w
m =
=
< 4
v
-
o
g
X

KFK 1855

August 1973

Institut fiir Material- und Festkorperforschung

hverhalten

1ec

und Kri
iMloVNb 1613

EinfluR der KorngroBe auf das Zeitstand

des austenitischen CriNi-Stahls X8 CrN

H. Scholz




Als Manuskript vervielfaltigt - ¥

Fur diesen Bericht behalten wir uns alle Rechte vor

GESELLSCHAFT FUR KERNFORSCHUNG M.B.H.
KARLSRUHE




KERNFORSCHUNGSZENTRUM KARLSRUHE

KFK 1855

Institut flir Material- und Festk&érperforschung

EINFLUSS DER KORNGROSSE AUF DAS ZEITSTAND- UND KRIECHVERHALTEN

DES AUSTENITISCHEN CrNi-STAHLS X8 CrNiMoVNb 1613 +)

von

Hartmut Scholz

Gesellschaft fiir Kernforschung m.b.H., Karlsruhe

+)

Von der Fakultét fiir Maschinenbsu der

Universitét Karlsruhe genehmigte Dissertation






Zusammenfagsung

Es wurde das Zeitstand- und Kriechverhalten des sustenitischen CrNi-Stahls
X8 CrNiMoVNb 1613 in Abhédngigkeit von der KorngrdBe untersucht. Die mitt-—
leren Korndurchmesser der Proben lagen zwischen 2 und 400 um, Die Kriech-
versuche wurden im Temperaturbereich von 575 bis TSOOC und im Spannungs-—
bereich von 22 bis 38 kp/mm? durchgefithrt. Zur Bestimmung des Verfesti~
gungsverhaltens in Abhéngigkeit von der KorngrdéBe wurden zusétzlich Zug-

versuche durchgefiihrt.

Bei einer Spannung von 28 kp/mm? und einer Temperatur von 650°C nehmen
die Belastungsdehnung und der Verfestigungsanstieg mit der KorngréBe zu.
Die minimale Kriechgeschwindigkeit verlduft in Abhéngigkeit von der Korn-
groBe unasbhéngig von der Spannung und der Temperatur iiber ein Minimum. Der
EinfluB der KorngréBe auf die minimale Kriechgeschwindigkeit nimmt mit
steigender Temperatur ab. Die Standzeit tB verléduft in Abhéngigkeit von
der KorngroRe Uber ein Maximum. Die Standzeit &ndert sich aber nicht in
dem MaBe wie die minimale Kriechgeschwindigkeit. Die 1%-Dehnzeiten t1%
Andern sich in Abhédngigkeit von der KorngrdBe im gleichen MaRe wie die
minimalen Kriechgeschwindigkeiten. Das Verh&ltnis t1%/tB verléuft in Ab~
héngigkeit von der KorngréBe iber ein Maximum. Der maximale Wert von
t1%/tB nimmt mit fallender Tempersatur zu. Wahrend der Kriechversuche

scheidet sich an den Versetzungslinien Niobkarbid aus.

Der EinfluR der KorngrdRe auf das Zeitstand- und Kriechverhalten konnte
mit Hilfe mehrerer sich gegenseitig beeinflussender Prozesse erklirt wer-
den. Beil kleinen KorngréBen sowie hohen Spannungen und Temperaturen kon-
nen die Annihilationsprozesse von Versetzungen ablaufen, ohne von Aus-
scheidungsvorgéngen beeinfluBt zu werden. Bei tieferen Temperaturen und
Spannungen sind jedoch Ausscheidungsvorginge zu beriicksichtigen. Proben

mit sehr groBen KorngrdBen zeigen kein reines Vielkristallverhalten mehr.



The Influence of Grain Size on the Creep—Rupture and Creep-Behaviour

of the austenitic CrNi-Steel X8 CrNiMoVNb 1613

Abstract

The effect of grain éize on the creep—rupture and creep behaviour of the
austenitic CrNi-steel X8 CrNiMoVNb 1613 was investigated. The average
grain size of the specimens varied between 2 and 400 um. The Creep tests
were performed in the temperature range of 575 to 75000 and st nominal
stresses'between 22 and 38 kp/mm?, In addition, tensile tests were per-
formed:in order to study strain hardening behaviour as a function of the

grain size.

At a stress: - of .28 kp/mm2 and a temperature of 650°C the initial strain
€ow and the rate of hardening increases with the grain size.. According
to the grain size, the minimum creep rate shows a well-defined minimum,
independent of the stress and temperature. The influence of the grain
size on the minimum creep rate decreases with increasing temperature.
The time to,rupturevtB depends on the grain size and passes through a
maximum. The time to rupture does not change to the same degree as the
minimum creep rate. The 1%-yield time t1% is affected by the grain size
to the same extent as the minimum creep rate. The ratio t1%/tB goes
through & maximum as a function of the grain size. The maximum value
t1%/tB increases with decreasing temperature. During the creep tests,

particles of niobium carbide precipitate on the dislocation lines,

The effect of grain size on the creep-rupture and creep behaviour could
be explained by the simultaneous influence of several processes. Annihi-
lation of dislocation take place in specimens with small grain size at
high temperatures and stresses, without being affected by precipitation
processes. The latter are of importance at lower temperatures and stres-
ses. Specimens with extremely high grain sizes do not exhibit a true

polycrystalline behaviour.
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1. BEinleitung

Der Einsatz von austenitischen CrNi-Stséhlen bei hdheren Arbeitstem—
peraturen hat sich in den letzten Jahrzehnten stark durchgesetzt.
Die Ursache fir die welt verbreitete Verwendung dieser Werkstoff-
gruppe beruht hauptséchlich auf ihrer Korrosionsbesténdigkeit und
auf ihrer Kriechfestigkeit bis etwa T00°C. Obwohl iiber das Hochtem-—
peraturverhalten der austenitischen Stdhle viele Untersuchungen vor-
liegen, besteht immer noch das Interesse, die Kenntnisse {iber diese
Werkstoffgruppe in Hinblick auf spezielle Anwendungsbereiche zu er-
weitern und ihr Zeitstand- und Kriechverhalten zu verbessern. MaB-
nahmen, die zur Verbesserung des Zeitstand- und Kriechverhaltens er-
griffen werden kénnen, umfassen den weiten Bereich der metallkundli-

chen Mdglichkeiten.

Der EinfluB der KorngrdBe auf das Zeitstand- und Kriechverhalten ist
bereits an einigen austenitischen Stdhlen untersucht worden, die je-
doch unterschiedliche chemische Zusammensetzungen aufweisen. Hieraus
ergaben sich innerhalb dieser Legierungsgruppe unterschiedliche Er-
gebnisse. Die an Hand eines Teiles dieser Ergebnisse aufgestellten
Kriechtheorien decken sich ebenfalls nur teilweise mit Vorstellungen,

die an anderen Legierungen gewonnen wurden.

Das Ziel der vorliegenden Arbeit gt es, die KorngrdRenabhéngigkeit
des Zeitstand- und Kriechverhaltens eines Nb-stabilisierten austeni-
tischen Stahles zu priifen und mit bestehenden Theorien zu verglei-

chen. Wegen seiner technischen Bedeutung wurde hierfiir der Stahl mit

der Werkstoffkurzbezeichnung X8 CrNiMoVNb 1613 ausgewdhlt.

Literaturibersicht

Der EinfluB der KorngrdBe auf das Zeitstand- und Kriechverhslten

wird allgemein in der Literatur in Abhéngigkeit von den einzelnen
Kriechbereichen, des heiBt vom primdren, sekundédren und tertidren
Kriechen behandelt. Es erscheint darum sinnvoll, in der vorliegen-

den Literaturiibersicht die gleiche Unterteilung zu wéhlen.
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2.1 Der EinfluB der KorngroBe suf das primire Kriechen

Als Grundlage zur Beschreibung der KopngroBenabhéngigkeit des pri-

1)

méren Kriechens dient die von F. Garofalo ' empirisch ermittelte

Dehnungs-Zeit-Beziehung

Hierbei ist €, die wahre Gesamtdehnung, € ow die wahre Belastungsdeh-

nung, ¢, die wahre Dehnung im Prim#rbereich, r ist das Verh&ltnis

Tw
der Kriechgeschwindigkeit zur Zeit t = O zur Primdrdehnung e

T
2)

KorngrdReneinfluR auf das Kriechverhalten an einem austenitischen

F. Garofalo, W. F. Domis und F. v. Gemmingen~’ untersuchten den

Stahl bel einer Temperatur von 7OMQC.Die KorngréBe wurde zwischen
s €,. und r zeigten ein von

ow Tw
der KorngrdBe sbhéngiges, charakteristisches Verhalten. Die Werte

9 und 190 um variiert. Die Parameter €

von e und € steigen bei kleinen KorngrdRen mit der KorngrodRe
stark an. Es schlieBt sich dann ein Abschnitt an, in dem sie weit-
gehend korngrdBenunabhingig sind. Ab einer KorngréBe von 160 um fal-
len sie wieder ab. Die r-Werte verhalten sich in Abh#ngigkeit von

3)

der KorngrdRe umgekehrt wie die €ow U eTw—Werte. Von B.Wilshire™
wurden an einer Ni-0,1%-Ag-Legierung bei einer Temperatur von 600°C

im KorngréBenbereich von 21 bis 85 um Kriechversuche durchgefiihrt.

In diesem Bereich nehmen die ebw—Wérte mit steigender KorngréBe leicht

zu, die € -Werte leicht'ab, wéhrend die r-Werte stark ansteigen.

