 Ertiichtigung der Hochtemperaturindentationsanlage fiir den fernhantierten
Betrieb

einen Zwischenlagerplatz im FML transportiert werden. Um eine mdoglichst
vielseitige Nutzung des Zellenarbeitsplatzes zu ermoglichen, musste bei der
Ertiichtigung der Anlage fiir den Heillen Betrieb auf eine schnelle Riickriist-

barkeit des Zellenarbeitsplatzes fiir die Kerbschlaganlage geachtet werden.

Einschrankungen durch Zellenbetrieb

Im Zuge eines Betriebes technischer Anlagen in einer Heillen Zelle sind un-
terschiedliche Einschrinkungen in Bezug auf Handhabung und Bedienung
zu beriicksichtigen.

Der optische Zugang zum Inneren der Materialpriifzelle wird durch ein
in die Zellenwand verbautes Bleiglasfenster mit einer Fldche von 700 mm
x 400 mm gewihrleistet, vgl. Abbildung 3.5. Durch dieses Fenster ist ein
Uberblick iiber lediglich einen begrenzten Bereich der Zelle moglich. Eine
technische Anlage muss demnach so in einer Heiflen Zelle positioniert wer-
den, dass die relevanten Bedienelemente sich innerhalb des durch das Blei-
glasfenster optisch zuginglichen Bereichs befinden. Des Weiteren kommt
es, bedingt durch die Dicke des Bleifensters von 500 mm, zu optischen Ver-
zerrungen, die im Zusammenspiel mit dem relativ groen Abstand des Be-
dieners zur Anlage zu einer deutlichen Beeintrichtigung im Vergleich zur
Nutzung aufierhalb fithren. Um dies zu einem gewissen Grad auszugleichen,
stehen unterschiedliche Ferngldser zur Verfiigung, mit deren Hilfe ein opti-
sches Uberwachen filigraner Titigkeiten moglich ist.

Bei der Planung von Versuchsreihen ist der erhohte zeitliche Aufwand von
Tatigkeiten im Kontrollbereich zu beriicksichtigen. Aufgaben, die auB3erhalb
des Kontrollbereichs lediglich ein paar Handgriffe benstigen wiirden, kon-
nen in einer Heilen Zelle aufgrund der Fernhantierung deutlich komplexer
und zeitaufwendiger werden. In erster Ndherung kann hierbei ein Faktor von
5 bis 10 angenommen werden.

Ferner spielt der Arbeitsbereich der Manipulatoren in alle Raumrichtungen

eine grofle Rolle fiir die Funktionalitit einer Anlage. Neben der begrenzten
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(b)

Abbildung 3.5: (a) Sicht auf die Hochtemperaturindentationsanlage durch das Blei-
glasfenster, (b) Manipulatorhand mit Pinzette und einer halben
Kerbschlagprobe

raumlichen Zugénglichkeit, beschrinkt durch den Aufbau der Manipulator-
arme (vgl. Abbildung C.1) und der Groe der Manipulatorhinde (vgl. Abbil-
dung C.2), fithrt auch das relativ geringe taktile Feedback der Manipulatoren
zu einer Einschriankung der durchfiihrbaren Tétigkeiten. Besonders filigra-
ne Arbeiten mit kleinen Bauteilen sind auf ein Minimum zu beschrinken, da
Prizisionsarbeiten durch die Manipulatorbedienung deutlich erschwert wer-
den. In Bezug auf die Hochtemperaturindentationsanlage sind diesbeziiglich
folgende Titigkeiten kritisch zu betrachten:

¢ Einstellen des Fokus der Kamera fiir die Eindringtiefenmessung

* Handhabung der zu untersuchenden halben Kerbschlagbiegeproben

* Ein- und Ausbau der Eindringkorper

* Verbinden und Losen von Steckverbindungen der Versorgungskabel
Aus diesen Griinden war es notig, die Anlage in Bezug auf ihre Tauglichkeit

fiir einen Betrieb in einer Heiflen Zelle zu tiberpriifen und notwendige Mal3-
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nahmen zur Anpassung und Optimierung zu definieren. Dies geschah durch
die Durchfiihrung aller relevanten Bedientitigkeiten an der Anlage mittels

einer Simulationswand und wird genauer in Kapitel C.1 erldutert.

3.3 Anpassung der Hochtemperaturindentationsanlage

Im vorausgegangenen Abschnitt wurde auf die Randbedingungen und Ein-
schrinkungen eines HeiB3en Betriebs eingegangen. Bei der Konzeption, Ent-
wicklung und Umsetzung der Hochtemperaturindentationsanlage wurden
der fernhantierte Betrieb und die Untersuchung von radioaktivem Proben-
material als essentielles Ziel festgelegt und die Anlage dementsprechend
umgesetzt [4][3].

Dennoch hat sich gezeigt, dass die Anlage noch nicht vollstindig fiir ei-
nen heiflen Betrieb praktikabel war. Es mussten einzelne Komponenten der
Anlage optimiert bzw. erweitert und Randbedingungen festgelegt werden,
um die Funktionstiichtigkeit in der Zelle zu gewihrleisten. Dies beinhaltete

folgende Malinahmen:

¢ Anpassung der Eindringkorpergeometrie

e Entwicklung einer Thermoelementhalterung fiir eine sichere Tempe-

raturmessung an der Eindringkorperspitze
* Optimierungen des Bedienkonzeptes der Anlage

* Auslegung und Umsetzung eines Grundgestells zum Herein- und Her-
ausheben der Anlage sowie fiir den Austausch der Anlage mit dem

Kerbschlagpendel
¢ Festlegung der Position innerhalb der Heiflen Zelle
e Sicherstellung der Signal-, Medien- und Energieversorgung

e Verifikation der Funktionsfihigkeit mittels einer Simulationswand
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Neben den Modifikationen der Hochtemperaturanlage in Bezug auf den Hei-
Ben Betrieb wurden Anderungen vorgenommen, die die allgemeine Funk-
tionalitit der Anlage verbessern. Diese Anderungen basieren auf Erkennt-
nissen, die im Verlauf von Indentationsversuchen vor der Versetzung in die
Heifle Zelle gesammelt wurden.

Alle notigen Anpassungen, Erweiterungen und Verifikationen der Hochtem-
peraturanlage, die fiir einen erfolgreichen und zuverlédssigen Betrieb inner-
halb einer Heiflen Zelle notig waren, werden im Detail in Anhang C bespro-

chen.

3.4 Inbetriebnahme der Anlage in der HeiBen Zelle

Der Einbau einer Priifmaschine in die Materialpriifzelle des FML und die
Einrichtung der Arbeitsplitze innerhalb sowie auflerhalb der Zelle ist auf-
grund der speziellen Arbeitsumgebung des Kontrollbereichs mit besonderen
Sicherheitsmafinahmen und Vorkehrungen verkniipft.

Folgend werden die nétigen Schritte von der Vorbereitung der Hochtempe-
raturindentationsanlage iiber den Transport und Einbau bis zu deren Betrieb

in der Materialpriifzelle beschrieben.

3.4.1 Versetzung in die HeiBe Zelle

Fiir den Transfer einer Anlage ist eine sog. Intervention nétig, da fiir einen
Zugang zur HeiBen Zelle ein Offnen ebendieser notig ist. Hierzu sind beson-
dere strahlenschutztechnische Vorgaben einzuhalten, und somit ist eine ex-
akte Planung der durchzufiihrenden Tétigkeiten von erheblicher Bedeutung.
Hierzu ist neben einer Vorbereitung aller notigen Gerétschaften (Kran, An-
lage, personliche Schutzausriistung) auch eine genaue Aufgabenverteilung
an alle beteiligten Mitarbeiter (Monteur, Kranfahrer, operativer Strahlen-

schutz, Strahlenschutzbeauftragter) essentiell. Im Allgemeinen sind fiir die
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Durchfiihrung einer Intervention folgende Anforderungen bzw. Tétigkeiten

von Bedeutung:

* Dekontaminierung der Heiflen Zelle oder Handschuhbox
e Erstellung eines individuellen Arbeitsablaufplans

e Zwischenlagerung des Probeninventars in einem abgeschirmten La-

ger
¢ Kontaminations- und Atemschutz des Personals, Dosimetrie
¢ Kontaminationsschutz des Labors

e Strahlenschutzmessungen

Folgende Teilschritte gelten speziell fiir die Intervention bezogen auf den
Einbau der Hochtemperaturindentationsanlage in die Materialpriifzelle bis

zum endgiiltigen Hei3en Betrieb der Anlage:

e Zusammenbau des Anlagenverbundes fiir die Versetzung

e Transport aller Teilelemente der Hochtemperaturindentationsanlage

in den Kontrollbereich

e Vorbereitung aller beteiligten Mitarbeiter mit ihrer personlichen Schutz-

ausriistung
« Offnen der Zellendecke und der seitlichen Zugangstiir

e Sicherstellung eines konstanten Unterdrucks in der Zelle und somit

einer gerichteten Stromung auch mit gedffneten Zellenzugingen
e Transfer der Anlage mit notigen Peripheriegeriten in die Heif3e Zelle

e Schlieflen der Zellendecke
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3.4 Inbetriebnahme der Anlage in der Hei3en Zelle

* Anschluss aller Signal-, Energie-, und Medienleitungen innerhalb der
Zelle

 SchlieBen der seitlichen Zugangstiir

* Ausmessen aller an der Intervention beteiligten Personen und Aufréu-
men des Arbeitsplatzes

 Positionierung der Steuer- und Peripheriegerite auflerhalb der Zelle

* Anschluss aller Signal-, Energie- und Medienleitungen au3erhalb der
Zelle

Vorbereitungsarbeiten

Zunichst wurden auBlerhalb des Kontrollbereichs die Teilelemente Grund-
gestell, Hochtemperaturindentationsanlage, Peripheriegerite und Kabelstréin-
ge zu einem Gesamtverbund zusammengefiihrt, der mittels eines Lastkrans
in die Hei3e Zelle transferiert werden kann, sieche Abbildung 3.6.

Dieser Gesamtverbund ist wie folgt aufgebaut: Auf der Stahlplatte des
Untergestells werden die zwei Dampfereinheiten des aktiven Vibrations-
Isolations-Systems verschraubt, die selbst eine massive Aluminiumtriager-
platte mit den Maflen 800 mm x 800 mm x 30 mm tragen. Hierauf wird
die eigentliche Indentationsanlage montiert. Der verbliebene Platz auf der
Stahlplatte wird genutzt, um die Steuer- und Stromversorgungseinheit des
Vibrations-Isolations-Systems sowie eine Einheit fiir die Stromversorgung
der restlichen Peripheriegerite unterzubringen.

Die Signalverarbeitungseinheit der Anlage sowie die Steuereinheiten fiir
Turbomolekularpumpe und Pneumatikzylinder werden auf dem Einlege-
blech des Untergestells befestigt. Sie sind entsprechend positioniert, um
durch das Bleiglasfenster der Materialpriifzelle sichtbar zu sein. Die Verka-
belung der Anlage wurde in funktionsabhédngige Biindel aufgeteilt und diese

auf die Riickseite des Anlagenverbunds gefiihrt. Somit ist eine strukturierte
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Abbildung 3.6: Anlagenverbund mit allen Teilelementen, die in der Heifle Zelle
untergebracht werden miissen

Kabelfithrung gewihrleistet, die kein Hindernis bei der Fernhantierung dar-
stellt, einen einfacheren Ein- und Ausbau der Anlage ermoglicht sowie den
Transport des Anlagenverbundes erleichtert.

Die Membranvorpumpe des Vakuumsystems der Hochtemperaturindentati-
onsanlage konnte nicht auf dem Untergestell der Anlage positioniert wer-
den. Die hohen Vibrationen der Pumpe wihrend des Betriebs, die direkt
in das Untergestell und die Indentationsanlage eingeleitet werden, konnten
durch das Vibrations-Isolations-System nicht kompensiert werden. Somit
muss die Membranvorpumpe direkt auf dem Zellenboden positioniert wer-

den.
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Da es durch den Transport in den Kontrollbereich mittels eines Flurforder-
zeugs sowie durch den Transfer an den Arbeitsplatz in der Materialpriifzelle
mittels eines Lastenkrans zu nicht vermeidbaren Bewegungen und dyna-
mischen Kriften kommen kann, musste das Vibrations-Isolations-System
als kritische Komponente des Verbunds betrachtet werden. Eine zu gro-
e Querbewegung der Indentationsanlage relativ zum Vibrations-Isolations-
System kann zur einer Zerstérung der Ddmpfereinheiten fithren. Aus diesem
Grund wurden in der Aluminiumtrédgerplatte vier Gewindebohrungen ein-
gebracht, die jeweils eine Gewindestange fiihren. Diese konnen in entspre-
chenden Senkbohrungen in der Stahlplatte des Untergestells eingeschraubt
werden und ermdglichen somit eine Entkopplung des Vibrations-Isolations-
Systems. Wihrend des Transports werden simtliche Querkrifte, die aus Be-
wegungen der Indentationsanlage resultieren, von den Gewindestangen auf-

genommen.

Einbau in die HeiBe Zelle

Der Anlagenverbund wurde mit Hilfe einer Quertraverse iiber die vier An-
schlagpunkte des Grundgestells an den Deckenkran des Labors befestigt.
Uber eine Deckensffnung in der Materialpriifzelle direkt oberhalb des An-
lagenstandorts in der Zelle kann die Anlage eingehoben werden, siehe Ab-
bildung 3.7.

Die Anlage wird innerhalb der Zelle nicht direkt auf dem Zellenboden auf-
gestellt, sondern auf einem in der Hohe verstellbarem Podest, sieche Abbil-
dung E.6. Dieses ist innerhalb der Zelle so positioniert, dass seine Aufla-
gepunkte mit den hdchstbelastbaren Punkten der Zellenbodenkonstruktion
zusammenfallen. Dies gewihrleistet eine hohe Steifigkeit des gesamten An-
lagenaufbaus in der Zelle.

Neben dem Transfer und der Positionierung der eigentlichen Anlage in der
Materialpriifzelle mussten alle vorhandenen Kabelleitungen der Anlage mit

den entsprechenden Anschliissen in der Zelle verbunden werden. In der Zel-
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Abbildung 3.7: Anlagenverbund beim Einbau in die Materialpriifzelle tiber die De-
ckenoffnung; zur Sicherung und Uberwachung ist ein Mitarbeiter
direkt an der Zellenoffnung positioniert

le sind alle Anschliisse fiir die Signalleitungen an einem Tableau tibersicht-
lich angeordnet und somit von auBerhalb der Zelle einsehbar und mit ei-
nem Manipulator erreich- und bedienbar, sieche Abbildung 3.8. Hier wird
unterschieden zwischen den sog. ,,Messleitungen‘ und den ,,Anlagenleitun-
gen®, die sich durch ihre entsprechenden Anschliisse auflerhalb der Zelle
unterscheiden. Alle ,,Messleitungen* sind fest verkabelt mit den Bedien-
pulten direkt vor der Heilen Zelle und wurden fiir den Anschluss der Pe-
ripheriegerite verwendet, welche auBerhalb der Zelle fiir eine unmittelbare
Steuerung der Hochtemperaturindentationsanlage notwendig sind. Die ,,An-
lagenleitungen® haben ihren Anschluss auflerhalb der Zelle auf einer Empo-
re oberhalb der Materialpriifzelle und werden fiir die Signalleitungen ver-
wendet, die keine direkte Verbindung zum Bedienpult vor der Heiflen Zelle
benotigen. Direkt neben dem Tableau der Signalleitungen in der Zelle sind
die Anschliisse fiir die Kiihlwasser- und Druckluftversorgung positioniert.
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Somit ist die Einsehbarkeit durch den Bediener sowie die Handhabung mit-
tels Manipulatoren gewéhrleistet.

Die Membranvorpumpe des Vakuumsystems wurde direkt auf dem Zellen-
boden positioniert. Die Pumpe ist auf einer Rahmenkonstruktion aus Stahl
befestigt, um eine schwingungsbedingte Bewegung der Pumpe zu verhin-
dern. Bedingt durch diese Positionierung der Pumpe liegt diese auflerhalb
des Sichtbereichs des Bedieners sowie des Arbeitsbereichs der Manipula-
toren. Fiir die Wartung oder den Austausch der Pumpe ist ein Einstieg ei-
nes Mitarbeiters in die Materialpriifzelle und somit eine Intervention nétig.
Diesbeziiglich wurde bei der Positionierung der Pumpe darauf geachtet, den
ohnehin begrenzten Arbeitsbereich in der Materialpriifzelle fiir Interventio-

nen nicht zusitzlich einzuschrinken.

Abbildung 3.8: Blick auf die Anlage in der Heiflen Zelle durch das Bleiglasfenster
in der Bedienwand; im Hintergrund das Stecktableau

Bedienplatz der Hochtemperaturindentationsanlage

Fiir den Arbeitsplatz au3erhalb der Zelle steht lediglich ein begrenzter Be-
reich zur Verfiigung. Bei der Positionierung der Gerite musste auf die Ver-

einbarkeit mit Arbeitspldtzen weiterer Anlagen der Materialpriifzelle geach-
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tet werden, um einen reibungslosen parallelen Ablauf aller Zellenarbeiten
zu gewihrleisten. Somit konnten nicht alle betriebsrelevanten Elemente der
Anlage an einem Ort positioniert werden. Ein Teil der notigen Gerite der
Hochtemperaturindentationsanlage wurde direkt vor der Heil3en Zelle posi-
tioniert. Folgende Elemente sind auB3erhalb der Heilen Zelle fiir einen Be-

trieb der Anlage notwendig:
 Elektronikeinheit testControl zur Steuerung der Zwicki Z 2.5

e Steuer- und Regelelektronik der Pneumatikzylinder, der Heizplatten

und des Probentischs
 Kiihlaggregat UKS 3000 der Firma LAUDA

e Computer zur Ansteuerung von Steuer- und Regelelektronik der Hei-
zelemente und Pneumatikzylinder, des Vakuumpumpensystems und
der Zwicki Z 2.5

e Computer zur Ansteuerung der Kamera und Datenaufzeichnung fiir

die optische Eindringtiefenmessung

Das Computersystem, das fiir die Bedienung und Uberwachung aller Teil-
funktionen der Indentationsanlage nétig ist, wurde in die Elektronikschalt-
schrinke der Materialpriifzelle integriert. Beide Computer werden iiber den
selben Bildschirm betrieben, der direkt neben dem Bleiglasfenster der Zelle
angebracht ist. Eine parallele Uberwachung der softwaregestiitzten Steuer-
einheiten sowie der Anlage selbst ist somit zu jeder Zeit moglich. Der Be-
dienplatz vor dem Zellenfenster ist in Abbildung 3.9 dargestellt.

Die Steuerelektronik testControl wird fiir die Steuerung und Regelung der
Priifmaschine Zwicki Z 2.5 sowie fiir die Datenerfassung der in der Va-
kuumkammer verbauten Kraftmessdose verwendet. Angesteuert wird diese
mit dem Softwarepaket testXpert II der Firma ZwiCK GMBH & Co.

Die Steuer- und Regelelektronik der Pneumatikzylinder, der Heizplatten und

des Probentisches ist lokal in einem Schaltschrank zusammengefasst, der
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Abbildung 3.9: Bedienplatz vor der Materialpriifzelle fiir die Bedienung mittels
Manipulatoren und die computergestiitzte Steuerung aller Teilfunk-
tionen der Indentationsanlage

zudem die Energieversorgung dieser Funktionseinheiten gewihrleistet. Der
Schaltschrank ist zusammen mit dem Kiihlaggregat auf der Empore ober-
halb der Materialpriifzelle positioniert, da diese Gerite keine kontinuierli-
che optische Uberwachung durch den Bediener der Anlage erfordern. Um
die Elektronikeinheiten ansteuern zu konnen, sind diese iiber eine gemein-
same Schnittstelle mit dem Steuercomputer verbunden, mit dem es moglich
ist, die Funktionseinheiten unabhingig voneinander zu regeln.

Der Aspekt ,,Validierung der Anlage* in der Arbeitsumgebung der Heillen

Zellen werden in Anhang D detailliert beschrieben.
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4 Numerische Simulation des
Indentationsverfahrens

Im Rahmen dieser Arbeit wurden begleitend zu den experimentellen Unter-
suchungen Finite-Elemente-Simulationen des Indentationsverfahrens durch-
gefiihrt. Die numerischen Berechnungen wurden mit dem Softwarepaket
ABAQUS der Firma DASSAULT SYSTEMES umgesetzt. Ziel der Simulatio-
nen war es, die mittels der Hochtemperaturindentationsanlage ermittelten
Kraft-Eindringtiefe-Kurven und die daraus berechneten Hértewerte zu ve-
rifizieren sowie Methoden der Hérte- und Eindringmodulauswertung nach
der DIN EN ISO 14577 zu untersuchen. Des Weiteren sollten der Einfluss
der Spitzenmaterialien Diamant und Saphir sowie die Auswirkungen von
Abweichungen der Spitze des Eindringkorpers von der idealen Kugelform
untersucht werden.

Im folgenden Kapitel werden der Aufbau des Finite-Elemente-Modells, die
verwendeten Materialparameter sowie ein Vergleich der Simulationsergeb-
nisse unter Variation der oben erwihnten Parameter vorgestellt und disku-
tiert. Ein direkter Vergleich der Ergebnisse von Simulation und Experiment

erfolgt in Kapitel 5.

4.1 Modellaufbau

Fiir die Simulation des Indentationsprozesses mit verrundetem Rockwell-
Kegel wurde ein rotationssymmetrisches Modell in ABAQUS erstellt. Dieses
ist zweiteilig ausgefiihrt und besteht aus dem Probenkdrper und der Inden-
terspitze. Dieses Modell ist in Abbildung 4.1 dargestellt.
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Abbildung 4.1: Vernetztes Finite-Element-Modell fiir die Simulation der Eindring-
priifung mittels einer kugelformigen Rockwellspitze mit einem
Radius von 0,2 mm

Die Spitze wurde entsprechend der verwendeten Indenterspitzen modelliert
(vgl. Abbildung C.8). Der Kegel weist einen Offnungswinkel von 120 ° und
die kugelige Verrundung einen Radius von 0,2 mm auf. Der TZM-Korper
des Indenters wurde im Modell nicht beriicksichtigt. Der Probenk&rper wur-
de durch einen Zylinder mit einer Hohe von 3 mm (Hohe einer miniaturisier-
ten Kerbschlagprobe) und einem Radius von 1 mm dargestellt. Diese Mafle
gewihrleisten, dass der Probenkorper ndherungsweise einen Halbraum dar-
stellt. Hierzu muss das Modell ein Verhiltnis von Probenradius zu Verrun-

dungsradius von > 5 aufweisen, siehe [74]. Zudem entspricht 1 mm dem
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durchschnittlichen Abstand der einzelnen Indentationsexperimente auf ei-
ner miniaturisierten Kerbschlagprobe.

Das zweidimensionale Modell besteht insgesamt aus 5350 axialsymmetri-
schen Elementen mit 8 Knoten des Typs CAXS. Hierbei entfallen 1687 Ele-
mente auf den Probenkdrper und 3663 auf die Indenterspitze. Als Rand-
bedingungen werden die Knoten entlang der Symmetrieachse in radialer
Richtung, in Abbildung 4.1 die X-Richtung, fixiert. Auerdem werden an
der Unterseite des modellierten Probenkdrpers die Knoten in Richtung der
Symmetrieachse, in Abbildung 4.1 die Y-Richtung, gesperrt. Somit ist eine
Starrkorperbewegung des Modells ausgeschlossen. Die Priifkraft wird mit-
tels eines Referenzpunktes auf der Symmetrieachse auf die obere Fliache der
Indenterspitze aufgebracht.

Bei der Simulation von Kontaktproblemen ist im Modell auf eine ausrei-
chend feine Vernetzung der Kontaktzone zu achten, um die Spannungsver-
teilungen an den Kontaktrindern ausreichend genau abbilden zu konnen.
Ausgehend von der Kontaktzone werden Probenkorper und Indenterspitze
zunehmend grober vernetzt, siche E.§. Beide Teile wurden im Bereich des
Kontaktes mit einer charakteristischen Grofle der Elemente von 2 um ver-
netzt.

Der Kontakt zwischen Indenterspitze und Probenkorper wurde im vorlie-
genden Modell als Oberflachenkontakt modelliert. Hierbei wird im Kon-
taktbereich zwischen einer ,,master surface an der Indenterspitze und einer
»slave surface* auf dem Probenkorper unterschieden, zwischen denen der
Kontakt stattfindet. In Richtung der Normalen wurde der Kontakt als ,,Hard
Contact* definiert, wodurch ein Eindringen der ,,slave surface* in die ,,mas-
ter surface minimiert wird.

In ABAQUS kann auf Basis des Coulombschen Reibungsgesetzes mit Hil-
fe eines Koeffizienten u die Reibung zwischen Indenterspitze und Proben-
korper bei der Simulation einbezogen werden. Fiir die Materialpaarungen
Diamant-Stahl und Saphir-Stahl wurde niherungsweise ein Koeffizienten-

wert von 1 =0,15 angenommen, siehe [103].

79



4 Numerische Simulation des Indentationsverfahrens

Fiir einen Vergleich von Simulationsergebnissen mit der analytischen Lo-
sung des Kontaktproblems nach Hertz wurde zusétzlich ein Modell erstellt,
das als Eindringkorper eine Halbkugel mit 0,2 mm Radius aufweist. Dieses

ist in einem Teilausschnitt in Abbildung 4.2 dargestellt.

Y

1

Abbildung 4.2: Ausschnitt des Finite-Elemente-Modells mit Halbkugel als Ein-
dringkorper

4.2 Beriicksichtigtes Materialverhalten

Fiir die numerische Berechnung des Indentationsverfahrens wurde der Priif-
korper als elastisch-plastisch sowie der Eindringkorper als elastisch defor-
mierbar modelliert. Somit kann eine Untersuchung des Einflusses des Mate-
rials der Indenterspitze auf die Kraft-Eindringtiefe-Kurve durchgefiihrt wer-

den. Ein zeitabhédngiges Materialverhalten wurde nicht beriicksichtigt.

Elastisches Materialverhalten

Der Spitze des Eindringkorpers wurden die elastischen Kenngrofen von
Diamant, Elastizititsmodul Ep;, =1.140.000 MPa und Querkontraktions-
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zahl vp;, = 0,07 (siehe [56]), und Saphir, Elastizitdtsmodul Es,=440.000 MPa
und Querkontraktionszahl vg, =0,3 (siehe Datenblatt F.3), zugewiesen. Eine
Temperaturabhingigkeit wurde hierbei nicht beriicksichtigt.

Die elastischen Konstanten fiir EUROFER wurden dem 2012 AFCEN RCC-
MRx Code entnommen. Dies ist eine Richtlinie fiir die Auslegung von Bau-
teilen fiir nukleare Anwendungen, in der Materialdaten fiir das elastische
Deformationsverhalten von EUROFER gegeben sind, siehe Tabelle 4.1. Fiir
alle Simulationsrechnungen wurden diese temperaturabhiingigen Werte fiir
den Elastizititsmodul Ef,.p, verwendet. Die Querkontraktionszahl wird
mit Veynfer = 0,3 angegeben [104].

Tabelle 4.1: Temperaturabhingiger Elastizititsmodul von EUROFER 97 nach dem
RCC-MRx Code [104]

Temperatur | Elastizititsmodul
25°C 217 GPa
100 °C 213 GPa
200 °C 207 GPa
250 °C 205 GPa
300 °C 202 GPa
400 °C 196 GPa

Plastisches Materialverhalten von EUROFER

Als Datenbasis wurden Spannungs-Dehnungs-Kurven verwendet, die direkt
aus experimentellen Zugversuchen an EUROFER gewonnen wurden. Mit
diesen lisst sich das nichtlineare Verfestigungsverhalten von EUROFER ab-
bilden, das fiir die numerischen Berechnungen in ABAQUS nétig ist. Die-
se Materialdaten wurden fiir die Simulationen verwendet, deren Ergebnisse
fiir einen direkten Vergleich mit den in der Hochtemperaturindentationsan-

lage experimentell ermittelten Kraft-Eindringtiefe-Kurven und den hieraus
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4 Numerische Simulation des Indentationsverfahrens

ermittelten Hirtewerten dienten. Hierzu standen fiir EUROFER im unbe-
strahlten Zustand Datensétze von instrumentierten Zugversuchen bei 25 °C
(vgl. Abbildung 4.3), 300 °C und 450 °C und zur Verfiigung. Dies sind un-
verdffentlichte Versuchsergebnisse von Zugversuchen an EUROFER des In-
stituts fiir Angewandte Werkstoffe - Angewandte Werkstoffphysik (IAM-
AWP) des KIT, siehe [105].

Fir EUROFER in bestrahltem Zustand stehen Datensdtze entsprechend
der Versuche des HFR-II-B des Bestrahlungsprogramms zur Verfiigung
[36]. Hieraus wurden Datensitze fiir die Bestrahlungstemperaturen 250 °C,
300 °C und 400 °C mit Priiftemperaturen bei der jeweiligen Bestrahlungs-
temperatur und teilweise bei Raumtemperatur verwendet.

Alle verwendeten Zugversuche sind in Tabelle G.1 aufgelistet. Diese Daten
der experimentellen Zugversuche dienen als Materialmodell fiir die durch-
gefiihrten Simulationen. Die Probengeometrie der instrumentierten Zugver-
suche ist in Abbildung F.5 dargestellt.
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Abbildung 4.3: Experimentelle Spannungs-Dehnungs-Kurven von unbestrahltem
EUROFER fiir Priiftemperaturen bei 25 °C; technische Spannung
und Dehnung
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Abbildung 4.4: Experimentelle Spannungs-Dehnungs-Kurven von unbestrahltem
EUROFER fiir Priiftemperaturen bei 25 °C; wahre Spannung und
wabhre plastische Dehnung

Fiir alle Simulationen wurde der sog. Anlieferzustand von EUROFER be-
riicksichtigt. Dieser entspricht einer Normalisierung bei 980 °C/0,5h und
einer anschliefenden Anlasswirmebehandlung bei 760 °C/1,5h [106].

In ABAQUS muss das plastische Materialverhalten paarweise als logarith-
mische wahre Dehnung und wahre Spannung implementiert werden. Diese
lassen sich aus den Spannungs-Dehnungs-Kurven der Zugversuche mit fol-

genden Gleichungen ableiten:

oy=0(l+¢) 4.1

ew=1In(1+¢) 4.2)

Der plastische Anteil der logarithmischen wahren Dehnung kann dann wie

folgt berechnet werden:
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4 Numerische Simulation des Indentationsverfahrens

Ow

Ewpl = Ew — 4.3)

EEurofer

Somit konnen die wahren Spannungen sowie logarithmischen wahren Deh-
nungen im Bereich der Spannungs-Dehnungs-Diagramme bis zur Zugfes-
tigkeit R,,, und GleichmaBdehnung A, direkt ermittelt werden. Dariiber hin-
aus wird die Kurve auf eine Dehnung von 100 % approximativ durch eine
Gerade erweitert, vgl. Abbildung 4.4.

Die wahren Spannungen und die wahren plastischen Dehnungen werden
in ABAQUS in Form von Wertepaaren tabellarisch zur Verfiigung gestellt.
Zusammen mit dem temperaturabhidngigen Elastizititsmodul bilden diese

das Materialmodell fiir die numerischen Berechnungen.

Im Rahmen dieser Arbeit standen fiir die Zugversuche von bestrahlten
EUROFER-Proben zusitzlich die Vermessungen der Brucheinschniirung
zur Verfiigung. Mit diesen ist es moglich, die Materialdaten zu korrigieren
und somit eine bessere Anndherung an das reale Materialverhalten zu er-
moglichen als mit der beschriebenen Approximation auf 100 % Dehnung.

Hierzu wurde wie folgt vorgegangen. Mit den Formeln

ew =1In(Ag/A) =2In(Dy/D) 4.4)
und
F F

konnen die wahre Spannung und wahre Dehnung abhingig von der Ein-
schniirung der Probe berechnet werden [107]. Durch die Vermessung der
Zugprobe nach dem Versuch konnen somit die wahre Bruchspannung und
wahre Bruchdehnung berechnet werden. Fiir die Zugversuche von unbe-
strahltem EUROFER standen keine Daten der Brucheinschniirung zur Ver-

fligung. Die fiir die Simulationen verwendeten wahren Spannungen und
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4.2 Beriicksichtigtes Materialverhalten

Dehnungen sind in Abbildung G.2 bis G.9 aufgetragen sowie entsprechende
Stiitzpunkte in den Tabellen G.2 bis G.9 aufgelistet.

Des Weiteren wurden die Materialdaten aus dem 2012 AFCEN RCC-MRx
Code [104] entnommen. Hier wird die Beziehung zwischen Spannung ¢
und Dehnung € mit folgender Gleichung beschrieben:

€ = 1000 /E + [0/ (CoRpo2)] /™. (4.6)

Cop und ny sind hierbei temperaturabhéngige Parameter aus dem 2012 AF-
CEN RCC-MRx Code [104], E der Elastizitdtsmodul und Rp die 0,2-
Dehngrenze fiir EUROFER bei der entsprechenden Temperatur.

Diese Gleichung beschreibt die Summe von elastischer und plastischer Deh-
nung in %. Es ist zu beachten, dass diese Daten von vorldufigem Charakter
sind und diese noch eine entgiiltige Validierung und Vervollstindigung be-
notigen. Zudem sind diese Daten bis zu einer maximalen plastischen Deh-
nung von 2 % limitiert. Die Daten wurden dennoch fiir einen Teil der Si-
mulationen herangezogen, um das temperaturabhingige Materialverhalten
bei geringen Kriften bis 1 N zu untersuchen. Diese Untersuchungen die-
nen der Validierung des Aufsetzpunkts des Indenters auf der Probe bei ex-
perimentellen Eindringversuchen. Hierzu wurden die Daten des 2012 AF-
CEN RCC-MRx Code verwendet, da mit diesen Datensédtzen Daten zu un-
bestrahltem EUROFER iiber den gesamten Temperaturbereich von 25°C
bis 400 °C zur Verfiigung stehen. Die hieraus fiir die Simulationen verwen-
deten Spannungs-Dehnungs-Kurven bis zu einer Dehnung von 2 % sind in
Abbildung G.1 aufgetragen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden lediglich monozyklische Eindringversu-
che simuliert und aus diesem Grund die numerischen Berechnungen mit
rein isotroper Verfestigung durchgefiihrt. Huber [74] hat gezeigt, dass durch
Simulationen des Indentationsverfahrens mit nicht-linearer Materialverfes-
tigung die kinematische Verfestigung einen vernachlédssigbaren Einfluss auf

den Belastungsteil der berechneten Kraft-Eindringtiefe-Kurve hat. Der Ein-
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fluss der kinematischen Verfestigung auf den Entlastungsanteil der Kurve
bei monozyklischen Versuchen war sehr gering und konnte von Huber [74]
nicht quantifiziert werden. Dieser Sachverhalt wird in der Diskussion der

numerischen Berechnungen erneut aufgegriffen.

4.3 Ergebnisse der simulierten Kugeleindruckversuche

In den folgenden Abschnitten werden die Ergebnisse der numerischen Be-
rechnungen des Indentationsverfahrens vorgestellt. Zunichst wird eine Veri-
fikation des modellierten Finite Elemente Modells anhand der analytischen
Losung nach Hertz im Vergleich zur rein elastischen Berechnung vorgenom-
men.

Alle anschlieBenden Simulationen werden mit elastisch-plastischem Mate-
rialverhalten fiir den Priifkorper durchgefiihrt, entsprechend Kapitel 4.2. Es
werden die Erkenntnisse aus einer Parameterstudie beziiglich der Einfliisse
des Radius des kugelférmigen Eindringkorpers, des Spitzenmaterials sowie

der Priiftemperatur aufgezeigt.

4.3.1 Vergleich mit analytischer L6sung nach Hertz

Um das Simulationsmodell zu verifizieren, wurden numerische Rechnun-
gen mit den analytischen Losungen nach Hertz (siehe [77] und [80]) vergli-
chen. In diesen Rechnungen wurden fiir den Eindringkérper aus Diamant
(Epig=1.140.000 MPa) und den Probenkorper aus EUROFER (Eryrorgr=
217.000 MPa) rein elastisches Materialverhalten sowie keinerlei Reibung
zwischen den Kontaktpartnern angenommen. Hierzu wird das Finite-Elemente-
Modell mit der Halbkugel als Eindringkorper mit einem Radius von 200 pum
verwendet, siche Abbildung 4.2.

In Abbildung 4.5 ist ein Vergleich der Kraft-Eindringtiefe-Kurven bis zu
einer Priifkraft von 40 N dargestellt. Dies entspricht der bei experimentel-

len Untersuchungen aufgebrachten maximalen Belastung. Es ist eine gute
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Abbildung 4.5: Vergleich der analytischen Losung nach Hertz [77] und der simu-
lierten Kraft-Eindringtiefe-Kurve fiir elastisches Materialverhalten
fiir einen Kugelradius des Eindringkorpers von 0,2 mm

Ubereinstimmung der Kurven zu erkennen. Bei dem Belastungsmaximum
von 40N tritt eine Abweichung von 0,02 um auf; das entspricht in etwa
einer Abweichung von 0,5 %. Dies ist durch die Randbedingungen des nu-
merischen Modells begriindet, die zu Abweichungen im Vergleich zur ana-
lytischen Losung fiihren.

Zudem wurde ein Vergleich beziiglich der Axial- und Radialspannung ent-
lang der Symmetrieachse des Finite-Elemente-Modells zwischen analyti-
scher Losung und Simulation durchgefiihrt. In beiden Fillen konnte ein
iibereinstimmender Kurvenverlauf beobachtet werden, vgl. Abbildung E.10
und E.9. Die ca. 10 % hohere Radialspannung und die leicht hohere Axi-
alspannung fithren nicht zu einer signifikant hohren Eindringtiefe bei der
Simulation im Vergleich zur analytischen Losung, vgl. Abbildung 4.5.

Im Folgenden wird das elastische Verhalten von Halbkugel (Abbildung 4.1)
und Indenterspitze (Abbildung 4.2) anhand von Kraft-Eindringtiefe-Kurven
verglichen. Es zeigt sich, dass sich bei der Verwendung der Rockwell-

Geometrie der Indenterspitze eine um ca. 97 nm hohere Eindringtiefe bei
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maximaler Belastung von 40 N ergibt, siche Abbildung 4.6. Dies wird auf
die deutlich grofere Linge der Indenterspitze im Vergleich zur Halbkugel
zuriickgefiihrt, so dass sich letztere in einem groBeren Ausmalf} elastisch
verformt. Diese Abweichung liegt zwar unterhalb der Auflésung der opti-
schen Eindringtiefenmessung von 100 nm. Dennoch bildet das Modell mit
Indenterspitze das reale Verhalten des Eindringkorpers der Hochtemperatur-
indentationsanlage in genauerer Weise ab und wird somit fiir alle weiteren

Simulationen angewendet.
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Abbildung 4.6: Vergleich des elastischen Eindringtiefeverhaltens von Indenterspit-
ze und Halbkugel

AbschlieBend ldsst sich mit den Untersuchungen zeigen, dass das angewen-
dete Finite-Elemente-Modell fiir eine valide Simulation des Indentationver-
fahrens geeignet ist und somit die numerischen Berechnungen fiir einen
Vergleich mit den experimentellen Untersuchungen herangezogen werden
konnen.
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4.3.2 Einfluss des Kugelradius der Eindringspitze

Im Folgenden wird der Einfluss des Kugelradius der Eindringspitze auf die
Kraft-Eindringtiefe-Kurven diskutiert. Der Radius wurde im Rahmen der in
DIN EN ISO 14577 [56] zuldssigen Abweichungen variiert. Fiir einen Soll-
wert von 200 pum ergibt sich somit eine zuldssige Abweichung des Radius
von + 20 um. Verwendet wurden hierbei die durch Zugversuche bei Raum-
temperatur ermittelten elastisch-plastischen Materialdaten von EUROFER

(vgl. Abbildung G.2) sowie die elastischen Materialdaten von Diamant.
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Abbildung 4.7: Simulierte Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir verschiedene Eindring-
spitzenradien bei 25 °C fiir EUROFER und Diamantspitze

In Abbildung 4.7 sind die Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir den Sollwert von
200 pm und dessen minimalen und maximalen Grenzwert bei einer Belas-
tung von 40 N aufgetragen. Fiir einen Radius von 180 um ist bei 40 N eine
um 7,5 % groBere Eindringtiefe im Vergleich zum Sollwert von 200 um
zu beobachten. Fiir 220 um ist dementgegen eine um 8,5 % kleinere Ein-
dringtiefe erkennbar. Des Weiteren muss beachtet werden, dass reale In-

denterspitzen bedingt durch Fertigungstoleranzen keine ideale Kugelform
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aufweisen. Dies beeinflusst bei experimentellen Untersuchungen neben Ab-
weichungen vom Sollradius die Ergebnisse zusitzlich.