Tw
Die Abhéngigkeit der Belastungsdehnung von der KorngrdBe, wie sie von

F.Garofalo et al.2)
von H.Conradh) und von J.Meakin und N.PetchS) aufgestellten Verfe-

gemessen wurde, steht nicht im Einklang mit dem

stigungsmodell. Nach dem Modell sollte bei konstanter Spannung die
Belastungsdehnung mit der KorngrdBe ansteigen, so wie in der Arbeit
von B. wilshire3) nachgewiesen werden konnte. Die Ergebnisse von
F. Garofalo et al.2>

gungstheorie erkldren. Die Methode der unterschiedlichen Temperatur-

lassen sich also nicht allein mit der Verfesti-

behandlung, die zur Einstellung der verschiedenen KorngrdRen benutzt
wurde, scheint bei der verwendeten Legierung zu "Sekundireffekten"

geflihrt zu haben. Danach wire es auch verstidndlich, warum F.Garofalo
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et al.g) und B. Wilshire3) unterschiedliche Ergebnisse in der Korn-

grdRenabhéngigkeit der Parameter €y und r erhielten.

EinfluB der KorngrdRe suf das sekunddre Kriechen

Uber den EinfluB der KorngréRe suf das sekundére Kriechen liegt eine
groBere Anzahl theoretischer Ansétze und Versuchsergebnisse vor, als
es fir das primire Kriechen der Fall ist. Die einzelnen Theorien las-
sen sich nach den Eigenschaften unterteilen, die den Korngrenzen zu-
geschrieben werden. Bei hohen Temperaturen, d.h. T > 0,8 Tm, wobei Tm

6)

die Kriechverformung darauf zuriickgeflihrt werden, daB die Korngren-

die Schmelztemperatur bedeutet, und bei niedrigen Spannungen ’ kann
zen als Quellen und Senken fiir Leerstellen wirken. Bei angelegter
Spannung findet dann ein gerichteter Massetransport durch das Korn-

7)

volumen statt,und es ergibt sich nach F.R.N. Nabarro' ' und C. Herring
flir die Kriechgeschwindigkeit és in Abhdngigkeit von der KorngrdRe d
die Gleichung
e 3 !
e = ob Dvo ~ 1
T =
kT a2

b ist der Burgersvektor, o die angelegte Spannung, T die Temperatur,

8)

Dv der Volumendiffusionskoeffizient und k die Boltzmann'sche Konstante.

Wenn angenommen wird, daB der Materialtransport nicht durch das Korn-

volumen sondern an den Korngrenzen erfolgt,und den Korngrenzen eine

9)

bestimmte Dicke W zugesprochen wird, so ergibt sich nach E. Coble
die Geschwindigkeits-KorngrdBenbeziehung
150 Db *Q**W-o 1

g = n
8 ad - x . T a3

wobeil Db der Korngrenzendiffusionskoeffizient und @ das Atomvolumen

ist.

F. Garofalo et al.2) betrachten die Korngrenzen und Subkorngrenzen
als Quellen und Senken flir Versetzungen.Die Kriechgeschwindigkeit €
soll von der Dichte der beweglichen Versetzungen P geméB der Oro-

wan'schen Gleichung



i

€ =8 P bv
sbhingig sein. Hierbei ist b der Burgersvektor, v ist die mittlere
Versetzungsgeschwindigkeit und B ist eine Konstante. Die Dichte der
beweglichen Versetzungen setzt sich aus zwei Anteilen zusammen. Ein-
mal aus dem Anteil der Versetzungen Pep > die an den Subkorngrenzen
und zum anderen aus dem Anteil von Versetzungen Py die an den Korn-

grenzen gebildet werden.

Die Anteile e und oy zelgen folgende Abhéngigkeiten:

D . g g

d

o] '-;'.Boz"oCoN-dz undpb=

b
Hierbei ist B die Anzehl der Hindernisse, die durch Quergleitvorgin-
ge von den Versetzungen iiberwunden werden miissen, z' ist die durch-
schnittliche Anzahl von Versetzungsschleifen, die in dem Zeitinter-
vall zwischen der Erzeugung und einem Quergleitungsschritt einer
Versetzung neu erzeugt werden, C und N 8ind Konstanten. DL ist die
Dichte der Versetzungsquellen auf den Korngrenzen, z" ist die Anzahl
der Versetzungen, die pro mittlere Lebensdauer einer beweglichen Ver-
setzung von einer Quelle gebildet wird, und L' ist die Linge einer

Versetzungsschleife.

Mit Hilfe dieser Annahmen kommen F, Garofalo et al.z) fiir die Abhén~

gigkeit der Kriechgeschwindigkeit von der KorngrdBe zu der Beziehung

ey = Fu + KSb - 42
Die Konstante Kb berlicksichtigt die Dichte der Versetzungsquellen an
den Korngrenzen und die Konstante KSb die Versetzungsbildung an den
Subkorngrenzen. Bei tiefen Temperaturen, bei denen Kb klein ist,
steigt die Kriechgeschwindigkeit mit dem Quadrat der KorngrdBen an.
Bei hohen Températuren ﬁberwiegt der EinfluR der Korngrenzen,und es
ergibt sich daher eine umgekehrte Proportionalitéit zwischen der se-
kundiren Kriechgeschwindigkeit und der KorngréRe. Bei mittleren Tem-
peraturen, verléuft die‘Abhéngigkéit der Kriechgeschwindigkeit von
der KorngrdBe liber ein Minimum. Die KorngrdRe dm’ bei der die mini-

male Kriechgeschwindigkeit herrscht, 188t sich durch Minimelisieren
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der Gleichung és = + Ksbd2 ermitteln. Die KorngréBe minimsler

3
Kriechgeschwindigkeit ist demnach dm =
Kb/2 K.y,

Neben der Wirkung der Korngrenzen als EinfluBgréBe auf Korndehnungs-
mechanismen sind korngrenzenspezifische Mechanismen erkannt worden,
die unter dem Begriff des Korngrenzengleitens zusammengefaRt werden.
Unter dem Korngrenzengleiten wird die gegenseitige Verschiebung von
Kdérnern entlang der Korngrenzen verstanden. Je nachdem ob der Ver-
formungsvorgang in einem engen oder ausgedehnten Bereich von der
Korngrenze stattfindet, spricht man vom idealen Korngrenzengleiten

11)

oder vom Korngrenzenzonengleiten. R. Lagneborg schldgt fir die

sekundére Kriechgeschwindigkeit die Gleichung

= g,
8 intra

Mme

+y A&(d)/d

vor. Der Anteil éi ist der Beitrag zur Kriechgeschwindigkeit,

der von KorndehnunZ:;:chanismen aufgebracht wird. Die Funktion

Y Aﬁ(d)/d stellt den Beitrsg des Korngrenzengleitens &gb zur Gesamt-—
kriechgeschwindigkeit dar, wobei Au die Korngrenzenabgleitgeschwin-
digkeit und vy eine Konstante ist.

12) beriicksichtigen, daB am

C. R. Barrett, J. L. Lytton, O. D. Sherby
Korngrenzengleiten eine Zone endlicher Breite beteiligt ist und er-
halten die Beziehung
ad
Es = éintra + (ézone - éintra) __%5 )
Der Term ézone stellt den Kriechgeschwindigkeitsbeitrag der Korngren-
zenzone dar, dsg ist der Subkorndurchmesser und o ist eine Konstante.

2) aufgestellte Beziehung ist in der Lite-

2)

Uberlegungen durch Untersuchungen an einem austenitischen 17/Jh CrNi-

_ Die von F. Garofalo et al.

ratur hédufig diskutiert worden. F. Garofalo et al. fanden ihre

Stahl bestétigt. Ebenso konnten die Autoren die KorngrdBenabhéngig-

13) an Monel im

keiten erklédren, wie sie von P. Shahinian, J.R. Lane
Temperaturbereich von 370 bis 705°C bei KorngrdBen zwischen 3% und

780 um gefunden worden waren.,
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Einwénde gegen das von F. Garofalo et al.e) vorgeschlagene Verset-
zungsmodell zur Erklérung des Kriechverhaltens in Abhéngigkeit von

3)

wurde von mehreren Autoren nachgewiesen, daB wihrend des sekundéren
2,12,1k4)

der KorngrdBe sind von B. Wilshire”’ zusammengestellt worden. So

Kriechens die SubkorngréRe und die Versetzungsdichte in den
Subkdrnern unsbhingig von der KorngrdBe sind und somit die Grundla-
ge flir die oben genannte Theorie fehlt. Die iiber ein Minimum verlau-
fende Abhédngigkeit der sekundédren Kriechgeschwindigkeit von der
KorngréRe wird einmal auf den stark zunehmenden EinfluB von Korn-
grenzengleitvorgéngen mit abnehmender KorngroRe zuriickgefithrt, Der
Anstieg der Kriechgeschwindigkeit bei groBen KorngréBen wird zum
anderen tertidren Kriechvorgéngen zugeschrieben, die das sekundére
Kriechen ilberlagern, was dann zu einer scheinbsren Erhdhung der se~
kundéren Kriechgeschwindigkeit mit der KorngrdBe fithrt.

12), die das Kriechverhalten von reinem Kupfer im Tem-

Barrett et al.
peraturbereich von 406 bis 626°C und bei KorngrdBen zwischen 30 und
700 um untersuchten,sehen in der Zunshme der sekundéren Kriechge-
schwindigkeit mit abnehmender KorngrdBe einen erhdhten Beitrag des
Korngrenzengleitens und nicht ein von der KorngrdBe beeinfluBtes

16)

Korngleiten. Ebenso fiihrt T. G. Langdon an Hand mehrerer Beispie-
le die Zunshme der sekundiren Kriechgeschwindigkeit mit abnehmender
KorngrdRe auf einen verstérkten Beitrag des Korngrenzengleitens zu-

1)

20/35 CrNi-Stahl bei Temperaturen von 600 und 700°C im KorngréRen-

riick. 7Zu einem gleichen Ergebnis kam R. Lagneborg1 , der einen

bereich von 35 bis 600 pm.untersuchte.

Der Nachweis, daR die Zunahme der sekundéren Kriechgeschwindigkeit
bei extrem hohen KorngréBen auf das frihzeitige Einsetzen von ter-
tidren Kriechvorgéngen zuriickzufithren ist, konnte von mehreren Auto-
ren erbracht werden.