4.3.3 Einfluss des Spitzenmaterials

In der Hochtemperaturindentationsanlage konnen Priiftemperaturen von bis
zu 650 °C erreicht werden. Aufgrund der Instabilitdt durch Kohlenstoffdif-
fusion von Diamant bei hohen Temperaturen ([3][83]), besonders bei Kon-
takt mit Eisen und Eisenlegierungen, wurde im Rahmen dieser Arbeit des-
sen Einsatz auf eine Maximaltemperatur von 400 °C beschrinkt. Fiir Tem-
peraturen oberhalb von 400 °C wurde Saphir als Spitzenmaterial fiir den
Eindringkorper vorgesehen. Aufgrund der deutlich unterschiedlichen Elas-
tizitditsmoduli von Ep;,=1.140.000 MPa und Ejs,=440.000 MPa wurde der
Einfluss der zwei Spitzenmaterialien auf die Kraft-Eindringtiefe-Kurve un-
tersucht. Hierzu wurde EUROFER bei Raumtemperatur als Probenmaterial
verwendet (vgl. Abbildung G.2).
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Abbildung 4.8: Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir die Indenterspitzenmaterialien Dia-
mant und Saphir bei 25 °C und einem Spitzenradius von 200 um
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In Abbildung 4.8 werden die Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir die Indenter-
spitzenmaterialien Diamant und Saphir bei Raumtemperatur fiir eine Kraft
von 40 N dargestellt. Zum einen wird bei maximaler Belastung fiir Saphir
am Indenterschaft eine hohere Eindringtiefe als fiir Diamant registriert. Dies
ist auf die hohere elastische Verformung der Saphirspitze aufgrund des deut-
lich geringeren Elastizitdtsmoduls zuriickzufiihren, die durch das optische
Messsystem der Hochtemperaturindentationsanlage auf Basis der Messung
der Relativbewegung von Indenter und Probe registriert wird (siehe Kapitel
B.1). Die im Vergleich zu Diamant geringere Steifigkeit von Saphir fiihrt zu
einer hoheren Stauchung der gesamten Indenterspitze. Der Unterschied liegt
mit 300 nm bei einer Abweichung von ca. 2 % fiir Saphir im Vergleich zu
Diamant. Eine Ermittlung der Materialhérte auf Basis der durch das optische
Messsystem der Hochtemperaturanlage gemessenen Eindringtiefe, resultiert
fiir eine Saphirspitze in einer geringeren Hirte als fiir eine Diamantspitze.
Zum anderen wirkt sich das Spitzenmaterial auf die Form des Entlastungs-
teils der Kraft-Eindringtiefe-Kurve aus. Nach vollstindiger Entlastung ist
fiir die Saphirspitze mit 70 nm eine um 0,5 % geringere resultierende Ein-
dringtiefe als fiir Diamant zu erkennen. Dies ldsst darauf schliefen, dass der
resultierende Eindruck in der Probe fiir Saphir eine geringere Fliche auf-
weist als fiir Diamant. Somit ergibt sich nach der klassischen Auswertung
eine hohere Materialhérte fiir eine Saphirspitze als fiir eine Diamantspitze.
Dies ist ein direkt entgegengesetztes Verhalten im Vergleich zur instrumen-
tierten Eindringpriifung.

Die Beriicksichtigung des Verformungsverhaltens der Indenterspitze des
Eindringkorpers ist relevant, da diese Verformung prinzipbedingt durch das
optische Messsystem der Hochtemperaturindentationsanlage registriert wird
und somit bei der experimentellen Messung der Eindringtiefen miteinbe-
zogen wird. In Zusammenhang mit den Ergebnissen aus dem vorherigen
Kapitel kann jedoch festgehalten werden, dass der Einfluss von Variationen
des Radius der Eindringspitze auf die Eindringtiefe signifikant groBer ist als

der Einfluss des Spitzenmaterials.
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4.3.4 Einfluss der Priiftemperatur

In den folgenden Untersuchungen wird nicht mit einem Spitzenradius von
200 um gerechnet, sondern mit den 196 um des realen Eindringkdrpers
der experimentellen Untersuchungen gerechnet, um vergleichende Untersu-
chungen zu ermdglichen. Der reale Spitzenradius wurde durch Vermessung

der Eindringspitze mittels eines Rasterelektronenmikroskops ermittelt.

)5 °C  emmmm300 °C  ====450 °C

45

y /171
2 e |
|
;
!
5
;
]

- Vel
20 /

|

s, [1]

s 1 1]
5 Z [ 1]
[ 1]
I

Kraft in N

0 5 10 15 20 25
Eindringtiefe in um

Abbildung 4.9: Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir die Priiftemperaturen 25 °C, 300 °C
und 450 °C

In Abbildung 4.9 sind die Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir 25 °C, 300 °C und
450 °C bei einer maximalen Belastung von 40 N dargestellt. Bei maximaler
Belastung zeigt sich fiir 300 °C eine um 15 % und fiir 450 °C um 30 % ho-
here Eindringtiefe als bei Raumtemperatur. Schon bei geringen Belastungen
ab ca. 4 N ist ein deutlicher Unterschied der Eindringtiefen zu erkennen.
Im Vergleich mit den prozentualen Abweichungen aufgrund des Spitzenra-
dius sind die temperaturbedingten Abweichungen bei einer Belastung von
40N doppelt bis mehr als dreimal so gro3.

Dieser Vergleich zeigt dennoch, dass eine genaue Bestimmung der realen

Spitzengeometrie des Eindringkorpers essentiell fiir die Auswertung ist. Bei
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einer Annahme des nominellen Radius kann bei vergleichenden Untersu-
chungen nicht gewihrleistet werden, dass Schwankungen der Eindringtiefe
eindeutig der entsprechenden Ursache zugeordnet werden konnen. Somit
besteht die Gefahr, dass Schwankungen fehlerhaft dem Materialverhalten
zugeordnet werden, obwohl diese durch den Eindringkorper bedingt sind.

4.3.5 Nullpunktbestimmung

Im Rahmen dieser Arbeit dient fiir die experimentellen Untersuchungen ei-
ne Kraftschwelle von 0,8 N als Kriterium fiir den Kontakt zwischen Indenter
und Probe, vgl. Kapitel B.1. Diesbeziiglich wurden die Eindringtiefen im
Kraftbereich von ON bis 0,8 N anhand der numerischen Simulationen un-
tersucht. In Tabelle 4.2 sind diese entsprechenden Eindringtiefen bei 0,8 N

aufgelistet.

Tabelle 4.2: Eindringtiefen der simulierten Versuche bei einer Kraft von 0,8 N fiir
unterschiedliche Materialzustinde des EUROFER

Betrahlungstemp. | Priiftemp. | Eindringtiefe Materialdaten
unbestrahlt 25°C 0,55 um RCC-MRx-Code
unbestrahlt 25°C 0,54 um Zugversuch
unbestrahlt 200 °C 0,57 um RCC-MRx-Code
unbestrahlt 300 °C 0,59 um RCC-MRx-Code
unbestrahlt 300 °C 0,58 um Zugversuch
unbestrahlt 400 °C 0,63 um RCC-MRx-Code

250 °C 25°C 0,45 um Zugversuch
250 °C 250 °C 0,49 um Zugversuch
300 °C 25°C 0,44 um Zugversuch
300 °C 300 °C 0,47 um Zugversuch
400 °C 400 °C 0,62 um Zugversuch
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Diese Werte wurden im Rahmen der experimentellen Untersuchungen fiir
die Nullpunktkorrektur der Kraft-Eindringtiefe-Kurven verwendet. Anhand
des unbestrahlten EUROFER zeigt sich, dass die Eindringtiefe von 25°C
bis 400 °C um 80 nm steigt und der Unterschied somit in der Groenordnung
der Auflésung des optischen Messsystems der Hochtemperaturindentations-
anlage von 100nm liegt. Fiir Materialzustinde, fiir die keine experimen-
tellen Zugversuchsdaten fiir Simulationsrechnungen zur Verfiigung stan-
den, wurden Korrekturwerte anhand der Werte in Tabelle 4.2 abgeleitet.
Die simulierten Kraft-Eindringtiefe-Kurven des bestrahlten EUROFER so-
wie die Kurven auf Basis der Materialkenndaten des 2012 AFCEN RCC-
MRx Codes [104] sind in den Abbildungen E.11 und E.12 dargestellt.

4.3.6 Untersuchung der Auswertung nach DIN EN ISO 14577
Hartebestimmung auf Basis der simulierten Ergebnisse

Nach DIN EN ISO 14577 [56] kann die sog. Eindringhirte auf Basis ei-
nes Potenzgesetzes berechnet werden, die auf der Methode nach Oliver und
Pharr [67] basiert. Des Weiteren wurde in Kapitel 2.3 die Methode nach
Field und Swain [79] beschrieben. Hier wird direkt die analytische Losung
nach Hertz [77] auf die Entlastungskurve angewendet. Die Kontakttiefe zwi-
schen Indenter und Probe kann hier direkt iiber die maximale Eindringtiefe
und die Eindringtiefe nach vollstindiger Entlastung ermittelt werden.

Anhand der simulierten Kraft-Eindringtiefe-Kurve wurde untersucht, inwie-
weit die einfache Auswertung nach Field und Swain von den Ergebnissen
nach Oliver und Pharr abweicht. Anhand der Kurve von unbestrahltem EU-
ROFER bei Raumtermperatur ergeben sich fiir die Eindringhérte nach Oli-
ver und Pharr ein Wert von 2459 MPa und fiir die Hérte nach Field und
Swain 2434 MPa. Es zeigt sich, dass eine sehr gute Ubereinstimmung der
Ergebnisse erzielt wird und die Abweichung lediglich bei einem Prozent
liegt. Somit ist eine Anwendung der Methode nach Field und Swain fiir die

Bestimmung der Kontakttiefe gerechtfertigt, um valide Ergebnisse fiir die
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Eindringhirte zu erzielen. Aufgrund der deutlich einfacheren Auswertung
der Kraft-Eindringtiefe-Kurven wird im Rahmen dieser Arbeit auf die Me-
thode nach Field und Swain zuriickgegriffen.

Zudem wurde anhand der Simulation die Ermittlung des Eindringmoduls
untersucht und mit dem Elastizitdtsmodul von EUROFER bei Raumtempe-
ratur von 217 GPa und 300 °C von 202 GPa (vgl. 4.1) verglichen. Hierbei
ist der Einfluss des fiir die Berechnung des Eindringmoduls verwendeten
Anteils der Entlastungskurve betrachtet worden. Nach DIN EN ISO 14577
wird ein Bereich von 98 % bis 20 % der maximalen Belastung des Entlas-
tungsanteils als iiblich angegeben. Dieser Wertebereich kann abhédngig von
der Qualitdt der verwendeten Kraft-Eindringtiefe-Kurve auf die oberen 50 %

beschrinkt werden.

Tabelle 4.3: Eindringmodul von unbetrahltem EUROFER bei Raumtemperatur und

300°C
Auswertebereich | E;7 bei 25°C | E;r bei 300°C
40N-0ON 227 GPa -
38N-10N 224 GPa 211 GPa
38N-15N 221 GPa 208 GPa
38N-20N 219 GPa 206 GPa
E-Modul 217 GPa 202 GPa

In Tabelle 4.3 sind die auf Basis der Kurve von unbestrahltem EUROFER
bei Raumtemperatur und 300 °C ermittelten Werte des Eindringmoduls auf-
gelistet. Insgesamt liegen die Wert alle iiber dem des Elastitdtsmoduls von
EUROFER. Dies ist dadurch begriindet, dass bei der Berechnung des Ein-
dringmoduls nach DIN EN ISO 14577 der Aufwurf am Indenterrand nicht
berticksichtigt wird. In [67] wurde gezeigt, dass dadurch iiberhohte Werte
fiir den Eindringmodul ermittelt werden. Hier zeigt sich, dass bei einer Ver-

wendung der gesamten Entlastungskurve (40 N bis O N) fiir die Auswertung
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4 Numerische Simulation des Indentationsverfahrens

ein im Vergleich zum Elastizititsmodul um ca. 5 % hoherer Eindringmodul
ermittelt wird. Aulerdem ist ersichtlich, dass eine Beschrinkung des ausge-
werteten Bereichs der Entlastungskurve eine Verringerung des ermittelten
Eindringmoduls zur Folge hat. Dies ist auf eine sich verringernde Steigung
der gefitteten Kurven bei max. Kraft zuriickzufiihren. Die auf den einzelnen
Fittings basierenden Entlastungskurven sind in Abbildung E.13 und E.14
dargestellt. Insgesamt lésst sich der Elastizitdtsmodul von EUROFER mit-
tels dem Eindringmodul der Kraft-Eindringtiefe-Kurven mit 1 % fiir 25 °C
und 2 % fiir 300 °C Abweichung bestimmen, wenn man sich auf 95 % und
50 % der Entlastungskurve beschrinkt.

Es ist ersichtlich, dass mittels Bestimmung des Eindringmoduls durch In-
dentation die Temperaturabhingigkeit des elastischen Verhaltens von EU-
ROFER beschrieben werden kann. Es ist jedoch wichtig, fiir vergleichende
Auswertungen ein konsistentes Vorgehen mit konstantem Auswertebereich
zu beachten. Des Weiteren zeigt sich, dass Verdnderungen des Auswertebe-
reichs der Entlastungskurve zu Schwankungen des Eindringmoduls fithren
konnen, die in der GroBenordnung von Anderungen des Elastizititsmoduls
von EUROFER in einem Temperaturbereich von 100 ° liegen, vgl. Tabel-
le 4.1. Somit ist eine exakte Bestimmung des temperaturabhéingigen elas-
tischen Verhaltens von EUROFER stark vom gewihlten Auswertebereich
abhingig.

Auflerdem werden bei den experimentellen Untersuchungen mittels der
Hochtemperaturindentationsanlage Schwankungen in der Qualitéit der Ent-
lastungskurve eine wichtige Rolle spielen, die die Ergebnisse weiter beein-
flussen, vgl. Abbildung 4.10. Diese sind durch das Kiihlsystem oder extern
induzierte Schwingungen bedingt, die sich direkt auf das optische Messsys-

tem auswirken. Hierauf wird in Kapitel 6 eingegangen.
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4.4 Vergleich von Simulation und Experiment

4.4 \Vergleich von Simulation und Experiment

In Abbildung 4.10 ist ein Vergleich zwischen einer experimentellen und
der entsprechenden simulierten Kraft-Eindringtiefe-Kurve fiir unbestrahlten
EUROFER bei Raumtemperatur aufgetragen. Es zeigt sich eine sehr gute
Ubereinstimmung im Belastungsbereich der Kurven, und so bestitigt sich
die Anwendbarkeit der Daten der Zugversuche als Materialdaten fiir die nu-
merischen Berechnungen. Im Entlastungsteil ist bei geringen Kriften eine
Abweichung der Kurven zu erkennen. Auf diesen Umstand wird in Kapitel
6 eingegangen.
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Abbildung 4.10: Experimentelle und simulierte Kraft-Eindringtiefe-Kurven des
unbestrahlten EUROFER bei einer Priiftemperatur von 25 °C und
Diamant als Spitzenmaterial des Eindringkorpers

Die simulierten Kurven im Belastungsbereich weisen einen stufigen Verlauf
im Belastungsteil auf. Dies ist auf die iterative Berechnung des Kontakts
zwischen Probe und Eindringkorper zuriickzufiihren, der fiir jeden Berech-
nungsschritt des numerischen Simulation bestimmt werden muss. In Hin-
blick auf die Auflosung der experimentellen Kraft-Eindringtiefe-Kurven,

wurde der stufige Verlauf der simulierten Kurven als praktikabel erachtet.
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4 Numerische Simulation des Indentationsverfahrens

Eine detaillierte vergleichende Betrachtung von Experiment und Simulation
aller Materialzustdnde folgt in Kapitel 6.
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5 Experimentelle Untersuchungen

In den folgenden Abschnitten werden die Ergebnisse aus den bei hohen
Temperaturen durchgefiihrten Experimenten dargestellt. Es wurden Versu-
che an unbestrahlten EUROFER-Proben mit einem Versuchsaufbau der An-
lage auerhalb des Kontrollbereichs sowie Untersuchungen an unbestrahl-
tem und bestrahltem Probenmaterial mit dem entgiiltigen fernhantierten An-
lagenaufbau in der Materialpriifzelle des FML durchgefiihrt.

Ziel der experimentellen Untersuchungen war zunichst die Validierung und
Uberpriifung der Zuverlissigkeit. So konnten Fehlfunktionen und Unzu-
langlichkeiten fiir den Hei3en Betrieb der Anlage identifiziert und anschlie-
Bend durch zusitzliche Anpassungen der Anlage korrigiert werden. Zudem
wurde der Einfluss verschiedener Versuchsparameter auf die Qualitit der
experimentellen Ergebnisse untersucht.

Zum einen wurde der Einfluss der Priiftemperatur auf das Materialverhalten
von EUROFER untersucht. Hierzu wurden Versuche iiber einen Tempera-
turbereich bis 600 °C durchgefiihrt. Des Weiteren wurde der Einfluss der
Bestrahlung auf das Materialverhalten bei unterschiedlichen Bestrahlungs-
temperaturen untersucht.

Neben Eindringpriifungen mittels Rockwellindenter mit kugelformiger Spit-
ze wurden Untersuchungen mit Vickersspitzen durchgefiihrt und mit Lite-
raturergebnissen von EUROFER verglichen.

Zunichst werden die getesteten Proben von EUROFER beziiglich Geome-
trie und Préparation, der Warmebehandlungen sowie der Bestrahlungspara-
meter beschrieben. Anschlieend wird die Versuchsdurchfithrung mit den
entsprechenden Parametern erldutert und die zugehorigen experimentellen

Ergebnisse der Eindringpriifung werden dargestellt.
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5 Experimentelle Untersuchungen

5.1 Untersuchte EUROFER-Proben

Im Rahmen dieser Arbeit wird der reduziert aktivierbare ferritisch-martensitische
Stahl EUROFER gepriift. Diese Legierung steht aus dem HFR-II B Be-
strahlungsprogramm in unterschiedlichen Bestrahlungszustianden am FML

zur Verfiigung.

Probengeometrie
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Abbildung 5.1: Kerbschlagbiegeprobe [44]; alle MaBle in mm

In Abbildung 5.1 ist eine im Bestrahlungsprogramm verwendete Kerb-
schlagbiegeprobe dargestellt, siche auch Abbildung F.4. Die Hilften mittels
Kerbschlagversuchen gepriifter Proben wurden fiir die Untersuchungen in
der Hochtemperaturindentationsanlage verwendet.

Bei den Untersuchungen an unbestrahltem Material wurden neben den mi-
niaturisierten Kerbschlagbiegeproben ebenfalls halbe Dreipunktbiegepro-

ben verwendet. Diese weisen die MaRe von 15 x 6 x 3 mm? auf.
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Warmebehandlung

EUROFER wurde in zwei unterschiedlichen Warmebehandlungszustinden

untersucht:
e EUROFER-AnI: 980 °C/0,5 h + 760 °C/1,5 h

* EUROFER-WB: 1040 °C/0,5 h + 760 °C/1,5 h

Die Wirmebehandlungen unterscheiden sich durch ihre Austenitisierungs-
temperaturen. Die Behandlung bei 980 °C ist der Anlieferzutand (EUROFER-
Anl) und entspricht der industriell aufgebrachten Wirmebehandlung. Zu-
sdtzlich zum Anlieferzustand wurde einigen unbestrahlten Proben eine Wir-
mebehandlung mit einer Austenitisierung bei 1040 °C mittels eines Vaku-
umofens unter Laborbedingungen aufgebracht (EUROFER-WB).

Alle bestrahlten Proben wurden im Anlieferzustand EUROFER-AnI unter-
sucht.

Bestrahlungsparameter

Die untersuchten bestrahlten Proben wurden im Rahmen des HFR-II-B-
Bestrahlungsprogramms mit einer Zielschidigung von 15 dpa bestrahlt, sie-
he Kapitel 2.2.3.

Die Kerbschlagproben wurden am FML mittels der instrumentierten Kerb-
schlagbiegeanlage gepriift. Fiir die Indentationsuntersuchungen wurden Half-
ten dieser gepriiften Proben mit Bestrahlungstemperaturen von 250 °C,
300°C, 400 °C und 450 °C verwendet.

5.2 Experimentelle Untersuchungen vor Versetzung der
Anlage

Im Rahmen dieser Arbeit werden die experimentellen Ergebnisse eingeteilt
in ihre Ermittlung vor und nach der Versetzung der Hochtemperaturinden-

tationsanlage in eine Heille Zelle.
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Im folgenden Abschnitt werden die Ergebnisse besprochen, die mittels An-
lage an ihrem Standort auflerhalb des Kontrollbereichs gewonnen wurden.
Dies beinhaltet die Validierung und Funktionalitétsiiberpriifung der Anlage,
die Ermittlung der Vickershirte sowie die instrumentierte Eindringpriifung
von unbestrahlten EUROFER fiir die Untersuchung des Einflusses von ver-

schiedenen Randbedingungen der Versuche auf die Ergebnisse.

5.2.1 Vickershéarte von EUROFER bei Raumtemperatur

Vor der Versetzung der Anlage in eine Heille Zelle wurde die Vickershir-
te von unbestrahltem EUROFER-AnI bei Raumtemperatur ermittelt. Diese
Versuche wurden zum einen mittels der Hochtemperaturindentationsanlage
sowie mit einer universellen Hirtepriifmaschine ZHU 0.2/Z22.5 (vgl. [108])
durchgefiihrt.

An beiden Anlagen wurde dieselbe Probe mit einem Priifzyklus nach DIN
EN ISO 6507 zur Bestimmung der Vickershirte HV getestet. Als Ein-
dringkorper wurde hierfiir der Standard-Vickers-Eindringkorper der Firma
ZwIckK verwendet. Dieser ldsst sich mit einem zusétzlichen Adapter eben-
falls in der Hochtemperaturindentationsanlage einsetzen.

Es wurden die Hartewerte fiir HV 2 mit 19,61 N Belastung und einer Be-
lastungsgeschwindigkeit von 2,5 N/s und fiir HV 4 mit einer Belastung von
39,22 N und Belastungsgeschwindigkeit von 4,7 N/s ermittelt. Diese werden
aus einer optischen Vermessung der verbleibenden Eindriicke in der Probe
berechnet. Die Versuche an der Hochtemperaturindentationsanlage wurden
unter Vakuum und bei eingeschalteter Kiihlung durchgefiihrt. Somit wur-
den die technischen Einflussfaktoren auf die Priifkraftmessdose der Anlage
beriicksichtigt.

In Tabelle 5.1 sind die gemessenen Diagonalen der Eindriicke sowie die dar-
aus berechneten Hirtewerte HV 2 fiir beide Anlagen zusammengefasst. Die
Ergebnisse zeigen fiir beide Anlagen eine sehr gute Ubereinstimmung. Fiir

die Hochtemperaturindentationsanlage ergibt sich ein mittlerer Hartewert
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5.2 Experimentelle Untersuchungen vor Versetzung der Anlage

Tabelle 5.1: Ergebnisse der Indentationsexperimente zur Ermittlung der Vickershir-
te HV 2 von EUROFER-AnI bei Raumtemperatur

Indentations- F d; d, Hirte

anlage inN | inum um HV 2
ZHU 0.2/72.5 | 19,16 | 127,98 129,73 | 223,2
ZHU 0.2/72.5 | 19,16 | 128,62 127,64 | 225.8
ZHU 0.2/72.5 | 19,16 | 128,83 128,03 | 224,7

HTI 19,16 | 129,88 127,38 | 224,0
HTI 19,16 | 128,56 129 223.5
HTI 19,16 | 128,3 128 225,6

Tabelle 5.2: Ergebnisse der Indentationsexperimente zur Ermittlung der Vickershir-
te HV 4 von EUROFER-AnI bei Raumtemperatur

Indentations- F dy ds Hirte

anlage inN | inum um HV 4
ZHU 0.2/72.5 | 39,2 | 181,73 181,93 | 224,1
ZHU 0.2/72.5 | 39,2 | 182,29 181,51 | 2239
ZHU 0.2/72.5 | 39,2 | 181,95 181,39 | 2245

HTI 39,2 | 181,36 182,66 | 223,6
HTI 39,2 | 180,99 182,09 | 224,8
HTI 39,2 | 181,84 181,16 | 224,9
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5 Experimentelle Untersuchungen

von 224,6 und fiir die ZHU 0.2/72.5 ein Wert von 224,4. Hiermit ergibt sich
eine sehr geringe Abweichung von weniger als 0,1 %. Fiir beide Anlagen
ist eine geringe Streuung der Ergebnisse der einzelnen Versuche erkennbar.
Fiir die HTT liegt diese mit Mittel bei 0,4 % und fiir die ZHU 0.2/Z2.5 bei
0,37 %. AuBerdem zeigen die Ergebnisse auch eine Ubereinstimmung mit
der ermittelten Vickershirte von 222 fiir EUROFER im Anlieferzustand [4].
Neben den HV 2- wurden auch HV 4-Werte ermittelt und zeigen ebenfalls
eine sehr gute Ubereinstimmung. Die entsprechenden Ergebnisse sind in
Tabelle 5.2 aufgelistet.

Folgende Schlussfolgerungen konnen aus den hier gezeigten Ergebnissen

gezogen werden:

* Bestitigung der korrekten Funktion der Priifkraftmessdose innerhalb

der Vakuumkammer

* Grundsitzliche Bestitigung der sicheren Funktion von Anlage in Be-

zug auf Priifablauf und Regelung
e Validierung der Messergebnisse mit den Werten anderen Priifanlagen

» Bestitigung der Praktikabilitit des angewendeten Préiparationsverfah-

rens der Proben

5.2.2 Temperaturabhéngige Vickers- und Brinellharte

Neben Versuchen bei Raumtemperatur wurden auch Hirtebestimmungen
nach Vickers und Brinell bei erhohten Temperaturen durchgefiihrt. Hierzu
wurden die resultierenden Eindrucke der Indentationsversuche mittels eines
optischen Mikroskops vermessen und entsprechend den Verfahren nach DIN
EN ISO 6506 bzw. DIN EN ISO 6507 berechnet [57][58]. Diese Untersu-
chungen wurden an einer EUROFER-WB-Probe durchgefiihrt. Es wurden
die Hérten bis zu einer Temperatur von 500 °C mit dem Spitzenmaterial Sa-
phir bestimmt, siehe [109].
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Abbildung 5.2: Hirte nach Vickers und Brinell fiir EUROFER-WB [109]; verglei-
chend sind Literaturwerte fiir die Zugfestigkeit von EUROFER
nach [106] aufgetragen

In Abbildung 5.2 ist der temperaturabhéngige Verlauf der Vickershirte HV,
der Brinellhidrte HB sowie der Zugfestigkeit von EUROFER einer vergleich-
baren Wirmebehandlung (1075 °C/0,5h + 750 °C/2h) [106] aufgetragen,
vgl. Tabelle H.3. Fiir beide Hérten zeigt sich mit steigender Temperatur ein
kontinuierlicher Abfall der Hértewerte um ca. 25 % bis 400 °C. Bei weiterer
Steigerung der Temperatur auf 500 © ist der Abfall der Harte deutlich stérker.
Die Brinellhirte HB fillt bei 500 °C um nahezu 50 % ab. Fiir Raumtempera-
tur ergibt sich eine Hirte HV von 205. Dies ist eine Verringerung der Hirte
um ca. 9 % im Vergleich zum Anlieferzustand. Diese Verringerung der Hér-
te aufgrund der abweichenden Wirmebehandlung vom Anlieferzustand von
EUROFER deckt sich ebenfalls mit Beobachtungen von einer Verringerung
um ca. 11 % aus [4]. Ein Vergleich mit der temperaturabhiingigen Zugfestig-
keit von EUROFER ([106][43]) zeigt, dass das temperaturabhéingige Mate-
rialverhalten von EUROFER mittels der Hochtemperaturindentationsanlage

sehr gut wiedergegeben werden kann. Dies wurde durch weitere Hérteun-
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tersuchungen nach Brinell an dem Material MANET II bei verschiedenen
Wirmebehandlungen zusitzlich bestitigt, siehe [110].

5.2.3 Instrumentierte Eindringversuche

In diesem Abschnitt werden die Untersuchungen an EUROFER auf Basis
der DIN EN ISO 14577 fiir die instrumentierte Eindringpriifung dargestellt.
Die Untersuchungen wurden mittels der Hochtemperaturindentationsanlage
vor der Versetzung und an ihrem Standort in der Materialpriifzelle durch-
gefiihrt. Es wurden Rockwell-Eindringkorper mit kugelformiger Spitze und
einem nominellen Radius von 200 pm sowie Vickers-Eindringkorper ver-
wendet. Als Spitzenmaterialien dienten Diamant und Saphir.

Ziel der Untersuchungen waren zum einen, die Kraft-Eindringtiefe-Kurven
hinsichtlich verschiedener Einflussfaktoren zu untersuchen und somit die
Grenzen der Anwendbarkeit der Anlage festzustellen. Hieraus konnen Rand-
bedingungen fiir den Betrieb der Anlage festgelegt werden, um valide Un-
tersuchungsergebnisse sicherzustellen. Der Fokus liegt auf Schwankungen
der Messergebnisse sowie deren Ursachen und den funktionalen Beson-
derheiten der Hochtemperaturindentationsanlage. Bei diesen Untersuchun-
gen wird das eigentliche Materialverhalten von EUROFER nicht betrachtet.
Dies folgt in Abschnitt 5.3.

Experimentelle Vorgehensweise

Es wurden monozyklische Indentationsversuche mit folgenden Randbedin-

gungen durchgefiihrt:
* Maximale Belastung von 20 N, 25N und 40 N
* Be- und Entlastungsgeschwindigkeit von 0,5 N/s und 1 N/s
¢ Anfahrtgeschwindigkeit an die Probe von 0,1 mm/min

e Haltezeiten bei maximaler Last von 10-15s
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e Kraftschwelle fiir Detektion des Aufsetzpunkts auf die Probe von
0,8N

» Kraftgeregelte Belastung aller Versuche

Die Temperierung von Eindringkdrper und Probe wurde schrittweise in Ab-
standen von 50 °C hochgefahren. Nach Erreichen der Priiftemperatur wurde
diese mindestens 20 min konstant gehalten, bevor die Versuche gestartet
wurden, um eine gleichmifige Temperierung zu gewihrleisten. Alle Versu-
che wurden in der Priifkammer unter Hochvakuum im Bereich von 5x10~°
bis 2x10~> mbar durchgefiihrt.

Beziiglich des Abstands der Eindriicke zueinander sowie vom Rand der
Probe wurden die nach DIN EN ISO 14577 [56] vorgegebenen Richtwer-
te eingehalten. Bis zu einer Temperatur von 400 °C wurde ein Abstand von
1 mm zwischen den Eindriicken gewihlt. Aufgrund der erhthten Durchmes-
ser bzw. Diagonalen wurde oberhalb von 400 °C der Abstand auf 1,5 mm
erhoht. Die Dicke der Probe von 3 mm ist laut Norm ausreichend.

Bei Versuchen mit einem Rockwell-Eindringkorper ist der Ubergang von
Kugel zu Kegel bei einer Eindringtiefe von 26,79 pm zu beachten, da dieser
den Anwendungsbereich fiir die sphérische Indentation begrenzt.

Die Detektion des Aufsetzpunkts des Indenters auf die Probe wurde mit
0,8 N von [3] iibernommen. Dies bedeutet, dass die Anlage ab dieser Kraft
in den kraftgeregelten Versuchsablauf umschaltet. Diese Kraftschwelle wird
in der Versuchsauswertung in MATLAB ebenfalls als Grenzwert verwen-
det. Trotzdem kann es vereinzelt bei Versuchen in der Auswertung zu ab-
weichenden Aufsetzpunkten kommen. Dies ist bedingt durch eine limitierte
Aufnahmerate der optischen Messmethode, bei der gleichzeitig Bilder mit
Kraftwerten verkniipft werden. Bei vergleichenden Darstellungen und Aus-
wertungen der Kraft-Eindringtiefe-Kurven wurden die Aufsetzpunkte ein-
ander angepasst, um scheinbare Abweichungen der Ergebnisse zu verhin-

dern. Hierzu wurden die Ergebnisse der numerischen Simulationen in einem
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geringen Kraftbereich herangezogen (vgl. Tabelle 4.2) und die experimen-

tellen Kraft-Eindringtiefe-Kurven korrigiert.

Validierung der Ergebnisse beziiglich verschiedener
Einflussfaktoren

Im Folgenden wird die Qualitét der durch instrumentierte Eindringpriifun-
gen der Hochtemperaturanlage ermittelten Ergebnisse untersucht. Es wer-
den unterschiedliche Einflussfaktoren auf die gemessenen Kraft-Eindringtiefe-
Kurven besprochen und auf deren Auswirkungen fiir die experimentelle
Vorgehensweise eingegangen.

Anschlieflend wird auf das temperaturabhingige Materialverhalten von EU-

ROFER in unbestrahltem sowie bestrahltem Zustand eingegangen.

Wiederholbarkeit der Messergebnisse

Die Wiederholbarkeit der Messergebnisse ist von besonderer Bedeutung, da
die geringe GroBe der verwendeten halben Kerbschlagbiegeproben sowie
die insgesamt geringe Anzahl von bestrahlten Proben einen deutlich limitie-
renden Faktor darstellen. Hier muss auf Grund der geringen Anzahl mogli-
cher Indentationen auf einer Probe darauf geachtet werden, eine moglichst
hohe Zahl valider Versuchsdaten zu erhalten.

Aus diesem Grund wurden zunéchst ohne direkte Betrachtung des Mate-
rialverhaltens die Messergebnisse anhand von Vickers-Kraft-Eindringtiefe-
Kurven in EUROFER-AnI qualitativ untersucht. Die Versuche wurden bei
300 °C und 400 °C im Hochvakuum durchgefiihrt.

Pro Temperatur sind jeweils Kraft-Eindringtiefe-Kurven von drei aufeinan-
der folgenden Priifzyklen dargestellt, siehe Abbildung 5.3 und 5.4. Es zeigt
sich eine gute Ubereinstimmung fiir beide Priiftemperaturen im Bereich des
Belastungsteils der Kurve sowie auch im Bereich des Entlastungsteils. Bei
einer Betrachtung der grofiten Eindringtiefe bei maximaler Belastung er-
geben sich fiir 300 °C eine relative Abweichung von 1,5 % und fiir 400 °C
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Abbildung 5.3: Drei Kraft-Eindringtiefe-Kurven eines Vickers-Eindringkdrpers bei
300°C
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Abbildung 5.4: Drei Kraft-Eindringtiefe-Kurven eines Vickers-Eindringkorpers bei
400°C

109



5 Experimentelle Untersuchungen

von 2,0 %. Fiir die Eindringtiefe nach vollstindiger Entlastung ergeben sich
Abweichungen von 0,7 % bei 300 °C und von 2,4 % bei 400 °C.

Insgesamt zeigt sich ein zuverlidssiger Betrieb ohne nicht identifizierbare
Storfaktoren bei konstanten Rahmenbedingungen.

Weitere Faktoren, wie Beschiddigungen der Indenterspitze oder hohe Druck-
schwankungen im Kiihlmittelkreislauf, konnen jedoch weiterhin einen di-
rekten Einfluss auf die Messergebnisse haben. Bei ungewohnlichen Mess-
ergebnissen mit hohen Schwankungen muss somit die Auswertung beziig-

lich solcher Einflussfaktoren kritisch durchgefiihrt werden.

Setzeffekt

Wihrend der Indentationsexperimente wurde ein Effekt identifiziert, der bei
dem ersten Indentationsversuch einer Testreihe bei konstanten Testbedin-
gungen auftreten kann. Dieser macht sich durch eine iiberhohte Eindringtie-
fe bemerkbar. Dies wird auf ein Kippen der Probe durch den Probenspan-
ner wihrend des Einlegens auf den Probentisch zuriickgefiihrt, was zu einer
Verspannung der Probe zwischen Probenanschlag und Probenspanner fiihrt
(Abbildung 5.5).

Bei einem ersten Indentationsversuch kommt es bei der ersten Belastung
der Probe durch den Indenter zu einem Ausgleich der Verkippung bis die
Grundfliche der Probe ginzlich plan auf dem Probentisch aufliegt. Dies
fiihrt bedingt durch die optische Messmethode der Eindringtiefe zu einer
scheinbar ,,negativen* Bewegung der Probe, da sich bei dieser Messmetho-
de u.U. die Reflexionsfliche (in Abbildung 5.5 rot makiert) in die negative
z-Richtung bewegt und die Kontaktfliche nach unten. Durch die Berech-
nung der Eindringtiefe aus der Relativbewegung von Indenter und Probe
ergibt sich somit eine Uberschiitzung der Eindringtiefe. Dieser Einfluss auf
die Kraft-Eindringtiefe-Kurve wird im Rahmen dieser Arbeit als Setzeffekt
bezeichnet, da sich dieser Effekt bei folgenden Indentationsversuchen unter
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Probenanschlag Probe Probenspanner

Abbildung 5.5: Prinzipielle Darstellung des Kippens der Probe durch den Pro-
benspanner nach dem Einlegen der Probe

gleichbleibenden Bedingungen nicht wiederholt. Somit setzt sich die Probe

wihrend des ersten Versuchs in ihre optimale Position.
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Abbildung 5.6: Vergleich von Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir einen validen Ver-
such (rot) sowie mit Setzeffekt behaftet (blau); Rockwell-Indenter
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Abbildung 5.7: Vergleich der Probenbewegungen fiir einen validen Versuch (rot)
sowie mit Setzeffekt behaftet (blau); Rockwell-Indenter

In Abbildung 5.6 sind die Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir einen mit Setzef-
fekt behafteten fehlerhaften (blau) sowie einen validen Versuch (rot) und in
Abbildung 5.7 die entsprechenden Bewegungen fiir die Probe der jeweiligen

Versuche wihrend der Belastung bei Raumtemperatur dargestellt.

In Abbildung 5.7 ist fiir den validen Versuch (rote Kurve) zu erkennen,
dass wihrend der Belastung eine kontinuierliche Probenbewegung in po-
sitive z-Richtung beobachtet werden kann. Dagegen zeigt sich in der blauen
Kurve ab einer Kraft von 5N eine Probenbewegung entgegengesetzt zur
anfianglichen Bewegungsrichtung. Dies wird auf ein Verkippen der Probe
zurlickgefiihrt. Somit ergibt sich fiir den durch den Setzeffekt beeinfluss-
ten Versuch eine nominell grolere Eindringtiefe, siehe die blaue Kurve in
Abbildung 5.6. Die Tatsache, dass die Entlastungsgeraden der beiden Kraft-
Eindringtiefe-Kurven die gleiche Form aufweisen, plausibilisiert das Vor-

handensein des Setzeffekts wihrend der Belastungsphase des Versuchs.