R. Lagneborg11) stellte fest, daB bei manchen grobk&rnigen Proben
der primire Kriechbereich direkt in den tertiéren Bereich einmiindet.
Daraus ergibt sich eine scheinbare Erhdhung der sekundéren Kriechge-—
schwindigkeit, die durch das frilhzeitige Einsetzen von tertiéren

Kriechvorgéngen vorgetiuscht wird. Da die Bruchneigung im Druckver-
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such verringert ist,und somit eine {berlagerung von sekundéren und
tertidren Kriechvorgingen nicht wahrscheinlich ist, fiihrte T.G.Lang-
don17) an LiF-Vielkristallen, die eine KorngrdBe von 160-3000 um be-
saBen, Kriechversuche unter Druckbeanspruchung durch. Bei diesen konn-
te keine Erhdhung der sekundéren Kriechgeschwindigkeit mit der Korn-

groRe festgestellt werden.

Zwei wesentliche "Sekundéreffekte", die das Kriechverhalten in Ab-
héngigkeit von der Korngrofe beeinflussen kénnen, sind einmal die
fiir die Herstellung unterschiedlicher KorngrdBen benutzten unter-
schiedlichen L&sungsglilhtemperaturen, die den Mischkristall- bzw.
Ausscheidungszustand von Legierungen beeinflussen. Ferner nimmt bei
Kriechversuchen, die bei Spannungen oberhalb der Streckgrenze durch-
gefiihrt werden, die Belastungsdehnung mit der KorngrdBe zu, wodurch
das Material fiir die anschlieBenden Kriechversuche in unterschiedli-

chen Warmverformungsgraden vorliegt.

Uber den EinfluB der Losungsgliihtemperatur auf das Kriechverhalten
liegen in der Literatur Ergebnisse vor, die sowohl an stabilisier-
ten als auch an unstabilisierten Stdhlen gewonnen worden waren.

R. Lagneborg11) fand bei Ti+Al-stabilisierten Stdhlen, daB die
Kriechgeschwindigkeit von der Losungsglithtemperatur ebhing. Oberhalb ei-
ner Ldsungsglithtemperatur von 1000°C nahm die sekunddre Kriechge-
schwindigkeit mit der L&sungsglihtemperatur ab, was auf die Zunshme
des in Lésung befindlichen Titans und Kohlenstoffs zuriickgefiihirt
wurde. Diese Elemente scheiden sich dann wéhrend des Kriechens als
TiC an den Versetzungen aus und verringern somit die Kriechgeschwin-
digkeit. K. J. Irvine, J. D. Murray und F. B. Pickering18) fithren

in einer Zusammenstellung liber den EinfluR der KorngrdBe an stabili-
sierten und unstabilisierten austenitischen Stéhlen aus, daB bei un-—
stabilisierten St#&hlen kein EinfluB der KorngrdBe auf die Kriechfe-
stigkeit festzustellen ist. Die Erhdhung der Kriechfestigkeit mit
steigender KorngroBe ist bei stabilisierten Stéhlen auf die gleich-
zeitige Erhdhung der fiir die Erzeugung groBer Korngréfen notwendi-

gen Rekristallisationstemperatur zuriickzufiihren.
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Als Béispiele flir die unstabilisierten Stéhle waren ein 18/10 CrNi-
Stahl im KorngréRenbereich von 20 bis 250 um und ein 17/12 CrNi-Stahl
mit 2,5% Mo im KorngrdRenbereich von 10 bis BOO um angefiihrt worden.
Fliir die Untersuchungen an stabilisierten Stéhlen dienten ein 18/12
CrNi-Stahl mit 1% Nb im KorngrdRenbereich von 6 bis 180 um und ein
Ti-stabilisierter 18/10 CrNi-Stahl im KorngréBenbereich von T-29 um.

An einem unterstabilisierten 16/18 CrNi-Stahl konnten ebenfalls
J. Myers und G. Willoughby19)

keinen EinfluB der KorngréBe auf die sekundére Kriechgeschwindigkeit

im KorngrdRenbereich von 50 bis 165 um

nachweisen.

Der EinfluB des anderen "Sekundireffekts", der durch die von der
KorngrdRe beeinfluBten Belastungsdehnung gegeben ist, kann nur unzu-—
reichend abgeschétzt werden, da iiber den EinfluB der Belastungsdeh-
nung oder einer Warmverformung auf das Kriechverhalten keine Litera-
tur gefunden werden konnte. Da jedoch die Belastungszeiten bei
Kriechversuchen allgemein sehr kurz sind, sodaB wéhrend der Bela~-
stung keine Erholung wshrscheinlich ist, soll auf Ergebnisse iiber
den EinfluB der Kaltverformung auf das Kriechverhalten hingewiesen

20)

einem Stahl vom Typ 316 einen giinstigen EinfluR auf das Kriechver-

werden. F. Garofalo, F. von Gemmingen und W. F. Domis konnten an
halten bis zu Verformungsgraden von 25% nachweisen. H. BShm,
M. Schirra, R. Solano, R. Garcia21)

Kriechverhalten des Stahls der Normkurzbezeichnung X8 CrNiMoVNb 1616

verbesserten das Zeitstand- und

durch eihe Kaltverformung mit anschlieBender Wirmebehandlung. Aus
dem letztgenannten Versuch 148t sich ableiten, daB durch eine voraus-
gegangeneé Kaltverformung wiederum Ausscheidungsvorgénge wdhrend des

Kriechens beeinfluBt werden kdnnen.

EinfluB der KorngrdBe auf das tertifre Kriechen

Der EinfluR der KorngrdBe auf das tertidre Kriechen wird asllgemein
als ein EinfluB der KorngréBe auf die Bildung von interkristallinen
Rissen und Poren angesehen. Dabei wird vorausgesetzt, daB das tertié-
re Kriechen durch die Bildung von Rissen und Poren eingeleitet wird,
und daf die RiR~ und Porenbildung durch Korngrenzengleiten hervorge-

rufen wird.
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Die Bildung von Poren durch das Korngrenzengleiten wurde durch ver-

22)

daB die Anzahl der Poren direkt vom Betrag des Korngrenzenabgleitens

schiedene Arbeiten bestédtigt. J. Intrater, E. S. Machling fanden,
abhdnglg ist. H. E. EVan523) konnte an einer Mg-0,8%-Al-Legierung,
die im KorngroRenbereich von 9-300 uym bei Temperaturen zwischen 25
und 400°¢c untersucht wurde, das Porenwachstum auf das Korngrenzen-
gleiten zuriickfihren. Die Wachstumsgeschwindigkeit der Poren ent-
sprach der Geschwindigkeit des Korngrenzengleitens. B. Wilshire3)
zeigte, daB Bruchvorginge unabhingig von der KorngréBe durch Poren-
bildung eingeleitet wurden. Der Porenabstand in den Korngrenzen war
unabhéngig von der KorngrdBe, woraus sich eine Zunshme der Porenan-—
zahl pro Probenvolumen mit abnehmender KorngrdRe ergsb. Das Poren-—
wachstum steigt jedoch mit der KorngrdRe, welches sich auf eine Zu-
nahme des Korngrenzensbgleitens mit der KorngréBe zuriickfithren lieB.

2k)

K. Skuin fand im Einklang mit den vorausgegangenen Ergebnissen
am Stahl der Normkurzbezeichnung X10 CrNiTi 1810, der bei 650°C im
KorngréBenbereich von 25 bis TOO um untersucht worden war, daR die
Anzahl der Poren und Risse mit zunehmender KorngrdRe abnahm. Bei
grobkdrnigen Proben ist jedoch die Mdglichkeit gegeben, daR durch
die Uberbriickung von mehreren Poren frithzeitig Risse mit der zur

spontanen Ausbreitung notwendigen kritischen Lénge entstehen,

An Hand des Modells iiber die durch Korngrenzengleiten bedingte Bil-
dung von Poren und Rissen leiten die oben genannten Autoren fiir die
untersuchten KorngrdRenbereiche eine Zunahme der Bruchdehnung und

der Standzeit mit abnehmender KorngrdéBe ab.

3. Versuchsdurchfiihrung

3.1 Probenmaterial, Vorbehandlung und Zustand

Als Versuchsmaterial diente ein voll stabilisierter austenitischer
Stahl der Werkstoffkurzbezeichnung X8 CrNiMoVNb 1613, Die Legierung
wurde von der Firme Réchling als 18sungsgegliihtes Schmiedestiick mit
den Abmessungen 200 x 200 x 250 mm geliefert. Die genaue chemische

Zusammensetzung der Legierung geht aus der Tabelle 1 hervor. Aus dem
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Schmiedestiick wurden Vierkantstébe von 18 x 18 mm und 11 x 11 mm und
120 mm Lénge herausgearbeitet, bei 1300°C 2 Stunden in einem Vakuum-
abschreckofen gegliiht, im Ofen bis auf 1050°¢ abgekiihlt, eine halbe
Stunde bei dieser Temperatur gehalten und in Wasser abgeschreckt.
Das Vakuum betrug bei der Temperatur von 1300°C 2 x 105 Torr. Nach
der Glilhbehandlung wurden die Sté#be auf einen Durchmesser von 16 und
10 mm abgedreht und anschlieRBend auf 6 mm Durchmesser kalt herunter-

geschmiedet, was einem Verformungsgrad von 84% bzw. 6L% entspricht.

Zur Herstellung unterschiedlicher KorngréBen wurde das Material bei
verschiedenen Temperaturen Uber verschiedene Zeiten im Vakuumab-
schreckofen gegliiht. Die Glilhbehandlungen gehen aus der Tabelle 2
hervor. Die hergestellten mittleren KorngréRen betrugen 400, 170,
90, 10, 5,5 und 2 um (Bild 1a = 'f). Bei der Herstellung von Proben
mit KorngrdBen zwischen 10 und 100 um sowie mit extrem groBen Korn-
groBen traten erhebliche Schwierigkeiten auf. Bei Temperaturen un-
terhalb 1180°C konnte auch durch léngere Glihzeiten nach erfolgter
Primérrekristallisation keine KornvergréRerung erreicht werden. Glii-
hungen oberhalb 1180°C fiihrten nach abgeschlossener Primérrekristal-
lisation sehr schnell zur sekundiren Rekristallisation, welche zur

Ausbildung von Gefiigen mit unregelmiRiger KorngrdBe fiithrte.