Ein solcher Effekt wurde bei unterschiedlichen Priiftemperaturen beobach-

tet und kann sich in unterschiedlichem Ausmal} sichtbar machen. Aus die-
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5.2 Experimentelle Untersuchungen vor Versetzung der Anlage

sem Grund muss bei der Auswertung der Experimente die Proben- und In-
denterbewegung beziiglich eines solchen Effekts kritisch untersucht werden
und entsprechende Versuche einer Reihe gegebenenfalls auler Acht gelas-
sen werden. Das Spannen der Probe mittels des Probenspanners ist uner-
lasslich, da nur so eine reproduzierbare Positionierung der Probe mit den
Manipulatorhdnden im fernhantierten Betrieb moglich ist.

Ferner kann es zu einem dhnlichen, aber viel deutlicheren Effekt durch Kip-
pen der Probe, bedingt durch eine nicht plane Auflagefliche, kommen. Die-
ser Effekt ist schematisch in Abbildung 5.8 dargestellt.

y 2
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Probenanschlag Probe Probenspanner

Abbildung 5.8: Prinzipielle Darstellung des Kippens wéhrend der Belastung auf-
grund einer nicht planen Auflagefliche

In Abbildung 5.9 ist die Indenterbewegung und in Abbildung 5.10 die ent-
sprechende Probenbewegung des Versuchs dargestellt. Es zeigt sich, dass
es ab einer Belastung von ca. 4 N zu einem Kippen der Probe kommt. Dies
wird in Abbildung 5.9 durch eine ansteigende Indenterbewegung fast ohne
Anstieg der Kraft von ca. 23 um deutlich. In Bezug auf die Probenbewe-
gung zeigt sich dies durch eine relativ grofie negative Bewegung, die sich
der Belastung iiberlagert und die Kurve nach links verschiebt. Bei ca. 5N

sogar fiir -4 um fast ohne Kraftzunahme, vgl. Abbildung 5.10. Eine direk-
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te quantitative Relation zwischen Indenter- und Probenbewegung ldsst sich
aufgrund der unsicheren Hebelverhiltnisse nicht ohne Weiteres festlegen.
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Abbildung 5.9: Indenterbewegung eines fehlerhaften Versuchs
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Abbildung 5.10: Probenbewegung eines fehlerhaften Versuchs

Grundsitzlich ist der zugrunde liegende Mechanismus der gleiche wie bei

dem Kippen, bedingt durch den Probenspanner. Lediglich das Ausmaf
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5.2 Experimentelle Untersuchungen vor Versetzung der Anlage

der Indenter- und Probenbewegung und somit der Fehler in der Kraft-
Eindringtiefe-Kurve weichen signifikant voneinander ab. Diese Kurve ist
in in Abbildung 5.11 dargestellt.
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Abbildung 5.11: Fehlerhafte Kraft-Eindringtiefe-Kurve, bedingt durch eine nicht
plane Grundfliache der Probe

Insgesamt macht dies die Notwendigkeit einer sorgfiltigen Priaparation der
zu untersuchenden Proben ersichtlich. In der Metallografiezelle und der Ma-
terialpriifzelle ist hierzu jeweils ein sog. Fotostopfen vorhanden, durch den
eine qualitative Betrachtung der priparierten Flachen moglich ist, vgl. Ab-
bildung D.5. Hiermit konnen die priaparierten Fichen in Bezug auf gravie-
rende Fehler bewertet werden. Jedoch ist eine Bewertung der Parallelitiit der
Auflageflache zur Indentationsflache der Probe nicht moglich. Des Weiteren
ist auf den sorgsamen Transport und die Handhabung der Proben in der Hei-
Ben Zelle und das Einlegen der zu untersuchenden Probe in den Probenhalter
zu achten, um ein mogliches Verkippen der Probe und somit das Auftreten
fehlerhafter Kraft-Eindringtiefe-Kurven auf ein Minimum reduzieren.

Abschlieend kann festgehalten werden, dass ein Kippen der Probe wih-

rend der Belastung relativ einfach anhand der Form der Kraft-Eindringtiefe-
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Kurve zu erkennen ist. Dieser Effekt kann entsprechend der Probenprépara-
tion bei mehreren Indentationsversuchen an einer Probe auftreten. Der Setz-
effekt bedingt durch den Probenspanner tritt lediglich beim ersten Versuch
an der entsprechenden Probe auf, da die Verspannung zwischen Probe und
Spanner aufgelost wird. AnschlieBende Versuche sollten fehlerfrei sein und
eine gute Wiederholbarkeit aufweisen. Grundsitzlich ist ein Zusammen-
spiel beider Effekte nicht auszuschlieSen und eine genaue Aussage iiber ei-
ne grundsitzlich fehlerbehaftete Form der Kraft-Eindringtiefe-Kurven kann
nicht getroffen werden. Insgesamt miissen alle Ergebnisse von Indentations-
versuchen beziiglich der besprochenen Effekte auf die Kraft-Eindringtiefe-

Kurven kritisch betrachtet und ausgewertet werden.

Einfluss der Probenauflage

Bedingt durch die optische Eindringtiefenmessung und der damit einherge-
henden Bedingung, dass die Fokusebenen der Probe und des Indenters in der
gleichen optischen Ebene liegen miissen, ist die Positionierung der Indents

auf der Probe in y-Richtung fest vorgegeben.

X X

T o

() (b)

Abbildung 5.12: (a) Probe normal (b) Probe gefrist

Abbildung 5.12 (a) ist eine Draufsicht auf eine halbe Kerbschlagbiegeprobe.
Um den Einfluss eines moglichen Kippens der Heizplatte zu untersuchen,
wurde eine Probe speziell prépariert. Ein Teil der Probe, in Abbildung 5.12
(b) schwarz eingeférbt, ist um 2mm abgefrédst. Somit ist es moglich, In-

dentationspriifungen in zwei unterschiedlichen x-Positionen durchzufiihren.
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5.2 Experimentelle Untersuchungen vor Versetzung der Anlage

Diese wurden mittels eines Rockwell-Indenters durchgefiihrt. In Abbildung
5.13 sind fiir jede getestete x-Position jeweils zwei Kraft-Eindringtiefe-
Kurven dargestellt. Es konnte kein systematischer Fehler aufgrund der y-

Position festgestellt werden.
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Abbildung 5.13: Jeweils zwei Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir beide gepriiften x-
Positionen auf der Probe bei 400 °C mit einem kugelformigen
Rockwell-Indenter

Es kann davon ausgegangen werden, dass es zu keiner Kippbewegung der
Probenauflage kommt, die zu einem systematischen Fehler in der optischen
Messmethode fiihrt.

Zudem wird durch die Ergebnisse gezeigt, dass die Wiederholbarkeit der
mittels der Hochtemperaturindentationsanlage ermittelten Ergebnisse neben
dem Vickers-Indenter auch fiir den Rockwell-Indenter mit kugelférmiger
Spitze gilt. Somit kann die Bauweise der fiir die Anlage speziell angefer-
tigten Hochtemperaturindenter fiir unterschiedliche Spitzengeometrien als

praktikabel angesehen werden.
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Hochtemperaturuntersuchungen

In diesem Abschnitt werden Untersuchungen gezeigt, die zum Ziel haben
die Funktionalitdt der Anlage und der Eindringkorper vor der Versetzung
der Anlage in die Heifle Zelle zu bestitigen. Es soll im Rahmen von instru-
mentierten Eindringversuchen gezeigt werden, dass das temperaturabhén-
gige Materialverhalten mittels der Hochtemperaturindentationsanlage wie-
dergegeben werden kann. Es soll hier keine explizite Aussage iiber das
Materialverhalten gemacht werden, sondern eine qualitative Aussage iiber
die Priiftemperaturabhéngigkeit der Untersuchungen getroffen werden. Von
Relevanz ist hierbei das Aufzeigen der Funktionalitit der Anlage in ihrem
Grenzbereich bei Temperaturen um 600 °C. Eine detaillierte Untersuchung
und Quantifizierung des Materialverhaltens von EUROFER wird im néchs-

ten Abschnitt 5.3 vorgenommen.

Es wurden Tests bis zu einer Temperatur von 600 °C an EUROFER-AnI-
Proben durchgefiihrt. Aufgrund der hohen Temperaturen wird von einer ho-
hen plastischen Verformung des Materials durch die Indentation ausgegan-
gen. Aus diesem Grund und bedingt durch die geringe Probengréfie wur-
de eine geringe Priifkraft von 21 N gewihlt, um vor allem bei Tempera-
turen von 500 °C und 600 °C eine gegenseitige Beeinflussung der Indents
untereinander zu verhindern. In Abbildung 5.14 sind représentative Kraft-
Eindringtiefe-Kurven fiir Priiftemperaturen von 300 °C bis 600 °C aufgetra-
gen, die mit einer Vickersspitze aus Saphir ermittelt wurden.

Es zeigt sich, dass das temperaturabhidngige Materialverhalten durch die
Versuche in plausibler Weise wiedergegeben werden kann. Die steigende
Priiftemperatur bewirkt einen Anstieg der Eindringtiefe der Indenterspitze
im Material. Dies lésst sich mit steigender Temperatur durch eine Abnahme
des Widerstandes des Materials gegen plastische Verformung, ausgedriickt
durch die FlieBspannung, erkldren. Somit sinkt die Steigung der Belastungs-

kurve mit ansteigender Priiftemperatur.
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Abbildung 5.14: Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir EUROFER-AnI bei Priiftempera-
turen von 300 °C bis 600 °C fiir eine Vickersspitze aus Saphir

Fiir Priifungen mit kugelformigen Indenterspitzen zeigt sich ebenfalls eine
gute Abbildung des temperaturabhingigen Materialverhaltens, siehe Abbil-
dung 5.15. Es sei darauf hingewiesen, dass ein direkter Vergleich der hier
dargestellten Kraft-Eindringtiefe-Kurven mit anderen Versuchen nicht oh-
ne Weiteres moglich ist, da der hier verwendete Eindringkorper aus Saphir
einen Radius von ca. 210 um aufweist.

Wie fiir den Vickers-Indenter zeigt sich auch hier ein deutlicher Einfluss
der Priiftemperatur auf das Materialverhalten. Neben der Zunahme der Ein-
dringtiefe zeigt sich mit steigender Temperatur ein ausgeprigtes Kriechver-
halten wihrend der Haltephasen bei maximaler Priifkraft fiir 500 °C und
600 °C. Besonders deutlich zeigt sich dies in Abbildung 5.15 schon ab einer
relativ kurzen Haltephase von 15 Sekunden fiir Temperaturen ab 500 °C.
In [104] wird eine Temperatur von 375 °C angegeben, ab der ein Kriech-
verhalten von EUROFER relevant wird. Da in Abbildung 5.15 bei 400 °C

kein ausgeprigtes Kriechverhalten zu erkennen ist, wird davon ausgegan-
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Abbildung 5.15: Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir EUROFER-WB bei Priiftempe-
raturen von 400 °C bis 600 °C fiir einen Rockwell-Indenter mit
Saphirspitze

gen, dass bei dieser Temperatur eine Haltezeit von 15 Sekunden zu kurz ist,
um ein relevantes Kriechverhalten zu beobachten.

Die Ergebnisse zeigen, dass die Hochtemperaturindentation bis 600 °C mog-
lich ist und somit die valide Priifung von potenziellen Strukturmaterialien
fiir die Anwendung in zukiinftigen Fusionsreaktoren mittels der Anlage ge-
geben ist. Die urspriinglich festgelegte Zieltemperatur von 650 °C ([3][4])
wurde bei Heizversuchen erreicht und hatte anschlieend keinerlei nega-
tive Auswirkungen auf den weiteren Betrieb der Anlage. Sie kann somit
als mogliche Priiftemperatur fiir zukiinftige Untersuchungen angenommen
werden.

Fazit

Die im vorhergehenden Abschnitt dargestellten Ergebnisse der instrumen-
tierten Eindringpriifungen an EUROFER bilden die Basis fiir die Untersu-
chungen von bestrahlten Proben im fernhantierten Betrieb.
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Betriebes

Folgende Erkenntnisse konnten aus den Untersuchungen mittels der Hoch-

temperaturindentationsanlage gewonnen werden:

* Die Wiederholbarkeit der Kraft-Eindringtiefe-Kurven aufeinanderfol-

gender Versuche ist mittels der Anlage gegeben.

* Die Kraft-Eindringtiefe-Kurven miissen beziiglich einer unzulissigen

Probenbewegung kritisch ausgewertet werden.

e Die Bauweise der Hochtemperaturindenter ist fiir unterschiedliche

Spitzengeometrien praktikabel.

* Das temperaturabhiingige und zeitabhidngige Verhalten von EURO-
FER lésst sich mit der Anlage bis zu 600 °C und grundsitzlich auch
hoher beschreiben.

5.3 Experimentelle Untersuchungen von EUROFER mittels
fernhantierten Betriebes

Im folgenden Abschnitt werden die Messergebnisse prisentiert, die mit-
tels des endgiiltigen Anlagenaufbaus der Hochtemperaturindentationsanla-
ge in der Heiflen Zelle erzielt wurden. Fiir diese Untersuchungen wurde ein
Rockwell-Indenter mit verrundeter Spitze aus Diamant mit einem nominel-
len Radius von 200 pm verwendet. Eine Vermessung von REM-Aufnahmen
der Kugelspitze ergab einen Radius von 196 um. Dieser Wert wird fiir
die Auswertungen der Messergebnisse angewendet und wurde auch fiir die
vergleichenden Simulationsrechnungen verwendet, sieche Kapitel 4.3. Auf-
grund der Verwendung einer Diamantspitze wurde eine maximale Priiftem-
peratur von 400 °C festgelegt.

Um eine iibersichtliche Darstellung der Kraft-Eindringtiefe-Kurven zu ge-
wihrleisten, wird pro Priiftemperatur jeweils nur eine représentative Kurve
in den Abbildungen des folgenden Kapitels dargestellt. Im Rahmen der Un-

tersuchungen wurde versucht, die Hartewerte auf der Basis von min. drei
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Priifungen pro Priifzustand zu ermitteln. Aufgrund der geringen Proben-
grofe und beschrinkten Anzahl bestrahlter Proben war dies nicht bei al-
len Priifzustdnden moglich. Entsprechende Proben sind in den Tabellen der
Hirtewerte H.5 bis H.19 mit einem * gekennzeichnet. In Tabelle H.4 sind
die untersuchten Proben mit ihren jeweiligen Bestrahlungszustinden aufge-
listet.

Alle fiir die Bestimmung der Hirtewerte genutzten experimentellen Kraft-
Eindringtiefe-Kurven sind in Abhingigkeit der Priif- und Bestrahlungstem-
peratur in den Abbildungen E.15 bis E.35 dargestellt.

5.3.1 Untersuchungen an unbestrahlten Proben

Zunichst wurden Untersuchungen an unbestrahlten EUROFER-Proben im
Anlieferzustand bei maximalen Belastungen von 25 N mit 0,5 N/s und 40 N
mit 1 N/s durchgefiihrt. Dies hatte zum einen das Ziel, die Funktionsfihig-
keit der Anlage in der Heiflen Zelle zu bestitigen. Zum anderen dienten die
Daten als Referenz fiir die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Unter-
suchungen an bestrahlten EUROFER-Anl-Proben.

Fiir die Versetzung der Anlage an ihren Einsatzort in der Materialpriifzelle
war es notwendig, den Anlagenverbund fiir einen reibungslosen Transport in
seine Teilkomponenten zu zerlegen und im Kontrollbereich des FML wie-
der aufzubauen. Aus diesem Grund war es unerlisslich, die valide Funktion
aller Teilkomponenten zunichst an unbestrahltem EUROFER-Anl mit be-
kanntem Materialverhalten zu bestitigen und eine Datengrundlage als Re-
ferenz fiir die Untersuchungen an bestrahlten Proben zu schaffen. Dariiber
hinaus konnte so ein Einfluss der im fernhantierten Betrieb deutlich lingeren

Medien- und Signalleitungen untersucht werden.

Einfluss der Priiftemperatur

Zunichst wurde der Einfluss der Priiftemperatur auf die Kraft-Eindringtiefe-

Kurven betrachtet. In Abbildung 5.16 sind die entsprechenden Kurven fiir

122



5.3 Experimentelle Untersuchungen von EUROFER mittels fernhantierten

Betriebes

25 °C, 200 °C, 300 °C und 400 °C mit einer maximalen Kraft von 25N
dargestellt. Fiir den Vergleich wurden alle Kurven auf die Kraft 0,8 N, ent-

sprechend des detektierten Aufsetzpunkts der Priifzyklen, referenziert.
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Abbildung 5.16: Kraft-Eindringtiefe-Kurven von unbestrahltem EUROFER-An! fiir
einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen Belastung von 25 N

Es ist deutlich eine konstante Zunahme der Eindringtiefe fiir eine steigende
Priiftemperatur von 25 °C bis 400 °C festzustellen. Dies deckt sich mit den
Beobachtungen anhand der Versuche vor der Versetzung der Anlage im vor-
herigen Abschnitt. Die Steigung der Entlastungsgeraden ist bei einem quali-
tativen Vergleich nahezu konstant. Dieses Verhalten ist unabhéngig von der
zuvor aufgebrachten plastischen Verformung des Materials und spiegelt das
elastische Materialverhalten wieder. Im Vergleich mit der maximalen Ein-
dringtiefe bei Raumtemperatur steigt diese bei 200 °C um 12 %, bei 300 °C
um 20 % und bei 400 °C um 36 % an, vgl. Tabelle 5.3.

Anhand der Versuche bei 400 °C werden die Schwankungen der Ergebnisse
bei gleichbleibenden Versuchsbedingungen an einer Probe aufgezeigt. Die-
se sind in Abbildung 5.17 dargestellt. Fiir diese verwendeten Kurven ergibt

sich eine mittlere maximale Eindringtiefe bei 25 N von 12,6 um und eine
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Tabelle 5.3: Maximale Eindringtiefe nach Haltephase der temperierten Eindring-

versuche bei 25 N
Priiftemperatur | max. Eindringtiefe
25°C 9,3 um
200 °C 10,4 um
300 °C 11,2 um
400 °C 12,6 um
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Abbildung 5.17: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 400 °C von unbestrahltem
EUROFER-Anl fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxima-
len Belastung von 25 N

Standardabweichung von 0,06 m auf Basis von drei Versuchen an einer
Probe. In [3] wird eine Auflosung des optischen Messsystems der Hoch-
temperaturindentationsanlage von 100 nm angegeben. Somit liegt die Stan-
dardabweichung der hier betrachteten Messungen gleicher Versuchsbedin-
gungen im Bereich der Auflosung des optischen Systems. Dies erschwert

es, die Ursachen fiir die Schwankungen der Messungen zu ermitteln.
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Betriebes
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Abbildung 5.18: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 400 °C vor (rot) und (blau) nach
der Versetzung der Anlage von unbestrahltem EUROFER-Anl fiir
einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen Belastung von 25 N

Weiterhin wird anhand dieser Tests ein Vergleich mit Indentationsergebnis-
se aus Versuchen vor dem Versetzen der Anlage in die Heifle Zelle durch-
gefiihrt. In Abbildung 5.18 sind die entsprechenden Kurven dargestellt, rot
fiir den Anlagenaufbau vor und blau nach der Versetzung der Anlage. Der
Verlauf beider Kurven zeigt eine sehr gute Ubereinstimmung im Belastungs-
anteil sowie Entlastungsanteil. Die Tatsache, dass das Materialverhalten von
EUROFER-Anl bei beiden Aufbauten der Anlage in gleicher Weise wieder-
gegeben wird, zeigt die valide Gesamtfunktion der Anlage im fernhantier-
ten Betrieb. Die hohere systematische Schwankung der roten Kurve ist auf
die Druckschwankungen des bei diesem Test verwendeten Kiihlaggregats
zuriickzufithren. An einer weiteren Probe wurden Versuche mit einer Belas-
tungsgeschwindigkeit von 1 N/s und einer maximalen Belastung von 40 N
durchgefiihrt. Reprisentative Kurven der Versuche sind in Abbildung 5.19
dargestellt. Im Vergleich mit der maximalen Eindringtiefe bei Raumtempe-
ratur steigt diese bei 200 °C um 16 %, bei 300 °C um 23 % und bei 400 °C
um 34 % an, vgl. Tabelle 5.4.
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Abbildung 5.19: Kraft-Eindringtiefe-Kurven von unbestrahltem EUROFER-An] fiir
einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen Belastung von 40 N

Tabelle 5.4: Maximale Eindringtiefe nach Haltephase der temperierten Eindring-

versuche bei 40 N
Priiftemperatur | max. Eindringtiefe
25°C 14,2 um
200 °C 16,4 um
300 °C 17,5 um
400 °C 19,0 um

In Tabelle 5.5 sind die Eindringtiefen bei 25 N fiir die Kraft-Eindringtiefe-
Kurven der Abbildungen 5.16 und 5.19 aufgelistet. Hier zeigt sich, dass bei-
de Versuchsreihen ein iibereinstimmendes Materialverhalten von EUROFER-
Anl abbilden.

In Abbildung 5.20 sind die Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 400 °C fiir eine
Belastung von 40 N dargestellt. Fiir diese Kurven ergibt sich eine mittle-

re maximale Eindringtiefe bei 40 N von 19,1 um und eine Standardabwei-
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Tabelle 5.5: Eindringtiefe bei Erreichen von 25 N der temperierten Eindringversu-

che aus Abbildung 5.16 und 5.19

Priiftemperatur | Eindringtiefe F,,, =25 N | Eindringtiefe F,,,,, =40 N
25°C 9,1 um 8,9 um
200 °C 10,3 um 10,35 um
300 °C 11,1 um 11,0 um
400 °C 12,3 um 11,6 um

chung von 0,13 um, ermittelt fiir die Eindringtiefe bei maximaler Belastung

von 40 N auf Basis von drei Versuchen.
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Abbildung 5.20: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 400 ©

C von unbestrahlten

EUROFER-AnI fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxima-

len Belastung von 40 N

Insgesamt zeigt sich durch die Untersuchungen eine ausgeprigte Tempera-
turabhingigkeit der Hiarte des EUROFER-AnI, eine Bestitigung der Beob-

achtungen aus Abschnitt 5.2.3.

In Bezug auf die Wiederholbarkeit der Ergebnisse wurde gezeigt, dass die
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Standardabweichungen der maximalen Eindringtiefe im Bereich der Mess-
genauigkeit des optischen Systems liegt. Des Weiteren bestitigen die vorge-
stellten Untersuchungen eine korrekte Funktion aller Teilkomponenten der
Hochtemperaturindentationsanlage in der Heiflen Zelle. Somit ist ein stabi-
ler fernhantierter Betrieb der Anlage gewihrleistet und eine valide Priifum-

gebung fiir zukiinftige Untersuchungen gegeben.

Bestimmung der Héarte des unbestrahlten EUROFER

Aus den Datensitzen der ermittelten Kraft-Eindringtiefe-Kurven wurden
unterschiedliche Hartewerte fiir einen kugelférmigen Rockwell-Indenter

mit einem realen Radius von 196 pm ermittelt:

e Hirte nach der Definition von Meyer durch optische Vermessung

e Martenshirte fiir einen kugelformigen Eindringkorper auf Basis der

Kraft-Eindringtiefe-Kurven

e Eindringhirte fiir einen kugelférmigen Eindringkorper auf Basis der

Kraft-Eindringtiefe-Kurven

Die Hirte nach Meyer ist definiert als der Quotient der maximalen Belas-
tung und der projizierten Kontaktfliche zwischen Indenter und Probe. Die
Kontaktfliche wurde im Rahmen dieser Arbeit durch die optische Vermes-
sung der resultierenden Eindriicke ermittelt. Die projizierte Kontaktfliche
entspricht einer Kreisfliche und kann direkt aus den gemessenen Durchmes-
sern der Eindriicke berechnet werden. Diese Hirte wird im Rahmen dieser
Arbeit als Meyerhirte bezeichnet, vgl. Gleichung 2.12.

Die Martenshirte ist in DIN EN ISO 14577 [56] lediglich fiir den Vickers-
und Berkovich-Indenter definiert. Unter der Annahme einer idealen Kugel-
form wird diese Hérte im Rahmen dieser Arbeit auch unter Verwendung

eines kugelférmigen Eindringkorpers ermittelt. Bei dieser Hértedefinition
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wird die reale Oberflache zwischen Indenter und Probe verwendet, die mit-
tels der Flachenfunktion der Kugel berechnet werden kann, vgl. Gleichung
2.6. Mit den kontinuierlich aufgezeichneten Daten und den daraus ermit-
telten Kraft-Eindringtiefe-Kurven konnen Hérten fiir geometrisch dhnliche
Indents, also bei gleichen Eindringtiefen, ermittelt werden. Hier ist zu be-
achten, dass bei der Martenshirte das plastische wie auch das elastische

Materialverhalten berticksichtig wird.

Die Eindringhirte ist in DIN EN ISO 14577 [56] definiert, vgl. Kapitel
2.3.2. Die von Oliver und Pharr [59] entwickelte Methode nutzt ein Po-
tenzgesetz zur Beschreibung des Entlastungsanteils der Kraft-Eindringtiefe-
Kurven, durch das sich die Kontakttiefe zwischen Probe und Eindringkorper
bestimmen lédsst. Die Berechnung dieser Hartewerte basiert auf der Defini-
tion nach Meyer, vgl. Gleichung 2.7. Field und Swain [79] haben vorge-
schlagen, die Kontakttiefe zwischen Indenter und Probe unter der Annahme
einer komplett elastischen Riickverformung wihrend der Entlastung der In-
dentationsversuche zu ermitteln. Hierzu wird die analytische Losung nach
Hertz angewendet. Die Kontakttiefe der Indentation ergibt sich als Mittel-
wert der Eindringtiefe bei maximaler Belastung und der resultierenden Ein-
dringtiefe nach vollstdndiger Entlastung. Diese Werte konnen direkt aus der
Kraft-Eindringtiefe-Kurve ermittelt werden. In Kapitel 4 wurde anhand der
Simulationen gezeigt, dass mit der Methode nach Field und Swain und der
Methode nach Oliver und Pharr vergleichbare Werte ermittelt werden. Auf-
grund der deutlich einfacheren Auswertung der Kraft-Eindringtiefe-Kurven
wird im Folgenden auf die Methode nach Field und Swain fiir die Ermittlung
der Kontakttiefe zuriickgegriffen. Die Zahlenwerte der einzelnen Hértewer-

te sind in den Tabellen H.5 bis H.19 aufgetragen.

In Abbildung 5.21 sind die ermittelten Meyer-, Martens- und Eindringhér-
tewerte fiir Versuche an unbestrahltem EUROFER-Anl dargestellt. Diese
entsprechen der Versuchsreihe der in Abbildung 5.19 dargestellten Kraft-
Eindringtiefe-Kurven.
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Abbildung 5.21: Meyer-, Martens- und Eindringhirte ermittelt fiir Versuche an
unbestrahltem EUROFER-AnI fiir verschiedene Priiftemperaturen

Fiir die unterschiedlichen Hirtewerte zeigt sich eine sehr gute Ubereinstim-

mung der Temperaturabhingigkeit der Hirte. Bis zu einer Priiftemperatur
von 400 °C sinkt die Meyerhirte um 27 %, die Martenshirte um 27 % und
die Eindringhérte um 27 % der jeweiligen Harte bei Raumtemperatur ab.

In Tabelle 5.6 und H.5 bis H.7 ist fiir alle Hartewerte das Absinken der

Hirtewerte tiber den gesamten Priiftemperaturbereich aufgelistet.

Tabelle 5.6: Absinkende Hirtewerte mit steigender Priiftemperatur normiert auf
den Wert bei Raumtemperatur

Harte 25°C | 200°C | 300°C | 400 °C
Meyer 100% | 85% 80 % 73 %
Martens 100 % | 87 % 82 % 73 %
Eindringhérte | 100 % | 86 % 82 % 73 %

Die Tatsache, dass die aus den optischen Vermessungen der Eindriicke

berechneten Meyerhirten und die aus den Daten der Kraft-Eindringtiefe-
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Kurven ermittelten Martens- und Eindringhérten eine iibereinstimmende
Temperaturabhingigkeit von EUROFER-Anl aufweisen, zeigt, dass die
durch die instrumentierte Eindringpriifung ermittelten Daten als valide an-
gesehen werden konnen.

Ferner wurde untersucht, in welchem Mafe sich die Kraftabhingigkeit der
Hirte, ermittelt mittels kugelformigen Eindringkorpern, auf den tempera-
turabingigen Verlauf der Materialhérte auswirkt. Hierzu wurde die Marten-
shirten zum einen bei jeweils der maximalen Belastung und somit nicht
geometrisch dhnlichen Eindriicken ausgewertet. Zum anderen wurde die
Martenshérte bei jeweils einer Eindringtiefe von 10 um ermittelt. In Ab-
bildung 5.22 sind diese Hirten vergleichend dargestellt, vgl. Tabelle H.7
und H.8. Als Datengrundlage dient auch hier die Versuchsreihe der Kraft-
Eindringtiefe-Kurven aus Abbildung 5.19.
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Abbildung 5.22: Martenshérten fiir geometrisch dhnliche (h=10 um) und geo-
metrisch nicht dhnliche (F=F,,,y) Eindriicke fiir unbestrahlten
EUROFER-Anl bei verschiedenen Priiftemperaturen

Die Hirtewerte liegen in einer sehr guten Ubereinstimmung in Bezug auf
die Temperaturabhidngigkeit. In absoluten Hértewerten liegt die maximale
Abweichung bei 300 °C bei ca. 2,4 %, siche Tabelle 5.7.
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Tabelle 5.7: Prozentuale Abweichung der Hértewerte von geometrisch dhnlichen
und nicht geometrisch dhnlichen Eindriicken

25°C | 200°C | 300 °C | 400 °C
06% | 1.2% | 24% | 03 %

Grundsitzlich zeigt sich, dass die aus geometrisch dhnlichen Eindriicken
bestimmten Hirtewerte geringer sind als die aus geometrisch nicht dhnli-
chen Eindriicken. Ein mogliche Erklidrung hierfiir kann die Kraftabhéngig-
keit der Kugelhirte sein. Mit einer steigenden Priifkraft sinkt der berechnete
Hértewert des Materials. Ein solches Verhalten wurde fiir Metalle ebenfalls
von Gibmeier beobachtet [111]. Die Tatsache, dass sich diese Abweichung
bei 400 °C nicht zeigt, wird auf statistische Messschwankungen zuriick-
gefiihrt. Im Vergleich zum temperaturabhéngigen Abfallen der Hartewerte
von EUROFER-Anl (Tabelle 5.6) wird deutlich, dass diese Abweichungen
keinen signifikanten Einfluss auf die Bewertung des temperaturabhingigen
Verhaltens des Materials aufweisen.

Insgesamt zeigt sich durch die Berechnung der unterschiedlichen Hértewer-
te eine vergleichbare Temperaturabhingigkeit des Materialverhaltens. In ab-
soluten Werten unterscheiden sich diese Werte jedoch deutlich voneinander.
Dies ist bedingt durch die unterschiedlichen Definitionen der Harten in Be-
zug auf die unterschiedliche Bestimmung der Kontaktfliche. Zum anderen
wird das Aufwurfverhalten des Material nur bei der Meyerhirte, die auf der
optischen Vermessung der verbleibenden Eindriicke beruht, beriicksichtigt.
Dies wird im Abschnitt 6 genauer diskutiert.

5.3.2 Untersuchungen an bestrahlten Proben

Folgend werden die Untersuchungen von bestrahlten Proben in der Anlage

vorgestellt. Es standen Proben mit unterschiedlichen Bestrahlungstempera-
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turen zur Verfiigung, die mit einer nominellen Zielschidigung von 15 dpa
im Rahmen des HFR IIb-Programms bestrahlt wurden.

Ziel dieser Untersuchungen ist eine Betrachtung des Bestrahlungseinflusses
auf das Material EUROFER in Abhingigkeit von der Bestrahlungstempe-
ratur und der Priiftemperatur. Des Weiteren werden die Moglichkeiten von
Wirmebehandlungen zur Ausheilung der Bestrahlungsschidigung und an-
schlieender Priifung direkt in der Hochtemperaturindentationsanlage un-

tersucht.

Einfluss der Bestrahlungs- und Priftemperatur

In diesem Abschnitt werden bestrahlter EUROFER-AnI bei Bestrahlungs-
temperaturen von 300 °C, 400 °C und 450 °C bei verschiedenen Priiftempe-
raturen untersucht und die Ergebnisse mit dem unbestrahlten Zustand vergli-
chen. Ein Teil der bestrahlten Proben konnte an einem optischen Mikroskop
innerhalb der Zelle untersucht und somit die resultierenden Eindriicke der
Indentationsversuche vermessen werden. Hieraus konnten, neben der Ein-
dringhérte und der Martenshérte, die Hérte nach der Definition nach Mey-
er in Abhéngigkeit von der Priiftemperatur fiir die verschiedenen Bestrah-
lungstemperaturen berechnet werden.

Es wurde versucht, fiir die einzelnen Bestrahlungszustinde einen relativ gro-
Ben Priiftemperaturbereich abzubilden. Grundsitzlich sollte fiir jeden Pa-
rameter die Bewertung auf min. drei Tests beruhen. Bei einigen Priiftem-
peraturen war dies jedoch aufgrund von Storungen wihrend der Versuche
und der begrenzten Anzahl der zur Verfiigung stehenden bestrahlten Proben

nicht moglich.

Bestrahlungstemperatur von 300°C

In Abbildung 5.23 sind reprisentative Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir eine
bei 300 °C bestrahlte Probe bis zu einer Priiftemperatur von 400 °C darge-
stellt.
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Abbildung 5.23: Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir Indentationen mittels eines
Rockwell-Indenters an bei 300 °C bestrahltem EUROFER-Anl

Hier ist deutlich eine Abnahme der Eindringtiefe und somit eine starke Ver-
festigung von EUROFER-AnI im Vergleich zum unbestrahlten Zustand iiber
den gesamten Temperaturbereich zu beobachten, vgl. Abbildung 5.19. Bei
einer Temperatur von 400 °C wird lediglich noch eine Eindringtiefe von
12,5 um erreicht. Bei dieser Priifserie war eine eindeutige Aussage fiir die
Bewertung bei Raumtemperatur nicht moglich. Es wird vermutet, dass dies
durch einen Einfluss der Auflagefliche der Probe ein Messfehler entstanden
ist.

In Abbildung 5.24 sind die Hirtewerte fiir die in Abbildung 5.23 darge-
stellten Kraft-Eindringtiefe-Kurven aufgetragen. Aufgrund des erwihnten
Messfehlers bei Raumtemperatur steht hier lediglich die Meyer-Hirte auf
Basis der vermessenen Eindriicke zur Verfiigung. Um trotzdem einen Ver-
gleichswert angeben zu konnen, wurden die Martens- und die Eindringhér-
te bei Raumtemperatur auf Basis eines simulierten Indentationsexperiments
abgeschitzt. Im Vergleich zum unbestrahlten Zustand ist eine signifikante

Erhohung aller Hartewerte zu erkennen, vgl. Abbildung 5.21.
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Abbildung 5.24: Meyer-, Martens- und Eindringhirte ermittelt fiir Versuche an bei
300 °C bestrahltem EUROFER-AnI bei verschiedenen Priiftempe-
raturen; simulierte Referenzwerte sind mit einem * gekennzeich-

net

Es ist eine im Vergleich zum unbestrahlten Zustand ebenfalls kontinuierli-

che Abnahme der Hirtewerte zu beobachten. Bis zu einer Priiftemperatur
400 °C sinkt die Meyerhirte um 26 %, die Martenshérte um 21 % und die
Eindringhérte um 20 % der jeweiligen Hérte bei Raumtemperatur ab. In Ta-

belle 5.8 ist das prozentuale Absinken der Hirtewerte iiber den gesamten

Priiftemperaturbereich iibersichtlich dargestellt. Die Absolutwerte sind die

Tabelle H.11 bis H.13 aufgelistet.

Tabelle 5.8: Absinkende Hértewerte mit steigender Priiftemperatur bei einer Be-
strahlungstemperatur von 300 °C

Hirte 25°C | 200°C | 300°C | 400°C
Meyer 100% | 85% 83 % 74 %
Martens 100 % | 89 % 87 % 79 %
Eindringhérte | 100 % | 93 % 90 % 80 %
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Bestrahlungstemperatur von 400°C

In Abbildung 5.25 sind reprisentative Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir eine
bei 400 °C bestrahlte Probe bis zu einer Priiftemperatur von 400 °C darge-
stellt.
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Abbildung 5.25: Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir Indentationen mittels eines
Rockwell-Indenters an bei 400 °C bestrahltem EUROFER-Anl

Die Eindringtiefe steigt bis zu einer Priiftemperatur von 400 °C von 13,9 um
auf 18,3 um an. Insgesamt ist tiber den gesamten Priiftemperaturbereich ei-
ne nur noch geringe Verringerung der Eindringtiefe im Vergleich zum un-
bestrahlten Zustand zu beobachten, vgl. Abbildung 5.19. Im Vergleich zur
Bestrahlungstemperatur von 300 °C ist eine messbare Verringerung der Ver-
festigung von EUROFER-AnI bei allen Priiftemperaturen zu beobachten.

In Abbildung 5.26 sind fiir die Versuchsreihe der in Abbildung 5.25 dar-
gestellten Kraft-Eindringtiefe-Kurven die entsprechenden Hértewerte auf-
getragen. Auch bei dieser Bestrahlungstemperatur von 400 °C ist eine kon-
tinuierliche Abnahme mit steigender Priiftemperatur deutlich zu erkennen.
Bis zu einer Priiftemperatur 400 °C sinkt die Meyerhirte um 25 %, die Mar-
tenshérte um 25 % und die Eindringhérte um 26 % der jeweiligen Hirte bei
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Abbildung 5.26: Meyer-, Martens- und Eindringhirte ermittelt fiir Versuche an bei
400 °C bestrahltem EUROFER-Anl fiir verschiedene Priiftempera-
turen

Raumtemperatur ab. In Tabelle 5.9 ist das prozentuale Absinken der Hér-
tewerte liber den gesamten Priiftemperaturbereich iibersichtlich dargestellt.
Die Absolutwerte sind die Tabelle H.14 bis H.16 aufgelistet.

Tabelle 5.9: Absinkende Hértewerte mit steigender Priiftemperatur bei einer Be-
strahlungstemperatur von 400 °C

Hirte 25°C | 200°C | 300°C | 400°C
Meyer 100% | 85 % 80 % 75 %
Martens 100% | 87 % 84 % 75 %
Eindringhérte | 100 % | 87 % 84 % 74 %
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Bestrahlungstemperatur von 450 °C

In Abbildung 5.27 sind reprisentative Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir eine
bei 450 °C bestrahlte Probe bis zu einer Priiftemperatur von 400 °C darge-
stellt.
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Abbildung 5.27: Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir Indentationen mittels eines
Rockwell-Indenters an bei 450 °C bestrahltem EUROFER-Anl

Es zeigt sich, wie schon im unbestrahlten Zustand des EUROFER-Anl, ein
ausgepragter Einfluss der Priftemperatur auf die Eindringtiefe und somit auf
den Widerstand des Materials gegen plastische Verformung. Die Eindring-
tiefe steigt bis zu einer Priiftemperatur von 400 °C von 14,9 um auf 19,1 um
an. Bei einem Vergleich mit den temperaturabhingigen Kraft-Eindringtiefe-
Kurven des unbestrahlten EUROFER-AnI (vgl. Abbildung 5.19), ist insge-
samt eine gute Ubereinstimmung zu erkennen. Dies lisst darauf schlieBen,
dass es bei einer Bestrahlungstemperatur von 450 °C zu keiner signifikanten
Verfestigung von EUROFER-Anl kommt.