Die in der Nihe von 1300°C stattfindende KornvergrdBerung brachte
auch iiber léngere Glilhzeiten keine Korngrdfe von mehr als 200 um
Durchmesser. Proben, die oberhalb 1320°¢ gegliht wurden, schmolzen
an den Korngrenzen auf und die KorngrdBe nahm wieder mit steigender
Gliihtemperatur ab. Die Ausnutzung des kritischen Verformungsgrades
zur Herstellung grobkdrniger Proben scheiterte an der ungeniigenden

Reproduzierbarkeit.

Aus diesem Grunde wurde das Probenmaterial zur Herstellung eines
groBkdrnigen. Gefliges erst im Bereich der sekunddren Rekristallisa-
tion gegliiht und anschlieBend im Bereich der Kornvergrdberung. Hier-
durch konnten groRkdrnige Proben hergestellt werden. Die mittlere
KorngréBe schwankte bei Anwendung dieses Verfahrens von Probe zu

Probe zwischen 250 und 600 um,



-11-

Um bei allen Proben den gleichen Mischkristallzustand zu gewéhrlei-
sten, schloB sich den Rekristallisationsglilhungen, die oberhalb einer
Temperatur von 1050°¢ durchgefiihrt wurden, eine halbstiindige Glithung
bei 105000 an. Um Auslagerungsvorgéinge wahrend des Kriechens so weit
wie m3glich auszuschlieBen, wurden alle Proben 6 Stunden bei T750°C

im Vakuum von 1075 Torr gegliht und im Ofen abgekiihlt. Eine Ausnah-
me bildeten die Proben mit nur 2 um Korndurchmesser, bei denen die
Auslagerungstemperatur gleichzeitig die Rekristallisationstemperatur

war.

Aus dem Material wurden 10D-Proportionalitétsstébe von 3 mm Durch-
messer hergestellt. Die genauen Abmessungen der verwendeten Proben

gehen aus Bild 2 hervor.

3.2 Mechanische Werkstoffuntersuchungen
3.2.1 Kriechversuche

Fliir die Kriechuntersuchungen stand eine Zeitstandanlage der Firma
Mohr & Federhaff zur Verfiigung. Die Zeitstandversuche wurden im Be-
reich von 575 bis TSOOC unter Normslatmosphdre durchgefihrt, die
Temperatursbweichungen betrugen tUber die Probenlénge und die Zeit
+ 29C. Die Anfangsspannungen lagen zwischen 22 und 38 kp/mm?. Die
Kriechproben, welche zur Bestimmung der Hérte in Abh8ngigkeit von
der Kriechdehnung verwendet werden sollten, wurden nach bestimmten

Kriechbetrégen unter Last an Luft abgekihlt.

Die Probendehnung wurde mit Hilfe induktiver Wegsufnehmer gemessen,
die iber ein#MeBgesténgé mit der Probe verbunden worden waren, Die
MeReinrichtung erlaubte es, Probenverlingerungen bis zu 0,002 mm
aufzuldsen. Da an den Zeltstandproben keine MeBschneiden angebracht
worden waren, wurden zwischen den Proben und dem Zuggestiénge Zwischen-
stiicke mit Kragen eingeschraubt. Da bei dieser Dehnungsaufnahme auch
die Dehnung in den Gewindekdpfen mitgemessen wurde, wurde an einigen
Zeitstandproben der MeBlingenabstand von 30 mm markiert. Nach erfolg-
ter Kriechbeanspruchung wurde die Verl@ngerung zwischen den Markie-

rungen ausgemessen und mit der iliber die induktiven Wegaufnehmer ge-
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messenen verglichen. Dabei stellte sich heraus, daf die MeBwerte,
die mit Hilfe der induktiven Wegaufnehmer gemessen worden waren, um
7% hdher lagen, als die Werte, die sich aus den Abstandsmessungen
der Markierungen ergeben. Die 7% hShere Dehungsanzeige durch die in-
duktiven Wegaufnehmer wurde bei der Auswertung beriicksichtigt, indem
die Probenverléngerungen allgemein auf eine MeBlénge von 32 mm bezo-

gen wurden.

3.2.2 Zugversuche

Um Aussagen liber die Korngréﬁeﬁabhéngigkeit des Verfestigungsverhal-
tens und liber die bei den Kriechversuchenkzu erwvartenden Belastungs-
dehnungen vornehmen zu k&nnen, wurden bei Raumtemperatur und bei
650°C Zugversuche durchgefiihrt. Flir die Versuche standen elektroni-
sche ZerreiBmaschinen zur Verfligung. Die Querhauptgeschwindigkeiten
betrugen 0,5, 3,0 und 30 mm/min, welches anfédnglichen Verformungsge-
schwindigkeiten von 0,94, 5,63 und 56,3 h~! entspricht, wenn die Deh-
nung wie bei den Kriechversuchen auf eine MeBlénge von 32 mm bezogen
wird. Die Versuchstemperatur konnte bei 650°C in den Grenzen von +

2%¢ konstant gehalten werden.

3.3 Metallographische Untersuchungen

Zur Ermittlung der Korngréfe und der Gefﬁgeaﬁsbildung der Kriechpro-
ben ‘wurden metallographische Untersuchuhgen durchgefiihrt. Von den
Proben wurden Léngsschliffe angefertigt, die mit der sogenannten VA-
Beize gedtzt wurden, die sich aus 100cm3 Wasser, 100 em3 Salzséure,
10 cm® Salpeterséufé und 0,3 cm3 Sparbeize der Firma Wirtz zusammen-

setzt. : 25)
Die Korngr®Benbestimmung erfolgte nach dem Durchmesserverfahren .

Danach wurden auf den Schliffbildern parallel und senkrecht zu den
Stabachsen der Proben Linien gezogen und die Anzahl z der von den

Linien geschnittenen KOrner.gemessen.

Der Korndurchmesser d ergibt sich dann aus der Gleichung

_L.p 103 .
d = 7« V (um),
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L ist die Linge einer Linie in mm, p ist die Anzahl der Linien und

V der AbbildungsmaBstab.

Texturbestimmung

Um etwaige Sekundireffekte bei der Untersuchung der Abh#éngigkeit des
Kriechverhaltens von der KorngréBe zu erkennen, wurde die Textur von
Proben unterschiedlicher KorngréRe untersucht. Die Untersuchungen
wurden mit einem Texturgoniometer unter Verwendung der CrKa 1,2 -
Strahlung vorgenommen. Als Proben dienten Querschliffe von 6 mm
Durchmesser des nach Tabelle 1 vorbehandelten Materials. Da sich
hieraus eine Probenoberfléiche ergab, die der Ausdehnung des Rontgen-
strahles entsprach, muBte auf die integrierende Translationsbewegung
der Probe verzichtet werden. Gemessen wurden die Intensitéten der
{111}~Flichenpole in Abhéngigkeit vom Horizontalwinkel. Die Proben
mit KorngrdBen yon 2, 5,5 und 10 ym zeigten eine gewdhnliche <111>-
Fagsertextur, wie es aus den Intensitétsdisgrammen (Bild 3) hervor-
geht. Eine Texturbestimmung der grobkdrnigen Proben wurde nicht vor-
genommen, da wegen der wenigen zur Reflexion gelangenden Kristallite

keine geschlossenen Intensitftsmaxime zu erwarten waren,

Elektronenmikroskopische Untersuchungen

Zum Nachweis mikrostruktureller Verdnderungen in Abhéngigkeit von
der Kriechbeanspruchung wurden elektronenmikroskopische Untersuchun-
gen durchgefiihrt. Fir die Untersuchungen stand ein 200 kV-Gerdt der

Firma Jeol zur Verfiigung.

Von den kriechbelésteten Proben wurden senkrecht zur Probenachse
Scheiben herausgeschnitten und auf eine Dicke von 0,12 mm abge-
schliffen. Die weitere Abdiinnung der Proben erfolgte nach dem elek-
trolytischen Doppelstrahlverfahren. Als Elektrolyt diente eine Mi-
schung aus 20% Schwefels#ure und 80% Methanol. Die Badtemperatur lag
zwischen 20-22°C, Die Spannung betrug 11 V, die Stromdichte etwa

10 m A/mm2.
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i, Versuchsergebnisse

4.1 Kurzzeitfestigkeitsverhalten_

Da die Kriechversuche bei hdheren Spannungen,oc z 22 kp/mm?, durch-
gefliihrt wurden, und bei diesen Spannungen bereits betrdchtliche Be-
lastungsdehnungen auftreten, wurde das Kurzzeitfestigkeitsverhalten
untersucht. In Bild 4 sind die Werte fiir die Zugfestigkeit, fiir die
Bruchdehnung und fiir die Brucheinschniirung in Abh&ngigkeit von der
KorngréBe aufgetragen worden. Die Zugfestigkeit f&1lt bei Raumtem-
peratur mit der KorngrdRe ab. Der Abfall ist bei kleinen KorngrdRen
stérker als bei grdReren KorngrdRBen. Bei 650°¢ steigt die Zugfestig-
keit demgegeniiber bis zu einer KorngréBe von 10 um an, mit groRer
verdender KorngrdRe bleibt sie dann konstant. Die Bruchdehnung ver-
lduft bei Raumtemperatur iiber ein schwach asusgeprégtes Maximum. Bei
650°C ist die Bruchdehnung unabhéngig von der KorngrdBe. Die Bruch-
einschniirung f411t sowohl bei Raumtemperatur als auch bei 650°C mit
der KorngrdBe ab, der Abfall ist jedoch bei 650°C starker als bei

Raumtemperatur.