In Abbildung 5.28 sind fiir die Versuchsreihe der in Abbildung 5.27 gezeig-
ten Kraft-Eindringtiefe-Kurven die Hirtewerte aufgetragen. Die Zahlenwer-

te sind den Tabellen 5.10 und H.17 bis H.19 aufgetragen. Fiir alle Hirten ist

138



5.3 Experimentelle Untersuchungen von EUROFER mittels fernhantierten
Betriebes

B Meyer & Martens A Eindringhdrte

3000

2500

2000 : b
5 a
1500 !

1000

Harte in MPa

500

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Priiftemperatur in °C

Abbildung 5.28: Meyer-, Martens- und Eindringhirte ermittelt fiir Versuche an bei
450 °C bestrahlten EUROFER-Anl fiir verschiedene Priiftempera-
turen

eine kontinuierliche Abnahme mit steigender Priiftemperatur deutlich zu er-
kennen. Bis zu einer Priiftemperatur 400 °C sinkt die Meyerhérte um 27 %,
die Martenshidrte um 21 % und die Eindringhérte um 22 % der jeweiligen

Hirte bei Raumtemperatur ab.

Tabelle 5.10: Absinkende Hirtewerte mit steigender Priiftemperatur bei einer Be-
strahlungstemperatur von 450 °C

Hirte 25°C | 200°C | 300°C | 400°C
Meyer 100% | 85% 80 % 73 %
Martens 100% | 93 % 85 % 79 %
Eindringhérte | 100 % | 91 % 85 % 78 %

Insgesamt kann fiir alle Bestrahlungstemperaturen eine relativ konstante
Abnahme der Hértewerte mit steigender Priiftemperatur beobachtet werden.

Eine detaillierte und vergleichende Betrachtung der verschiedenen Bestrah-
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lungszustinde erfolgt in Kapitel 6. Dennoch lédsst sich hier bereits anhand
der gezeigten Ergebnisse sagen, dass sich das bestrahlungsinduzierte Verfes-
tigungsverhalten des Materials EUROFER sowie die entsprechenden Tem-
peraturabhingigkeiten durch die instrumentierte Eindringpriifung untersu-

chen und quantifizieren lassen.

5.3.3 Einfluss von Nachbestrahlungswarmebehandlungen

Die durch die Bestrahlung erzeugten Defekte fithren im Atomgitter zu sog.
Frenkel-Paaren aus Leerstellen und Zwischengitteratomen, die zu einer Ver-
festigung des Materials fithren. Durch die Wiarmebehandlungen eines so ge-
schidigten Materials ist es moglich, diese Gitterdefekte auszuheilen. Die
hohen Temperaturen erhohen die Beweglichkeit der Zwischengitteratome
und erlauben es ihnen, durch das Gitter zu wandern und sich an Leerstellen
anzulagern. Diese Leerstellen stellen fiir die Atome eine energetisch giinsti-
gere Position dar. Durch eine ausreichende Temperatur und Haltezeit ist es
somit moglich das geschidigte Material in seinen urspriinglichen Zustand
zu versetzen, also bestrahlungsinduzierte Materialschddigungen riickgingig
zu machen.

Derartige Untersuchungen wurden schon anhand von Ermiidungsversuchen,
Zugversuchen und Eindringversuchen bei Raumtemperatur an EUROFER
durchgefiihrt, siehe [46][42][45]. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Mog-
lichkeit von Wirmebehandlungen direkt in der Hochtemperaturindentati-
onsanlage untersucht.

Ein Vorteil besteht hier in der Moglichkeit, die Warmebehandlung in der
Anlage selbst durchzufiihren und die Proben direkt im Anschluss zu un-
tersuchen. Hierzu wurden zwei Hilften einer Kerbschlagbiegeprobe aus
EUROFER-Anl verwendet, die bei einer Temperatur von 300 °C mit einer
Zielschadigung von 15 dpa bestrahlt wurden. Es wurden folgende Nachbe-

strahlungswérmebehandlungen in der Anlage durchgefiihrt:

¢ 500 °C iiber 3 Stunden
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¢ 550 °C tiber 3 Stunden

Diese Werte wurden in Anlehnung an die in [46] und [4] verwendeten Para-
meter ausgewdhlt. Ein Unterschied besteht jedoch in den Aufheiz- bzw- Ab-
kiihlphasen der Warmebehandlungen. Diese zwei Phasen wurden verkiirzt,
um den zeitlichen Aufwand zu reduzieren und somit eine Durchfiihrung der
Indentationstests direkt im Anschluss an die Wiarmebehandlung durchfiih-

ren zu konnen.

Aufgrund der Erkenntnisse aus den vorhergehenden Untersuchungen und
bedingt durch die Tatsache, dass fiir jede Wirmebehandlung lediglich ei-
ne halbe Kerbschlagbiegeprobe zur Verfiigung stand, wurden die Priifungen
auf 25 °C und 400 °C als Priiftemperaturen beschrinkt. Somit konnten min-
destens drei valide Versuche pro Priiftemperatur sichergestellt werden. Die
Hirtewerte dieser Untersuchungen sind in Tabelle H.22 und H.23 aufgetra-

gen.

Warmebehandlung bei 500°C

In Abbildung 5.29 sind die priiftemperaturabhédngigen Kraft-Eindringtiefe-
Kurven, die an bestrahltem EUROFER-AnI nach einer Wirmebehandlung

von 500 °C ermittelt wurden, dargestellt.

Fiir diese Kraft-Eindringtiefe-Kurven ergeben sich fiir 25 °C eine mittle-
re maximale Eindringtiefe von 12,8 pm mit einer Standardabweichung von
0,1 wm und fiir 400 °C eine mittlere maximale Eindringtiefe von 15,5 um
mit einer Standardabweichung von 0,12 um. Im Vergleich zum urspriing-
lichen bestrahlten Zustand (siehe Abbildung 5.23) ist eine Erhohung der
Eindringtiefe zu erkennen und somit eine Kompensation der bestrahlungs-
induzierten Materialverfestigung durch die Wiarmebehandlung ersichtlich.
Die Kraft-Eindringtiefe-Kurven des unbestrahlten Zustands sind in Abbil-
dung 5.19 dargestellt.
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Abbildung 5.29: Kraft-Eindringtiefe-Kurven einer bei 300 °C bestrahlten
EUROFER-Anl-Probe nach einer Wiarmebehandlung von
500 °C/3 h, durchgefiihrt mit einem Rockwell-Indenter bei einer
maximale Belastung 40 N

Warmebehandlung bei 550°C

In Abbildung 5.30 sind die priiftemperaturabhidngigen Kraft-Eindringtiefe-
Kurven, die an der bestrahlten EUROFER-Anl-Probe nach einer Warmebe-
handlung von 550 °C ermittelt wurden, dargestellt.

Hier ergeben sich fiir die Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir 25 °C eine mittle-
re maximale Eindringtiefe von 13,7 ym mit einer Standardabweichung von
0,1 wm und fiir 400 °C eine mittlere maximale Eindringtiefe von 18,1 um
mit einer Standardabweichung von 0,14 pm. Im Vergleich zu der Warmebe-
handlung bei 500 °C ist hier eine weitere Erhohung der Eindringtiefen fiir

beide Priiftemperaturen zu erkennen.

Berechnete Hartewerte

Aus den ermittelten Kraft-Findringtiefe-Kurven wurden die Werte fiir die

Martenshérte und die Eindringhérte ermittelt. Die entsprechenden Hértewer-
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: Kraft-Eindringtiefe-Kurven einer bei 300 °C bestrahlten
EUROFER-AnI-Probe nach einer Wirmebehandlung von
550 °C/3 h, durchgefiihrt mit einem Rockwell-Indenter bei einer
maximale Belastung 40 N

te sind Tabelle 5.11 und 5.12 zusammen mit den Werten des urspriinglichen
Bestrahlungszustandes (300 °C) vor der Warmebehandlung sowie des un-
bestrahlten Zustandes von EUROFER-AnI aufgelistet.

Tabelle 5.11: Vergleich der Martenshirte von EUROFER-AnI (bestrahlt bei 300 °C)

Hirte bestrahlt | 500 °C/3 h | 550 °C/3 h | unbestrahlt
25°C | 3126 MPa | 2415 MPa | 2264 MPa | 2211 MPa
400 °C | 2463 MPa | 2003 MPa | 1717 MPa | 1623 MPa

Es ist deutlich zu erkennen, dass die Hértewerte im Vergleich zum bestrahl-

ten Ursprungszustand durch beide Wirmebehandlungen deutlich verringert

werden. Die Behandlung mit 550 °C zeigt fiir beide Priiftemperaturen ei-

ne Riickfithrung der Hértewerte anndhernd zum unbestrahlten Zustand von
EUROFER-Anl. Diese Beobachtung deckt sich mit den Erkenntnissen der
Eindringversuche bei Raumtemperatur aus [4].
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5 Experimentelle Untersuchungen

Tabelle 5.12: Vergleich der Eindringhirte von EUROFER-AnI (bestrahlt bei

300°C)
Hirte bestrahlt | 500 °C/3 h | 550 °C/3 h | unbestrahlt
25°C | 3570 MPa | 2741 MPa | 2569 MPa | 2510 MPa
400 °C | 2866 MPa | 2240 MPa | 1948 MPa | 1823 MPa

Neben dem Einfluss der Wiarmebehandlung auf das Materialverhalten von
EUROFER-AnI zeigen diese Untersuchungen die grundsitzliche Durch-
fiihrbarkeit von effektiven Wirmebehandlungen direkt in der Hochtempera-
turindentationsanlage und somit die Vielseitigkeit der Anlage in Bezug auf

Untersuchungen bestrahlter Materialien.

5.4 Mikroskopische Untersuchungen der Indenterspitzen

Die Form und Fldchenfunktion des verwendeten Eindringkorpers spielt
fiir die Wiederholbarkeit und Vergleichbarkeit von Indentationsexperimen-
ten bei Hochtemperatur eine wichtige Rolle. Im Zuge der Verwendung
der Indenter kann es durch mechanische Belastungen und besonders bei
erhohten Testtemperaturen durch thermisch-mechanische Belastungen zu
geometrischen Verdnderungen oder Beschidigungen der Spitze kommen.
Zudem konnen chemische Reaktionen zwischen Spitzen- und Probenma-
terial durch Diffusionsprozesse und Bildung von Eisenkarbiden bei einer
Diamant-Stahl-Kombination zu einer Zerstorung der Indenterspitze fiihren,
siehe [83][3]. Aus diesen Griinden wurde im Rahmen dieser Arbeit die
Obergrenze fiir die Einsetzbarkeit von Diamant auf 400 °C festgelegt. Da-
her sei hier auf die moglichen Einflussfaktoren auf die Geometrie und die
Oberflache der Eindringkorper in Bezug auf die Hochtemperaturindentation
eingegangen.

Ein Rockwell-Eindringkorper mit kugelformiger Diamantspitze wurde vor

dem ersten Einsatz sowie nach etwa 100 Indentationsversuchen bis zu ei-

144



5.4 Mikroskopische Untersuchungen der Indenterspitzen

ner maximalen Priiftemperatur von 400 °C untersucht. Hierzu wurden ein
Rasterelektronenmikroskop (REM - ZEISS EVO MA 10) sowie ein Laser-
Scanning-Mikroskop (LSM - Typ VK-9710K der Firma KEYENCE) ver-

wendet.

(@) (b)

Abbildung 5.31: (a) Oberflichenkontur einer kugelférmigen Diamantspitze vor
dem ersten Einsatz und (b) nach etwa 100 Indentationsversuchen
bis zu einer maximalen Priiftemperatur von 400 °C, erstellt mit-
tels Laser-Scanning-Mikroskop; die Flecken in Teilabbildung (b)
sind Verunreinigungen der Oberfliche die keine Einfluss auf die
Eindringpriifung ausiiben

In Abbildung 5.31 sind die Oberflichenkonturen, die mittels des Laser-
Scanning-Mikroskops bestimmt wurden, dargestellt. Anhand dieser Mes-
sungen wurde der Radius der Indenterspitze vermessen. Nach der Verwen-
dung der Indentationsspitze ergab sich keine signifikante Verdnderung des
Spitzenradius. In Bezug auf die Oberflachen der Spitze sind hier keine gra-
vierende Verdanderungen der Oberflichenqualitit zu beobachten.

Ein weiterer Faktor, der insbesondere bei der Hochtemperaturindentation
eine Rolle spielt, sind Ablagerungen des Probenmaterials auf der Eindring-
korperspitze. Im Rahmen dieser Arbeit ist es wihrend des Verfahrens des
Probentisches bei einer Priiftemperaur von 500 °C durch ein Kratzen des

Indenters iiber die Probenoberfliche zu einer EUROFER-Ablagerung auf
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5 Experimentelle Untersuchungen

der Eindringspitze gekommen. In Abbildung 5.32 ist eine mikroskopische
Aufnahme mittels LSM der entsprechenden Eindringspitze dargestellt.

Abbildung 5.32: Rockwell-Eindringkorper mit EUROFER-Ablagerung, erstellt
mittels Laser-Scanning-Mikroskop

Eine solche Ablagerung ist nicht entfernbar und macht den Eindringkorper
unbrauchbar. Als ausreichender Abstand des Indenters von der Probenober-
flache sind im Rahmen dieser Arbeit 2 pm ermittelt worden, um einen durch
die thermischen Dehnungen in der Indentationsanlage bedingten ungewoll-
ten Kontakt zwischen Probe und Eindringkorper zu verhindern.

An Spitzen aus Saphir wurden keine relevanten Verdnderungen der Spit-
zenqualitdt aufgrund der erhohten Priiftemperaturen von bis zu 600 °C fest-
gestellt. Es hat sich jedoch gezeigt, dass Saphirspitzen deutlich empfind-
licher auf mechanische Einwirkungen reagieren als Spitzen aus Diamant.
Saphir ist im Vergleich zu Diamant deutlich druckempfindlicher, weshalb
fiir Saphir keine mechanische Fixierung der Spitze im Grundkorper des In-
denters praktikabel ist [112]. Somit kann durch eine unsachgeméife Hand-
habung die Saphirspitze signifikant beschidigt werden. In Abbildung 5.33
(a) ist ein Ausbruch einer Saphirspitze dargestellt, bedingt durch ein Krat-
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5.4 Mikroskopische Untersuchungen der Indenterspitzen

zen/Schleifen der Spitze iiber eine Metallfliche. Generell ist also eine sorg-
same Handhabung, vor allem in Hinsicht auf die Fernhantierung in der Hei-

Ben Zelle, von groller Bedeutung.

(a) (b)

Abbildung 5.33: (a) Unbeschidigter kugelféormiger Rockwell-Indenter aus Saphir
(b) Kugelformiger Rockwell-Indenter aus Saphir mit Ausbruch,
erstellt mittels Laser-Scanning-Mikroskop

Eine regelmélige Untersuchung der Qualitdt der eingesetzten Spitzen ist
somit unerlédsslich, um eine valide Auswertung der Indentationsergebnis-
se zu gewdhrleisten. Der Betrieb der Hochtemperaturindentationsanlage in
der Heiflen Zelle limitiert die Moglichkeiten der Untersuchung der Inden-
tationsspitzen. Direkt in der Materialpriifzelle ist eine grobe optische Uber-
priifung mittels einer Kamera mit einer maximal 40-fachen Vergroferung
moglich. So konnen mogliche Ausbriiche oder Ablagerungen identifiziert
werden. Vorteilhaft hierbei ist, das keinerlei Schleusarbeiten innerhalb des
Kontrollbereichs nétig sind und diese Methode somit den geringsten Auf-
wand darstellt. Eine exakte Vermessung der unterschiedlichen Spitzengeo-
metrien ist jedoch nicht moglich. Um eine geometrische Verdnderung des
Radius eines Rockwell-Indenters oder der Offnungswinkel der Vickersin-
denter festzustellen, sind Versuche an einem Material mit bekannten Eigen-
schaften bei Raumtemperatur und eine anschlieende Vermessung der Ein-

driicke zu empfehlen. Auf diese Weise kann eine Veridnderung der Spitzen
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iiber eine systematische Abweichung der Kraft-Eindringtiefe-Kurven sowie

der resultierenden Durchmesser bzw. Diagonalen festgestellt werden.
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6 Diskussion der Untersuchungen von
EUROFER

Im Rahmen des folgenden Kapitels werden die experimentellen Ergebnisse
sowie die Erkenntnisse aus den numerischen Simulationen des Indentations-

verfahrens diskutiert und gegeniibergestellt.

Aus den vorhandenen Ergebnissen werden die Moglichkeiten der Einsetz-
barkeit der Hochtemperaturindentationsanlage im fernhantierten Betrieb be-

sprochen und somit auch die Grenzen der Anlage festgelegt.

6.1 Diskussion der numerischen Berechnungen

Im folgenden Abschnitt werden anhand der numerischen Berechnungen
(vgl. Kapitel 4.3) die Parameter des Radius des kugelformigen Eindring-
korpers sowie das elastische Verhalten der Eindringkorperspitze beziiglich
der Materialien Diamant und Saphir besprochen und die verschiedenen Ein-
flussfaktoren, die sich auf die Ergebnisse auswirken, diskutiert und in Rela-
tion gesetzt. Folgend werden die experimentellen Ergebnisse mit den simu-
lierten Kraft-Eindringtiefe-Kurven verglichen und die Qualitét der experi-
mentellen Untersuchungen diskutiert. AbschlieBend werden die mittels der
Hochtemperaturindentationsanlage ermittelten Kraft-Eindringtiefe-Kurven
und der daraus berechneten Hirten mit den simulierten Kraft-Eindringtiefe-
Kurven verglichen. Hieraus werden die Qualitit der experimentellen Ergeb-
nisse bestimmt und die Grenzen der Anwendung der Hochtemperaturinden-

tationsanlage festgelegt.
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6 Diskussion der Untersuchungen von EUROFER

6.1.1 Einfluss der Spitzenparameter
Spitzenradius

Der Einfluss des Spitzenradius eines kugelférmigen Rockwell-Indenters
wurde numerisch untersucht. Nach der Normung der instrumentierten Ein-
dringpriifung [56] ergibt sich fiir einen nominellen Radius von 200 um eine

zulassige Toleranz von 20 pum.

Eine Abweichung des Radius fiihrt bei maximaler Belastung von 40N zu
einer Eindringtiefenvariation bei einem Radius 180 um um 7,5 % und bei

einem Radius von 220 tm um 8,4 % vom Wert des nominellen Radius.

Im Vergleich hierzu weicht die maximale Eindringtiefe bei 40 N fiir einen
Radius von 200 pum bei einer Priiftemperatur von 300 °C um 15 % im Ver-
gleich zur Eindringtiefe bei 25 °C ab. Dies zeigt die Gefahr, dass eine nicht
identifizierte Abweichung des Spitzenradius bei einer vergleichenden Be-
trachtungen von Eindringtiefen und Hértewerten félschlicherweise als ein
temperaturbedingter Einfluss interpretiert wird. Dies wiirde zu einer fehler-

haften Beurteilung des Materialverhaltens fiihren.

Dies wirkt sich direkt auf die Bestimmung der Materialhdrte aus. Wird fiir
eine Harteberechnung aus der Eindringtiefe die Variation des Radius nicht
beriicksichtigt, fiithrt dies zu stark abweichenden Hirtewerten, vgl. Tabelle
6.1. Es zeigt sich, dass ein zunehmender Radius mit ansteigenden Hértewer-

ten einhergeht.

Tabelle 6.1: Vergleich der Materialhérte unter Verwendung des nominellen Kugel-
radius auf Basis numerischer Simulationen

Martenshérte | Eindringhérte
180 um | 2013 MPa 2212 MPa
200 um | 2164 MPa 2381 MPa
220 um | 2363 MPa 2605 MPa
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6.1 Diskussion der numerischen Berechnungen

Durch die Annahme des nominellen Radius fiir die Hirtebestimmung, kon-
nen sich somit signifikante Unterschiede in den berechneten Hértewerten
entstehen. Fiir beide Hirtewerte zeigen sich iibereinstimmende prozentuale
Abweichungen in Abhédngigkeit vom Radius. Bei 180 um ergibt sich eine
Abweichung der Hérte von ca. -7 % und bei 220 um von ca. +9 %.

Unter Beriicksichtigung des jeweiligen realen Radius ergeben sich die Hér-
tewerte der Tabelle 6.2:

Tabelle 6.2: Vergleich der Materialhérte unter Verwendung des realen Kugelradius
auf Basis numerischer Simulationen

Martenshérte | Eindringhérte
180 um | 2237 MPa 2468 MPa
200 um | 2164 MPa 2381 MPa
220 um | 2148 MPa 2361 MPa

Hier fallen die Abweichungen deutlich geringer aus, ca. +3,4 % bei 180 um
und ca. -0,8 % bei 220 um. Auch hier ist keine Korrelation von Radius und
Hirtewert zu beobachten. Eine direkte Umwertung von Hartewerten anhand
von Anderungen des Radius ist somit nicht in einer einfachen Form mog-
lich. Jedoch ist hierbei ein entgegengesetztes Verhalten als zu der Berech-
nung mit dem nominellen Radius von 200 um zu erkennen. Hier werden mit
zunehmendem Radius sinkende Hirtewerte ermittelt.

Um mit der gemessenen Eindringtiefe vergleichbare Hirtewerte zu ermit-
teln, zum Beispiel nach einem Wechsel des Eindringkorpers, ist daher eine
genaue Kenntnis des Radius und somit eine Vermessung der Eindringspitzen

vor dem Einschleusen in die Materialpriifzelle von essenzieller Bedeutung.

Spitzenmaterial

Der Einfluss des elastischen Materialverhaltens des Eindringkorpers auf

die gemessene Eindringtiefe und somit auf die aus der Kraft-Eindringtiefe-
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6 Diskussion der Untersuchungen von EUROFER

Kurve bestimmten Hértewerte sei im Folgenden besprochen. Fiir Saphir
ergibt sich hierbei eine um ca. 2 % groflere gemessene Eindringtiefe bei
einer Belastung von 40N. Der geringere Elastizititsmodul des Saphir im
Vergleich zum Diamant macht sich in einer geringeren Steigung des Entlas-
tungsanteils der Kurve bemerkbar. So ergibt sich fiir Saphir eine geringere
resultierende Eindringtiefe nach vollstdndiger Entlastung als fiir Diamant.
In Tabelle 6.3 sind die fiir EUROFER mittels der simulierten Kurven (vgl.
Abbildung 4.8) berechneten Hirtewerte fiir beide Spitzenmaterialien aufge-
listet.

Tabelle 6.3: Vergleich der Materialhirte in Abhéngigkeit vom Spitzenmaterial auf
Basis numerischer Simulationen

Martenshédrte | Eindringhirte
Diamant 2164 MPa 2381 MPa
Saphir 2120 MPa 2361 MPa

Unter dieser Betrachtung zeigt sich, dass fiir die Martens- sowie die Ein-
dringhérte mit Saphirspitze geringfiigig geringere Hartewerte ermittelt wer-
den. Dies ist auf die hohere elastische Verformung der Spitze zuriickzufiih-
ren. Die Abweichungen der Eindringtiefe liegen in einer dhnlichen GroBen-
ordnung wie die Wegauflosung der optischen Eindringtiefenmessung. So-
mit ist davon auszugehen, dass der Unterschied von Diamant und Saphir
nur schwer durch die Hochtemperaturindentationsanlage abgebildet wer-
den kann, da statistische Schwankungen der Experimente in einem gréeren

Ausmal auftreten konnen.

6.1.2 Vergleich der Experimente mit den Simulationen des
Indentationsverfahrens

Nachfolgend werden die experimentellen Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir

EUROFER-AnI mit den numerisch berechneten Kurven verglichen. Fiir den
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6.1 Diskussion der numerischen Berechnungen

Vergleich wurden die Simulationen auf Basis von experimentellen Zugver-
suchsdaten von EUROFER im Anlieferzustand verwendet. Hierzu standen
im unbestrahlten Zustand die Priiftemperaturen 25 °C und 300 °C sowie die
Bestrahlungszustinde bei 250 °C, 300 °C und 400 °C zur Verfiigung, siche
Kapitel 4.3.

Insgesamt muss im Zuge des Vergleichs zwischen Simulation und Experi-
ment im Rahmen dieser Arbeit auf die Einschrinkungen des Simulations-

modells hingewiesen werden. Folgende Punkte sind zu beachten:
* Kein zeitabhidngiges Materialverhalten
¢ Ideale Form der kugelformigen Spitze des Eindringkorpers
» Keine kinematische Verfestigung des Materialverhaltens

Fiir die im Folgenden vergleichenden Untersuchungen wurde jeweils eine
experimentelle Kraft-Eindringtiefe-Kurve einer Messreihe ausgewihlt, um
eine iibersichtliche Darstellung zu gewihrleisten und um die vergleichenden
Werte fiir den Eindringmodul zu berechnen. Die experimentellen Ergebnisse
sind in Kapitel 5.3 sowie in den Abbildungen E.15 bis E.35 dargestellt.

Belastungsanteil der Kurve

In Abbildungen 6.1 und 6.2 ist ein direkter Vergleich der Kraft-Eindringtiefe-
Kurven der numerisch berechneten und der experimentellen Ergebnisse von
unbestrahltem EUROFER-AnI bei einer Priiftemperatur von 25 °C fiir zwei
unterschiedliche Priifzyklen (40 N mit 1 N/s und 25N mit 0,5 N/s) darge-
stellt.

Es zeigt sich fiir den Belastungsanteil eine sehr gute Uberlagerung der Kur-
ven der Experimente mit denen der numerischen Simulation. Die Tatsache
der Ubereinstimmung der Kurvenformen ohne systematische Abweichung
der experimentellen Kurve zeigt, dass die Steifigkeiten der Maschinenkom-
ponenten der Hochtemperaturindentationsanlage auflerhalb des Messberei-

ches des optischen Systems keinen Einfluss auf die gemessene Eindringtiefe
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Abbildung 6.1: Kraft-Eindringtiefe-Kurven des unbestrahlten EUROFER-AnI bei

25 °C fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen Kraft von
40N
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Abbildung 6.2: Kraft-Eindringtiefe-Kurven des unbestrahlten EUROFER-Anl bei

25 °C fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen Kraft von
25N
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6.1 Diskussion der numerischen Berechnungen

haben. Hierdurch bestitigt sich die Validitit der experimentell ermittelten
Eindringtiefen bei steigender Priifkraft bis zur maximalen Belastung.

Dies zeigt sich ebenfalls fiir Untersuchungen bei einer Priiftemperatur von
300°C. Anhand der Abbildungen 6.3 und 6.4 wird dies mit einem weite-
ren Vergleich bei 40 N und 25N deutlich. Dies bestitigt die Validitét der
Messmethode auch bei erhohten Temperaturen und die Tatsache, dass das
Phianomen der thermischen Drift der Kurve aufgrund von thermischen Aus-
dehnungen der einzelnen Anlagenbauteile sich nicht signifikant auf die Mes-
sung der Eindringtiefe auswirkt.

Fiir die Belastungen 25 N mit 0,5 N/s und 40N mit 1 N/s ergibt sich eine

gute Ubereinstimmung mit den experimentellen Kurven.
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Abbildung 6.3: Kraft-Eindringtiefe-Kurven des unbestrahlten EUROFER-AnI bei

300 °C fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen Kraft von
40N

Fiir die bestrahlten Zustinde von EUROFER-AnI hat sich ebenfalls eine sehr
gute Ubereinstimmung des Belastungsanteils der experimentellen und si-
mulierten Kurven gezeigt. Fiir die Bestrahlungszustinde bei 250 °C, 300 °C
und 400 °C, gepriift bei der entsprechenden Priiftemperatur, ist dies in den

Abbildungen 6.5, 6.7 und 6.8 dargestellt. Diese Vergleiche zeigen deut-
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Abbildung 6.4: Kraft-Eindringtiefe-Kurven des unbestrahlten EUROFER-AnI bei
300 °C fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen Kraft von
25N

lich, dass mittels der Hochtemperaturindentationsanlage im fernhantierten
Betrieb das bestrahlungsabhingige Verfestigungsverhalten des EUROFER
korrekt wiedergegeben wird.

In Abbildung 6.6 ist der Bestrahlungszustand bei 250 °C fiir die Priiftem-
peratur 25 °C dargestellt. Hier zeigen sich im Belastungsbereich anfinglich
geringe Abweichungen zwischen Experiment und Simulation. Diese glei-
chen sich jedoch zum Ende der Belastungsphase hin wieder an. Hierbei wird
davon ausgegangen, dass dies auf einem Effekt beruht, der moglicherwei-
se durch Oberfldchenfehler der Indentationsprobe oder eine Kippbewegung
der Probe wihrend der Lastaufbringung bedingt wurde. Des Weiteren sei
darauf hingewiesen, dass fiir die Simulation lediglich die Daten eines Zug-
versuchs zur Verfiigung standen. Weitere Experimente wurden bei dieser
Priiftemperatur aufgrund der geringen Anzahl bestrahlter Zugproben nicht
durchgefiihrt.

Da bei den numerischen Berechnungen kein viskoses Materialverhalten be-

riicksichtigt wurde, kann somit auch kein Materialkriechen betrachtet wer-
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Abbildung 6.5: Kraft-Eindringtiefe-Kurven von EUROFER-AnI bei einer Bestrah-
lungstemperatur von 250 °C fiir einen Rockwell-Indenter bei einer
Priiftemperatur von 250 °C
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Abbildung 6.6: Kraft-Eindringtiefe-Kurven von EUROFER-AnI bei einer Bestrah-

lungstemperatur von 250 °C fiir einen Rockwell-Indenter bei einer
Priiftemperatur von 25 °C
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Abbildung 6.7: Kraft-Eindringtiefe-Kurven von EUROFER-AnI bei einer Bestrah-
lungstemperatur von 300 °C fiir einen Rockwell-Indenter bei einer
Priiftemperatur von 300 °C

den. In Abbildung 6.8 ist zu erkennen, dass bis zum Erreichen der Priiftkraft
von 40 N eine sehr gute Ubereinstimmung von Experiment und Simulation
vorliegt. Bei den experimentellen Kurven erhoht sich zusitzlich die Ein-
dringtiefe wihrend der Haltephase. Dies ldsst darauf schlieen, dass hier
Materialkriechen relevant wird.

Ein Vergleich zwischen Simulation und Experiment lisst sich zudem anhand
der Martenshérte, die auf der maximalen Eindringtiefe basiert, durchfiihren,
vgl. Tabelle 6.4. Fiir die hier betrachteten Materialzustinde zeigt sich ins-
gesamt eine gute Ubereinstimmung der Hirtewerte. Lediglich bei der unbe-
strahlten Probe und einer Testtemperatur von 300 °C ist eine hhere Abwei-
chung von ca. 6 % zu erkennen. Hierbei weisen die experimentellen Kurven
eine allgemein bei 40 N hohere Eindringtiefe auf (vgl. Abbildung 6.3), die
zu geringeren Hartewerten fiithren.

Es ist keine systematische Abweichung der Hartewerte zu erkennen. Die
vorhandenen Abweichungen sind somit auf Messschwankungen zuriickzu-

fithren.
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Abbildung 6.8: Kraft-Eindringtiefe-Kurven von EUROFER-AnI bei einer Bestrah-
lungstemperatur von 400 °C fiir einen Rockwell-Indenter bei einer
Priiftemperatur von 400 °C

Tabelle 6.4: Vergleich der Martenshérte von Simulation und Experiment

Experiment | Simulation
Unbestrahlt 25 °C 2211 MPa | 2209 MPa
Unbestrahlt 300 °C 1809 MPa | 1920 MPa
Bestrahlt/gepriift bei 250 °C | 2659 MPa | 2672 MPa
Bestrahlt/gepriift bei 300 °C | 2713 MPa | 2737 MPa

Entlastungsanteil der Kurve

Fiir die Entlastungsanteile der Kraft-Eindringtiefe-Kurven, anhand derer
sich das elastische Verhalten des Materials sowie des Eindringkorpers ver-
anschaulichen lésst, sind zwischen den experimentellen Ergebnissen und
den Simulationen Abweichungen zu erkennen. Aufgrund der guten Uber-
einstimmung des Belastungsanteils von Simulation und Experimenten wird

davon ausgegangen, dass dies nicht auf eine Nachgiebigkeit von Anlagen-
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6 Diskussion der Untersuchungen von EUROFER

komponenten zuriickzufiihren ist. Dies wird auch aufgrund der optischen
Messmethode ausgeschlossen, da hier prinzipbedingt lediglich die zwischen
den Messpunkten liegenden Bauteile eine Rolle spielen. Eine thermische
Drift wird ebenfalls ausgeschlossen, da bei Versuchen bei Priiftemperaturen
von 300 °C und 400 °C ebenfalls keine signifikanten Unterschiede der Be-
lastungskurven zu erkennen sind. Dariiber hinaus treten die Abweichungen
ebenfalls bei Versuchen bei Raumtemperatur auf.

Es ist ersichtlich, dass oberhalb von ca. 50 % der maximalen Belastung
die simulierten und experimentellen Kurven einander im Allgemeinen re-
lativ gut iiberlagern. Bei geringen Kraftbereichen driften die Kurven jedoch
auseinander. Dies konnte durch eine Kippbewegung der Probe verursacht
werden, die durch die optische Messeinrichtung als Probenbewegung inter-
pretiert wird und somit zu einer verfdlschten Eindringtiefe fiihrt. Es wird
vermutet, dass die Probenbewegung auf eine unzureichende Préparation der
Grundfliche der Probe zuriickzufiihren ist.

Huber [74] hat den Einfluss kinematischer Verfestigung auf den Be- und
Entlastungsanteil von Krafteindringtiefen untersucht und hat beobachtet,
dass sich bei linearer Materialverfestigung ein deutlicher Unterschied zwi-
schen rein isotroper und rein kinematischer Verfestigung ergibt. Aulerdem
hat er gezeigt, dass bei nicht-linearer Materialverfestigung, wie im Rahmen
dieser Arbeit angewendet, der kinematische Anteil keine relevanten Aus-
wirkungen auf die Belastungskurve hat. Beim Entlastungsanteil der Kraft-
Eindringtiefe-Kurve war der Einfluss des kinematischen Anteils sehr gering,
und eine Quantifizierung konnte von Huber nicht durchgefiihrt werden.
Somit wird davon ausgegangen, dass die Ursache der im Rahmen dieser
Arbeit beobachteten Abweichungen zwischen Simulation und Experiment
durch Probenbewegungen dominiert werden. Dies wird durch die Tatsa-
che plausibilisiert, dass die Abweichungen in nicht konstanten Groflenord-
nungen auftreten. Diese Tatsache ldsst sich weder iiber eine stets gleiche
vernachldssigte kinematische Verfestigung noch iiber einen systematischen

Mess- oder Rechenfehler erkliren.
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6.1 Diskussion der numerischen Berechnungen

Anhand der Bestrahlungstemperatur von 300 °C (vgl. Abbildung 6.7 und
E.36) ergibt sich die Problematik eines systematischen Fehlers bei der an-
fanglichen Entlastung. Alle untersuchten Versuche zeigen bei Beginn der
Entlastung nach der Haltephase bei maximaler Kraft einen sehr starken Ab-
fall der Eindringtiefe auf. Dieser kann nicht mit der Steifigkeit des Pro-
benmaterials erklart werden. Dies hat direkten Einfluss auf die Berechnung
der Eindringhirte, da hierbei die Kontakttiefe zwischen Eindringkorper und
Probe auf Basis der Entlastungskurve abgeschitzt wird, vgl. Tabelle 6.5.
Dementsprechend ist auch die Abweichung zwischen Simulation und Expe-
riment fiir 300 °C Bestrahlungs- und Priiftemperatur am hochsten.

Tabelle 6.5: Vergleich der Eindringhérte von Simulation und Experiment

Experiment | Simulation
Unbestrahlt 25 °C 2510 MPa | 2434 MPa
Unbestrahlt 300 °C 2054 MPa | 2109 MPa
Bestrahlt/gepriift bei 250 °C | 3017 MPa | 3003 MPa
Bestrahlt/gepriift bei 300 °C | 3234 MPa | 3089 MPa

Grundsitzlich ist bei den Hértewerten kein systematisches Muster der Ab-
weichungen zu erkennen. Diese hidngen von der Qualitét der einzelnen ex-
perimentellen Entlastungskurven sowie von der Anzahl der pro Materialzu-
stand zur Verfiigung stehenden Versuche ab. Insgesamt werden die Verhilt-
nisse der verschiedenen Materialzustinde zueinander mittels Experimenten
und Simulation in gleicher Weise wiedergegeben.

Anhand der Simulationsergebnisse wurde in Kapitel 4.3.6 gezeigt, dass der
Eindringmodul, abhédngig von dem fiir die Ausgleichsrechnung verwendeten
Bereich der Entlastungskurve, variieren kann. Trotzdem ist die Bestimmung
des Eindringmoduls ausreichend genau, um das elastische Materialverhalten
mit dem anderer Werkstoffe zu vergleichen und EUROFER in der Gruppe
der metallischen Werkstoffe einzuordnen.

161



6 Diskussion der Untersuchungen von EUROFER

Im Gegensatz zu den idealen Entlastungskurven der Simulationen sind bei
den experimentellen Kurven die Schwankungen in Bezug auf die Qualitit
der Kurve zu beriicksichtigen. Um dies zu untersuchen, wurden diejenigen
experimentellen Ergebnisse, fiir die Simulationsvergleichswerte vorhanden
waren, herangezogen. Die Form und Qualitédt des Entlastungsbereichs wirkt
sich deutlich auf den berechneten Eindringmodul aus. Durch die auf Ba-
sis der Methode nach DIN EN ISO 14577 [56] ermittelten Werte des Ein-
dringmoduls fiir die in Abbildung 6.4 dargestellten Kurven des unbestrahl-
ten EUROFER-AnI, ldsst sich dies verdeutlichen, vgl. Tabelle 6.6. Fiir die
Kraft-Eindringtiefe-Kurven in Abbildung 6.2 und 6.1 war eine Auswertung

des Eindringmoduls nicht eindeutig moglich.

Tabelle 6.6: Eindringmodul von unbestrahltem EUROFER-AnI aus Simulation und
Experiment bei 300 °C und 25N (vgl. Abbildung 6.4)

Auswertebereich | Simulation | Experiment
25N-0N 212 GPa 158 GPa
23N-0N 215 GPa 185 GPa
23N-3N - 196 GPa
23N-5N 209 GPa 186 GPa
23N-7N - 197 GPa
23N-10N 204 GPa 210 GPa

Fiir die Simulation zeigt sich der schon besprochene Einfluss des Auswer-
tebereichs der Entlastungskurve, siche Tabelle 4.3. Der Bereich von 23 N
bis 5 N repriasentiert am besten den in der DIN EN ISO 14577 empfohle-
nen Auswertebereich der Entlastungskurve von 98 % bis 20 % von F,4x. Es
ergeben sich fiir den Eindringmodul hohere Werte als fiir den entsprechen-
den Elastizititsmodul von 202 GPa bei 300 °C. Dies ist auf das Aufwurfver-
halten des EUROFER am Indenterrand zuriickzufiihren, der zu einer Uber-
schitzung des Eindringmoduls fiithrt [68][113].
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6.1 Diskussion der numerischen Berechnungen

Fiir die Ergebnisse der experimentellen Kurve zeigen sich deutlich grofere
Schwankungen. Aufgrund der verschiedenen Einfliisse des experimentellen
Aufbaus auf die Qualitit der Kurve werden deutlich unterschiedliche Werte
fiir den Eindringmodul berechnet. Zum einen weisen die experimentellen
Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei geringeren Kriften eine deutlich geringere
Steigung im Vergleich zur Simulation auf. Des Weiteren sind bei allen ex-
perimentellen Messkurven systematische Schwankungen oder ein ,,Zittern*
zu beobachten. Dies bedingt, dass kleine Andemngen des Auswertebereichs
zu relativ groBen Anderungen des berechneten Eindringmoduls fiihren. Fiir
die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen haben sich
Druckschwankungen des Kiihlsystems als kritischer Einflussfaktor fiir die

Qualitdt der Kraft-Eindringtiefe-Kurven herausgestellt.

Durch einen qualitativen Vergleich der Kurven in Abbildung 6.4 zeigt sich,
dass die experimentellen und simulierten Kurven unterhalb einer Kraft von
ca. 5N stetig auseinanderdriften. Allgemein hat sich gezeigt, dass die ex-
perimentellen Kurven bei geringen Kraftbereichen deutlich von den idea-
len simulierten Kurven abweichen kdnnen und somit diese Bereiche fiir ei-
ne Bewertung des elastischen Materialverhaltens nur bedingt geeignet sind.
Fiir vergleichende Untersuchungen sollte somit derselbe Auswertebereich

verwendet werden.

Fiir die Proben einer Bestrahlungstemperatur von 250 °C wird eine sehr gu-
te Ubereinstimmung der Entlastungskurve erzielt, vgl. die Abbildungen 6.5
und 6.6. Anhand dieser Kurven wurde untersucht, inwiefern die Tempera-

turabhingigkeit des elastischen Materialverhaltens bewertbar ist.

Tabelle 6.7 zeigt die simulierten und experimentell bestimmten Eindring-
moduli aufgelistet. Fiir die Simulationen wurden fiir 25°C 217 GPa und
fiir 250 °C 205 GPa als Elastizititsmodul verwendet, vgl. Tabelle 4.1. Fiir
die experimentellen Ergebnisse zeigen sich iiber alle Auswertebereiche bei
250 °C geringere Werte als bei 25 °C. Dies bestitigt die Tatsache der Ver-
minderung des Elastizitditmoduls von EUROFER-AnI bei steigender Tem-
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6 Diskussion der Untersuchungen von EUROFER

Tabelle 6.7: Eindringmodul von bestrahltem EUROFER-AnlI (250 °C Bestrahlungs-
temperatur) aus Simulation und Experiment bei einer Priiftemperatur
von 25 °C und 250 °C mit einer maximalen Kraft von 40 N (vgl. Abbil-
dungen 6.5 und 6.6)

Auswertebereich | Sim 25 °C | Exp 25 °C | Sim 250 °C | Exp 250 °C
38N-5N - 235 GPa - 211 GPa
38N-10N 223 GPa 229 GPa 215 GPa 202 GPa
38N-15N 220 GPa 217 GPa 213 GPa 183 GPa
38N-20N 216 GPa 158 GPa 209 GPa 144 GPa

peratur. Daneben zeigen die ermittelten Eindringmoduli eine kontinuierliche
Abnahme mit Verkleinerung des Auswertebereichs.

Trotz der qualitativ sehr guten Ubereinstimmung der experimentellen und
simulierten Kraft-Eindringtiefe-Kurven in den Abbildungen 6.5 und 6.6
zeigt sich, dass die berechneten Eindringmoduli auf Basis der experimen-
tellen Kurven deutliche Schwankungen und Abweichungen im Vergleich zu
den simulierten Ergebnissen aufweisen konnen. Dies bestitigt die Beobach-
tung, dass die Variationen in der Qualitit der Entlastungskurve einen signi-
fikanten Einfluss auf die Auswertung aufweisen. Eine exakte Bestimmung
des Eindringmoduls ist somit auch hier nur bedingt méglich. Es zeigen sich
signifikante Schwankungen des Eindringmoduls in Abhéngigkeit vom ge-
wihlten Auswertebereich. Die GroBenordnung des Elastizititsmoduls lédsst
sich jedoch auf Basis des Eindringmoduls abschitzen.

Eine Auswertung der vergleichenden Versuche bei Bestrahlungstemperatur
von 300°C aus Abbildung 6.7 war aufgrund der experimentellen Entlas-
tungskurve zu Beginn der Entlastung nicht eindeutig moglich. Die Kraft-
Eindringtiefe-Kurve des bei 400 °C bestrahlten EUROFER-Anl zeigt im
Anfangsbereich der Entlastung in Bezug auf die Steigung der Entlastungs-
kurve eine Ubereinstimmung mit der Simulation, vgl. Abbildung E.37. Un-

terhalb einer Kraft von 30 N zeigt sich jedoch eine deutliche Abweichung.
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Des Weiteren zeigt sich eine Abweichung der Eindringtiefe nach der Halte-
phase bei maximaler Kraft zwischen Experiment und Simulation, vgl. 6.8.
Somit waren diese Versuche nicht geeignet, sie in dem in DIN EN ISO
14577 vorgegebenen Rahmen auszuwerten.

Anhand der Auswertung des Eindringmoduls der experimentellen Kraft-
Eindringtiefe-Kurven hat sich eine prizise Bestimmung als problematisch
erwiesen, da die Berechnungsmethode des Eindringmoduls sehr sensibel auf
die Qualitit der Kurve reagiert. Dies ist im Allgemeinen bedingt durch die
Schwankungen der Messkurve aufgrund der systembedingten Einfliisse der

Hochtemperaturindentationsanlage. Folgende Punkte sind hierbei relevant:

 Priparationsqualitidt der Probenauflagefliche

* Druck des Kiihlmittelflusses

* Geschwindigkeit der Entlastung

o Fester Sitz des Eindringkorpers in der Indentationssédule

e Relativ geringe Wegauflosung des optischen Messsystems

* Hohe Abhingigkeit des berechneten Eindringmoduls vom gewéhlten

Auswertebereich

Trotz der Einschrinkungen ist eine Abschitzung des elastischen Material-
verhaltens auf Basis der Kraft-Eindringtiefe-Kurven moglich. Diese sollten
jedoch mit besonderer Vorsicht bewertet werden. Der hohe Einfluss des
gewihlten Auswertebereichs der Entlastungskurve macht eine automatisier-
te Auswertung der Kurven nur schwer moglich. Jede Kraft-Eindringtiefe-
Kurve muss individuell betrachtet und sorgfiltig interpretiert werden. Grund-
sdtzlich ist im Rahmen von bestrahlten Proben im FML eine zusitzliche Un-
tersuchung der halben Kerbschlagbiegeprobe mittels einer konventionellen
Hirtepriifmaschine moglich. Aufgrund deren hoherer Wegauflosung lassen

sich mit dieser bei Raumtemperatur Referenzwerte fiir den Eindringmodul
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ermitteln, anhand derer die Ergebnisse der Hochtemperaturindentationsan-
lage verifiziert werden konnen.

Einfluss der Wahl des Aufsetzpunkts

Aufgrund der Festlegung einer Kraftschwelle von 0,8 N fiir den Aufsetz-
punkt des Indenters, wurde die Eindringtiefe bis zu dieser Kraftschwelle un-
tersucht und ein Korrekturwert festgelegt, vgl. Kapitel 4.3.5. Hierzu wurden
die simulierten Kraft-Eindringtiefe-Kurven der entsprechenden Priiftempe-
raturen herangezogen.

Anhand der simulierten Kraft-Eindringtiefe-Kurve fiir EUROFER-Anl im
unbestrahlten Zustand bei 25 °C und einer Belastung von 40 N ist dies dar-
gestellt, siche Abbildung 6.9.
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Abbildung 6.9: Vergleich der simulierten Daten fiir unbestrahlten EUROFER-
Anl bei 25 °C mit Aufsetzpunkten bei O N und 0,8 N fiir einen
Rockwell-Indenter

Bei 0,8 N wird eine Eindringtiefe von 0,54 um erreicht und entspricht ca.
3,6 % der maximalen Eindringtiefe. Entsprechend wirkt sich dies auf die aus

der Kraft-Eindringtiefe-Kurve berechneten Hirtewerte aus, vgl. Tabelle 6.8.
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Es wird deutlich, dass es im Falle einer Vernachlidssigung der Nullpunktkor-
rektur zu einer Uberschiitzung der Materialhiirte kommt.

Tabelle 6.8: Hartewerte in Abhédngigkeit des Nullpunkts

Eindringhirte | Martenshirte
Aufsetzpunkt bei 0 N 2434 MPa 2210 MPa
Aufsetzpunkt bei 0,8 N 2528 MPa 2292 MPa

Da grundsitzlich nicht fiir alle experimentellen Untersuchungen simulier-
te Daten zur Verfiigung stehen konnen, muss eine Moglichkeit der Null-
punktkorrektur gefunden werden, die ohne numerische Berechnung aus-
kommt. Durch die kontinuierliche Aufzeichnung der experimentellen Kraft-
Eindringtiefe-Daten stehen hierzu prinzipbedingt auch die Daten vor Er-
reichen der Kraftschwelle zur Verfiigung. Im Gegensatz zum eigentlichen
kraftgeregelten Priifzyklus ab 0,8 N ist im Bereich davor die Bewegung der
Indentationssédule weggeregelt.

In Abbildung 6.10 sind eine simulierte und eine experimentelle Kurve in
diesem Bereich vergleichend dargestellt und der Wert bei 0,8 N fiir beide
Kurven als Nullpunkt gesetzt. Der Wert des realen Aufsetzpunkts der experi-
mentellen Kurve liegt bei -0,76 um und der simulierten Kurve bei -0,65 pm.
Die Differenz der Werte von 0,11 pum liegt in der Gré8ordnung der Wegauf-
16sung des optischen Messsystems von 0,1 um. Somit ist eine Korrektur der
Kraft-Eindringtiefe-Kurve mit den experimentellen Daten zwischen O N und
0,8 N innerhalb der Grenzen des optischen Messsystems moglich.
Grundsitzlich ist auch ein Herabsetzen der Kraftschwelle von 0,8 N mog-
lich, jedoch nicht zu empfehlen. Durch eine scheinbare Messung eines
Kraftanstiegs, der nicht durch einen Kontakt zwischen Probe und Eindring-
korper begriindet ist, sondern durch Messschwankungen aufgrund von bei-
spielsweise Druckschwankungen im Kiihlkreislauf, kann es zu Problemen

bei der Steuerung des Priifzyklus kommen. Neben verfilschten Datensit-
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Abbildung 6.10: Vergleich der simulierten und experimentellen Daten fiir unbe-
strahlten EUROFER-AnI bei 25 °C fiir einen Rockwell-Indenter

zen kann dies im schlimmsten Fall eine Beschiddigung des Eindringkorpers
zur Folge haben. Fiir eine Korrektur der Kraft-Eindringtiefe-Kurven kénnen
entweder die experimentellen Daten zwischen O N und 0,8 N oder simulierte

Daten in diesem Kraftbereich angewendet werden.

6.2 Diskussion der experimentellen Untersuchungen

In diesem Abschnitt werden die verschiedenen mit der Hochtemperaturin-
dentationsanlage ermittelten Hértewerte verglichen und diskutiert. Es wer-
den die Ergebnisse in Hinblick auf die Priiftemperatur, die Bestrahlungstem-
peratur und die damit einhergehende Verinderung des Materialverhaltens
durch die Neutronenbestrahlung besprochen. Weiterhin werden unterschied-
lich ermittelte Hartewerte verglichen und gezeigt, dass mit allen Werten das
temperaturabhingige Materialverhalten von EUROFER sowie das Verfes-
tigungsverhalten durch Neutronenbestrahlung abgebildet werden kann. Die
Ergebnisse werden in Bezug zu Materialkennwerten weiterer Priifverfahren

gesetzt.
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6.2.1 Wiederholbarkeit der Ergebnisse

Fiir die Untersuchung bestrahlter Materialien und im Besonderen die Hoch-
temperaturindentation spielt eine ausreichende Datenbasis eine wichtige
Rolle. Nur mit einer solchen kann eine verldssliche Aussage iiber das Mate-
rialverhalten getroffen werden. Im Rahmen der Hochtemperaturindentation
bestrahlter Proben muss hierbei ein Kompromiss getroffen werden.

Im Gegensatz zu konventionellen Anlagen zur Untersuchung nicht bestrahl-
ter oder nicht toxischer Materialien ldsst sich bei der im Rahmen dieser
Arbeit untersuchten Materialien eine signifikant geringere Anzahl von Ver-
suchen durchfiihren. Bedingt durch die relativ geringe Grof3e der halben
Kerbschlagbiegeproben waren im Rahmen dieser Arbeit im Mittel neun Ein-
dringpriifungen auf einer Probe moglich. Diese Anzahl ist von der Indenter-
geometrie, der Belastung der Versuche und von der plastischen Verformung
in der Bruchzone der Kerbschlagbiegeproben abhingig. Die insgesamt ge-
ringe zur Verfiigung stehende Anzahl solcher bestrahlter Proben stellt eine
weitere Limitierung in der Versuchsplanung dar. Auferdem miissen bei der
Versuchsplanung weitere Untersuchungsmethoden beriicksichtigt werden,
wie beispielsweise fraktografische Untersuchungen, fiir die ein Erhalten der
Bruchfldchen der Kerbschlagbiegeproben nétig ist.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde fiir alle untersuchten Bestrahlungszustén-
de des EUROFER eine moglichst breite Abbildung des Materialverhaltens
iiber den gesamten Temperaturbereich umgesetzt. Grundsitzlich ist jedoch
eher der Materialzustand bei gleicher Priif- und Bestrahlungstemperatur von
Interesse, da dies die spdteren realen Einsatzbedingungen im Reaktor ab-
bildet. Es hat sich eine gute Wiederholbarkeit der Ermittlung der Kraft-
Eindringtiefe-Kurven gezeigt. Dies wurde anhand der experimentellen Er-
gebnisse von Hochtemperaturuntersuchungen bei 400 °C fiir verschiedene
Belastungen dargestellt.

Im Rahmen der Beschridnkungen durch die Hochtemperaturindentation und

bei dem Ziel, in einem moglichst grofen Temperaturbereich zu priifen, sind
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vier Versuche pro Priiftemperatur ein guter Kompromiss zwischen Daten-

menge und dem Parameter Priiftemperatur.

Aus diesem Grund sollten fiir eine ausreichende Anzahl von Versuchen bei
gleichen Versuchsbedingungen pro Probe jeweils nur zwei Priiftemperatu-
ren anhand einer halben Kerbschlagbiegeprobe untersucht werden. Somit
lassen sich im Mittel jeweils vier Versuche pro Temperatur durchfiihren und
dadurch eine statistisch verwertbare Aussage treffen. Lokale Materialein-
fliisse, die bei einem einzelnen Versuch zu signifikanten Abweichungen vom
homogenen Materialverhalten fithren kénnen, werden somit weitestgehend

ausgeklammert.

Grundsitzlich ist eine optische Vermessung der Eindriicke zusétzlich zu den
instrumentierten Kraft-Eindringtiefe-Kurven zu empfehlen. Somit kénnen
der Erkenntniswert in Bezug auf das Aufwurfverhalten abgeschitzt und da-
durch zusétzlich Informationen iiber das Materialverhalten erzeugt werden.
Zudem konnen in diesem Zuge die Eindriicke nach Artefakten untersucht
werden, die gegebenenfalls einen Riickschluss auf Beschddigungen der Ein-

dringkorperspitze zulassen.

Die relativ einfache Wiederholbarkeit der Probenpriparation ermoglicht es,
gepriifte Proben erneut zu untersuchen. Jedoch ist dies nicht beliebig oft
moglich, da nach einem zu hohen Materialabtrag die Resthche der Probe

nicht mehr fiir die optische Eindringtiefenmessung ausreicht.

6.2.2 Temperaturabhangigkeit der Harte von EUROFER

Im Rahmen dieser Arbeit wurde EUROFER bei verschiedenen Priiftempe-
raturen untersucht. Die dargestellten Ergebnisse haben gezeigt, dass sich
das Materialverhalten mittels der Hochtemperaturindentationsanlage abbil-
den ldsst. Fiir unbestrahlten EUROFER wurde die Materialhédrte in Relation
mit der temperaturabhiingigen Zugfestigkeit gesetzt.
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6.2 Diskussion der experimentellen Untersuchungen

In Abbildung 6.11 sind die Anderungen der Vickers- und Brinellhirte sowie
der Zugfestigkeit (jeweils bezogen auf den entsprechenden Wert bei Raum-

temperatur) iiber die Priiftemperatur aufgetragen.
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Abbildung 6.11: Normierte Werte der Vickers-, Brinellhérte und Zugfestigkeit von
unbestrahltem EUROFER-WB in Abhéngigkeit von der Priiftem-
peratur, bezogen auf die Raumtemperatur

Trotz der, bedingt durch die verschiedenen Formen der Eindringkorper, un-
terschiedlichen Verformungen des Probenmaterials unterhalb des Indenters
kann ein vergleichbarer Verlauf des Materialverhaltens beobachtet werden.
Somit kann darauf geschlossen werden, dass eine Bewertung des tempera-
turabhingigen Materialverhaltens von EUROFER mittels eines kugelfrmi-
gen Rockwell-Indenters und eines Vickers-Indenters durch den Kennwert
der Materialhirte erfolgen kann. Weiterhin zeigt dies, dass die Anwendung
der speziell gefertigten Indenter fiir die Anwendung bei Hochtemperatur
praktikabel ist.

Es ist eine gute Ubereinstimmung des temperaturabhingigen Verhaltens der
Festigkeit von EUROFER-WB, ausgedriickt durch die Zugfestigkeit, und
der Hértewerte zu erkennen. Bis zu einer Temperatur von 400 °C fallen die
Zugfestigkeit und die Vickershirte um 24 % und die Brinellhirte um 27 %
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6 Diskussion der Untersuchungen von EUROFER

der entsprechenden Werte bei Raumtemperatur ab. Das beobachtete Verhal-
ten von EUROFER-WB liegt in der Groflenordnung der empirischen Tabel-
lenwerte von Vergiitungsstidhlen im normalgeglithten Zustand und niedrigle-
gierter Stihle der DIN EN ISO 18265 ,,Metallische Werkstoffe- Umwertung
von Hirtewerten® [114]. Fiir Tabellenwerte der DIN EN ISO 18265 im glei-
chen GroBenbereich der Kennwerte von EUROFER-WB ist ein sehr dhn-
licher Zusammenhang zwischen der Hirte und Zugfestigkeit zu erkennen.
Diese Tatsache plausibilisiert die Korrektheit der Korrelation zwischen den
temperaturabhéingigen Hiartewerten und der Zugfestigkeit des EUROFER-
WB. Jedoch muss hierbei beachtet werden, dass die Anderungen bei den
Untersuchungen an EUROFER-WB temperaturbedingt sind und im Gegen-
satz hierzu die Werte der DIN EN ISO 18265 allgemein fiir Stihle verschie-
dener Zugfestigkeiten ermittelt wurden.

In Abbildung 6.12 sind die Zugfestigkeit und die Vickershirte der rostfreien
Stahllegierung NAS 660 (SUH 660, UNS S66286) [115] in Abhédngigkeit
von der Priiftemperatur aufgetragen. Es ist ersichtlich, dass sich Hérte und
Zugfestigkeit tiber die Temperatur in gleicher Weise verdndern, sowohl fiir
die absoluten als auch prozentualen Werte. Dieser Zusammenhang stimmt
mit den Beobachtungen des temperaturabhiingigen Materialverhaltens von
EUROFER iiberein. Zu beachten ist, dass die in Abbildung 6.12 dargestell-
ten Daten einen Temperaturbereich bis 1000 °C abdecken.

Anhand der Hirtewerte auf Basis der Kraft-Eindringtiefe-Kurven und opti-
schen Vermessungen von unbestrahltem EUROFER-Anl wird ersichtlich,
dass fiir die verschiedenen ermittelten Hértewerte fiir Temperaturen von
25 °C bis 400 °C ein iibereinstimmendes Absinken beobachtet werden kann.
In Abbildung 6.13 sind die auf den jeweiligen Wert bei 25 °C normierten
Hértewerte tiber die Priiftemperatur aufgetragen, vgl. Tabelle 5.6. Alle Wer-
te weisen bis 400 °C eine iibereinstimmende kontinuierliche Abnahme der
normierten Hérte auf.

Die Eindringhirte und Martenshérte sind Werte, die direkt anhand der Kraft-
Eindringtiefe-Kurven berechnet wurden, wihrend dem entgegen die Mey-
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Abbildung 6.12: Vergleich der Vickershirte und der Zugfestigkeit der Legierung
NAS 660 in Abhéngigkeit von der Priiftemperatur [115]
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Abbildung 6.13: Normierte Hértewerte bei 40 N fiir unbestrahlten EUROFER-Anl
aus Abbildung 5.21
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erhirte auf einer optischen Vermessung der Eindriicke unter Beriicksich-
tigung von Pile-Up- und Sink-In-Effekten beruht. Die Tatsache, dass alle
Hirtewerte ein tibereinstimmendes temperaturabhingiges Materialverhalten
beschreiben, bestitigt die Validitit der mittels der optischen Messtechnik
ermittelten Kraft-Eindringtiefe-Kurven. Anhand der Kraft-Eindringtiefe-
Kurven macht sich die sinkende Materialhirte durch ein Ansteigen der Ein-
dringtiefen bemerkbar. So zeigt sich z.B. in Abbildung 5.19 fiir EUROFER-
Anl bei einer Belastung von 40 N mit steigender Temperatur ein Anstieg der
Eindringtiefe, vgl. Tabelle 6.9.

Tabelle 6.9: Anstieg der relativen maximalen Eindringtiefe mit steigender Priiftem-
peratur

25°C | 200°C | 300°C | 400°C
100% | 116 % | 124 % | 136 %

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Kriechverhalten des EUROFER nicht
explizit untersucht. Anhand von Kraft-Eindringtiefe-Kurven in Abbildung
5.14 und 5.15 konnte gezeigt werden, dass bei Temperaturen oberhalb von
400 °C ein ausgepragtes Kriechen des EUROFER-AnI bei relativ geringen
Haltezeiten von 10s und 15 s beobachtet wird. Vor allem bei 600 °C ist ein
sehr hoher Kriechanteil an der gesamten Eindringtiefe zu erkennen. Auf-
grund der geringen Anzahl der Indentationsversuche bei 500 °C und 600 °C
war es nicht moglich, das Kriechverhalten anhand der Kraft-Eindringtiefe-
Kurven valide zu quantifizieren. Dennoch kann das grundsitzliche Kriech-
verhalten, dass ab einer Temperatur von 375°C [104] technisch relevant
wird, mittels der Hochtemperaturindentationsanlage wiedergegeben und un-

tersucht werden.
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Kraftabhéngigkeit der Kugelhéarte

Im Folgenden wird die Kraftabhidngigkeit der Hirtebestimmung mittels ei-
nes kugelformigen Eindringkorpers betrachtet. Im Gegensatz zu selbstihn-
lichen Eindringkorpern liegt bei einem kugelférmigen Indenter kein kon-
stantes Verhiltnis zwischen Eindringkraft und Eindringfliche vor. Somit er-

geben sich bei unterschiedlichen Belastungen abweichende Héartewerte.
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Abbildung 6.14: Meyerhirte von EUROFER-Anl fiir eine Belastung von 25 N und
40N

Anhand der ermittelten Meyerhirte von EUROFER-AnI bei einer maxima-
len Belastung von 25 N und 40 N wird dieser Sachverhalt in Abbildung 6.14
veranschaulicht. Es zeigt sich, dass es bei einer kleineren Belastung zu et-
was geringeren Hirtewerten kommt. Dieses Verhalten lésst sich iiber den
gesamten Priiftemperaturbereich beobachten. Die Hartewerte bei 25 N lie-
gen im Schnitt um 2,6 % niedriger als die bei 40 N.

Dieses grundsitzliche kraftabhingige Verhalten der Kugelhédrte wurde in
dhnlicher Weise in [111] fiir einen Feinkornbaustahl beobachtet. Hier wurde
dies in Bezug auf unterschiedliche Lastspannungszustinde und deren Ein-

fluss auf die Materialhiirte untersucht.
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Fiir eine Beurteilung des Materialverhaltens von EUROFER in Abhéngig-
keit von der Temperatur zeigt sich die mit einem kugelférmigen Eindring-
korper ermittelte Hérte trotz ihrer Kraftabhéngigkeit als geeignet.

Jedoch ist fiir einen Vergleich mit anderen Materialien und somit eine Ein-
ordnung des Materialverhaltens in bekannte Literaturwerte mit einem kugel-
formigen Eindringkdrper nicht ohne weiteres moglich. Fiir die Bestimmung
eines allgemeingiiltigen temperaturabhidngigen Hirtewertes ist die Verwen-
dung eines selbstdhnlichen Eindringkorpers, wie einer Vickerspyramide, zu

empfehlen, da hier kein Einfluss der Priifkraft auf den Hartewert vorliegt.

6.2.3 Vergleich der berechneten Hartewerte

Es wurde gezeigt, dass alle ermittelten Hértewerte in iibereinstimmender
Weise mit steigender Priiftemperatur abfallen, vgl. Abbildung 6.13. Dies
macht deutlich, dass das temperaturabhidngige Materialverhalten von allen
Hartewerten in korrekter Weise wiedergegeben wird.

Bei einer Betrachtung der absoluten Werte der Harten wurde jedoch ge-
zeigt, dass es hier zu signifikanten Unterschieden der Ergebnisse kommt,
siche Abbildung 5.21. In folgender Abbildung 6.15 wird dieser Sachver-
halt mittels auf die Meyerhirten der jeweiligen Priiftemperatur normierten
temperaturabhidngigen Martens- und Eindringhirte veranschaulicht.

Es wird deutlich, dass die Werte der Eindringhiérte iiber den gesamten Tem-
peraturbereich deutlich hoher sind, zwischen 15 % und 17 %, als die Mey-
erhirte. Die Martenshirte zeigt dementgegen zwischen 1 % und 3 % hohere
Werte. Diese Unterschiede lassen sich auf die verschiedenen Ansitze der
Ermittlung der Hérte zuriickfiihren:

* Abbildung der plastischen oder elastisch-plastischen Verformung
e Verwendung der realen oder projizierten Kontaktfliche

* Methode zur Ermittlung der Kontaktfliche
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Abbildung 6.15: Auf die Meyerhirte normierte Hirtewerte von unbestrahltem
EUROFER-Anl bei 40 N

 Beriicksichtigung von Aufwurfeffekten des Materials am Indenter-

rand

Grundsitzlich ist die Berechnung bei der Meyerhirte sowie der Eindring-
hirte gleich. Sie ist der Quotient von maximaler Kraft und projizierter Fla-
che des Eindrucks nach Entlastung. Hier wird somit lediglich das plasti-
sche Verhalten des Materials beschrieben. Die Ermittlung des Eindrucks ist
jedoch unterschiedlich. Bei der Meyerhirte werden die resultierenden Ein-
driicke der Indentationsversuche mittels eines optischen Mikroskops ver-
messen und aus den Durchmessern die Fliche berechnet. Hier wird davon
ausgegangen, dass die Kontaktfliche zwischen Indenter und Probe dem re-
sultierenden Eindruck entspricht.

Die Eindringhirte wird iiber die Anwendung der Hertzschen Kontaktglei-
chungen auf den Entlastungsteil der Kraft-Eindringtiefe-Kurve ermittelt.
Bei dieser Methode kann ein mogliches Aufwurfverhalten des Materials
nicht beriicksichtigt werden. Somit wird ggf. ein zu geringer Kontaktradius

ermittelt, der wiederum zu einer Uberschiitzung der Materialhérte fiihrt.
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Um das Aufwurfverhalten von EUROFER zu quantifizieren, kann der in
Kapitel 2.3.3 besprochene Faktor ¢ berechnet werden. Hierzu wird ange-
nommen, dass der Radius der vermessenen optischen Eindriicke gleich dem
Kontaktradius a. des entsprechenden Eindringversuchs ist. Dieser wird mit
dem iiber die Entlastungskurve ermittelten Kontaktradius a ins Verhiltnis

gesetzt, dass gilt:

=

6.1)

QI\) ‘ QQI\J

Fiir unbestrahlten EUROFER-AnI ergeben sich bei einer Belastung von
40N fiir ¢* die Werte der Tabelle 6.10

Tabelle 6.10: Werte fiir ¢ zur Bewertung des Aufwurfverhaltens von unbestrahl-
tem EUROFER-AnI

Temperatur | 25 °C | 200 °C | 300 °C | 400 °C
c? 1,134 | 1,162 | 1,173 | 1,160

Die Tatsache, dass ¢2

einen Wert groBler als Eins einnimmt, bestétigt das
Auftreten eines Materialaufwurfs wihrend der Eindringversuche an EURO-
FER im Anlieferzustand bei allen Priiftemperaturen. Diese Tatsache erklirt,
dass sich die Absolutwerte der Meyer- und Eindringhirte deutlich unter-
scheiden. In [116] wurden fiir verschiedene Stahlsorten Werte fiir ¢ bzw. ¢2
in dhnlicher Grofenordnung ermittelt. Grundsitzlich kann die Qualitéit des
Entlastungsanteils der Kraft-Eindringtiefe-Kurve die ermittelten Hirtewerte
zusétzlich beeinflussen. Hierauf wird im weiteren Verlauf gesondert einge-

gangen.

Die Martenshérte wird in der Regel direkt im Punkt der maximalen Kraft
der Kraft-Eindringtiefe-Kurve bestimmt. Da dieser Wert unter Last ermit-
telt wird, spiegelt er das elastische und plastische Verhalten des Materials

wider. Als Kontaktflache wird hierbei nicht die projizierte, sondern die reale
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Fliache verwendet. Diese wird tiber die Gleichung der Kugeloberflidche ent-
sprechend der gemessenen Eindringtiefe ermittelt. Hierbei wird jedoch, wie
bei der Eindringhérte, das Aufwurfverhalten des Materials nicht beriicksich-

tigt.

6.2.4 Bestrahlungsinduzierte Verfestigung von EUROFER

Bisher wurde das temperaturabhingige Verhalten des unbestrahlten EURO-
FER betrachtet. Nun sollen die experimentellen Ergebnisse unter Beriick-
sichtigung der Bestrahlung und ihrer Temperatur betrachtet und die einzel-
nen Verfestigungszustinde untereinander verglichen werden.

Bei einer Betrachtung der Kraft-Eindringtiefe-Kurven in Abhingigkeit von
der Bestrahlungstemperatur wird eine deutliche Verringerung der Eindring-
tiefen bei einer Bestrahlungstemperatur von 300 °C und damit eine anstei-
gende Hirte des EUROFER-AnI beobachtet. Dieser Sachverhalt wird in Ab-
bildung 6.16 anhand der Meyerhirte aufgezeigt.
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Abbildung 6.16: Meyerhirte von EUROFER-Anl fiir alle Bestrahlungstemperatu-
ren und fiir verschiedene Priiftemperaturen
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Hier wird deutlich, dass der Verfestigungseinfluss bei einer Bestrahlungs-
temperatur von 300°C am grofiten ist. Dies spiegelt sich in einer deut-
lichen Erhohung der Hirte im Vergleich zum unbestrahlten Zustand des
EUROFER-AnI wider. Dies ist ein Verhalten, das iiber den gesamten Priif-
temperaturbereich zu beobachten ist. Fiir die Bestrahlungstemperatur 400 °C
ist die Verfestigung deutlich geringer, und bei 450 °C zeigt sich keine signi-
fikante Abweichung zu den Hirtewerten des unbestrahlten Zustands.

In Abbildung 6.17 ist dieser Vergleich der einzelnen Bestrahlungszustinde
fiir die Martenshirte dargestellt. Hierbei zeigt sich insgesamt ein iiberein-
stimmendes Verhalten mit der Meyerhirte. Auch hier ist deutlich zu erken-
nen, dass die grofite Verfestigung iiber den gesamten Priiftemperaturbereich
bei einer Bestrahlungstemperatur von 300 °C auftritt. Jedoch zeigt sich, dass
sich hier die Bestrahlungstemperaturen 400 °C und 450 °C sowie der unbe-
strahlte Zustand nicht so klar voneinander abgrenzen lassen wie es bei der
Meyerhirte der Fall ist. Dies wird auf die Tatsache zuriickgefiihrt, dass To-
leranzen bei der Auswertung der Kraft-Eindringtiefe-Kurven zu einer Un-
genauigkeit fiihren.

In Abbildung 6.18 sind die entsprechenden Werte fiir die Eindringhirte auf-
getragen. Auch hier werden das Temperatur- und das Verfestigungsverhal-
ten korrekt abgebildet. Lediglich bei einer Priiftemperatur von 25 °C und
einer Bestrahlungstemperatur von 450 °C wird ein augenscheinlich zu ge-
ringer Wert fiir die Hérte ermittelt, da dieser deutlich unter dem von unbe-
strahltem EUROFER-AnI bei 25 °C liegt. Bei den Priiftemperaturen 200 °C,
300 °C und 400 °C zeigen der unbestrahlte sowie der bei 450 °C bestrahlte
Zustand annidhernd tibereinstimmende Hértewerte. Dies bestitigt den durch
die Meyerhirte ermittelten Sachverhalt, dass sich das Verhalten des Bestrah-
lungszustands bei 450 °C iiber den gesamten Priiftemperaturbereich mit dem
Verhalten des unbestrahlten Zustands deckt.

Betrachtet man die unterschiedlichen Bestrahlungszustinde iiber den ge-
samten Priiftemperaturbereich, wird ersichtlich, dass die Temperaturabhiin-

gigkeit der Materialhirte aller Bestrahlungszustéinde ein sehr dhnliches Ver-
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Abbildung 6.17: Martenshirte von EUROFER-An fiir alle Bestrahlungstemperatu-
ren und fiir verschiedene Priiftemperaturen; simulierte Referenz-
werte sind mit einem * gekennzeichnet
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Abbildung 6.18: Eindringhirte von EUROFER-An] fiir alle Bestrahlungstempera-
turen und fiir verschiedene Priiftemperaturen; simulierte Referenz-
werte sind mit einem * gekennzeichnet
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halten aufweist. In Abbildung 6.19 ist dies anhand des relativen Abfalls der
Meyerhirte fiir alle Bestrahlungszustinde veranschaulicht. Fiir die jeweili-
ge Bestrahlungstemperatur sind die Hartewerte auf den Wert bei 25 °C nor-

miert.
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Abbildung 6.19: Normierte Meyerhdirte fiir alle Bestrahlungstemperaturen bei 40 N

In Abbildung 6.20 sind die Hartewerte von EUROFER-Anl aufgetragen, die
den statischen Betriebszustinden bei der Fusion entsprechen. Die Priiftem-
peraturen entsprechen den Bestrahlungstemperaturen. Zu beachten ist, dass
bei 25 °C der unbestrahlte Zustand und bei der Bestrahlungstemperatur von
450°C, aufgrund der festgelegten Einsatzgrenze der Diamantspitzen, eine
Priiftemperatur von 400 °C verwendet wurde.

Es ist deutlich zu erkennen, dass die hochsten Hirtewerte bei der Bestrah-
lungstemperatur von 300 °C ermittelt werden und somit hier die Verfesti-
gung des EUROFER-Anl am gréften ist. Nach diesem mit steigender Tem-
peratur anfinglichen starken Hirteanstieg fallen die Hirtewerte ab 400 °C
deutlich unter den Wert des unbestrahlten Materials bei Raumtempera-
tur. Damit zeigt sich, dass es bei Bestrahlungstemperaturen von 400°C

und hoher zu einem Riickgang der Materialverfestigung kommt und somit
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Abbildung 6.20: Hirtewerte fiir alle Bestrahlungszustinde bei 40 N; mit * gekenn-
zeichnete Hirtewerte wurden bei 400 °C gepriift

EUROFER-Anl oberhalb von 300 °C keine weitere Verfestigung erfihrt.
Dies kann durch einen zeitgleich ablaufenden Verfestigungs- und Ausheil-
mechanismus erkliart werden. Hier wird auch deutlich, dass alle drei unter-
schiedlichen Hértewerte geeignet sind, die bestrahlungsinduzierte Verfesti-
gung von EUROFER zu beschreiben.

Um zu beurteilen, ob dass Aufwurfverhalten sich mit einer moglichen be-
strahlungsinduzierten Verfestigung des EUROFER-AnI systematisch verdn-
dert, wurden anhand der optisch vermessenen Eindruckdurchmesser und der
mittels der Kraft-Eindringtiefe-Kurven bestimmten Kontaktradien Werte fiir
c? ermittelt, vgl. Tabelle 6.11.

Aus den Ergebnissen kann keine systematische Entwicklung des Aufwurt-
verhaltens von EUROFER-AnI in Abhidngigkeit vom Bestrahlungszustand
gefunden werden.

In Abbildung 6.21 sind die ermittelte Meyerhidrte von EUROFER-Anl und
die Ergebnisse von Mikrohédrtemessungen von EUROFER-AnI bei den Be-
strahlungszustéinden 300 °C, 400 °C und 450 °C aufgetragen. Die Mikrohir-
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Tabelle 6.11: Werte fiir ¢> zur Bewertung des Aufwurfverhaltens von bestrahltem

EUROFER-Anl

Priiftemperatur
Bestrahlungstemperatur || 25 °C | 200 °C | 300 °C | 400 °C
300 °C - 1,177 1.179 1.166
400 °C 1,145 | 1,166 1,199 1,145
450 °C 1,103 | 1,177 1,175 1,177

temessungen wurden mittels eines Vickers-Eindringkorpers am FML durch-
gefiihrt. Es zeigt sich, dass eine Ubereinstimmung des Verlaufs der Hiirte-

werte in Abhédngigkeit von der Bestrahlungstemperatur besteht.

# Vickersharte HV1 W Meyerharte
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Abbildung 6.21: Vergleich der Meyer- und Vickershirte des unbestrahlten
EUROFER-AnI und bei den Bestrahlungstemperaturen 300 °C,
400 °C und 450 °C bei einer Priiftemperatur von 25 °C

Fiir beide Hérteverldufe zeigt sich ein iibereinstimmender Abfall mit einer
tiber 300 °C steigenden Bestrahlungstemperatur. Normiert auf den Zustand

bei 300 °C zeigen bei Hiértewerte einen sehr dhnlichen prozentualen Abfall,
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sieche Tabelle 6.12. Dies zeigt, dass das Materialverhalten in Abhéngigkeit
von der Bestrahlungstemperatur durch die Vickers- und die Meyerhirte in

gleicher Weise abgebildet wird.

Tabelle 6.12: Prozentualer Abfall der Vickers- und Meyerhirte bei 25 °C

Bestrahlungstemperatur | 300 °C | 400 °C | 450 °C
Meyer 100% | 70 % 67 %
Vickers 100% | 68 % 66 %

6.2.5 Vergleich der Harteuntersuchungen mit
Zugversuchsdaten

Im Folgenden soll untersucht werden, ob eine direkte Korrelation zwischen
dem Materialparameter Zugfestigkeit und 0,2 %-Dehngrenze sowie den er-
mittelten Hérten besteht.

Zuniéchst wird der Zusammenhang fiir EUROFER-Anl im unbetrahlten Zu-
stand betrachtet. In Abbildung 6.22 sind die Hartewerte und die Zugfestig-
keit von EUROFER-AnI in Abhéngigkeit von der Priiftemperatur aufgetra-
gen.

Fiir alle Materialparameter zeigt sich ein kontinuierlicher und korrelierender
Abfall mit steigender Priiftemperatur. Dies zeigt, dass sich fiir EUROFER-
Anl die temperaturabhiingige Anderung der Zugfestigkeit mittels einer Be-
stimmung der Materialhérte beschreiben ldsst. Es ist zu erkennen, dass die
Dehngrenze unempfindlicher auf die steigende Temperatur reagiert als die
Zugfestigkeit. Dies bedeutet, dass mit steigender Temperatur das Streck-
grenzenverhiltnis ansteigt.