In Bild 5b sind die Streckgrenzenwerte und einige FlieBspannungswer-
te gegen a-1/2 s Raumtemperatur und 650°C aufgetragen worden. Diese
Auftrsgungsart ergibt sich aus der sogenannten Hall-Petch-Beziehung
(26,27) o, =0, + k! d"l/z, die die Streckgrenze o, mit der Korngrd-
Be d verknlipft. Hierbei sind o, und k' Konstanten. Von R. Armstrong
et al.28) wurde nachgewiesen, ;aﬁ diese Gleichung nicht nur fir die
KorngréBenabhéngigkeit der Streckgrenze g sondern auch fiir die der

FlieBspannung o angewendet werden kann. Aus dem Diagramm ersieht

man, daR sich dfe KorngréBenabhéngigkeit der Streckgrenze auch im
vorliegenden Fall fiir beide Temperaturen befriedigend durch die Hall-
Petch-Beziehung beschreiben 1léRt. Fiir die Konstante k' ergibt sich
unter Beriicksichtigung der Streuungen der MeRwerte bei beiden Tempe-
raturen ein Wert von ungefihr 18 kp/mm2/3. Der oi-Wert betrigt bei
Raumtempératur 28 kp/mmz‘und bei 650°C 14 kp/mm?. Die Abh#ingigkeit
Der FlieBspannung ldBt sich bei Raumtemperatur mit steigender Deh-
nung ebenfalls mit der Hall-Petch~Beziehung beschreiben, wobel die
o= und die k'-Werte mit der Dehnung zunehmen. Bei 650°C gilt die
Hall-Petch-Beziehung nicht. Bei dieser Temperatur verléuft die FlieB-

spannung in Abhéngigkeit von der KorngroRe iiber ein Maximum.
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Das Maximum wird mit der Dehnung zu grdReren KorngrdBen verschoben.

Da die Kriechversuche fast ausschlieBlich bei Spannungen oberhalb

der Streckgrenze durchgefiihrt wurden, bestand das Interesse, den
Verfestigungsanstieg 0= EEE der Proben durch die Belastungsdehnung
zu ermitteln. I Bild 6 dew wurden darum die Verfestigungskurven

fiir verschiedene KorngréBen aufgezeichnet, wie sie sich zum Beispiel
bei einer Querhauptgeschwindigkeit von 0,5 mm/min ergaben. Fiir ver-
schiedene Querhauptgeschwindigkeiten sind dann in Bild 7 die Verfe-
stigungsanstiege bei einer konstanten wahren Dehnung von 0,05 gegen-
iiber der KorngréBe aufgetragen worden. Zusétzlich sind noch die ent-
sprechenden Verfestigungsanstiege, die sich aus den Belastungsdehnun-—
gen ergaben, eingezeichnet worden. Wie man erkennt, verléuft der Ver-
festigungsanstieg in Abhéngigkeit von der Korﬁgréﬁe iiber ein Maximum.
Die Werte fiir den Verfestigungsanstieg nehmen mit der Querhauptge-
schwindigkeit zu. Die Dehnungsgeschwindigkeiten der Kriechproben
lassen sich aus dem Diagramm mit etwa O,4 mm/min bzw. 1,25%/min ab-

schéitzen.

Wird an Hand von Bild 6 der Verfestigungsanstieg bei konstanter Span-—
nung ermittelt und gegeniiber at/2 aufgetragen, siehe Bild 8, so er-
gibt sich bei einer Spannung von 28 kp/mm? eine Zunshme des Verfesti-
gungsanstieges mit der KorngrdRe. Bei einer Spannung von 36 kp/mm?
verléuft jedoch der Verfestigungsanstieg liber ein Maximum. Eine Zu-
nahme des Verfestigungsanstieges mit der KorngrtBe kénnte mit Hilfe

L) 5)

"Verfestigungsmodells" verstanden werden.

des von H. Conrad ' sowie von J, Meakin und N. Petch aufgestellten

Wird von der Gleichung

ow(ew) = o'ub Vpiewi ausgegangen,

o' ist eine Konstante, p ist der Schubmodul, p ist die Versetzungs-
dichte und g, s§,und b haben ihre bekannte Bedeutung, so ergibt sich

durch Differenzieren die Beziehung

B
E
3
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Wenn die Anderung von p mit € unabhéngig von 4 ist, und die Hall-
Petch-Beziehung gilt, dann folgt aus den oben genannten Gleichungen,
daB der Verfestigungsanstieg der Quadratwurzel aus der KorngrdBe
proportional ist. Wie jedoch aus Bild 8 hervorgeht, ist diese Propor-
tionalitidt nicht erfiillt. Der Verfestigungsanstieg nimmt erst stark

und dann weniger mit der KorngrdBe zu.

L.2 Zeitstandverhalten_

Zur Beurteilung eines Werkstoffes fiir die Eignung bei Kriechbeanspru-
chung werden verschiedene WerkstoffkenngrdBen herangezogen, die im
Zeitstandschaubild dargestellt werden. Im Zeitstandschaubild wird ein-
mal die Zeit bis zum Erreichen eines bestimmten Dehnbetrages und zum
anderen bis zum Bruch gegeniliber der Spannung doppelt logarithmisch
aufgetragen. In Bild 9 ist die Standzeit ty in Abhéngigkeit von der
Spannung ¢ mit der KorngrdRe als Parameter dargestellt worden. Die
Standzeit nimmt im KorngrdBenbereich von 2 bis 10 um mit der Korngrd-
Be stark zu. Der Anstieg der Standzeit mit weiter zunehmender Korh— ‘
groBe ist dann nur noch geringfiigig. Bel extrem hohen KorngrdRen

> 170 um geht die Standzeit mit zunehmender KorngrdRe wieder leicht
zuriick. Diese Abnahme ist jedoch bei hohen Spannungen stirker als bei
niedrigen Spannungen. Man erkennt ferner, daB sich die Spannungsab-

hédngigkeit der Standzeit t. in dem untersuchten Spannungsbereich durch

die Gleichung tB = A o—n' iefriedigend beschreiben 138t. Hierbei sind
A und n' Konstanten. Der Spannungsexponent n' betridgt im KorngroBen-—
bereich von 5,5 bis 170 um etwa 6,7, bei einer KorngrdBe von 400 um
7,3 und bei der kleinen KorngréRe von 2 um etwa 4,4. Bei sehr hohen
Spannungen, oberhalb von 36 kp/mm?, steigt die Spannungsabhingigkeit

der Standzeit nochmals deutlich an.

In Bild 10 ist die Standzeit bei einer Spannung von 28 kp/mm? in Ab-
héngigkeit von der Temperatur T flir verschiedene KorngrdBen wieder-
gegeben. ErwartungsgemiB 14Bt sich die Temperaturabhingigkeit be-
friedigend durch eine Arrhenius-Beziehung der Form tB = c-eE/RT be-
schreiben. In dieser Gleichung ist R die allgemeine Gaskonstante,

E ist die charakteristische GroBe fiir die Temperaturasbhingigkeit
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und c ist eine Konstante. Man erkennt, daR die GrdBe E bei Korngrd-

Ben z 5,5 um korngréBenunabhingig ist und einen Wert von 110 kcal/mol
aufweist. Fir Proben mit einer KorngrdBe von 2 um betridgt E = 90 kcal/
mol., Damit ergibt sich fiir Proben mit kleiner KorngrdBe eine geringere

Temperaturabhéngigkeit als fiir grobkdrnige Proben.

Zur Beschreibung des Verhaltens der Zeitdehngrenzwerte wurden als Bei-
spiel die 1%-Zeitdehngrenzwerte herangezogen. Der Verlauf der Zeit-
dehngrenzwerte in ihrer KorngrdBen- und Spannungsabhingigkeit ent-
spricht qualitativ ungefdhr den entsprechenden Abhédngigkeiten der

Zeitstandwerte (Bild 11).

In Bild 12 ist das Verh&ltnis der Zeit bis zum Erreichen von 1% Deh-
nung zur Standzeit in Abhéngigkeit von der KorngréBe mit der Spannung
als Parameters dargestellt. Man erkennt, daB bei einer Spannung von
22 kp/mm? das Verh&ltnis t1%/tB mit der KorngroBe stetig ansteigt.
Bei hSheren Spannungen verléuft das Verhéltnis liber ein Maximum.

Wird das Verhdltnis t1%/tB in Abhingigkeit von der KorngréBe fiir ver-
schiedene Temperaturen aufgetragen, Bild 13, so ergibt sich, daB

t1%/tB mit steigender Temperatur abnimmt.

4,3 Kriechverhalten

4.3.1 Primédres Kriechverhalten

Die Kenntnis iber das Primédrkriechverhalten eines Werkstoffs ist von
entscheidender Bedeutung, weil die zuléssigen Dehnungsbetrige von
Konstruktionselementen fast immer so eng gefaBt sind, daB sie im pri-

méren Kriechbereich liegen.

Zur ndheren Analyse des Primdrkriechen wurden in Bild 14 fiir den Pri-
mirbereich die wahren Dehnungen gegeniiber dem Logarithmus der Zeit
fiir verschiedene Korngréfen aufgetragen. Mit Ausnahme der Anfangs-
bereiche der Kriechkurven léBt sich durch diese Auftragungsart die
Dehnung gegeniliber der Zeit durch eine Gerade darstellen. Der loga-
rithmische Dehnungsanteil ist bezogen auf die gesamte Primérdehnung,

bei groBen KorngrdBen ausgepriégter als bei kleineren KorngréBen. Mit
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zunehmender Spannung und Temperatur verstérkt sich der nichtlogarith-
mische Anteil der Prim#rdehnung, wie aus Bild 15 und 16 hervorgeht.