Um den Zusammenhang dieser Materialparameter zu beschreiben, werden
die Meyerhirte und die Zugfestigkeit von unbestrahltem EUROFER-AnI ge-

geniibergestellt, siehe Abbildung 6.23. Fiir die Zugversuchskennwerte wer-
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Abbildung 6.22: Vergleich der Hartewerte und der Zugfestigkeit sowie 0,2 %-
Dehngrenze von unbestrahltem EUROFER-Anl in Abhingigkeit
von der Priiftemperatur

den zum einen die experimentellen Daten aus [106] und die berechneten
Werte des RCC-MRx-Code [104] verwendet, siehe Tabelle H.1.

Es ist zu erkennen, dass sich in sehr guter Ndherung ein linearer Zusammen-
hang zwischen der Materialédrte und der Zugfestigkeit feststellen ldsst. Diese
Korrelation zeigt sich fiir die experimentellen Werte und die des RCC-MRx-
Codes. Lediglich die Zugfestigkeit des RCC-MRx-Codes liegt ein wenig
oberhalb der experimentellen Werte. Fiir die weiteren Vergleiche werden
die Daten des RCC-MRx-Codes verwendet, da hier Werte fiir eine breite
Anzahl an Testtemperaturen vorliegen. In Abbildung 6.24 und 6.25 ist die-
ser Zusammenhang fiir alle im Rahmen dieser Arbeit ermittelten Hartewerte
dargestellt. Es zeigt sich, dass fiir alle Hérten ein linearer Zusammenhang
der Materialhirte und der Zugfestigkeit bzw. Dehngrenze zu beobachten ist.
Somit kénnen bis zu einer Temperatur von 400 °C die Zugfestigkeit und
die Dehngrenze anhand der verschiedenen Kugelhirten mittels Geradenglei-

chungen in sehr guter Ndherung abgeschitzt werden.
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Abbildung 6.23: Zusammenhang zwischen der Zugfestigkeit und der Meyerhirte
von unbestrahltem EUROFER-Anl
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Abbildung 6.24: Zusammenhang zwischen den Hértewerten von unbestrahltem
EUROFER-Anl und dessen Zugfestigkeit
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Abbildung 6.25: Zusammenhang zwischen den Hirtewerten von unbestrahltem
EUROFER-Anl und dessen 0,2 %-Dehngrenze

In Tabelle 6.13 sind die realen Zugfestigkeiten und die mittels der Geraden-
gleichungen aus Abbildung 6.24 berechneten Werte gegeniibergestellt. Die

groften Abweichungen sind bei einer Temperatur von 200 °C zu beobach-

ten.

Tabelle 6.13: Vergleich der realen Zugfestigkeiten R, und den mittels der ent-
sprechenden Geradengleichung berechneten Werten (vgl. Abbildung

6.24)
Priiftemperatur | Ry, | Ry—meyer | Rm—Martens | REindringh.
25°C 668 669,4 667,7 667,8
200°C 586 5773 582,1 579.,9
300°C 548 546,8 550,8 553,7
400°C 498 500,4 496,7 496,1

In Tabelle 6.14 sind die entsprechenden Ergebnisse der Geradengleichun-

gen aus Abbildung 6.25 fiir die Dehngrenze R, aufgelistet. Auch hier ist
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eine sehr gute Ubereinstimmung der berechneten und der realen Werte zu
erkennen.

Tabelle 6.14: Vergleich der realen 0,2 %-Dehngrenze R, > und den mittels den ent-
sprechenden Geradengleichungen (vgl. Abbildung 6.25) berechneten

‘Werten
Priiftemperatur | Ry02 | Rpo2—Meyer | Rpo2—Martens | REindringh.
25°C 546 5443 542,3 540,3
200°C 486 489,1 491,4 488,2
300°C 471 470,8 472,8 4727
400°C 445 443 440,6 438,6

Es zeigt sich, dass sich mittels des relativ einfachen Zusammenhangs linea-
rer Gleichungen die Zugfestigkeiten und Dehngrenzen auf Basis der Mate-
rialhirte in guter Ndherung berechnen lassen.

Weiterhin bleibt zu priifen, ob die Linearitit des Zusammenhangs zwischen
Materialhirte und Zugfestigkeit auch fiir noch hohere Temperaturen und an-
dere fusionsrelevante Materialien wie z.B. EUROFER-ODS ihre Giiltigkeit
behilt.

Um zu untersuchen, ob die durch die Hochtemperaturindentationsanlage er-
mittelten Hirtewerte das bestrahlungsinduzierte Verfestigungsverhalten von
EUROFER-AnI in korrekter Weise abbilden, werden hierzu die Werte der
Dehngrenzen und der Zugfestigkeit (vgl. Tabelle H.2) fiir den entsprechen-
den Bestrahlungszustand herangezogen und mit der Materialhdrte vergli-
chen, siehe Abbildung 6.26.

Beide Verliufe der Hirtewerte zeigen qualitativ eine gute Ubereinstim-
mung mit dem Verlauf der Zugfestigkeit und der Dehngrenze. Dies zeigt,
dass neben der Temperaturabhingigkeit auch der Bestrahlungseinfluss auf
EUROFER-Anl durch die Hochtemperaturindentationsanlage in korrekter
Weise beschrieben werden kann.
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Abbildung 6.26: Vergleich der bestrahlungsinduzierten Anderung der Meyer- und
Eindringhirte mit der Zugfestigkeit von EUROFER-Anl; mit *
gekennzeichnete Hirtewerte wurden bei 400 °C gepriift

In Abbildung 6.27 und 6.28 ist der direkte Zusammenhang zwischen Zug-
festigkeit bzw. 0,2 %-Dehngrenze und den Hértewerten des unbestrahlten
Zustands fiir die Priiftemperaturen 25 °C, 200 °C, 300 °C und 400 °C sowie
der bestrahlten Zustinde von EUROFER-Anl gezeigt. Bei Letzteren ent-
spricht die Bestrahlungstemperatur der Priiftemperatur sowie fiir die Be-
strahlungstemperaturen 250 °C und 300 °C sind Werte fiir eine Priiftempe-

ratur von 25 °C beriicksichtigt worden.

Fiir die verschiedenen Hértewerte ist ein iibereinstimmender Verlauf zu er-
kennen. In guter Ndherung lésst sich hierbei wie beim unbestrahlten Zustand
ein linearer Zusammenhang zwischen Hirtewerten und Zugfestigkeit fest-
legen, vgl. Abbildung 6.27. Lediglich bei einzelnen Materialzustdnden sind

grofere Abweichungen zu erkennen.

In Bezug auf die Dehngrenze lasst sich aus den bestrahlten und unbestrahl-
ten Materialzustdnden kein einheitlicher linearer Zusammenhang finden.

Die in Abbildung 6.28 dargestellten Geradengleichungen liefern keine ad-
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Abbildung 6.27: Zusammenhang zwischen den Hirtewerten von unbestrahltem und
bestrahltem EUROFER-AnI und dessen Zugfestigkeit; simulierte
Referenzwerte sind mit einem * gekennzeichnet
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Abbildung 6.28: Zusammenhang zwischen den Héartewerten von unbestrahltem
und bestrahltem EUROFER-AnI und dessen 0,2 %-Dehngrenze;
simulierte Referenzwerte sind mit einem * gekennzeichnet
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dquate Beschreibung des unbestrahlten Zustands von EUROFER-AnI mehr.
Bestrahlt und unbestrahlt sollten gesondert betrachtet werden.
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Abbildung 6.29: Zusammenhang zwischen der Eindringhérte und der 0,2 %-
Dehngrenze, fiir unbestrahlten und bestrahlten Zustand von
EUROFER-Anl getrennt dargestellt; simulierte Referenzwerte
sind mit einem * gekennzeichnet

In Abbildung 6.29 ist deutlich zu erkennen, dass die linearen Approxima-
tionen den unbestrahlten und bestrahlten EUROFER-AnI gut abbilden.

Der experimentell ermittelte Zusammenhang von Zugfestigkeit bzw. Dehn-
grenze und Materialhirte kann durch einen Vergleich mit simulierten Da-
ten verifiziert werden. In den Abbildungen 6.30 und 6.31 sind ein solcher
Vergleich in Bezug auf die Eindringhérte dargestellt. Es zeigt sich, dass
die experimentellen und simulierten Werte das Materialverhalten in guter
Ubereinstimmung abbilden. Die Werte der aus den Simulationen berechne-
ten Harten sind in Tabelle G.10 aufgelistet.

In Tabelle 6.15 sind die realen Werte den berechneten Zugfestigkeiten der
verschiedenen Hirtewerte entsprechend Abbildung 6.27 gegeniibergestellt.
Insgesamt lassen sich mit dem linearen Zusammenhang die Zugfestigkei-

ten der verschiedenen Materialzustinde des unbestrahlten und bestrahlten
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Abbildung 6.30: Zusammenhang zwischen der Eindringhirte und der Zugfestigkeit
von unbestrahltem und bestrahltem EUROFER-Anl fiir simulierte
und experimentelle Daten
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Abbildung 6.31: Zusammenhang zwischen der Eindringhérte und der 0,2 %-
Dehngrenze von unbestrahltem und bestrahltem EUROFER-Anl
fiir simulierte und experimentelle Daten
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EUROFER-Anl in guter Nédherung zu den realen Daten abschitzen. Die be-
rechneten Dehngrenzen entsprechend der Geraden aus Abbildung 6.28 und
Abbildung 6.29 sind in Tabelle H.20 und Tabelle H.21 aufgetragen.

Tabelle 6.15: Vergleich der realen Zugfestigkeiten und den mittels den entsprechen-
den Geradengleichungen (vgl. Abbildung 6.27) berechneten Werten

Priift./Bestrahlungst. | R, Ry meyer | Rin—martens | Rin—Eindringh.
25°C/ - 668 702 714 707
200°C/ - 586 584 593 588
300°C/ - 548 545 550 553
400°C/ - 498 485 474 474
25°C/250°C 1017 - 1006 1017
250°C/250°C 876 - 897 879
25°C/300°C 1106 1111 1088 1067
300°C/300°C 930 904 919 953
400°C/400°C 521 523 504 505

Es wurde gezeigt, dass mittels der Hirtewerte das bestrahlungsinduzierte
Verfestigungsverhalten von EUROFER-AnI in korrekter Weise wiedergege-
ben wird. Neben einer rein qualitativen Aussage iiber das Materialverhalten
ist es moglich, den Parameter der Zugfestigkeit R, mittels eines einfachen
Zusammenhangs in Form einer einzigen Geradengleichung je Hirtepriif-
verfahren auf Basis der Materialhérte abzuschétzen. Sowohl im unbestrahl-
ten als auch bestrahlten Zustand lassen sich mit einer solchen Formulierung
Werte in guter Ubereinstimmung mit den realen Zugfestigkeiten ermitteln.

Beziiglich der Dehngrenze Ry, ist eine lineare Beschreibung ebenfalls
moglich. Jedoch miissen hierbei der unbestrahlte und bestrahlte Materialzu-
stand separat betrachtet werden. Insgesamt wurde gezeigt, dass es mittels
relativ einfacher Zusammenhinge moglich ist, auf Basis temperierter Unter-

suchungen der Materialhirte weitere Materialparameter abzuschitzen und
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Riickschliisse auf das Werkstoffverhalten von EUROFER zu ziehen. Die
dargestellten Zusammenhinge zwischen Hirte und Festigkeit stellen somit
ein robustes Modell fiir die Mehrheit der fiir EUROFER im spiteren Einsatz
relevanten Materialzustinde dar. Mit diesem Modell ist es theoretisch denk-
bar, auf Basis von wenigen Zugversuchsdaten mittels Héarteuntersuchungen
in einem breiten Bereich relevante Zustandsparameter zu ermitteln, ohne
den groflen Aufwand einer Vielzahl zerstorender Zugversuche zu betreiben.
Somit wire es moglich, die Anzahl bestrahlter Proben und somit die Menge

radioaktiven Materials zu reduzieren.

Es muss jedoch beachtet werden, dass die hier ermittelten Zusammenhén-
ge zwischen Zugfestigkeit bzw. Dehngrenze und Materialhdrte empirischer
Natur sind und auf die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Material-
zustinde von EUROFER beschrinkt sind. Eine Extrapolation dieses Zu-
sammenhangs fiir andere Bestrahlungszustinde und Priiftemperaturen au-
Berhalb des jeweils untersuchten Parameterbereichs ist nicht zuldssig bzw.
muss zukiinftig noch validiert werden. Eine Anwendung linearer Zusam-
menhinge bei hoheren Priiftemperaturen und weiteren fiir die Fusion rele-
vanten Materialien, z.B. EUROFER-ODS und Wolfram, muss in Zukunft
iiberpriift werden.

6.2.6 Warmebehandlungen innerhalb der Anlage

Neben der Ermittlung der Materialhirte ist mit der Hochtemperaturinden-
tationsanlage direkt in der Vakuumkammer die Moglichkeit von Wirmebe-
handlungen der Proben gegeben. Es wurde gezeigt, dass die Materialver-
festigung bei einer Bestrahlungstemperatur von 300 °C maximal ausgepragt
ist und es bei einer Erhohung der Temperatur zu deutlich geringerer Ver-
festigung kommt, was auf eine parallele temperaturbedingte Ausheilung der

Verfestigung im Material zuriickgefiihrt wird.
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Fiir eine praktische Anwendung von EUROFER spielt somit die Moglich-
keit einer Kompensation bzw. Ausheilung der bestrahlungsinduzierten Ma-

terialschadigung durch Wirmebehandlungen eine Rolle.

===550°C-25°C ===500°C-25°C ==—=UB-25°C

Kraftin N

Eindringtiefe in um

Abbildung 6.32: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 25 °C Priiftemperatur fiir die Be-
strahlungstemperatur 300 °C im wirmebehandelten sowie unbe-
strahlten Zustand

In den Abbildungen 6.32 und 6.33 sind fiir die Priiftemperaturen 25 °C und
400 °C jeweils die Kraft-Eindringtiefe-Kurven fiir EUROFER-AnI im unbe-
strahlten und wiarmebehandelten Zustand vergleichend dargestellt. Fiir den
Vergleich wurde bei 300 °C bestrahlter EUROFER-AnI herangezogen.

Fiir 25°C zeigt sich fiir den unbestrahlten Versuch und den bestrahlten
und bei 550°C/3 h ausgeheilten Versuch eine sehr gute Ubereinstimmung
der Kurven. Hier findet somit eine vollstindige Ausheilung der Material-
verfestigung des EUROFER-AnI statt. Nach einer Wiarmebehandlung von
500 °C/3 h ist eine deutlich geringere Eindringtiefe zu erkennen, die auf ei-
ne trotz Wiarmebehandlung verbleibende Verfestigung des EUROFER-Anl
zuriickzufiihren ist.

Bei einer Priiftemperatur von 400 °C ist grundsitzlich das gleiche Material-

verhalten zu beobachten. Zwischen den zwei Wirmebehandlungen ist hier
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Abbildung 6.33: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 400 °C Priiftemperatur fiir die
Bestrahlungstemperatur 300 °C im wirmebehandelten sowie un-
bestrahlten Zustand

ebenfalls ein deutlicher Unterschied der Eindringtiefen zu erkennen. Ledig-
lich die Ubereinstimmung zwischen unbestrahltem Zustand und bestrahltem
mit Wiarmebehandlung bei 550 °C/3 h zeigt eine Abweichung. Jedoch ist
diese im Vergleich zum 500 °C/3 h-Zustand deutlich geringer. An EURO-
FER sollten weitere Wiarmebehandlungen mit stetig steigender Dauer bei
550 °C durchgefiihrt werden.

Auf Basis der Kraft-Eindringtiefe-Kurven wurden die Eindringhérte sowie
die Martenshirte berechnet. Diese Werte sind in den Abbildungen 6.34 und
6.35 tiber die Priiftemperatur aufgetragen. Zudem wurden hier Hirtewer-
te des bei 300 °C bestrahlten EUROFER-AnI bei einer Priiftemperatur von
25°C auf Basis von Simulationsrechnungen hinzugefiigt, da hierzu keine
experimentellen Daten zur Verfiigung standen.

Anhand dieser Hirtewerte zeigt sich im Vergleich mit dem bestrahlten Zu-
stand deutlich, dass Wirmebehandlungen in einer signifikanten Reduzie-
rung der Materialverfestigung resultieren. Dies zeigt sich auch bei der Wir-
mebehandlung bei 500 °C/3 h, jedoch fillt das Ausmall der Kompensati-
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Abbildung 6.34: Martenshirte von unbestrahltem und bei 300 °C bestrahltem

EUROFER-AnI und entsprechender Wirmebehandlungen bei
500 °C/3 h und 550 °C/3 h; simulierte Referenzwerte sind mit ei-
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Abbildung 6.35: Eindringhérte von unbestrahltem und bei 300 °C bestrahltem
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on der Verfestigung deutlich geringer aus als bei 550 °C/3 h. Es liegen die
Hirtewerte in guter Ubereinstimmung mit den Hirten des unbestrahlten
EUROFER-AnI.

Somit ist es mit der Hochtemperaturanlage moglich, relativ unkompliziert
Wirmebehandlungen in den Versuchsablauf einzubauen. Diese einfache
Moglichkeit mit anschlieender direkter Priifung der Probe bietet qualitati-
ve und quantitative Aussagen iiber die Auswirkungen von Wirmebehand-
lungen mit variablen Parametern auf das Materialverhalten verschiedener
bestrahlter Materialien. Dies ist ein deutlicher Vorteil gegeniiber den bishe-
rigen Untersuchungen in diesem Bereich, da hier stets die Warmebehand-
lung nicht lokal in der Priifmaschine durchgefiihrt wurde und somit eine
separate Anlage genutzt werden musste. Somit ist es moglich, die Untersu-
chungen im bestrahlten Zustand sowie nach der Wirmebehandlung auf der

identischen Probe durchzufiihren.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden folgende Ziele verfolgt:

* Ertiichtigung der Hochtemperaturindentationsanlage fiir den fernhan-
tierten Betrieb in einer Heiflen Zelle; Versetzung der Anlage in die
Materialpriifzelle des FML sowie die Verifikation der fernhantierten
Funktionsfahigkeit

* Verifikation der experimentellen Ergebnisse mittels numerischer Si-
mulation des Indentationsverfahrens und Untersuchung des Einflus-

ses von Form und Material des Eindringkorpers

 Charakterisierung von bestrahltem EUROFER mit verschiedenen Priif-
sowie Bestrahlungstemperaturen sowie deren Einordnung in bekannte
Literaturwerte und Ergebnisse anderer Priifverfahren

e Untersuchung der Moglichkeit von Ausheilwidrmebehandlungen di-
rekt in der Hochtemperaturindentationsanlage zur Kompensation von

Bestrahlungsschiden

Mit den im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen und dar-
gestellten Ergebnissen wurde gezeigt, dass das Ziel der Entwicklung und
Umsetzung einer Hochtemperaturindentationsanlage fiir die fernhantierte
Untersuchung bestrahlter Materialien fiir die Kernfusion erfolgreich abge-
schlossen wurde. Bestrahlte und toxische Materialien kénnen nun im Hin-
blick auf die Abhingigkeit ihrer Eigenschaften von der Temperatur und des

Einflusses der Bestrahlung charakterisiert werden.

201



7 Zusammenfassung und Ausblick

In Bezug auf den fernhantierten Betrieb in einer Heiflen Zelle musste fiir
die technische Umsetzung einzelner Funktionen der Anlage darauf geachtet
werden, dass die Genauigkeitsanforderungen erfiillt sowie eine robuste und
mit den Manipulatoren handhabbare Bedienung gewihrleistet werden. Be-
sonders kritisch waren hier die Moglichkeit des Wechselns des Eindringkor-
pers mittels Manipulatoren sowie die sichere Messung der Temperatur am
Eindringkorper wihrend der Versuche. Diese funktionellen Unzuldnglich-
keiten wurden mit entsprechenden technischen Weiterentwicklungen der In-
dentationsanlage gelost. Die Umsetzung des Gesamtverbunds aus Hochtem-
peraturindentationsanlage, den notigen Peripheriegerdten und dem Grund-
gestell erlaubt einen raschen und unkomplizierten Ein- und Ausbau der An-
lage im Kontrollbereich. Somit ist ein Austausch mit anderen Priifanlagen
moglich, und eine flexible Nutzung des Arbeitsplatzes in der Materialpriif-
zelle bleibt gewihrleistet. Des Weiteren ermoglicht dies, Wartungsarbeiten
der Anlage in einem vertretbaren Zeitrahmen und Aufwand durchzufiihren.
Der sichere und valide Betrieb der Anlage wird durch die gewihlten techni-
schen Losungen gewihrleistet und ermdglicht somit einen kontinuierlichen
Betrieb der Anlage innerhalb der Heiflen Zelle.

Mittels der numerischen Simulation des Indentationsverfahrens wurde die
korrekte Ermittlung der Kraft-Eindringtiefe-Daten durch die Hochtempe-
raturindentationsanlage validiert. Die Ergebnisse der Simulationen zeigen,
dass das Materialverhalten von EUROFER in seiner Abhéngigkeit von der
Priiftemperatur sowie dem Bestrahlungszustand und somit die entsprechen-
de Materialverfestigung mittels der Hochtemperaturindentationsanlage in
addquater Weise wiedergegeben wird.

Der Einfluss der nach Norm fiir den Versuch zuldssigen Abweichungen des
Radius eines kugelférmigen Eindringkorpers ist signifikant. Mit steigender
Priifkraft steigen auch die Abweichungen der Eindringtiefe an. Somit ist
eine Bestimmung des realen Spitzenradius selbst innerhalb der festgelegten

Grenzen des Regelwerks relevant. Dementgegen wirkt sich das unterschied-
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liche Materialverhalten der Saphir- und Diamantspitzen deutlich geringfiigi-
ger aus, muss fiir eine valide Auswertung des Eindringmoduls aber ebenfalls

berticksichtigt werden.

Die experimentellen Untersuchungen des reduziert aktivierbaren Stahls EU-
ROFER zeigen die Moglichkeiten der Hochtemperaturindentationsanlage
auf. Grundsitzlich sinkt die ermittelte Hirte mit steigender Priiftempera-
tur. Die Korrelation der priiftemperatur- und bestrahlungsabhédngigen Ei-
genschaften mit den Ergebnissen aus Zugversuchen zeigt das Leistungsver-
mogen der Hochtemperaturindentation auf. Mittels der Kraft-Eindringtiefe-
Kurven und aus den resultierenden Eindriicken lassen sich Hirtewerte des
Materials berechnen, die das Verfestigungsverhalten von EUROFER be-
schreiben.

Zwischen den ermittelten Héartewerten und den klassisch ermittelten Werten
der Dehngrenze und der Zugfestigkeit konnte fiir EUROFER im unbestrahl-
ten und bestrahlten Zustand jeweils ein linearer Zusammenhang bestimmt
werden, wodurch es grundsitzlich moglich ist, Kennwerte des Zugversuchs
auf Basis der Eindringpriifung abzuschitzen.

Uber die optische Vermessung der Eindriicke und der Eindringtiefe der
Kraft-Eindringtiefe-Kurven kann eine Aussage iiber das Aufwurfverhalten
am Indenterrand eines Materials getroffen werden.

Neben dem plastischen Materialverhalten, ausgedriickt durch die Material-
hirte, wurde anhand der Kraft-Eindringtiefe-Kurven das elastische Verhal-
ten des Materials untersucht. Eine grundsitzliche Abschitzung des Elas-
tizititsmoduls von EUROFER lésst sich mittels des Eindringmoduls unter
strenger Beriicksichtigung der Qualitit der Kraft-Eindringtiefe-Kurven aus
den Eindringversuchen durchfiihren.

Mittels innerhalb der Hochtemperaturindentationsanlage durchgefiihrten
Wirmebehandlungen bestrahlter EUROFER-Proben und direkt anschlie-
Benden Indentationsversuchen wurde die Ausheilung bestrahlungsinduzier-
ter Materialverfestigung von EUROFER betrachtet. Der Grad der Aushei-
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lung in Abhéngigkeit von der verwendeten Temperatur und der Zeit der Be-
handlung wurde untersucht und mit Literaturwerten verglichen sowie eine
Korrelation aufgezeigt. Es wurde gezeigt, dass sich die Hochtemperaturin-

dentationsanlage eignet, um Ausheileffekte quantitativ zu beurteilen.

Anhand der durchgefiihrten systematischen experimentellen Untersuchun-
gen wurden die Grenzen und Einschrinkungen der Hochtemperaturinden-
tationsanlage aufgezeigt, die bei den Versuchsplanungen, -durchfiihrungen
und -auswertungen beriicksichtigt werden miissen.

Die Qualitét der Kraft-Eindringtiefe-Kurven wird in hohem MalB von Ein-
fliissen auf das optische Messsystem bestimmt. Hier hat sich gezeigt, dass
ein unsteter Kiithlmittelfluss durch die schwankenden Driicke zu einer Streu-
ung der Eindringtiefedaten fiithren kann. Dies spielt besonders bei der Aus-
wertung der Entlastungskurve in Bezug auf das elastische Materialverhal-
ten eine Rolle. Der Entlastungsanteil der experimentellen Kurven ist somit
als kritisch zu betrachten und bedarf im Rahmen der Auswertungen einer
besonders sorgfiltigen Bewertung. Zudem kann es durch Kippbewegungen
der Probe zu Fehlinterpretationen kommen, durch die es zu einer scheinba-
ren Zunahme der Eindringtiefen kommt, die gegebenenfalls eine Auswer-
tung der Kraft-Eindringtiefe-Daten verfilscht oder grundsétzlich unmoglich
macht.

Aufgrund der geringen GroBe der halben Kerbschlagbiegeproben ist die
mogliche Anzahl von Versuchen pro Probe deutlich begrenzt. Aus diesem
Grund wird empfohlen, pro Probe lediglich zwei Priiftemperaturen zu ver-
wenden, um fiir jede Temperatur eine ausreichende Anzahl von Versuchen
durchzufiihren, da bei allen Versuchsreihen mit fehlerhaften Priifungen zu
rechnen ist. Dies spielt vor allem in Bezug auf die geringe Anzahl bestrahl-
ter Proben und die hohen Kosten derselben eine besondere Rolle.

Insgesamt ist mit der technischen Erweiterung der Anlage, ihrer Versetzung
an ihren Standort in der Materialpriifzelle des FML und die Verifikation
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7 Zusammenfassung und Ausblick

des fernhantierten Betriebs das Projekt ,,Entwicklung und Umsetzung einer
Hochtemperaturindentationsanlage fiir die Untersuchung bestrahlter Mate-
rialien fiir die Kernfusion‘ abgeschlossen.

Zukiinftig kann mit der Karlsruher Hochtemperaturindentationsanlage ein
wichtiger Beitrag zur Materialentwicklung in der Fusionsforschung geleis-
tet werden. Weiterfithrend zu den hier vorgestellten Untersuchungen an be-
strahltem EUROFER konnen dessen weiterentwickelte Version EUROFER-
ODS, SiC-Keramiken sowie bestrahlter Wolfram als Kandidat fiir den DI-
VERTOR von Fusionsreaktoren untersucht und charakterisiert werden. Au-
Berdem konnen mit scharfen Eindringkorpern, z.B. einer sog. Cubecorner-
Spitze, bruchmechanische Untersuchungen durchgefiihrt werden. Untersu-
chungen in einem Temperaturbereich zwischen 50 °C und 150 °C konnten
genutzt werden, um mit variablen Belastungsgeschwindigkeiten den Uber-
gang von sprodem zu duktilem Verhalten von EUROFER zu bestimmen.
Es wurden eine Einrichtung und ein Arbeitsplatz geschaffen, die zu die-
sem Zeitpunkt weltweit einzigartig sind und es erlauben, mit relativ gerin-
gem Aufwand im Vergleich zu anderen Priifmethoden das temperaturab-
hiangige Verhalten von potentiellen Strukturmaterialien zukiinftiger Fusi-
onsreaktoren zu charakterisieren. Die Anlage erweitert die Moglichkeiten
der Untersuchungen bestrahlter Materialien durch die temperierte zersto-
rungfreie Priifung bereits gepriifter Proben, wodurch der Erkenntnisgewinn
bei gleichbleibender Menge bestrahlter Proben signifikant gesteigert wird.
Im Zusammenspiel mit weiteren Indentationsanlagen, Universalpriifmaschi-
nen, Kerbschlaganlagen und der metallografischen sowie elektronenmikro-
skopischen Untersuchung bestrahlter Proben steht am FML eine vielfiltige
Materialcharakterisierung zur Verfiigung, die es ermoglicht, ein umfassen-
des Bild der mechanischen und mikrostrukturellen Eigenschaften fusions-

relevanter Werkstoffe zu schaffen.
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A Stand der Technik der instrumentierten
Eindringprifung

A.1 Randbedingungen nach DIN EN ISO 14577

Fiir die Durchfiihrung der Experimente und Auswertung der Ergebnisse
werden verschiedene Genauigkeitsanforderungen und Randbedingungen
festgelegt [56]. Diese miissen bei der Versuchsdurchfiihrung eingehalten
und bei der Auswertung beriicksichtig werden, um eine Vergleichbarkeit
verschiedener Versuchsreihen zu gewihrleisten. Zunichst werden die durch
die Norm vorgegebenen Randbedingungen beschrieben und die besonderen
Einfliisse, die speziell in Bezug auf den Aufbau der Hochtemperaturinden-

tationsanlage eine Rolle spielen, besprochen.

Probe

Fiir eine normgerechte Priifung muss die Probe eine Dicke von mindestens
dem Zehnfachen der Eindringtiefe oder dem Dreifachen des Eindruckdurch-
messers aufweisen. Damit wird ein Einfluss der Probenauflage auf die Ver-
suchsergebnisse verhindert. Des Weiteren kann sich die Qualitit der Pro-
benoberfliache signifikant auf die Messgenauigkeit der Versuchsergebnisse
auswirken. Fiir Versuche nach der Norm muss fiir die Oberflichenrauheit
die Beziehung #>20 R, eingehalten werden. R, ist der arithmetische Mit-
tenrauwert und wird fiir Stahl kraftabhingig mit 0,08 um bis 2,2 um ange-
geben [117][56]. Besonders in Bezug auf die Préparation bestrahlter Proben
ist auf eine Praktikabilitiit der Priparationsmethode in Hinsicht auf die Fern-

hantierung zu achten sowie deren Einsatzgrenzen zu beriicksichtigen. In Be-
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A Stand der Technik der instrumentierten Eindringpriifung

zug auf das optische Messsystem der Hochtemperaturindentationsanlage ist
fiir eine Anwendung besonders auf eine ausreichend plane Grundfliache der
Probe zu achten, da eine Kippbewegung der Probe zu signifikanten Fehlern

bei der Eindringtiefenmessung fiihren kann.

Eindringkorper

Fertigungsbedingt unterliegen die Eindringkdrperspitzen aller Geometrien
gewissen Toleranzen, und somit weicht die reale Flichenfunktion von der
idealen Form ab [117]. Pyramidenférmige Eindringkorper weisen einen ge-
wissen Grad einer Verrundung der Spitze auf und die Radien kugelformi-
ger Eindringspitzen konnen von ihren nominellen Werten in Abhingigkeit
der Fertigungstoleranzen abweichen. Des Weiteren fithren Abnutzungen der
Eindringspitzen wihrend der Priifungen zu einer Verdnderung der Spitzen-
geometrie. Aus diesen Griinden miissen die Eindringkorper in regelmif3igen
Abstinden untersucht und verifiziert werden. Die Flachenfunktion ldsst sich
durch direkte Messung z.B. mittels eines Rasterelektronenmikroskops und
durch indirekte Messung mittels Eindringpriifungen an zertifizierten Re-
ferenzmaterialien mit bekannten mechanischen Eigenschaften, z.B. Quarz-
glas, bestimmen [117][56]. In DIN EN ISO 14577 [56] ist festgelegt, dass
fiir Eindringtiefen h < 6 um die Auswertung der Versuche auf Basis der rea-
len Flachenfunktion des Eindringkorpers stattfinden muss. Fiir groere Ein-
dringtiefen konnen die theoretischen idealen Formen angenommen werden.
Grobe Beschiddigungen der Spitzen, z.B. Ausbriiche, konnen durch optische
Mikroskopie der Spitzen sowie der resultierenden Eindriicke in der Probe

festgestellt werden.

Versuchsdurchfiihrung

Bei der Messung der Eindringtiefe ist die Steifigkeit der gesamten Anlage
zu beriicksichtigen. Da die Bauteile einer Indentationsanlage endliche Stei-

figkeiten aufweisen, konnen elastische Verformungen der einzelnen Kom-
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ponenten wihrend der Versuche zu fehlerhaften Messungen fiihren. In Be-
zug auf die Kraft-Eindringtiefe-Kurve wirkt sich dies durch eine vermeint-
liche Erhohung der Eindringtiefe und eine Verringerung der Steigung der
Tangente an der Entlastungskurve aus. Somit miissen die kraftabhingige
Nachgiebigkeit der gesamten Anlage ermittelt und alle Kraft-Eindringtiefe-
Kurven dementsprechend korrigiert werden. Durch DIN EN ISO 14577
konnen hierzu verschiedene Verfahren unter der Verwendung von isotro-
pen und homogenen Referenzmaterialien mit bekannten mechanischen Ei-
genschaften angewendet werden. In Bezug auf die Hochtemperaturinden-
tationsanlage werden, bedingt durch die Bestimmung der Eindringtiefe auf
Basis der Relativbewegung von Eindringkorper und Probe, die relevanten
Steifigkeiten auf die Komponenten zwischen den zwei Messpunkte und so-
mit lediglich auf die Eindringkorperspitze beschrinkt [3].

Thermische Instabilititen haben einen signifikanten Einfluss auf die Anlage
und somit auch auf das in der Anlage verwendete Messsystem. Der Einfluss,
der auf die Kraft-Eindringtiefe-Kurve wirkt und diese somit verfilscht, wird
als thermische Drift bezeichnet. Besonders bei instrumentierten Eindring-
priifungen bei erhohten Temperaturen verlangt die thermische Drift eine be-
sondere Aufmerksamkeit und eine ausreichend genaue Temperaturregelung
der Heizungen. Bestimmt werden kann die thermische Drift durch die Mes-
sung der Eindringtiefe bei konstanter Kraft nahe des Nullpunktes oder eines
Punktes der Entlastungskurve bei 10 % bis 20 % der maximalen Priifkraft
bei ausreichend langer Haltezeit. Hieraus lésst sich die Driftgeschwindigkeit
ermitteln [117][56][118]. Fiir die im Rahmen dieser Arbeit mit der Hoch-
temperaturindentationsanlage durchgefiihrten Versuche wurde der Einfluss
der thermischen Drift durch die Anwendung eines optischen Verfahrens fiir
die Messung der Eindringtiefe prinzipbedingt deutlich beschrinkt. Ledig-
lich die Eindringkorperspitze sorgt fiir eine Verschiebung durch thermische
Ausdehnung, die bei der Auswertung der Kraft-Eindringtiefe-Kurve korri-

giert werden muss.

209



A Stand der Technik der instrumentierten Eindringpriifung

Der Nullpunkt eines Versuchs muss fiir jeden Datensatz einer Kraft-Eindringtiefe-
Kurve ermittelt werden. Dieser bestimmt den ersten Kontakt zwischen Ein-
dringkorper und Probenoberfliche. Hierzu werden in der Norm zwei Ver-

fahren angegeben [56]:

e Der Nullpunkt wird durch eine polynomiale Kurvenanpassung und
Extrapolation der Belastungskurve bei geringer Eindringtiefe ermit-
telt. Um eine Vergleichbarkeit zu gewihrleisten, wird der Bereich der
Kurvenanpassung auf die Messwerte bis 10 % der maximalen Ein-
dringtiefe beschrinkt. Der erste Messpunkt muss bei weniger als 2 %
der maximalen Priifkraft oder weniger als 5 % der maximalen Ein-
dringtiefe liegen.

¢ Der Nullpunkt wird durch das Erreichen einer definierten Kraftschwel-
le oder eines Anstiegs der Kontaktsteifigkeit ermittelt. Die Schritt-
weite der Kraftmessung wird fiir den Makrobereich mit F,, 1074

angegeben.

Fiir den Makro- und Mikrobereich muss die Unsicherheit der Bestimmung
des Nullpunktes maximal bei 1 % von F,,, liegen. Durch eine Anpassung
der Anniherungsgeschwindigkeit des Eindringkorpers an die Probe kann
die Unsicherheit der Nullpunktbestimmung beeinflusst werden [S6][117].
Die plastische Verformung des Probenmaterials kann zu Anderungen im
Material fithren, die sich nicht nur auf die unmittelbare Eindringstelle be-
schrinken. Es kdnnen Spannungen in das Material eingebracht werden, die
die mechanischen Eigenschaften des Materials beeinflussen. Die Mittel-
punkte aufeinanderfolgender Eindriicke miissen nach der Norm einen Ab-
stand von mindestens dem Fiinffachen des grofiten Eindruckdurchmessers
aufweisen. Von Grenzflachen und freien Oberflichen, z.B dem Probenrand,
ist das Dreifache des Eindruckdurchmesser als Abstand festgelegt [56].
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B.1 Optische Eindringtiefenmessung

Bedingt durch die hohen Testtemperaturen von bis zu 650 °C ist eine Mes-
sung der Eindringtiefe auf Basis beriihrender kapazitiver und induktiver Me-
thoden, wie sie hdufig in konventionelle Indentationsanlagen fiir die instru-
mentierte Eindringpriifung verwendet werden, nicht moglich. Thermisch in-
duzierte Dehnungen in den Messsystemen bei hohen Temperaturen wiirden
die Eindringtiefe tibersteigen und auch nach Kompensation zu erheblichen
Messfehlern fithren. Aus diesem Grund wurde eine optische Messmethode
entwickelt, die eine beriihrungslose Bestimmung der Eindringtiefe an Refe-
renzflichen nahe am Aufsetzpunkt ermoglicht, siehe [3][4].

Die Basis der entwickelten Messmethode bildet die digitale Bild-Korrelation
DIC (Digital image correlation). Hierbei wird die Bewegung eines starren
Korpers ermittelt, indem die Bewegung mit einer Digitalkamera in einer
Bildfolge kontinuierlich aufgezeichnet wird. AnschlieBend kann durch ei-
nen Vergleich der Grauwerte der aufeinander folgenden Bilder die Bewe-
gung in horizontaler sowie vertikaler Richtung ermittelt werden. Hierzu
wird das erste Bild der Bildreihe, das sog. Initialbild, in einzelne Berei-
che unterteilt. Diese Bereiche werden durch sog. Marker représentiert und
beinhalten jeweils eine Grauwertmatrix des entsprechenden Bildbereiches.
Die folgenden Bilder der Bildreihe werden entsprechend der Grauwertma-
trizen der Marker abgesucht und daraus die Bewegung des Starrkorpers, die
zwischen der Aufnahme zweier Bilder stattgefunden hat, berechnet. Uber
die gesamte Bildserie ergibt sich entsprechend die vollstindige Bewegung

des beobachteten Starrkorpers.
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Um hieraus die Eindringtiefe eines Indentationsexperiments zu bestimmen,
wird zunichst die Bewegung der Probe und des Eindringkorpers separat
mittels DIC ermittelt und anschlieend die Relativbewegung bestimmt. Mit
einem zusitzlichen Kriterium fiir die Festlegung des ersten Kontakts zwi-
schen Probe und Eindringkorper kann die Eindringtiefe ermittelt werden.
Im Rahmen dieser Arbeit dient eine Kraftschwelle von 0,8 N als Kriterium,
vel. [3].

In Abbildung B.1 ist der grundsitzliche Aufbau des optischen Systems dar-
gestellt.

Lichtquelle
Indenter

PC fur Bildaufnahme

Abbildung B.1: Schematische Darstellung des Aufbaus des optischen Messsys-
tems, (rechts) Realbilder als Grundlage der DIC

Der Aufbau des optischen Messsystems besteht aus einer Kamera PL-
B782G der Firma PIXELINK, einem Fernfeldmikroskop QM-100 der Firma
QUESTAR, einem LED-Strahler HLV2-22-SW-3W der Firma CCS fiir die
Ausleuchtung von Indenter und Probe und einem Computer mit speziell
entwickelter Steueroberfliache in der Softwareumgebung LABVIEW.