In Bild 17a und b sind die Betrdge der Primirdehnung e das ist

s
die Dehnung, die die Probe nach der Belastung bis zum ggreichen der
minimalen Kriechgeschwindigkeit aufweist, in Abhéngigkeit von der
Korngréfe einmal fiir unterschiedliche Spannungen und zum anderen fiir
unterschiedliche Temperaturen dargestellt worden. Die Primirdehnung
ey verléuft in Abhdngigkeit von der KorngrdBe iiber ein Minimum, Mit
der Spannung und der Temperatur werden die Kurven zu hdheren Dehnungs-
werten verschoben. Wahrend durch eine SpannungserhShung die Gestalt
der Kurven nicht verédndert wird, flacht sich mit zunehmender Tempera-

tur das Minimum ab.

k.3.,2 Sekundires Kriechverhalten
1)

Von F. Gafofalo wurde zur Beschreibung der minimalen Kriechge-
schwindigkeit émin in Abhdngigkeit von der wahren Spannung o, fiir

einige Metalle und Legierungen die empirisch gewonnene Gleichung

o

, = A" (sinh o" o )"
min w

herangezogen. Die Symbole A", a" und n sind Konstanten. Fir die

1)

Wert 1,11 x 107! mm2/kp an. In Bild 18 wurde die minimale Kriechge-

Konstante o" gibt F. Garofalo ’,unabhéngig von der KorngrdRe,den
schwindigkeit émiﬁ gegenliber dem Sinus hyperbolicus des Produkts aus
der wahren Spannung und der Konstanten o' fiir verschiedene Korngro-
Ben déppelt logarithmisch aufgetragen. Die Berechnung der wahren
Spannung erfolgte nach der Beziehung o, = 00(1 + £), wobei sich die
nominale Dehnungﬁaus der Belastungsdehnung €, und der Primidrdehnung
€ zusammensetzt. Wie aus dem Bild 18 zu entnehmen ist, kann analog
zu den Ergebnissen von F. Garofa;xl%ie Abhingigkeit der Kriechge-
schwindigkeit von der Spannung durch ein sinh-Gesetz beschrieben
werden. Deutliche Abweichungen von einem sinh-Gesetz wurden ledig-
lich bei‘einer KorngréBe von 2 pm oberhalb einer Spannung von

32 kp/mm2~gefunden.
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Die Abhéngigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit von der Korn-
gréBe wurde in Bild 19 filir verschiedene Spannungen dargestellt. Um
bei dieser Auftragung die bei Kriechversuchen an komplexen Legierun-
gen auftretenden hohen Streuungen der MeBwerte auszuschliefen, wur-
den interpolierte Werte verwendet, wie sie sich aus den in Bild 18
eingezeichneten Kurven ergaben. Wie man erkennt, verléuft die mini-
male Kriechgeschwindigkeit in Abhéngigkeit von der KorngrdRe iber

ein Minimum.

Insowelit wie die minimale Kriechgeschwindigkeit émin in Abhéngigkeit
von der KorngroRe {iber ein Minimum verlduft, entspricht der oben be-
schriebene Kurvenverlauf den bereits erwéhnten MeBergebnissen von

F. Garofalo et al.z), wenn émin der sekundiren Kriechgeschwindigkeit

gleichgesetzt wird.

Zur Charakterisierung der Temperaturabhéngigkeit von Kriechvorgén-—
gen bei hdheren Temperaturen geht man von der Vorstellung aus, daB

das Kriechen durch Diffusionsvorgénge bestimmt wird.

Da Diffusionsvorgénge in Abhéngigkeit von der Temperatur nach einem
Exponentialgesetz der Form D ~ e-Q/RT ablaufen, D ist die Diffu- -
sionskonstante, Q die Aktivierungsenergie, R und T haben die Ubli-
che Bedeutung, sollten auch Kriechvorginge die gleiche Temperatur-
abhéngigkeit wie Diffusionsvorgénge aufweisen. In Bild 20 sind da-
rum die Logarithmen der minimalen Kriechgeschwindigkeiten gegeniiber
der reziproken absoluten Temperatur {iber einen Temperaturbereich
von 575-750°C fiir eine Spannung von 28 kp/mm? aufgetragen worden.
Fiir Proben mit der KorngréiRe Z 10 um ergeben sich Geraden, aus de-
ren Steigungen sich fiir die Aktivierungsenergie Werte zwischen 140
und 146 kcal/mol errechnen lassen. Fir Proben mit einer Korngrdfe
von 5,5 um wurde fiir die Aktivierungsenergie der Wert 106 kcal/mol
ermittelt. Fir Proben mit einer KorngréBe von 2 um sind zwel Berei-
che zu unterscheiden. Unterhalb von etwa 625°C liegt die Aktivie-
rungsenergie in der gleichen H8he wie bei den Proben mit einer ho-

heren KorngréRe, oberhalb von 625°C ergab sich der Wert 84 kcal/mol.

Die Abhéngigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit von der Korn-
gréBe fiir verschiedene Temperaturen ist in Bild 21 dargestellt. Bei

dieser Auftragung wurden ebenfalls interpolierte Werte verwendet,
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die mit Hilfe der in Bild 20 eingezeichneten Kurven ermittelt wur-
den. Flir den untersuchten Temperaturbereich von 625—72500 ergaben
sich qualitativ die bereits an Hand von Bild 19 diskutierten Ergeb-
nisse. Man erkennt jedoch, daB sich zusdtzlich der Unterschied zwi-
schen der Kriechgeschwindigkeit bei einer KorngrdBe von 2 um und
der bei der KorngrdBe mit niedrigster Kriechgeschwindigkeit mit zu-
nehmender Temperatur von ungeféhr 3,5 auf 2,5 Zehnerpotenzen verrin-
gert. In Bild 21 sind ebenfalls die nach F. Garofalo et 31.2) an ei-
nem 17/14 CrNi-Stahl bei einer Temperatur von TOAOC und einer Span-
nung von 13,1 kp/mm? gemessenen Kriechgeschwindigkeiten aufgetragen
worden. Wie man sieht, entsprechen sie qualitativ den in dieser Ar-

beit gewonnenen Ergebnissen.

Soll beim Kriechversuch die Spannungszunshme durch die mit fort-
schreitender Dehnung bedingte Querschnittsabnahme beriicksichtigt
werden, so wird allgemein der Logarithmus der Kriechgeschwindigkeit
gegenuber der wahren Dehnung aufgetragen. D%ese Auftragungsart lei-
29

tet sich aus dem Nortonschen Kriechgesetz der Form és =k 03 ab.

k und n sind Konstanten, o, ist die wahre Spannung. Bleibt das Pro-
benvolumen wdhrend des Kriechversuches konstant, so gilt GW =0, X
(1 +¢), o, ist die Anfangsspannung, € ist die nominale Dehnung.
Aus den obigen Gleichungen ergibt sich durch Logarithmieren die Be-
ziehung '

o
= + g + €
1n €q ln k n In o n w?

wenn fiir In (1 + €) definitionsgemiB €, eingesetzt wird, Flir die

wahre Spannung gilt dann o, = 0, efw |

In Bild 22 sind darum fiir eine Versuchstemperatur von TOOOC und ei-
ner Anfangsspannung von 28 kp/mm? die Kriechgeschwindigkeiten gegen-—
tiber den washren Dehnungen mit der KorngroRe als Parameter aufgetra-
gen worden. Wie aus dem Bild 22 zu entnehmen ist, schlieBt sich flir
KorngrdRen mit einem Durchmesser von > 5,5 um der minimalen Kriech-
geschwindigkeit ein Bereich hoher Steigung an, der dann mit abneh-
"mender KorngréRBe in einen mehr oder weniger ausgeprigten flacheren
Bereich Ubergeht. Dem flacheren Bereich folgt dann wieder ein Kur-
venabschnitt mit zunehmender Steigung. Bei KorngréRen mit einem

Durchmesser von < 5,5 um steigt die Kriechgeschwindigkeit nach
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Durchlaufen der minimalen Kriechgeschwindigkeit in Abhéngigkeit von
der wahren Dehnung nur langsam an. Die Form der Kurve wird jedoch
nur indirekt von der KorngrdRe beeinfluBt und ist von dem Kriechge-
schwindigkeitsbereich abhéngig, in dem die Kriechversuche durchge-
filhrt werden. Wird z.B. die Kriechgeschwindigkeit durch eine Tempe-
raturerhfhung gesteigert, so ergibt sich eine Ahnliche wie die durch
eine KorngrdBenerhdhung bedingte Verdnderung des Kurvenverlaufes,
In Bild 23 sind als Beispiel die entsprechenden Kurven flir eine
KorngréBe von 10 um im Temperaturbereich von 625 bis 750°C wieder-
gegeben. In gleicher Weise wie die Temperatur wirkt sich éine Erho-
hung der Anfangsspannung aus, wie es in Bild 24 flir eine KorngrdBe
von 5,5 um und einer Temperatur von 700°C fiir den Spannungsbereich

von 14 bis 28 kp/mm? zu sehen ist.

Wenn angenommen wird, daB nach dem Erreichen der minimalen Kriechge-
schwindigkeit sekunddres Kriechen einsetzt, so sollten sich entspre-
chend der durch die Dehnung bedingte SpannungserhShung aus der Auf-
tragung von log éw gegen € die gleiche Spannungsabhéngigkeit der
sekunddren Kriechgeschwindigkeit ableiten lassen, wie an Hand von
Bild 18, in dem der sinh o g, gegen émin doppelt logarithmisch auf-
getragen wurde., Dabei ist jedoch vorauszusetzen, daB die Gleichung

= AN e n a. Ny > v . .
nin = A (sinh o ow) fir oo >1,2 durch die Gleichung

L] ‘ " . -
min = (A"/2n) e %  angendhert werden kann. Durch Logarithmieren
dieser Gleichung und Einsetzen von o, =0, (1 + €) erh&lt man die
Beziehung
e = L " no' o €.

in €min In + noat g + o
Da € = €y ist, kann aus der Auftragung des Logarithmus von éw gegen
€, die Spannungssbhéngigkeit der Kriechgeschwindigkeit bestimmt wer-

den.

An Hand von Bild 18, in dem lg émin gegen lg sinh o" g, und von
Bild 25 in dem lg éw gegen e aufgetragen worden sind, wurden die
Spannungsexponenten ermittelt. Fiir den Spannungsexponenten ergaben

sich in Abhéngigkeit von der KorngrdBe folgende Werte:
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Alg €, Alg ¢
d A lg siﬁ;na" o 0,4343 aﬁo Ae
W (o] w
Loo 1,9 -
170 1,9 8,k
90 - -
10 1,9 -
5,5 2,1 5,6
2 1,5 1

Wie man erkennt, weichen die Ergebnisse in Abhéngigkeit vom Auswer-
tungsverfahren voneinander sb. Die n-Werte, die mit Hilfe der

lg sinh a" ow—lg émin—Auftragung bestimmt wurden, liegen zwischen

1 und 2, widhrend die n-Werte, die aus der 1g Ew—ew—Auftragung ermit-
telt wurden, mit der KorngréBe von 1 auf 8,4 ansteigen. Bei der letzt-
genannten Auftragungsart ergibt sich weiterhin die Schwierigkeit, daR
nicht entschieden werden kann, nach welchen Dehnbetrégen sekundéres
Kriechen einsetzt. Fiir Proben mit einer KorngréBe von 2 um schloB
sich nach dem Erreichen der minimalen Kriechgeschwindigkeit in der

1g Ew-ew—Auftragung ein geradliniger Bereich an, der einem sekundi-
ren Kriechbereich entspricht. Bei Proben mit einer gréBeren Korngré-
Be als 2 um steigt nach dem Erreichen der minimalen Kriechgeschwin-
digkeit die Kriechgeschwindigkeit mit der Dehnung extrem an und geht
erst mit fortgeschrittener Dehnung in einen flachen, mehr oder weni-
ger geradlinigen Bereich iliber. Ob in diesem Bereich sekundéres Krie-
chen vorliegt, kann nicht entschieden werden. Die gemessenen Span-—
nungsexponenten von ungefdhr 6 stimmen jedoch mit den Spannungsex-—
ponenten iliberein, wie sie oftmals bei ausscheidungsgehérteten Legie-

rungen gefunden werden.,

4.3.3 Tertidres Kriechverhalten

Wie im vorangegangenen Kapitel ausgefiihrt wurde, ist es schwierig
zu entscheiden, ob nach dem Erreichen der minimalen Kriechgeschwin-

digkeit sekundéres Kriechen einsetzt. Zur Kl&rung dieser Frage nahm

A. Wirths30) an, da® nach dem Erreichen der minimalen Kriechgeschwin-
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digkeit tertisres Kriechen beginnt. Hierbei ging A. wirths3o) von

L] = + + L3 . —
der Gleichung €y ETw esw ERw aus, wobel Ew und eTw die bekann
te Bedeutung heben, € die wahre sekundire Dehnung und € die wah-

re tertidre Dehnung darstellt. Zur Beschreibung der tertidren Deh~

nung in Abh#dngigkeit von der Zeit wird hiufig ein exponentielles Ge-—
_ Yt 31)32)33)
setz der Form ERW = a e herangezogen

Y Konstanten. Bei geringer Primdr- und Sekundérdehnung 138t sich

. Dabel sind a und

dann die gesamte Kriechdehnung durch die Gleichung e, = ae Yb be-
schreiben. Wird diese Gleichung differenziert und logarithmiert, so

kommt man zu der Beziehung 1n éw =1ln Yy + 1ln €

Wie bereits ausgefiihrt wurde, sollte fiir den Fall des sekundiren
Kriechens 1n éw noe sein. Nach den Ausfihrungen von A. Wirths3o)
ergibt sich im tertifdren Bereich fiir die entsprechenden GréBen die
Proportionalitédt 1ln Ew A In €,
In Bild 26 wurde darum die wahre Kriechgeschwindigkeit gegeniiber der
wahren Dehnung mit der KorngrdBe als Parameter flir eine Versuchstem-
pératur von TOOOC und einer Spannung von 28 kp/mm2 unter Auslassung
der Primérdehnung doppelt logarithmisch sufgetrsgen. Wie sich aus

dem Disgramm ergibt, liegen die Werte von Proben mit einem Korndurch-
messer von d = 5,5 um nicht auf einer Geraden; Bei Proben mit gro-

>
Ben Korndurchmessern, d = 10 um, ergaben sich Geraden.

Wird der Logarithmus der Kriechgeschwindigkeit gegeniliber dem Loga-
rithmus der wahren Dehnung flir verschiedene Temperaturen aufgetra-
gen, wie es in Bild 25 flir eine KorngrdRe von 10 um gezeigt ist, so
ergeben sich nur in einem engen Temperaturbereich von 650 bis 700°C
Geraden. Die MeBwerte bei den anderen Temperaturen scheinen auf einen
S~-férmigen Verlauf hinzudeuten. Aus den MeBergebnissen ergibt sich,
daB entweder filir das tertidre Kriechen das exponentielle Gesetz nur
in einem engen Temperaturbereich und fiir KorngréBen Z 10 pm gilt,
oder daB in dem gesamten untersuchten Bereich nicht immer tertidres

Kriechen vorliegt.
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4,4 Bruchverhalten

Das Bruchverhalten von kriechbeanspruchten Werkstoffen ist von eben-
so groRer Bedeutung wie das Kriechverhalten im primf#ren und sekundi-
ren Bereich, da es gleichermaBen {iber die Einsatzmdglichkeiten der

Werkstoffe entscheidet.

In Bild 28 ist die Bruchdehnung 8 fiir Proben mit unterschiedlichen
KorngréBengegen die Standzeit bei 65000 aufgetragen. Man erkennt,
daB die Bruchdehnung in allen Fillen ein Minimum durchléuft, welches
sich zumindest im Gebiet kleiner KorngrdBen mit der KorngroRe zu
léngeren Zeiten verschiebt. Die Brucheinschniirungen sind in Bild 29
in Abhdngigkeit von der Standzeit mit der KorngrdBe sls Parameter
dargestellt. Die Brucheinschniirungen nehmen mit wachsender Standzeit
leicht zu. Bis zu einer KorngréBe von 170 um nehmen die Bruchein-—
schnlirungswerte bei konstanter Standzeit mit steigender KorngrdBRe
ab. Proben mit einer KorngroBe von 400 pm zeigen wieder einen leich-
ten Anstieg der Einschniirungswerte. Es wurde ferner beobachtet, dal
nicht jede Einschnlirung unbedingt zum Bruch fiihren muB, sich hinge-
gen die Proben zwei- bis dreimal einschniiren k&nnen, bevor sich dann

in einem Einschniirungsbereich der Bruch vollzieht (Bild 30).

Wird die Bruchzeit einer Probe in Abh#éngigkeit von ihrer KorngrdBe,
der Einsatztemperatur und der aufgebrachten Spannung untersucht, so
kommt man zu folgender Aussage. Bei den Proben treten unabhéngig von
der Korngrdfe und der Standzeit sowohl interkristalline als auch
transkristalline Briiche auf. Bei Proben mit einer KorngrdRe von

s 5,5 um 13Bt sich die Bruchart nicht mehr genau erkennen.

Ein weiteres Kriterium zur Beschreibung der Bruchart ergibt sich aus
der Bruchform. Aus ihr 18Bt sich erkennen, ob der Bruchvorgang durch
die Bildung von Hohlr3umen im Zentrum der Probe oder durch Risse,
die auf Gleitebenen in der Richtung gréBter Schubspannung-liegen,
eingeleitet wurde33). Wird der Bruch durch Hohlréume im Zentrum der

Probe ausgeldst, so kommt es zum sogenannten Normalspannungsbruch,

dessen Bruchfliche senkrecht zur Probenachse liegt. Beginnt der Bruch

mit der Bildung eines Risses, so kommt es zum Scherbruch, dessen

Bruchfléche die Zugachse unter einem Winkel von hSO schneidet.
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Proben mit einer KorngrdRe von 2 um zeigten im untersuchten Tempera-
tur- und Spannungsbereich einen Normalspannungsbruch mit Scherlippen.
Bei Proben mit einer KorngréRe von 5,5 um ist diese Bruchform nur bis
zu einer Temperatur von 67500 zu beobachten. Oberhalb dieser Tempe-
ratur treten reine Scherbriiche auf. Bei allen Proben mit einer Korn-
gréRe gréRer als 5,5 um Durchmesser sind im gesamten hier untersuch-
ten Temperaturbereich nur reine Scherbriiche zu beobachten (Bild 31

u. 32). Ein &hnliches Bruchverhalten wie bei den Kriechversuchen wur-

de bei den Kurzzeitfestigkeitsversuchen beobachtet.

Einen Hinweis, ob die KorngrdBe die Standzeit vorwiegend ilber die An-
derung der Kriechgeschwindigkeit oder Bruchvorginge beeinfluBt, lie-
fert die Betrachtung der sogenannten Monkman—Grant—Beziehung30)
log tB + m log és = K. Hierbeil haben tB und és ihre bekannte Bedeu-
tung und m und K sind Konstanten. Wenn die Korngréfe die Standzeit

nur iiber eine Anderung der Kriechgeschwindigkeit beeinfluBt, so soll-
ten alle Werte auf der gleichen Geraden liegen. Befinden sich die
Werte fiir unterschiedliche KorngrdRen jedoch auf verschiedenen Gera-
den, so bedeutet das, daB die KorngrdBe auch die Bruchvorginge beein-
fluBt. Im Bild 33 ist die Logarithmus der minimalen Kriechgeschwin-
digkeit gegeniiber dem Logarithmus der Standzeit fiir verschiedene Korn-
gréBen aufgetragen worden. Zusdtzlich sind fiir zwei Beispiele Werte
miteinander verbunden worden, die bei gleichen Kriechspannungen ge-
wonnen wurden. Wie aus dem Diagramm zu entnehmen ist, nimmt mit klei-
ner werdender KorngroRe die Standzeit nicht in dem MaBe ab, wie es bei
einem gleichbleibenden Bruchverhalten aller Proben zu erwarten wére.
Das bedeutet, daB mit abnehmender Korngréfe der EinfluB der Bruchvor-

génge auf die Standzeit erniedrigt wird.