Die gesamte Auswertung der mit der Hochtemperaturindentationsanlage
durchgefiihrten Versuche findet in einem dem eigentlichen Experiment fol-
genden Prozess statt. Die Bildkorrelation der Bildreihen, die Berechnung
der Bewegungen von Probe und Eindringkorper sowie die endgiiltige Er-
mittlung der Kraft-Eindringtiefe-Kurven findet mittels des Programms MAT-
LAB und einer entsprechenden Skriptbibliothek statt. Die Wegauflosung der
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DIC betrigt ca. 100 nm und ist in etwa 10 mal so hoch wie die optische Auf-
16sung des Systems [3].

B.2 Eindringkérper fir Hochtemperaturanwendung

Fiir die Hochtemperaturanwendung der Indentation wurden speziell ange-
passte Eindringkorper in Zusammenarbeit mit der Firma SYNTON MDP
entwickelt, siehe [3]. Hierbei mussten verschiedene Anforderungen an den

Eindringkorper beriicksichtigt werden.

* Hochtemperaturanwendung
 Fernhantierte Handhabung innerhalb einer Heiflen Zelle
» Zuverlissige Beheizung des Indenters

 Eignung fiir die optische Eindringtiefenmessung

Diese Eindringkorper sind zweiteilig ausgefiihrt. Sie bestehen aus der ei-
gentlichen Eindringspitze und aus einem Grundkorper aus Titan-Zirkon-
Molybdin (TZM), einer Legierung auf Molydbén-Basis mit 0,4-0,55 % Ti,
0,06-0.12 % Zr und 0,01-0,03 % C [119].

TZM wurde aufgrund seiner guten Bearbeitbarkeit, des relativ geringen
thermischen Ausdehnungskoeffizienten sowie der hohen Festigkeit bis in
den Hochtemperaturbereich als Konstruktionswerkstoff fiir den Grundkor-
per des Eindringkorpers gewihlt [3].

Als Spitzenmaterialien wurden im Rahmen dieser Arbeit zum einen auf-
grund seiner hohen Festigkeit Diamant und zum anderen Saphir wegen
seiner chemischen Bestidndigkeit bei hohen Temperaturen verwendet. Die
unterschiedlichen temperaturabhidngigen mechanischen Eigenschaften von
Diamant und Saphir miissen fiir eine valide Auswertung der Indentations-

experimente beriicksichtigt werden.
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In Abhingigkeit vom verwendeten Spitzenmaterial miissen verschiedene Fi-
xierungssysteme fiir die Befestigung der Eindringspitze im Grundkorper an-
gewendet werden. Die Saphirspitze muss aufgrund einer im Vergleich zu
Diamant geringeren Druckfestigkeit mittels eines Hochtemperaturklebstof-
fes im TZM-Grundkérper fixiert werden, siehe Abbildung B.2. Hierfiir wird
Ceramabond 865 der Firma AREMCO verwendet. Dieser Keramikklebstoff
ist bis zu Temperaturen von 3000 °C mechanisch und chemisch bestéindig,
siche Abbildung F.2.

<

200 um 600 m EHT = 20.00 kv Signal A = SE1 File Name = C.0018056_07.tif X
o BULHM, iam-wem ST

WD=115mm  Mag= 50X

Abbildung B.2: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme des Eindringkorpers
mit kugelférmig verrundeter Saphirspitze

Die Diamantspitze wird mittels einer Spannzange und einer Klemmbhiilse
aus TZM im Grundkorper befestigt. Die Spannzange wird durch die aufge-
presste Hiilse zusammengedriickt und fixiert somit die Diamantspitze inner-
halb des Grundkorpers, vgl Abbildung B.3.
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200 um 600 m EHT =20.00 kv Signal A= SE1 File Name = C0017975_07.tif
| i 1iam-wem ST

WD=115mm  Mag= 50X

Abbildung B.3: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme des Eindringkdrpers
mit kugelformig verrundeter Diamantspitze

Als Spitzengeometrien wurden im Rahmen dieser Arbeit zum einen Spit-
zen in Form von Rockwellkegeln mit einer kugelformig verrundeten Spitze
mit einem Radius von 200 um verwendet. Mit einem Offnungswinkel des
Kegels von 120° ergibt sich ein Ubergang von Kugel zu Kegel bei einer Ho-
he von 26,79 um. Dies entspricht einem Durchmesser des Eindrucks von
200 um und setzt die Grenze fiir die Anwendung der Indentation mittels
der kugelformig verrundeten Eindringkorperspitze fest. Zusitzlich wurden
Vickersspitzen mit einer vierseitigen pyramidischen Form mit einem Off-
nungswinkel von 122° eingesetzt. Der gesamte Eindringkorper wird in ei-
ne Aufnahmehiilse, die innerhalb der Indentationssédule verbaut ist, gefiihrt.
Hier wird der Eindringkorper mittels einer Innensechskantschraube fixiert,
indem diese auf eine entsprechende Klemmfliche am Eindringkorper ei-

ne Druckkraft aufbringt. Zusétzlich sorgt diese Schraubenfixierung fiir eine
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korrekte Ausrichtung der Reflexionsfliche des Eindringkorpers im rechten
Winkel zur Sichtachse des optischen Messsystems. Auf nétige Anpassungen
der Indentergeometrie beziiglich der fernhantierten Anwendung der Anlage

in einer Heiflen Zelle des FML wird in Kapitel C.2 im Detail eingegangen.

B.3 Temperierung von Probe und Eindringkérper

Um eine moglichst genaue Temperierung des Eindringkorpers und der Pro-
be wihrend der Experimente zu gewihrleisten, ist die Anlage mit zwei loka-
len Heizsystemen ausgestattet, die die Probe und den Eindringkorper separat
beheizen. Es werden keramische Heizelemente aus SizN4 der Firma BACH
RESISTOR CERMAICS GMBH verwendet, die mit 230 V Wechselspannung
versorgt werden und eine maximale Gesamtheizleistung von 700 W liefern
[3].

Fiir die Temperierung ist die Heizplatte direkt in den Probentisch eingefasst
und dient der Probe als Auflagefliche, womit eine direkte Beheizung der
Probe gewihrleistet wird. Die Heizplatte bietet eine ausreichende Festigkeit,
um den Druckbelastungen wihrend der Indentationsversuche standzuhalten.
Der Eindringkorper wird mittels einer in Form geschliffenen keramischen
Heizpatrone, die in der Indentationsséule integriert ist, auf Betriebstempe-
ratur erhitzt. Um Wérmeverluste zu reduzieren und eine freie Warmeab-
strahlung von den Heizelementen zu verhindern, sind der Probentisch sowie

der beheizte Teil der Indentationssdule mit Isolationskeramik umgeben.

Fiir die Messung der aktuellen Temperaturen an Eindringkorper und Probe
sind mehrere Thermoelemente vom Typ K mit der Materialpaarung Nickel-
ChromNickel in der Priifkammer verbaut. Ein durch den Probenanschlag
gefiihrtes Thermoelement misst die Temperatur an der Anschlagflache der
Probe und gibt somit die Probentemperatur auf Hohe der Indentationsstel-
le wieder. Zusitzlich ist ein weiteres Thermoelement an der Unterseite der

Heizplatte positioniert und gibt deren Temperatur an [3].
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Die Temperatur des Eindringkorpers mit Diamantspitze wird am TZM-
Schaft direkt iiber der Spitze gemessen, da aufgrund des sehr kleinen Vo-
lumens der Diamantspitze die Temperatur von TZM-Korper und Spitze als
gleich angenommen wird. Das Thermoelement wird mittels einer Bohrung
von 0,5 mm im TZM-Schaft fixiert. Im Falle der Saphirspitze wird die Tem-
peratur direkt am Kristall gemessen.

Die Temperaturen an der Anschlagsfliche der Proben und der Spitze des
Eindringkorper werden als RegelgroBen fiir die Heizleistung des entspre-
chenden Heizelements genutzt. Ein Regler mit proportionalem, integrie-
rendem und differenzierendem Anteil (PID-Regler) tibernimmt nach dem
Prinzip der Pulsweitenmodulation die temperaturkontrollierte Steuerung der
Heizelemente. Somit lassen sich die Temperaturen an der Indentationsstelle
auf 1 °C genau einstellen [3].

Um wihrend der Versuche stationdre thermische Bedingungen an der Inden-
tationsstelle zu gewihrleisten und um eine Uberhitzung der mechanischen
und der elektronischen Bauteile der Indentationsanlage zu verhindern, ist
ein Kiihlsystem notwendig. In der Indentationsséule oberhalb des Eindring-
korpers und im Probentisch unterhalb der Probeaufnahme sind Kiihlkanile

eingebracht.

217






C Modifikatonen der
Hochtemperaturindentationsanlage fur
den fernhantierten Betrieb

C.1 Validierung der Bedienbarkeit mittels Simulationswand

Um Anlagen in Hinblick auf ihre Tauglichkeit beziiglich der Fernhantierung
in einer Heilen Zelle zu tiberpriifen, steht am FML eine Simulationswand
zur Verfiigung. Diese ist ein mafstabsgetreues Abbild einer Bleiwand ei-
ner Heiflen Zelle des FML und ist mit einem Fenster mit den Dimensionen
eines Bleiglasfensters von 700 mm x 400 mm ausgestattet. An der Wand
konnen die verschiedenen Arten von Manipulatoren angebracht werden, die
baugleich an den Heiflen Zellen verwendet werden. Fiir die Validierung
der Hochtemperaturindentationsanlage wurden die Manipulatoren des Typs
WALSCHMILLER A200 an die Simulationswand angebracht, sieche Abbil-
dung F.1.

Mit dem simulierten fernhantierten Betrieb der Anlage sollten die folgenden

Fragestellungen geklirt bzw. Anforderungen tiberpriift werden:

» Zuginglichkeit aller relevanten Bereiche der Hochtemperaturindenta-

tionsanlage mittels Manipulatoren

* Einsehbarkeit aller wesentlichen Elemente der Anlage fiir den Bedie-

ner auB3erhalb der Hei3en Zelle

* Positionierung und Fixierung einer halben Kerschlagbiegeprobe in

der Probenaufnahme
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* Einstellung der Kameraposition und der Fokussierung fiir die Ein-
dringtiefenmessung

* Ein- und Ausbau der Eindringkorper
* Festlegung der Position der gesamten Anlage in der Heiflen Zelle
* Dimensionierung eines Unterbaus fiir die Anlage

e Kldrung des Bedarfs an zusétzlichen Werkzeugen

In Abbildung C.1 ist der Testaufbau mit Simulationswand und Hochtempe-
raturindentationsanlage dargestellt. Die Anlage wurde auf einem Hubtisch
aufgebaut, um ihre Position in alle Raumrichtungen anpassen zu konnen.
Dementsprechend wurde ein Bereich um die Anlage herum definiert und
abgegrenzt, der den Dimensionen des zu Verfiigung stehenden Arbeitsbe-
reichs innerhalb der Materialpriifzelle entspricht.

An diesem Testaufbau wurden alle relevanten Tétigkeiten durchgefiihrt, die
fiir einen reibungslosen Betrieb notwendig sind, und entsprechend den oben
aufgelisteten Anforderungen und Fragestellungen untersucht und bewertet.
Hieraus konnten Konflikte in Funktion und Anlagendesign identifiziert und

entsprechende Losungen entwickelt und umgesetzt werden.

Zuganglichkeit und Einsehbarkeit

Zunichst wurden die drei mit Manipulatoren zu bedienenden Bereiche der
Anlage,

* Probentisch
e Kamera und Fernfeldmikroskop der Eindringtiefenmessung

* Beliiftungsventil der Vakuumpumpe

220



C.1 Validierung der Bedienbarkeit mittels Simulationswand

Abbildung C.1: Versuchsaufbaus fiir die Verifizierung der Anlage fiir den Heif3en
Betrieb; die gelbe Markierung auf dem Hubtisch definiert die Po-
sition der Innenkante des Forderbandes an der Vorderwand der
HeiBen Zelle

hinsichtlich ihrer Zuginglichkeit und Einsehbarkeit durch den Bediener un-
tersucht. Hier wurde eine Positionierung des Probentisches auf einer Hohe
von 1570 mm mit dem Zellenboden als Bezugspunkt festgelegt. Fiir den Ab-
stand der Anlage von der Bedienwand erwies sich ein Wert von ca. 610 mm
als praktikabel.

Um die Zugénglichkeit des Probentisches zu gewdhrleisten, musste die
Druckmessrohre in Bezug auf ihre Position an der Vakuumglocke ange-
passt werden. Des Weiteren hat sich gezeigt, dass das Einlegen einer halben
Kerbschlagprobe direkt mittels der Manipulatorhidnde nicht moglich ist, da
zum einen deren zwei Finger fiir die kleinen Probenabmessungen deutlich
zu grof} sind und zum anderen kein sicherer Zugang der Hinde zum Proben-
tisch moglich ist, ohne gleichzeitig die Sicht auf selbigen einzuschrinken,
vgl. Abbildung C.2. Die Hinzunahme einer Pinzette als Werkzeug ist fiir die

sichere Handhabung der zu untersuchenden Proben unerlisslich.
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Abbildung C.2: Probentisch und Indentationssédule der Anlage im GroBenvergleich
zur Manipulatorhand bei gedffneter Vakuumglocke

Fiir die Beliiftung der Vakuumkammer dient eine Offnung an der Turbo-
pumpe, die mit einer entsprechenden Schraube mit Dichtring ge6ffnet oder
verschlossen werden kann. Es hat sich gezeigt, dass die Schraube mecha-
nisch nicht mit einem Manipulator zu handhaben ist und die Sicht auf die
Turbopumpe zum grofen Teil durch die Fiihrungssidule der Hochtempera-
turindentationsanlage eingeschrinkt wird. Aus diesem Grund wurde fiir die
Beliiftung ein elektronisch steuerbares Flutventil der Firma PFEIFFER VA-
CUUM GMBH verbaut. Dieses wird direkt mit der Steuereinheit der Tur-
bopumpe verbunden und ist somit iiber die softwarebasierte Steuerung an-
sprechbar.

Kamera und Mikroskop der Eindringtiefenmessung sind auf einem Line-
artisch montiert, dessen Verfahrmoglichkeit in Sichtrichtung des optischen
Systems die Fokussierung auf Indenter und Probe ermdoglicht. Dieser Li-
neartisch wird durch die Drehbewegung einer Spindel bewegt, die mittels
eines Manipulators justiert werden muss [3]. Der Angriffspunkt der Spindel

erwies sich jedoch fiir die Manipulatorhand als unzugénglich. Aus diesem
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Grund wurde die Spindel mit einer fiir die Fernhantierung optimierten Me-
chanik erweitert, mit der eine ausreichend genaue Einstellung des Fokus des
optischen Systems moglich ist, vgl Abbildung E.5.

Neben der Zuginglichkeit der zu bedienenden Elemente direkt an der Anla-
ge ist ein Zugang der Manipulatoren zu den umgebenden Arbeitsbereichen
(Ablage fiir Probenbehilter und zusitzliche Werkzeuge) ebenfalls gewéhr-

leistet.

Untergestell

Fiir die Gesamtanlage wurde eine Grundgestell entworfen und von der Fir-
ma HKE GMBH gebaut. Folgenden Anforderungen musste das Grundge-
stell geniigen:

* Fixieren der Anlage auf validierte Position in Heifler Zelle ohne Ein-
stellarbeiten

* Unterbringung der notigen Peripheriegerite der Hochtemperaturin-
dentationsanlage

e Transport und Versetzung der Anlage als Gesamtverbund aus Inden-
teranlage, Peripheriegeriten und Grundgestell

* Arbeitsbereich fiir Probenlagerung und Vorbereitungsarbeiten fiir In-

dentationsexperimente
e Anschluss an Aufsetzpunkte des Kerbschlagpendel-Tisches
* Durchgingigkeit durch die obere Deckenluke der Materialpriifzelle

* Ausbalancierbarkeit iiber ein Hebegeschirr, da die Anlage und somit
der Schwerpunkt nicht mittig stehen

Als Grundlage fiir die Dimensionierung dienten die Erkenntnisse aus dem

simulierten fernhantierten Betrieb. Die hieraus festgelegte Positionierung
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der Anlage innerhalb der Heillen Zelle diente als Randbedingung fiir die
Festlegung der Abmafle des Grundgestells. In Abbildung C.3 ist eine virtu-
elle 3D-Ansicht des Unterbaus dargestellt.

Schwingungsdampfer.

Blechumrandung

/

Stahiplatte

/

Einlegebleche
Stahlrahmen

=

Abbildung C.3: CAD-Abbildung des Untergestells der Hochtemperaturindentati-
onsanlage fiir den heiflen Betrieb der Fa. HKE GMBH

Das Untergestell besteht aus einem geschweifiten Stahlrahmen aus Vierkant-
hohlprofilen des Materials St 45-2. Darauf ist eine massive Stahlplatte ge-
schweilit, die der Aufnahme der Schwingungsddmpfer und der Hochtempe-
raturindentationsanlage dient, sowie weiteren Platz fiir Stromversorgungs-
einheiten einzelner Komponenten der Anlage bereithilt. Umrandet wird die-
se Platte mit Blechen aus Edelstahl als Sicherheitsbarriere fiir die Fernhan-
tierung. Somit kann ein Verlust von Proben und Werkzeugen durch Her-
abfallen vom Tisch auf den Zellenboden und somit dem Manipulator nicht
erreichbare Stellen zum groBen Teil vermieden werden. Die gesamte Kon-
struktion wurde mit einem Lack als Rostschutz versiegelt. Diese Lackierung
ist l1osemittelbestidndig, und somit ist eine Dekontaminierbarkeit des Unter-
gestells gewihrleitet. Fiir den unteren Teil des Gestells wurden passende

Einlegebleche angefertigt, um ausreichend Stauraum fiir Peripheriegerite
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und Verkabelung der Anlage zu schaffen. Zudem sind an dem Untergestell
vier Anschlagpunkte vorgesehen. An diesen kann der gesamte Anlagenver-
bund an einem Deckenkran befestigt werden und in einem Stiick in die Ma-
terialpriifzelle versetzt werden. Hierauf wird genauer in Kapitel 3.4 einge-

gangen.

C.2 Modifikation des Eindringkérpers

Fiir den Eindringkorper wurde zu groflen Teilen das Konzept iibernommen,
wie es in [3] vorgeschlagen und umgesetzt wurde. Indentationsversuche bei
erhohten Temperaturen und eine genauere Betrachtung in Bezug auf die
Nutzung in einer Heillen Zelle haben gezeigt, dass entsprechende Anpas-
sungen des Eindringkorper und dessen Temperaturmessung dennoch uner-

ldsslich sind.

Temperaturmessung an der Eindringkorperspitze

Fiir Versuchsreihen an unbestrahlten Proben auBerhalb des Kontrollbereichs
mittels der Hochtemperaturindentationsanlage wurde fiir die Messung der
Temperatur des Eindringkorpers das entsprechende Thermoelement in die
vorgesehene Bohrung am Eindringkorper eingefiihrt, vgl. Kapitel B.2. Durch
die Federwirkung des Thermoelements wurde das Element auf seiner Posi-
tion gehalten. Diese Befestigung ist jedoch aus folgenden Griinden fiir den

fernhantierten Betrieb nicht geeignet:

e Eine sichere Fixierung des Thermoelements am Eindringkorper ist

nicht gewéhrleistet

* Eine Handhabung des Thermoelements mit Manipulatoren ist ledig-

lich sehr eingeschrinkt moglich

225



C Modifikatonen der Hochtemperaturindentationsanlage fiir den fernhantierten
Betrieb

* Thermoelement und Bohrung am Eindringkorper sind in Einbauposi-
tion durch das Zellenfenster auch mit optischer Unterstiitzung eines

Fernglases nicht eindeutig erkennbar

Der erstgenannte Punkt ist ein kapitales Problem, da ein unkontrolliertes
Ablosen des Thermoelements einen fiir die Heizungssteuerung scheinbaren
Temperaturabfall bedeutet und die Steuerung diesen mit einer Erh6hung der
Heizleitung auszugleichen versucht. Im schlimmsten Fall wiirde dies zur
Zerstorung des Heizelements fiihren, wodurch eine aufwendige Reparatur
einen langen Stillstand der gesamten Anlage zur Folge hitte.

Auflerdem verhindern die optische Einschriankung sowie die Unvereinbar-
keit mit der Fernhantierung eine Nutzung der bisherigen Losung der Tempe-
raturmessung im HeiBen Betrieb, da fiir einen Wechsel des Eindringkorpers
ein Entfernen und Befestigen des Thermoelements am Eindringkorper notig
ist.

Es wurde eine Losung erarbeitet, die einen fernhantierten Wechsel des Ein-
dringkorpers und eine sichere Fixierung des Thermoelements gewihrleistet.
Hierzu wurde die Messmethode mittels eines Thermoelements vom Typ K,
eine Nickel-ChromNickel-Paarung, lokal an der Eindringkorperspitze bei-
behalten.

Fiir die sichere Befestigung des Temperaturfiihlers am Eindringkorper wur-
de ein Konzept fiir eine ringférimge Halterung entwickelt und umgesetzt.
Diese ist in Abbildung C.4 dargestellt.

Der Haltering besteht aus einem an einer Seite gedffneten Ring aus Va-
nadium mit einer Breite von 2 mm. Mittels einer Schraubverbindung wird
der Ring kraftschliissig mittels Klemmung am Eindringkorper befestigt. An
diesen Ring wird das Thermoelement durch Loten temperaturbestindig an-
gebracht. Somit ist eine sichere Befestigung des Thermoelements am Ein-
dringkorper tiber den gesamten Priiftemperaturbereich der Indentationsan-

lage gewihrleistet.
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Abbildung C.4: Haltering mit Thermoelement

Um einen fernhantierten Wechsel des Eindringkorpers zu erméglichen, wur-
de das Thermoelement innerhalb der Vakuumkammer zweigeteilt. Beide
Hilften werden iiber eine sog. Push-Pull-Steckverbindung der Firma LEMO
ELEKTRONIK GMBH gekoppelt, die ein Trennen und Verbinden mittels
Manipulatoren erlaubt, vgl. E.4.

Innerhalb der Steckverbindungen sind die Enden der Thermoelemente mit-
tels Harz vergossen, um einen storungsfreien Signalfluss zu gewéhrleisten.
Dieses Harz hat eine thermische Obergrenze von ca. 150 °C [120]. Da die-
se Steckverbindung in der Vakuumpriifkammer in unmittelbarer Nihe der
beheizten Probe und des Eindringkdrpers positioniert und somit deren Wir-
mestrahlung ausgesetzt ist, ist dies aufgrund der hohen Priiftemperaturen der
Anlage als kritisch zu betrachten. Um einen moglichen Ausfall der Tem-
peraturmessung zu iiberpriifen und die entstehenden Temperaturen an der
Steckverbindung zu verifizieren, wurden Heizversuche durchgefiihrt.

Fiir eine Temperatur der Probe und des Eindringkorpers von 550 °C hat
sich iiber die Dauer einer Stunde eine Temperatur an der Steckverbindung
von max. 85 °C ergeben. Diese liegt deutlich unter dem Wert von 150 °C,

bei dem eine Zersetzung des Vergussmittels beginnt. Weitere Versuche mit
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Temperaturen an der Probe von bis zu 650 °C, der maximalen Einsatztempe-
ratur der Anlage und in der Vakuumkammer durchgefiihrte Wéarmebehand-
lungen von Indentationsproben bei 550 °C iiber eine Dauer von drei Stunden
haben keine Zerstorung der Steckverbindung zur Folge gehabt. Somit haben
sich der hier vorgestellte Haltering und das zweiteilige Thermoelement als
fiir den fernhantierten Betrieb praktikabel erwiesen.

Bei einem Wechsel des Eindringkorpers ist es lediglich nétig, den Indenter
aus der Indentationssiule zu entfernen und die Steckverbindung des Ther-
moelements zu 16sen. Ein Entfernen des Halteringes ist nicht notwendig, da
jeder neue Eindringkorper zusammen mit einem befestigten Haltering in die
Heife Zelle eingeschleust wird.

Ein Fehler der Temperaturmessung am Eindringkorper aufgrund der Er-
wirmung der Push-Pull-Steckverbindung und somit schwankender Ther-
mospannungen ist auszuschliefen, da mittels dieser Steckverbindung zwei
Thermoelemente des gleichen Typs miteinander verbunden werden. Die
Verbindung des Thermoelementes mit einer Ausgleich- bzw. Messleitung
geschieht an einem Flansch der Vakuumpriitkammer mittels einer gasdich-
ten Durchfiihrung.

Zum einen wird angenommen, dass sich die Steckverbindungen gleichmi-
Big aufwidrmen und somit an beiden Thermoelementenden dieselben Tem-
peraturen herrschen und sich gegebenenfalls eine Schwankung der Thermo-
spannung selbst korrigiert. Zum anderen bildet der hier verwendete kon-
struktive Aufbau ein sog. ,,zweikopfiges® Thermoelement, siehe [121]. Der
erste Kopf wird von der oben erwihnten Steckverbindung gebildet, die das
Thermoelement in zwei Elemente aufteilt und der Strahlungswirme des Pro-
bentisches und des Indenters ausgesetzt ist. Der zweite Kopf wird von der
gasdichten Durchfiihrung am Flansch der Vakuumpriitkammer gebildet. Die
hier herrschende Temperatur ist deutlich geringer als die am ersten Kopf.
Ein solcher zweiteiliger Kopf gilt prinzipiell als relativ unempfindlich ge-
geniiber Temperatureinfliissen. Ein gravierender Messfehler der Tempera-

tur am Eindringkorper, bedingt durch die hohen Temperaturen in der Vaku-
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umpriifkammer, kann aufgrund des konstruktiven Aufbaus des Thermoele-

ments minimiert werden.

Geometrie des Eindringkorper

Bei Untersuchungen an unbestrahlten Proben hat sich gezeigt, dass es bei
hohen Priiftemperaturen durch eine Kombination von mechanischer und
thermischer Belastung dazu kommen kann, dass sich die kraftschliissige
Schraubenfixierung, die den Eindringkorper in der Indentationssédule befes-

tigt, 16sen kann. Dies ist schematisch in Abbildung C.5 dargestellt.

Abbildung C.5: Schematische Darstellung des Losens der Fixierung des Eindring-
korpers bedingt durch kombinierte mechanische und thermische
Belastung

Das Losen der Verbindung hat zur Folge, dass sich der Eindringkorper aus
der Indentationsdule herausbewegen kann. Somit entsteht zwischen Inden-
tationssdule und Eindringkorper ein Spalt. Bei einer erneuten Anfahrt und
Aufsetzen auf die Probe muss dieser Spalt zunichst durch die Bewegung
der Indentationssiule iiberwunden werden. Dies kann abhingig vom ver-
bleibenden Kraftschluss zwischen Schraube und Indenterflache sehr abrupt
geschehen und hat einen hohe Kraftanstieg zu Folge.

Bei einem Indentationsexperiment hat dies zur Folge, dass es beim Aufsetz-
ten des Eindringkorpers auf die Probe zu erheblichen Problemen bei der
Kraftregelung des Experiments kommt, resultierend in einem Kraftiiber-

schwinger, da es der Maschinensteuerung nicht moglich ist, einen abrupt
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hohen Kraftanstieg auszugleichen, sieche Abbildung C.6. Die direkte Aus-
wirkung auf die Form der entsprechenden Kraft-Eindringtiefe-Kurve ist in
Abbildung C.7 zu erkennen. Solche Versuche miissen auferst kritisch be-
trachtet werden.

Bedingt durch die begrenzte Aufnahmefrequenz der Kamera und der alter-
nierenden Bildaufnahme von Indenter und Probe kann es dazu kommen,
dass es bei sehr schnell ablaufenden Vorgéngen, wie dem oben beschriebe-
nen Kraftiiberschwinger, nicht moglich ist, das exakte Eindringtiefenver-
halten wihrend des Experimentes mit dem optischen System zu bestim-
men. Somit kann es zu atypischen Effekten bei der Kraft-Eindringtiefe-
Kurve kommen, die nicht mit dem Verlauf der Kraft-Zeit-Kurve korrelieren.
Zum Beispiel ist in Abbildung C.6 nach dem Kraftiiberschwinger trotz ei-
nes Kraftabfalls in der Kraft-Eindringtiefe-Kurve weiterhin ein Anstieg der

Eindringtiefe zu erkennen.
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Abbildung C.6: Kraft-Zeit-Kurve; Kraftgeregelt mit 1 N/s Belastungsgeschwindig-
keit

Um ein solches Ablosen des Eindringkorpers zu verhindern, wurde an die
Klemmfliche am Grundkorper des Indenters eine Fase von 45 °C einge-

bracht. Eine ebensolche Fase ist auch an der Spitze der Klemmschraube vor-
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Abbildung C.7: Kraft-Eindringtiefe-Kurve; Kraftgeregelt mit 1 N/s Belastungsge-
schwindigkeit

handen, und somit dient zur Fixierung neben einem Kraftschluss zwischen
Schraube und Indenter auch ein Formschluss, der ein signifikantes Losen
des Eindringkorpers aus der Indentationssdule verhindert. Diese Losung ist
auch fiir den Austausch eines Indenters von Vorteil, da sich der Eindringkor-
per durch ein Festziehen der Schraube automatisch in die Indentationssiule
bewegt. In Abbildung C.8 ist die endgiiltige Ausfithrung eines Eindringkor-
pers mit kugelformiger Rockwellspitze aus Diamant dargestellt.

Des Weiteren wurde die fiir die Fixierung verwendete Innensechskant-
schraube ersetzt. Ein Anziehen und Losen dieser Schraube war lediglich mit
Hilfe eines fiir die Manipulatorenfinger optimierten Innensechskantschliis-
sels moglich. Bedingt durch die eingeschrinkte Einsehbarkeit der Schraube
durch den Bediener und das reduzierte taktile Feedback bei der Fernhantie-
rung ist es nicht eindeutig feststellbar, ab wann ein Formschluss zwischen
Schraube und Schliissel vorhanden ist. Ein Wechsel des Eindringkorpers
wird also deutlich erschwert.

Als Losung wurde eine Schraube entworfen, die eine werkzeugfreie Befesti-

gung des Eindringkorpers erlaubt, siehe Abbildung C.9 und Abbildung F.6.
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Abbildung C.8: Technische Zeichnung eines Eindringkdrpers mit kugelférmiger
Rockwellspitze aus Diamant
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Abbildung C.9: Technische Zeichnung einer Schraube aus TZM fiir optimierte

Der wiirfelformige Kopf der Schraube wurde so ausgelegt, dass dieser eine
sichere Fernhantierung gewéhrleistet und gleichzeitig kein optisches Hin-
dernis fiir den Bediener darstellt. Gefertigt wurde diese Schraube, so wie

der Eindringkorper selbst, aus TZM.
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Alle geometrischen Verdnderungen am Eindringkorper haben lediglich den
Grundkorper betroffen. Die Befestigungsmethode der Eindringspitzen im
Grundkorper wurden beibehalten, vgl. Abschnitt B.2.
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D Validierung der
Hochtemperaturindentationsanlage und
der Infrastruktur der HeiBen Zelle

D.1 Signal,- Energie- und Medienfluss

Fiir den Betrieb der Hochtemperaturindentationsanlage in einer Heifle Zelle
sind umfangreiche Vorbereitungen der Anlage in Bezug auf deren zuverlis-
sige Funktionalitdt im fernhantierten Betrieb notig. Dies betrifft neben der

schon besprochenen Manipulatorbedienung folgende Punkte:

 Signalverbindung der Anlage innerhalb der Zelle mit den entspre-

chenden Steuereinheiten auflerhalb der Zelle
* Energieversorgung der Anlage und aller Peripheriegerite

* Medienversorgung der Anlage mit Druckluft und Kiihlwasser

Signalfluss

Um eine Verbindung der Steuereinheiten auflerhalb der Zelle mit entspre-
chenden Endgeriten in der Zelle herzustellen, miissen an den Wanddurch-
filhrungen die Kabelverbindungen mit speziellen gasdichten Steckverbin-
dungen der S-Serie der Firma LEMO ELEKTRONIK GMBH ausgestattet wer-
den. Hierzu ist lediglich eine begrenzte Anzahl an Zugingen in die Mate-
rialpriifzelle hinein und heraus vorhanden. Diesbeziiglich wurden die Posi-
tionen aller funktionalen Teilelemente der Anlage innerhalb und auflerhalb
der HeiBen Zelle festgelegt und die Anzahl der nétigen Signalleitungen er-
mittelt. Insgesamt sind 19 einzelne Kabelverbindungen in die Hei3e Zelle

235



D Validierung der Hochtemperaturindentationsanlage und der Infrastruktur der
HeiBen Zelle

fiir den Betrieb der Anlage notig. Aufgrund der rdumlichen Trennung von
Anlagenkomponenten innerhalb und auflerhalb der Heilen Zelle sind ent-
sprechende Kabelldngen von bis zu 25 m nétig.

Um vor der Versetzung der Anlage die uneingeschrinkte Funktionalitét der
Verkabelung fiir den Heilen Betrtieb zu gewihrleisten, wurden alle rele-
vanten Steckverbindungen mit zugehorigen Kupplungen, entsprechend den
in der Wanddurchfiithrung der Heiflen Zelle verbauten Steckverbindungen,
verbunden. Dieser Aufbau wurde auflerhalb des Kontrollbereichs in Bezug
auf die Qualitédt der Signalfliisse getestet und auf mogliche Einfliisse der
Steckverbindungen auf die Signalgiite hin iiberpriift.

Des Weiteren wurde das Verkabelungskonzept entsprechend den funktio-
nellen Anforderungen der Kerbschlaganlage angepasst. Somit werden ein
relativ unkomplizierter und kurzfristiger Austausch beider Anlagen in der
Materialpriifzelle moglich und eine hohe Flexibilitit des Zellenarbeitsplat-

zes erreicht.

Energiefluss

Fiir die Energieversorgung aller notigen Peripheriegerite innerhalb der Zelle
werden zwei separate Anschliisse benotigt. Die Kamera der optischen Ein-
dringtiefenmessung, die Druckmessrohre der Vakuumkammer, das Vibrations-
Isolations-System und die Turbomolekularpumpe werden zusammen iiber
einen Anschluss versorgt. Die Membranvorpumpe benétigt aufgrund ihrer
Positionierung in der Heiflen Zelle und der daraus folgenden Unvereinbar-
keit mit der Fernhantierung einen separaten Anschluss. Somit kann diese
unabhingig von allen anderen Geriten iiber das Bedienpult auBerhalb der

Zelle angesteuert werden.

Medienfluss

Fiir die zwei Druckluftzylinder der Anlage, die die Teilfunktionen ,,Vakuumkraft-
Ausgleichsregelung* und ,,Offnen und SchlieBen der Vakuumkammer* er-
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fiillen, wird Druckluft von min. 4600 mbar benétigt. Die hauseigene Druck-
luftversorgung des FML ist mit einem Arbeitsdruck von 6000 mbar fiir die-
sen Zweck ausreichend. Fiir die Druckluftanschliisse innerhalb der Zelle
wurden sog. Schnellkupplungsverbindungen der Firma SWAGELOK ver-
baut. Diese konnen mittels Manipulatoren gehandhabt werden und verhin-
dern durch ihre Eigenschaft der SelbstschlieBung bei Trennung der Kupp-
lungsverbindung das unkontrollierte Austreten des entsprechenden Medi-

ums innerhalb der Heifen Zelle.

Wie in Kapitel B.3 beschrieben, ist es aufgrund der hohen Priiftemperaturen
der Anlage notwendig, diese mit einer Kiihlung auszustatten. Aufgrund des
begrenzten Bauraumes innerhalb der Heiflen Zelle wurde das Kiihlaggregat,
ein UKS 3000 der Firma LAUDA mit einer Kiihleistung von 3400 W, au-
Berhalb der Zelle positioniert. Dies erlaubt eine unkomplizierte Bedienung
der Kiihlung sowie die rasche Durchfithrung von moglichen Reparaturen.
Fiir die Versorgung der Anlage in der Heiflen Zelle mit dem Kiithlmedium
Wasser wurden Kiihlleitungen verlegt. Als Verbindungsstiicke werden in der
Zelle ebenfalls selbstschlieBende Schnellkupplungsverbindungen der Firma
SWAGELOK verwendet.

In unmittelbarer Nihe zum Kiihlaggregat wurde eine Mischstation instal-
liert, die es erlaubt, den Vor- und Riicklauf des Kiihlkreislaufes zu regeln.
Mittels eines Bypasses kann der Eingangsdruck in der Kiihlleitung ange-
passt werden. Um die Beschddigung der Anlage aufgrund eines unbemerk-
ten Ausfalls der Kiihlung zu verhindern, wird das Kithimedium am Riicklauf
des Kreislaufs mittels eines Durchflusswéchters Kobold KAL-D der Firma
KoBOLD iiberwacht. Dieser wurde zusitzlich mit einem elektronischen Re-
lais mit der Steuerung der Heizelemente der Indentationsanlage gekoppelt.
Bei einem unbemerkten Ausfall der Kiihlung und somit einem Absinken des
Durchflusses des Kiithlmediums wird die Stromversorgung der Heizelemen-
te automatisch ausgeschaltet und somit die Anlage gegen unkontrolliertes

iiberhitzen geschiitzt.
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Alle Signal-, Energie- und Medienleitungen werden durch ein sog. Strah-
lenlabyrinth in das Innere der heiflen Zelle gefiihrt. Die Leitungen werden
dabei durch einen mehrfach geknickten Schacht gefiihrt, um das Austreten
ionisierender Strahlung zu verhindern. Zusitzlich zu der speziellen Fithrung
der Leitungen wird der Kabelschacht mittels einer Bleischiittung gefiillt und

damit abgeschirmt.

D.2 Funktionsvalidierung der Anlage fiir fernhantierten
Betrieb

Nach dem erfolgreichem Einbau und der Verkabelung der Anlage in der
Materialpriifzelle sowie der Vorbereitung des Arbeitsplatzes und der Peri-
pheriegerite aulerhalb der Heillen Zelle wurde die Anlage in Bezug auf die

Signalgiite und die Funktionalitiit der einzelnen Komponenten iiberpriift.

Heizung

Fiir die Funktionsfihigkeit der Heizelemente des Eindringkorpers und der
Probe ist lediglich die Stromversorgung dieser Elemente zu iiberpriifen.
Dies wurde mit einem jeweiligen und kombinierten Autheizen des Eindring-
korpers und der Probe auf eine Regeltemperatur von 100 °C tiberpriift. Dar-
iber hinaus bestitigt die erfolgreiche Durchfithrung von Indentationsexpe-
rimenten und Wérmebehandlungen von bis zu 550 °C die Funktionsfihig-
keiten, siche Kapitel 5.

Vakuumpumpensystem

Bei einer Funktionsiiberpriifung des Pumpensystems hat sich gezeigt, dass
der fernhantierte Betrieb keinerlei negativen Einfluss auf die Erzeugung des
Vakuums hat. Im Vergleich mit dem Betrieb der Anlage vor der Versetzung
zeigt sich, dass zum einen geringere Kammerdriicke erreicht werden und

diese zusitzlich in einer kiirzeren Zeitspanne erzeugt werden. Dies wird auf
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den geringen Verschmutzungsgrad der Heil3en Zelle im Vergleich zum La-
bor auflerhalb des Kontrollbereichs zuriickgefiihrt, da die Zuluft der Zel-
len zusitzlich mittels Absolutfiltern gereinigt wird. Hierdurch kommt es in
der Vakuumkammer zu einer geringeren Ablagerung von Fremdstoffen, die

durch das Pumpensystem abgefiihrt werden miissen.

Bildaufnahme fiir Eindringtiefemessung

Bei der Bildaufnahme miissen im fernhantierten Betrieb gewisse Einschrin-
kungen in Kauf genommen werden. Bedingt durch die in der Materialpriif-
zelle fiir die Verbindung von Kamera und Steuerungscomputer verwendeten
sehr langen Messleitungen, kommt es zu einer Verringerung der maximalen
Dateniibertragungsrate. Dies hat zur Folge, dass im Vollbildmodus der Ka-
mera die anfallenden Datenmengen nicht mehr zuverlissig tibertragen wer-
den konnen.

Dies spielt jedoch bei der Aufzeichnung wihrend der Indentationsversuche
bislang keine Rolle, da hier lediglich Ausschnitte des Vollbildes der Kame-
ra, jeweils 696 Pixel x 264 Pixel, verwendet werden. Die hierbei anfallenden
geringeren Datenmengen erlauben auch im fernhantierten Betrieb der Anla-
ge eine Aufnahmegeschwindigkeit von 10 Hz.

Ein Vergleich der Datensitze, die mit dem Testaufbau auBerhalb des Kon-
tollbereichs und im Betrieb der Anlage innerhalb der Heiflen Zelle gewon-
nen worden sind, hat in Bezug auf die Aufnahmegeschwindigkeit keinen

systematischen Fehler, bedingt durch den fernhantierten Betrieb, aufgezeigt.

Verifizierung der Dampferfunktionalitét

Um das Vibrations-Isolations-System auf mogliche Beschidigungen durch
den Transport in die Heile Zelle zu untersuchen, wurde ein ruhender Ein-
dringkorper mittels des optischen Messsystems hinsichtlich seiner vibrati-
onsbedingenten Bewegung, relativ zum optischen System bei aktiver sowie

passiver Ddmpfung, betrachtet, vgl. Abbildungen D.1 und D.2.

239



D Validierung der Hochtemperaturindentationsanlage und der Infrastruktur der
HeiBen Zelle

——Passive Ddmpfung  —— Aktive Ddmpfung
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Abbildung D.1: Bewegung in horizontaler Richtung bei passiver und aktiver
Didmpfung

Es ist zu erkennen, dass die aktive Ddmpfung einen signifikanten Beitrag zur
Entkopplung des Anlagenverbundes in horizontaler sowie vertikaler Rich-
tung beitridgt. Im Vergleich zu den in [3] prasentierten Ergebnissen zeigen
sich hier schon bei passiver Ddmpfung deutlich geringere horizontale Be-
wegungen. Dieser Unterschied ist begriindet durch die hohere Gesamtstei-
figkeit des Anlagenverbundes in der Heillen Zelle im Vergleich zum vorma-

ligen Anlagenaufbau auflerhalb des Kontrollbereichs.

Wechselwirkung mit anderen Anlagen

Neben der Hochtemperaturanlage wird in der Materialpriifzelle des FML
eine Univeralpriifmaschine fiir die Durchfithrung von Zugversuchen und
Ermiidungsversuchen an bestrahlten Proben bei erhdhten Temperaturen be-
trieben. Um eine gegenseitige Beeinflussung der Anlagen ausschliefen zu
konnen wurden beide Anlagen parallel betrieben und die Testergebnisse in

Bezug auf systematische Anormalititen untersucht.

240



D.2 Funktionsvalidierung der Anlage fiir fernhantierten Betrieb
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Abbildung D.2: Bewegung in vertikaler Richtung bei passiver und aktiver Damp-
fung

Es konnten anhand der Messergebnisse der jeweiligen Anlagen keine be-
sonderen Abweichungen festgestellt werden. Somit ist ein paralleler Betrieb
beider Anlagen in der Materialpriifzelle moglich und eine hochst mogliche
Effizienz des Betriebes der Materialpriifzelle gewihrleistet.

Ein Betrieb des Deckenkrans des FML ist wihrend der Priifphasen der
Hochtemperaturindentationsanlage nicht moglich. Hierdurch wiirden Schwin-
gungen in die Gebaudestrukutur des FML eingebracht, die sich iiber den
Aufbau der Heilen Zellen als kritische Schwingungen in die Struktur der

Anlage ausbreiten wiirden.

Kiihlung und Kiihlkreislauf

Bei einem Eingangsdruck von 0,4 bar am Zulauf des Kiihlkreislaufes auf3er-
halb der Heillen Zelle ist noch ein stetiger Durchfluss fiir die Abfiihrung der
durch die Heizelemente in die Anlage eingebrachten Warme gewéhrleistet.
Der in [3] festgestellte Einfluss des Kiihlmittelflusses auf die Kraftmessdo-

se innerhalb der Vakuumpriifkammer der Anlage konnte bestitigt werden.

241



D Validierung der Hochtemperaturindentationsanlage und der Infrastruktur der
HeiBen Zelle

Dieser ist stark vom Druck des Kiihlmittels abhéngig. Um diesen Einfluss so
gering wie moglich zu halten und trotzdem eine ausreichende Wirmeabfuhr
in der Anlage zu gewihrleisten, wurde ein Eingangsdruck von 0,4 bar am
Zulauf festgelegt. Hier kommt es beim Einschalten des Kiihlaggregats zu ei-
nem Absinken der gemessenen Kraft an der inneren Kraftmessdose von ca.
1,8 N. Dieser Vorgang ist reversibel, und dementsprechend steigt die Kraft
an der Messdose beim Ausschalten der Kithlung um den gleichen Betrag.
Somit bleibt der Kraft-Nullpunkt der Messdose erhalten.

D.3 Préaparation bestrahlter Proben

Ein groBer Vorteil der instrumentierten Eindringpriifung ist die relativ einfa-
che Priparation der zu untersuchenden Proben. Abhingig vom zu untersu-
chenden Material ist hierbei ein mehrstufiges Anschleifen und ein anschlie-
Bendes Polieren der Indentationsfliche ausreichend. Im Falle der Hochtem-
peraturindentationsanlage muss zusitzlich eine Seitenfliche der Probe pra-
pariert werden, um eine optimale Ausleuchtung fiir die Bildaufnahme der
optische Eindringtiefenmessung zu erreichen.

Fiir die Préparation bestrahlter Proben wird dieses relativ simple Verfah-
ren, bedingt durch die eingeschriankte Bedienbarkeit der Fernhantierung,
erschwert. Des Weiteren sind aufgrund der Radioaktivitit der zu bearbei-
tenden Materialien besondere Mafinahmen in Bezug auf Schleifriickstinde
zu beriicksichtigen, da deren Verschleppung zu verhindern ist.

Fiir die metallografische Priparation von Proben steht im FML eine eige-
ne Zelle mit zwei fernhantierten Arbeitsplidtzen bereit. In Abbildung D.3
sind die Arbeitsplédtze durch die entsprechenden Bleiglasfenster der Zelle
dargestellt. In Teilabbildung (a) sind die fiir die Fernhantierung optimierte
universelle Priparationsanlage der Firma STRUERS, die zum Schleifen und
Polieren der bestrahlten Proben verwendet wird, sowie ein Ultraschallbad
zum Reinigung und Ausbetten der priparierten Proben dargestellt. Teilab-

bildung (b) zeigt den Arbeitsbereich fiir die Vorbereitungsarbeiten, wie das
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(b)

Abbildung D.3: (a) Metallografischer Arbeitsplatz zum Polieren und Schleifen ak-
tivierter Proben. (b) Arbeitsplatz fiir Vorbereitungsarbeiten wie
Einbetten der Proben in Priparationsringe und mechanische Bear-
beitung der Proben

Einbetten der Proben in spezielle Priparationsringe (sieche Abbildung E.7)
und Gerite zum mechanischen Bearbeiten der Proben. An diesem Arbeits-
platz konnen zusétzlich benétigte Arbeitsmittel (Einbettmittel, Probenbe-
hilter) direkt in die Zelle eingeschleust werden. Prinzipiell kann eine metal-

lografische Probenpriparation in folgende Teilschritte aufgeteilt werden:
 Entfernung der Bruchfliche von der Probe
e Abziehen der Auflagefliche der Probe
* Probe in Einbettring einlegen
* Probe mit auflosbarem Harz fixieren

* Metallografische Préparation der Seitenflache der Probe, um eine op-
timale Ausleuchtung fiir die optische Eindringtiefenmessung zu ge-

wihrleisten
e Trennen von Probe und Ring durch Losungsmittel
* Probe erneut gedreht in Einbettring einlegen

¢ Probe mit auflosbarem Harz fixieren
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» Metallografische Préparation der Indentationsfliche
* Trennen von Probe und Ring durch Losungsmittel

¢ Dekontamination der priparierten Proben

Die Abtrennung der Bruchfliche der Probe hat zwei Griinde. Zum einen sol-
len die Bruchflidchen fiir spitere fraktografische Untersuchungen zur Verfii-
gung stehen und werden nicht durch den Gebrauch der Proben fiir Indenta-
tionsexperimente beschidigt. Zum anderen ist es notig, dass die Probe eine
plane Auflagefliche bietet, damit es bei den Eindringpriifungen zu keinen
storenden Bewegungen der Probe kommt. Aufgrund der hohen plastischen
Deformation bei duktil brechenden Proben in der Bruchzone muss dieser
Bereich der Probe entfernt werden. In Abbildung D.4 ist ein solcher Bereich

auf der rechten Seite deutlich zu erkennen.

Abbildung D.4: Bestrahlte Hilfte einer bestrahlten Kerbschlagbiegeprobe mit plas-
tischer Verformung durch den Kerbschlagversuch

Um die Auflageflache der Proben vom evtl. vorhandenem Grat an den Rén-
dern der Proben zu befreien, wird die Auflagefliche mehrmals iiber Schleif-
papier abgezogen. Somit wird eine plane Fliche gewihrleistet und eine un-
gewiinschte Kippbewegung der Probe wihrend der Indentationsversuche so

gut wie moglich verhindert.
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Fiir die Préparation der Indentations- und Reflexionsfliche wird ein mehr-
stufiges Schleif- und Polierverfahren mit folgenden Parametern durchge-
fiihrt:

* Anschleifen mit Schleifpapier einer Kérnung von 220
* Feinschleifen mit einer Kérnung von 1200 iiber eine Zeit von 10 min
* Politur mit 9 um-Emulsion iiber eine Zeit von 15 min

* Politur der Indentationsflache mit einer 3 um-Emulsion {iber eine Zeit
von 7 min

Die préparierten Fldchen sind in Abbildung D.5 beispielhaft fiir eine bei
250 °C bestrahlte Probe dargestellt. In Teilabbildung (a) ist die Reflexions-
flache mit einer 9 m-Politur und in Teilabbildung (b) die Indentationsfliche
mit einer 3 um-Politur dargestellt.

(a) (b)

Abbildung D.5: (a) Polierte Reflexionsfliche fiir die optische Eindringtiefenmes-
sung (b) Polierte Indentationsfliche der Hilften einer bestrahlten
Kerbschlagbiegeprobe

AnschlieBend an die metallografische Priaparation der Proben miissen die-

se zwingend dekontaminiert werden. Dies dient dazu, moglichst wenig lose
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radioaktive Einzelpartikel in die Materialpriifzelle einzufiihren und diese so-
mit moglichst frei von Kontaminationen zu halten. Hierzu werden die Pro-
ben zunichst in das Fusionskeramiklabor des FML transportiert und dort in
einem Ultraschallbad mehrfach gereinigt. AnschlieBend werden die Proben
in sauberen Probenbehiltern verwahrt und zur mechanischen Untersuchung
in die Materialpriifzelle iiberfiihrt.

Der Transport der aktiven Proben von Zelle zu Zelle innerhalb des Kon-
trollbereichs erfolgt mittels des hauseigenen Rohrpostsystems. Hierbei ist
auf eine sichere Verwahrung der Proben in den Probenbehiltern zu ach-
ten, um die polierten Fliachen durch den Transport nicht zu beschidigen, da
die Rohrpostkapsel prinzipbedingt mit hoher Geschwindigkeit und auf dem
Kopf landet.

D.4 Optische Mikroskopie im Fusionsmateriallabor

Um die Informationen aus den instrumentierten Indentationsexperimenten
zu erweitern, steht im FML ein abgeschirmtes Auflichtmikroskop der Firma
OPTIQUE PETER zur Untersuchung bestrahlter Proben zur Verfiigung. Hier-
mit ist es moglich, Bildaufnahmen bis zu einer tausendfachen Vergroflerung
zu erstellen. Der optische Strahlengang wird mittels eine Spiegelsystems
durch ein Strahlenlabyrinth gefiihrt, so dass die Bildqualitét nicht durch ein
Bleiglasfenster geschwicht werden muss.

Dieses Mikroskop ist direkt an die Metallografiezelle angeschlossen, vgl.
Abbildung D.6. Um indentierte Proben optisch zu untersuchen, miissen die-
se zunidchst mittels des Rohrpostsystems von der Materialpriifzelle in die
Metallografiezelle transportiert werden. Nach der optischen Aufnahme der
Eindriicke auf den gepriiften Proben lassen sich deren Durchmesser mit
der Softwareanwendung ANALYSIS PRO der Firma OLYMPUS SOFTWARE
IMAGING SOLUTIONS GMBH vermessen. Somit lassen sich die Indentati-
onsexperimente auch entsprechend den konventionellen Auswertemethoden

nach Vickers oder Brinell bewerten.
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Abbildung D.6: Arbeitsplatz der optischen Mikroskopie an der Metallografiezelle

AnschlieBend an die optische Untersuchung der Eindriicke konnen die in-
dentierten Flidchen der Proben in der Metallografiezelle erneut pripariert
werden. Das Probenmaterial kann so mit relativ geringem Aufwand erneut

fiir weitere mechanische Werkstoffuntersuchungen genutzt werden.

Probenhalterung fiir optische Mikroskopie

Das Mikroskop verfiigt iiber eine kreisformige Probenaufnahme. Um die
relativ kleinen Indentationsproben auf das Mikroskop auflegen zu konnen,
ist ein spezieller Probenhalter notwendig.

Dieser wurde zweiteilig ausgefiihrt und bildet insgesamt die Form eines Zy-
linders, siehe Abbildung D.7 und Abbildung F.7. Auf der einen Seite des
Zylinders ist eine Nut eingebracht, die auf eine halbe miniaturisierte Kerb-
schlagbiegeprobe ausgelegt ist. Die Probe wird in die Nut eingelegt, und

mittels einer Innensechskantschraube werden die zwei Teile des Zylinders
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zusammengefiihrt und somit die Probe kraftschliissig im Probenhalter fi-
xiert. Dies erlaubt eine sichere Handhabung und Untersuchung der Probe
mittels des Auflichtmikroskops.

Die Dimensionen des Probenhalters wurden so gewihlt, dass eine gute
Handhabung mit einem Manipulator moglich ist. Des Weiteren wurde als
Konstruktionswerkstoff Aluminium gewéhlt, was eine Fernhantierung auf-

grund des relativ geringen Gewichts zusitzlich erleichtert.

Abbildung D.7: Rdaumliche Ansicht der Mikroskophalterung von Kerbschlagbie-
geproben fiir die optische Vermessung mittels des Auflichtmikro-
skops in der Metallografiezelle
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Abbildung E.1: Reaktionswahrscheinlichkeit fiir die Kernfusion unterschiedlicher
Isotopenpaarungen in Abhéngigkeit von der Temperatur [7]
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Abbildung E.2: Prinzipieller Aufbau des (a) Tokamak und (b) Stellarator [7]

249



E Erginzende Abbildungen

Abbildung E.3: Schmatische Darstellung des Aufwurf- (links) und Einsinkverhal-
tens (rechts) fiir einen Vickers-Eindringkorper nach [122]

Abbildung E.4: Zweiteiliges Thermoelement fiir die fernhantierte Handhabung
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Abbildung E.5: Optisches Messsystem mit mechanischer Erweiterung zur Fernhan-
tierung im roten Rahmen
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Abbildung E.6: Ansicht durch seitliche Interventionsoffnung der Materialpriifzelle;
der rote Rahmen markiert das Podest
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Abbildung E.7: Préiparationsringe mit halben Kerbschlagbiegeproben

Abbildung E.8: Vernetzung des Modells im Kontaktbereich
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Abbildung E.9: Vergleich der Axialspannungen entlang der Symmetrieachse des
Finite-Elemente-Modells zwischen analytischer Losung und Simu-
lation
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Abbildung E.10: Vergleich der Radialspannungen entlang der Symmetrieachse
des Finite-Elemente-Modells zwischen analytischer Losung und
Simulation
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Abbildung E.11: Simulierte Kraft-Eindringtiefe-Kurven von bestrahltem
EUROFER-AnI bei verschiedenen Priiftemperaturen und Be-
strahlungstemperaturen mit Diamant als Spitzenmaterial des Ein-
dringkorpers
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Abbildung E.12: Simulierte Kraft-Eindringtiefe-Kurven des unbestrahlten
EUROFER-Anl bei einer Priiftemperatur von 25 °C bis 400 °C
und Diamant als Spitzenmaterial des Eindringkorpers auf Basis
der Materialkenndaten des 2012 AFCEN RCC-MRx Code [104]
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Abbildung E.15: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 25 °C von unbestrahlten

EUROFER-An fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 25 N
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Abbildung E.16: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 200 °C von unbestrahlten

EUROFER-AnI fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 25 N
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Abbildung E.17: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 300 °C von unbestrahlten
EUROFER-Anl fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 25N
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Abbildung E.18: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 400 °C von unbestrahlten

EUROFER-AnI fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 25 N
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Abbildung E.19: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 25 °C von unbestrahlten
EUROFER-AnI fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 40 N
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Abbildung E.20: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 200 °C von unbestrahlten

EUROFER-AnI fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 40 N
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Abbildung E.21: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 300 °C von unbestrahlten
EUROFER-Anl fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen

Belastung von 40 N
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Abbildung E.22: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 400 °C von unbestrahlten
EUROFER-Anl fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 40 N
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Abbildung E.23: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 25 °C von bei 250 °C bestrahltem

EUROFER-An fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 40 N
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Abbildung E.24: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 250 °C von bei 250 °C bestrahl-
tem EUROFER-Anl fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxi-
malen Belastung von 40 N
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Abbildung E.25: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 200 °C von bei 300 °C bestrahl-
tem EUROFER-An fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxi-
malen Belastung von 40 N
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Abbildung E.26: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 300 °C von bei 300 °C bestrahl-

tem EUROFER-An fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxi-
malen Belastung von 40 N
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Abbildung E.28: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 25 °C von bei 400 °C bestrahltem
EUROFER-AnI fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 40 N
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Abbildung E.29: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 200 °C von bei 400 °C bestrahl-
tem EUROFER-An fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxi-
malen Belastung von 40 N

——Exp.1 —Exp.2 ——Exp.3 ——Exp.4
45

40

35 Vi jla
i /i
25

20 /

s /
10 ‘/

0/ é

0 5 10 15 20

Kraft in N

Eindringtiefe in um

Abbildung E.30: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 300 °C von bei 400 °C bestrahl-

tem EUROFER-An fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxi-
malen Belastung von 40 N
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Abbildung E.31: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 400 °C von bei 400 °C bestrahl-
tem EUROFER-Anl fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxi-
malen Belastung von 40 N

—Exp.1 —Exp.2
45

40

35

> il |
. i {
$
3 A {
¢
g Fd

0 5 10 15 20

Kraft in N

Eindringtiefe in um

Abbildung E.32: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 25 °C von bei 450 °C bestrahltem
EUROFER-AnI fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maximalen
Belastung von 40 N
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Abbildung E.33: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 200 °C von bei 450 °C bestrahl-
tem EUROFER-An fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxi-
malen Belastung von 40 N
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Abbildung E.34: Kraft-Eindringtiefe-Kurven bei 300 °C von bei 450 °C bestrahl-

tem EUROFER-An fiir einen Rockwell-Indenter mit einer maxi-
malen Belastung von 40 N
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Vergleich des Entlastungsanteils der Kraft-Eindringtiefe-Kurven
von EUROFER-AnI bei einer Bestrahlungstemperatur von 300 °C
fiir einen Rockwell-Indenter bei einer Priiftemperatur von 300 °C;
die Simulierte Entlastungskurve wurde fiir diese vergleichende
Abbildung entsprechend der experimentellen Kurve verschoben

267



E Erginzende Abbildungen

Kraft in N

45

40

35

30

25

20

s

10

——Experiment ====Simulation

J

il

0 2 a 6 8 10 12 14 16 18 20

Eindringtiefe in um

Abbildung E.37: Vergleich des Entlastungsanteils der Kraft-Eindringtiefe-Kurven
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von EUROFER-AnI bei einer Bestrahlungstemperatur von 400 °C
fiir einen Rockwell-Indenter bei einer Priiftemperatur von 400 °C;
die Simulierte Entlastungskurve wurde fiir diese vergleichende
Abbildung entsprechend der experimentellen Kurve verschoben
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Standard in mm optional
| H Abstand zwischen Drehpunkte Arme A201 X
‘I H Abstand zwischen Drehpunkte Arme A202 x
‘ HO Lange heiler Oberarm 450 X
'{ —% HU  Lange heier Unterarm 750 x
s = KO  Lange kalter Oberarm 280
KU  Lange kalter Unterarm 405
E Abstand Drehpunkt heiter Am zur Wand 200 X
PB  Dicke der Bleiabschirmung x
W Wanddurchfiihrung x

Abbildung F.1: Manipulator des Typs A200 der Firma Wilschmiller Engineering
GmbH; “heiler Arm* innerhalb der Zelle, ,.kalter Arm auBerhalb
der Zelle [123]
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Abbildung F.2: Datenblatt des Hochtemperaturklebstoffes Ceramabond 865 der
Firma AREMCO [aremco.com|
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F Datenblitter

Colourless Corundum ALO;

(synthetic sapphire)
Physical properties crystalline structure rhomboedral hexagonal
single crystal
compasition AlOs
purity 99,99%
main impurities Naz0, Si, Ca, Fe, Ga, Mg,
Ti, Mn, Pb, Cu, Zn, Ni
cleavage conchoidal
density 399 -398
dislocation density 109 - 103/m2
Thermal properties melting point 2320 K
softening point 2070 K
specific heat 7.5-107 J/kg-K at 300 K
thermal conductivity 40 W / m-K L at 300 K
thermal expansion 6,2.10¢ / K / C-axis
54-10° / K L C-axis
Mechanical properties hardness Mohs 9
Knoop 2200 face / C-axis
Knoop 1800 face L C-axis
Young’s modulus 4,4-10" Pa at 300 K
modulus of rupture 4,0-10° Pa at 300 K
compressive strength 2,1.10° Paat 300 K
tensile strength 1,9-10° Pa at 300 K
Poisson's constant 0,30
Chemical properties acids and alkalis attack 0at570 K
porosity o]
Electrical properties dielectric constant 10,6 electric figld # C-axis at 300 K
8,6 electric field L C-axis at 300 K
electrical resistivity 10°Qmat 770K
10¢*Qmat 1270 K
10 Qmat 2270 K
Optical properties refractive index n,, at 0,5893 ym 1,760 face / C-axis
1,769 face L C-axis
dispersive power (n; - nc) 0011 A,=04861 um
6563 pm
transmission:
— visible light excellent
~ infrared 856% 075-5 um
70% 55 pm
50% 6 pm
~ ultraviolet 80% 04 -03 pm
60% 0,28 um
50% 02 um

disc thickness 1 mm

Abbildung F.3: Datenblatt des Spitzenmaterials Saphir der Firma SYNTON-MDP
AG
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Abbildung F.4: Fiir die Eindringversuche verwendete Kerbschlagbiegeprobe [124]
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Abbildung F.5: Zugprobe, an der die fiir die Simulationen verwendeten Materialda-
ten ermittelt wurden [124]
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Abbildung F.6: Technische Zeichnung der Schraube fiir optimierte fernhantierte
Fixierung des Eindringkorpers in der Indentationssdule
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Abbildung F.7: Technische Zeichnung der Mikroskophalterung fiir Kerbschlagbie-
geproben fiir die optische Vermessung mittels des Auflichtmikro-
skops in der Metallografiezelle

275






G Materialdaten fiir die Simulationen
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Abbildung G.1: Temperaturabhéngige Spannungs-Dehnung-Kurven berechnet aus
den Daten des RCC-MRx-Code [104]
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G Materialdaten fiir die Simulationen
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Abbildung G.2: Materialdaten fiir unbestrahlten EUROFER (0814ZV) bei 25 °C
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Abbildung G.3: Materialdaten fiir unbestrahlten EUROFER (0817ZV) bei 300 °C
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Abbildung G.4: Materialdaten fiir unbestrahlten EUROFER (0818ZV) bei 450 °C
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Abbildung G.5: Materialdaten fiir bei 250 °C bestrahlten EUROFER (0026ZV) bei
25°C
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Abbildung G.6: Materialdaten fiir bei 250 °C bestrahlten EUROFER (0040ZV) bei

250°C
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Abbildung G.7: Materialdaten fiir bei 300 °C bestrahlten EUROFER (0096ZV) bei
25°C
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Abbildung G.8: Materialdaten fiir bei 300 °C bestrahlten EUROFER (0099ZV) bei
300°C
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Abbildung G.9: Materialdaten fiir bei 400 °C bestrahlten EUROFER (0049ZV) bei
400°C
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G Materialdaten fiir die Simulationen

Tabelle G.1: Werkstoffzustinde von EUROFER der experimentellen Zugversuche

Priiftemp. | Betrahlungstemp. | Probenname | e-Pro-Nr.
25°C unbestrahlt 081472V -
300 °C unbestrahlt 08172V -
450 °C unbestrahlt 0818ZV -
25°C 250 °C 0026ZV 01195-0-0
250 °C 250 °C 0040ZV 01193-0-0
25°C 300 °C 00962V 01198-0-0
300 °C 300 °C 0099ZV 01196-0-0
400 °C 400 °C 00492V 01202-0-0

Tabelle G.2: Stiitzpunkte fiir unbestrahlten EUROFER (0814ZV) bei 25 °C entspre-

chend Abbildung G.2

o [MPa] | o, [MPa] £ Ev.pl
0,0 0,0 0,00 % 0,00 %
3734 374,2 0,20 % 0,00 %
504,6 506,4 0,35 % 0,11 %
5573 560,2 0,52 % 0,26 %
598,3 604.,4 1,03 % 0,75 %
627,5 640,2 2,02 % 1,71 %
640,9 660,4 3,04 % 2,69 %
R,;: 652,0 685,2 5,12 % 4,66 %

- 14527 - 100,00 %
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Tabelle G.3: Stiitzpunkte fiir unbestrahlten EUROFER (0817ZV) bei 300 °C ent-

sprechend Abbildung G.3

o [MPa] | o, [MPa] £ Eywpl
0,0 0,0 0,00 % 0,00 %
344.6 345,3 0,20 % 0,00 %
454,1 455,7 0,35 % 0,12 %
494.5 497,2 0,54 % 0,29 %
522,2 527,6 1,03 % 0,76 %
537,7 5484 2,00 % 1,69 %
Ry 5423 558,1 2,91 % 2,60 %

- 1292,0 - 100,00 %

Tabelle G.4: Stiitzpunkte fiir unbestrahlten EUROFER (0818ZV) bei 450 °C ent-

sprechend Abbildung G.4

o [MPa] o, [MPa] £ Ewpl
0,0 0,0 0,00 % 0,00 %
312,0 312,6 0,20 % 0,00 %
385.9 387,1 0,30 % 0,10 %
4441 447,1 0,68 % 0,44 %
456,4 461 1,00 % 0,76 %
461,8 468.,9 1,53 % 1,28 %
R, 462,1 470,5 1,82 % 1,56 %

- 1085,6 - 100,00 %
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Tabelle G.5: Stiitzpunkte fiir bei 250 °C bestrahlten EUROFER (0026ZV) bei
25°C entsprechend Abbildung G.5

o [MPa] | o, [MPa] € Evpl
0,0 0,0 0,00% | 0,00 %
3533 3540 | 020% | 0,00%
9744 980,0 | 0,58% | 0,10%
1000,0 1006,5 | 0,64 % | 0,15%
1015,1 10224 | 072% | 022%
R,: 10174 | 10253 | 0,78% | 028 %

- 1600,8 - 122,00 %

Tabelle G.6: Stiitzpunkte fiir bei 250 °C bestrahlten EUROFER (0040ZV) bei
250 °C entsprechend Abbildung G.6

o [MPa] | o,, [MPa] £ Ew,pl
0,0 0,0 0,00 % | 0,00 %
300,1 3014 0,20 % | 0,00 %
753,1 756,0 047 % | 0,10 %
836,2 840,9 0,56 % | 0,15 %
867,8 873,6 0,67 % | 0,24 %
Ry: 872,3 878.8 075% | 0,32 %

- 1512,0 - 116,00 %
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Tabelle G.7: Stiitzpunkte fiir bei 300 °C bestrahlten EUROFER (0096ZV) bei
25 °C entsprechend Abbildung G.7

o [MPa] | o, [MPa] € Evpl
0,0 0,0 0,00% | 0,00 %
3522 3533 | 030% | 0,13%
5745 5769 | 042% | 0,15%
10735 1081,6 | 0,75% | 0.25%
1096,0 11048 | 0.81% | 0,30 %
R,: 11066 | 11168 | 092% | 0,40 %

- 1572,0 - 113,00 %

Tabelle G.8: Stiitzpunkte fiir bei 300 °C bestrahlten EUROFER (0099ZV) bei
300 °C entsprechend Abbildung G.8

o [MPa] o, [MPa] € Ewpl
0,0 0,0 0,00 % | 0,00 %
2413 241,9 022% | 0,10 %
547,5 549,8 043% | 0,15%
899,2 906,0 0,75% | 0,30 %
925.4 931,2 085% | 0,39 %
Rt 929,6 938,7 098 % | 0,50 %

- 1368,2 - 104,00 %
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G Materialdaten fiir die Simulationen

Tabelle G.9: Stiitzpunkte fiir bei 400 °C bestrahlten EUROFER (0049ZV) bei
400 °C entsprechend Abbildung G.9

o [MPa] | o, [MPa] | & Evpl
0,0 0,0 0,00% | 0,00%
335,0 3360 | 032% | 0,15%
469,6 472,1 | 0,60 % | 030 %
496,0 499.8 0,76 % | 0,50 %
514,9 5215 | 1,30% | 1,00 %
5218 5311 | 1,80% | 1,50 %
R,:522,1 | 5320 |191% | 162%

- 894,7 - 126,00 %

Tabelle G.10: Eindringhirte der simulierten Kraft-Eindringtiefe-Kurven von
EUROFER-Anl; Eindringkorper mit einem Radius von 196 um

Bestrahlungstemp. | Priiftemp. | Hérte [MPa]
unbestrahlt 25°C 2434
unbestrahlt 300°C 2108
unbestrahlt 450°C 1864

250°C 25°C 3427
250°C 250°C 3003
300°C 25°C 3570
300°C 300°C 3090
400°C 400°C 1964
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.1: Temperaturabhingige Zugfestigkeit und Dehngrenze des unbestrahlten
EUROFER-Anl des RCC-MRx-Codes [104]

Priiftemperatur | R, [MPa] | R,0> [MPa]
25°C 668 546
200°C 586 486
300°C 548 471
400°C 498 445
450°C 465 422

Tabelle H.2: Temperaturabhidngige Zugfestigkeit und Dehngrenze des bestrahlten
EUROFER-AnI nach [36]

Bestrahlungstemp. | Priiftemp. | R, [MPa] | Ry [MPa]
250°C 250°C 876 876
300°C 300°C 930 930
400°C 400°C 521 481
450°C 450°C 460 420

In den folgenden Tabellen werden durch das Symbol * die Experimente
gekennzeichnet, bei denen weniger als drei valide Versuche fiir die Auswer-

tung zur Verfiigung standen.
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.3: Vickershirte, Brinellhdrte von EUROFER-WB und Zugfestigkeit aus
[106]

Priftemp. HV HB | R,, [MPa]
25°C 206 196 630
100°C 191 178 -

200°C 1801 - -
250°C - 162 -
300°C 169 1 - 521
400°C 1562 | 145 481
500°C - 107 409
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.4: Liste der untersuchten halben Kerbschlagbiegeproben

Betrahlungstemp. | Probe e-Pro-Nr. Wirmebehandlung

unbestrahlt EF02 2 Anlieferzustand

unbestrahlt EA28 1 2435-0-0 Anlieferzustand

unbestrahlt EA28 2 2436-0-0 Anlieferzustand

unbestrahlt FA19 1 2437-0-0 Anlieferzustand

unbestrahlt FA19 2 2438-0-0 Anlieferzustand

250 °C YAO5 1 | 01067-1-#R Anlieferzustand
250 °C YAOS5 2 | 01067-2-#R Anlieferzustand
300 °C YA101 | 01072-1-0 Anlieferzustand
300 °C YA102 | 01072-2-0 Anlieferzustand
300 °C YA111 | 01073-1-#R 500 °C/3h

300 °C YA112 | 01073-2-#R 550 °C/3h

400 °C YA242 | 01086-1-0 Anlieferzustand
400 °C YA242 | 01086-2-0 Anlieferzustand
450 °C YA302 | 01092-1-0 Anlieferzustand
450 °C YA302 | 01092-2-0 Anlieferzustand
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.5: Meyerhirte von unbestrahltem EUROFER im Anlieferzustand

max. Pritefkraft | Priiftemp. | Harte [MPa] | Standardabweichung
*25 N 25°C 2149 10,6
25N 200°C 1803 52,4
25N 300°C 1684 63,3
25N 400°C 1554 20,7
*40N 25°C 2183 13,6
*40N 200°C 1856 1.0
40N 300°C 1748 5,1
40N 400°C 1584 10,7

Tabelle H.6: Eindringhérte von unbestrahltem EUROFER im Anlieferzustand

max. Priiefkraft | Priiftemp. | Hérte [MPa] | Standardabweichung
*40 N 25°C 2510 38,3
40N 200°C 2158 21,5
40N 300°C 2054 48,7
40N 400°C 1823 28,4

Tabelle H.7: Martenshirte von unbestrahltem EUROFER im Anlieferzustand, er-
mittelt bei 40 N (geometrisch nicht dhnlich)

max. Pritefkraft | Priiftemp. | Harte [MPa] | Standardabweichung
*40 N 25°C 2211 10,6
40N 200°C 1917 15,1
40N 300°C 1809 33,2
40N 400°C 1623 10,6
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.8: Martenshirte von unbestrahltem EUROFER im Anlieferzustand, er-
mittelt bei einer Eindringtiefe von 10 pm (geometrisch dhnlich)

max. Priiefkraft | Priiftemp. | Harte [MPa] | Standardabweichung
*40N 25°C 2198 10,8
40N 200°C 1894 26,2
40N 300°C 1766 31,0
40N 400°C 1628 443

Tabelle H.9: Eindringhirte von bei 250 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand

Priiftemp. | Hérte [MPa] | Standardabweichung
25°C 3424 6,5
*250°C 3017 14,0

Tabelle H.10: Martenshérte von bei 250 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand, ermittelt bei 40 N

Priiftemp. | Harte [MPa] | Standardabweichung
25°C 2925 27,0
*250°C 2659 38,5

Tabelle H.11: Meyerhirte von bei 300 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand
Priiftemp. | Hérte [MPa] | Standardabweichung
25°C 3313 38,5
200°C 2810 36,8
300°C 2740 37,2
400°C 2459 37,3
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.12: Eindringhirte von bei 300 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand
Priftemp. Hirte [MPa] Standardabweichung
25°C 3570 (simuliert) -
*200°C 3306 339
300°C 3234 25,5
400°C 2866 32,6

Tabelle H.13: Martenshirte von bei 300 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand, ermittelt bei 40 N

Priiftemp. Hirte [MPa] Standardabweichung
25°C 3126 (simuliert) -

*200°C 2771 16,7
300°C 2713 239
400°C 2463 21,8

Tabelle H.14: Meyerhirte von bei 400 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand
Priiftemp. | Hirte [MPa] | Standardabweichung
25°C 2262 37,0
200°C 1924 31,6
300°C 1818 21,5
400°C 1687 15,4
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.15: Eindringhérte von bei 400 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand
Priiftemp. | Harte [MPa] | Standardabweichung
25°C 2575 239
200°C 2251 8,5
300°C 2161 15,8
400°C 1915 13,2

Tabelle H.16: Martenshirte von bei 400 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-
stand, ermittelt bei 40 N

Priiftemp. | Hérte [MPa] | Standardabweichung
25°C 2267 18,5
200°C 1976 4,9
300°C 1899 14,6
400°C 1698 20,7

Tabelle H.17: Meyerhirte von bei 450 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand
Priiftemp. | Hirte [MPa] | Standardabweichung
*25°C 2177 3,2
*200°C 1846 13,7
300°C 1732 5.8
400°C 1589 5,2
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.18: Eindringhirte von bei 450 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-

stand

Priiftemp. | Harte [MPa] | Standardabweichung
*25°C 2389 35
*200°C 2174 -

*300°C 2036 2,1
*400°C 1860 444

Tabelle H.19: Martenshirte von bei 450 °C bestrahltem EUROFER im Anlieferzu-
stand, ermittelt bei 40 N

Priiftemp. | Hirte [MPa] | Standardabweichung
*25°C 2099 9,6
*200°C 1950 -

*300°C 1782 6,9
*400°C 1650 29,7
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.20: Vergleich der realen 0,2 %-Dehngrenzen [MPa] und berechneten
0,2 %-Dehngrenze [MPa] der Geradengleichungen (vgl. Abbildung
6.28) der entsprechenden Hértewerte

Priift./Bestrahlungst. | Rp02 | Rpo2-meyer | Rpo2—martens | Rpo2—Eindringh.
25°C/ - 546 647 665 657
200°C/ - 486 514 528 521
300°C/ - 471 471 479 481
400°C/ - 445 404 392 392
25°C/250°C 1017 - 997 1009
250°C/250°C 876 - 874 853
25°C/300°C 1106 1104 1090 1066
300°C/300°C 930 872 899 936
400°C/400°C 481 446 427 427
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.21: Vergleich der realen 0,2 %-Dehngrenzen [MPa] und der aus den ent-
sprechenden Eindringhirte auf Basis der Geradengleichungen (vgl.
Abbildung 6.29) berechneten 0,2 %-Dehngrenzen [MPa] fiir die ge-
trennte Betrachtung des unbestrahlten und bestrahlten Materialzu-

stands
Priift./Bestrahlungst. | Ry02 [MPa] | R,02_Eindrings. [MPa]
25°C/- 546 540
200°C/ - 486 488
300°C/ - 471 473
400°C/ - 445 439
25°C/250°C 1017 1022
250°C/250°C 876 875
25°C/300°C 1106 1076
300°C/300°C 930 953
400°C/400°C 481 473

Tabelle H.22: Eindringhirte von bei 300 °C bestrahltem EUROFER-Anl nach Wiir-

mebehandlungen
Wirmebehandlung | Priftemp. | Hérte [MPa] | Standardabweichung
500°C/3h 25°C 2741 12,5
500°C/3h 400°C 2240 14,3
550°C/3h 25°C 2569 28,9
550°C/3h 400°C 1948 10,6
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H Experimentelle Daten

Tabelle H.23: Martenshirte von bei 300 °C bestrahltem EUROFER-Anl nach Wiir-
mebehandlungen ermittelt bei 40 N

Wirmebehandlung | Priiftemp. | Hérte [MPa] | Standardabweichung
500°C/3h 25°C 2415 18,0
500°C/3h 400°C 2003 14,2
550°C/3h 25°C 2264 15,8
550°C/3h 400°C 1717 10,4
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CAD
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H Bezeichnungen

Rmax m maximale Eindringtiefe
hy m Eindringtiefe nach Entlastung
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k Materialkonstante
m Materialexponent
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takts
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R m Radius des kugelformigen Eindringkorpers
R, m Mittenrauwert
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