Hértednderungen durch Kriechen

Die Abnahme der Kriechgeschwindigkeit im primiren Kriechbereich wird
auf die Verfestigung des Materials zurilickgefilhrt. Die Verfestigung be-
dingt, daB die Streckgrenzenwerte bei Raumtemperatur mit der Kriech-

dehnung ansteigen.
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Die Verfestigung bedingt, daB die Streckgrenzenwerte bei Raumtempe-
ratur mit der Kriechdehnung ansteigen. Inwieweit auch ein entsprechen-
der Anstieg der Hirtewerte mit der Kriechdehnung erfolgt, sollten Hér-

temessungen zeigen, wie sie in Bild 34 dargestellt worden sind.

Wie man erkennt, steigt fiir alle KorngréBen, mit Ausnahme der von 2 um,
die Hirte durch die Belastungsdehnung auf ungefdhr den gleichen Wert
an, Wéhrend der anschlieBenden Kriechverformung bleibt die Hirte vor-
erst konstant. Im weiteren Kriechverlauf steigt sie bis zu einer Kriech-
dehnung von 4% stark an und bleibt dann wieder in Abhéngigkeit von der
Dehnung konstant. Um die Abhéingigkeit der Hirte von der Kriechdehnung
mit der Abhéngigkeit der Kriechgeschwindigkeit von der Kriechdehnung
vergleichen zu kO6nnen, wurden in Bild 35 & bis e die Kriechgeschwin-
digkeiten gegeniiber der Kriechdehnung asufgetragen. Aus dem Vergleich
der Hirtekurven mit den entsprechenden Kriechkurven ergibt sich, daB
bis zum Erreichen der minimalen Kriechgeschwindigkeit keine nachweis-
baren Hirteanderungen erfolgen. Nach Durchlaufen der minimalen Kriech-
geschwindigkeit steigt die Hirte stark an. Dieses Verhalten ist noch-
mals deutlich in Bild 36 fiir eine KorngréBe von 170 um dargestellt wor-
den, in dem die Kriechgeschwindigkéit und die Hirte zusammen gegeniiber

der Dehnung aufgetragen wurden.

Elektronenmikroskopische Untersuchungen

Die elektronenmikroskopischen Untersuchungen sollten die Frage beant-
worten, ob wdhrend des Kriechens Ausscheidungsvorgénge stattfinden
und 6b den éinzelnen Kriechstadien in Abhéngigkeit von der KorngriBe
bestimmte Mikrostrukturen zugeordnet werden kodnnen. Unbelastete Pro-
ben zeigen neben einzelnen Versetzungsgruppen hauptséchlich in der
Néhe von Primdrausscheidungen Versetzungen, wie es in Bild 37 am Bei-
spiel einer Probe mit einem Korndurchmesser von 10 um zu sehen ist.
Eine Belastungsdehnung von 2,6% filhrt zu einer Erhdhung der Verset-
zungsdichte, Bild 38. Mit zunehmender Belastung bildet sich ein Ver-
setzungsnetzwerk aus, wie es représentativ aus Bild 39 fiir eine Pro-
be mit einer KorngroBe von 170 um hervorgeht, die bei einer Anfangs-
spannung von 28 kp/mm?, 532 h bei 650°C beansprucht wurde. Im Gegen-

satz zu den nicht kriechbeanspruchten Proben sind jedoch zus8tzlich
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Ausscheidungen an den Versetzungslinien zu erkennen. Bei Proben mit
einer KorngrdRe von 2 um bilden sich im Gegensatz zu den Proben mit
hoherer KorngréRe Subkdrner aus (Bild 40). In den Subkdrnern werden
Versetzungsnetzwerke beobachtet, die nur vereinzelt Ausscheidungen

aufweisen.

Diskussion der Versuchsergebnisse

Bevor die Ergebnisse im einzelnen diskutiert werden, ist es sinnvoll,
die wesentlichen Ergebnisse kurz zusammenzufassen. AnschlieRBend sol-
len sie mit den in der Literatur angegebenen Theorien verglichen und
eine Deutung versucht werden. Bei Untersuchungen iiber die KorngrdéfRen-
abhéngigkeit von komplexen Legierungen muB man sich vorher vergegen—
wértigen, da® durch die unterschiedlichen Glithbehandlungen, die zur
Herstellung von Proben mit verschiedenen KorngréBen notwendig sind,
gleichzeitig andere innere Faktoren veréndert werden kénnen, wie

z. B. der Ausscheidungszustand, die chemische Zusammensetzung der Ma-
trix und wie auch fiir reine Metalle, die Orientierung der Kérner
(Textur), die ihrerseits Zeitstand- und Kriechverhalten beeinflus-

sen und bei der Deutung zu berlicksichtigen sind.

Die Ergebnisse dieser Arbeit haben gezéigt, daB der Verfestigungsan-—
stieg beil konstanter Dehnung in Abhingigkeit von der KorngrdRe iiber
ein Maximum und bei konstanter Spannung je nach Spannungslage eben-—
falls iber ein Maximum verlduft oder mit der KorngrdRe ansteigt. Die
Standzeit verlduft in Abhéngigkeit von der KorngrdéBe iiber ein Maximum.
Ebenso verliuft das Verhéltnis t1%/tB zur KorngrdBe iliber ein Maximum,
Analog zu dem Verlauf der Standzeit gegeniiber der KorngréBe verlduft
die minimale Kriechgeschwindigkeit in Abhéngigkeit von der KorngréBe
iilber ein Minimum. Die Anderung der Kriechgeschwindigkeit mit der Korn-
groBe ist Jjedoch stérker als die der Standzeit, Bei der einfach-loga-
rithmischen Auftragung der Kriechgeschwindigkeit gegeniliber der wahren
Dehnung (Bild 22 bis 25) lassen sich zweli Kurventypen unterscheiden.
Einmal ergeben sich Kurven mit einem ausgeprédgten Minimum und zum an-
deren Kurven mit einem sehr flach verlaufenden Minimum. Mit ebnehmen-
der KorngréBe und mit zunehmender Temperatur und Spannung geht der

zuerst erwéhnte Kurventyp in den zweiten iiber, Wahrend des Kriechens
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laufen Ausscheidungsvorgénge an den Versetzungslinien ab. An kriech-
beanspruchten Proben konnten unabhéngig von der KorngrdBe bis zum Er-
reichen der minimalen Kriechgeschwindigkeit keine meBbaren Harteinde-
rungen nachgewiesen werden. Erst nach dem Durchlaufen der minimalen
Kriechgeschwindigkeit nahmen sie bis zum Erreichen eines Sattigungs-

wertes zu.

Der beobachtete Anstieg der sekunddren Kriechgeschwindigkeit mit
kleiner werdender KorngrdBe bei d < 10 um wird in der Literatur ein-
mal auf den zunehmenden EinfluB des Korngrenzengleitens und zum an-
deren auf den verstirkten EinfluR der Korngrenzen als Versetzungs-—
quellen und -senken oder Leerstellenquellen und ~senken zurickge-

fihrt.

Bei den vorliegenden Versuchsergebnissen ist es wahrscheinlich, daB
Korngrenzengleitvorgénge keinen wesentlichen Beitrag zu der Kriech-

35) untersuchte an austenitischen Stéh-

verformung liefern. F. Garofalo
len den Beitrag des Korngrenzengleitens in Abhéngigkeit von der Span-
nung. Er stellte fest, daR oberhalb einer Spannung von 20 kp/mm2 ein
nur geringfiigiger Beitrag des Korngrenzengleitens zur Gesamtdehnung

36)

zu erwarten ist. R. Lagneborg, R. Attermo fanden an einem 20/35
CrNi-Stahl, der 0,5% Ti und 0,5% Al enthielt und eine KorngrdBe von
25 um besaB, beli einer Versuchstemperatur von 700°C oberhaldb einer

Spannung von 12 kp/mm? keinen entscheidenden EinfluB des Korngren-
zengleitens. Untersuchungen {iber den Einfluf der KorngrdBe auf die
sekundire Kriechgeschwindigkeit, wie sie von R. Lagneborg11) und
C. R. Barrett, J.L. Lytton, 0.D. Sherby12)

gaben, daB bei einem EinfluR des Korngrenzengleitens auf die Kriech-

durchgefiihrt wurden, er-

geschwindigkeit ein Exponent -1/2 bis -1 iiber der KorngrdRe zu erwar-
ten sei. Bei den vorliegenden Untersuchungen ergab sich aber im Tem-
peraturbereich ven 625 bis 725°C im Bereich kleiner KorngrdBen ein
KorngrdRenexponent von -4,3 bis -2,3. Die soeben aufgefiihrten Griinde
lassen den SchluB zu, daB bei den vorliegenden Untersuchungen Korn-

grenzengleitvorgéinge zu vernachlédssigen sind.

Von F. Garofalo et al.2) wurde das Modell aufgestellt, welches die
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Abhéngigkeit der Kriechgeschwindigkeit von der KorngrdBe mit dem Ein-
fluB der KorngrdRe auf die Versetzungsdichte erklirt. Die unterschied-
lichen Versetzungsdichten kommen dadurch zustande, daB die Versetzun-
gen sowohl an den Korngrenzen als auch im Korninnern erzeugt werden.
Diese Annashme flihrte, wie bereits abgeleitet wurde, zwischen der se-
kunddren Kriechgeschwindigkeit und der KorngréBe zu einer Beziehung
der Form

o % k . 42
eS =3 + sb .

Nach dieser Gleichung verléuft die sekundédre Kriechgeschwindigkeit
in Abhéngigkeit von der KorngréBe {iber ein Minimum. Das Minimum wird
mit der Temperatur zu hdheren KorngrdBen verschoben, da mit der Tem-
perstur der EinfluB auf die Versetzungserzeugung an den Korngrenzen

ansteigt.

Die Versuchsergebnisse, die in Bild 19 und 21 dargestellt sind, zei-

gen, daB die Kriechgeschwindigkeit in Abhdngigkeit von der KorngrdRe
2)

lere Temperaturen gefordert wird. Im vorliegenden Fall kann jedoch

)

digen Erklédrung der Versuchsergebnisse herangezogen werden. So be-

Uber ein Minimum verléuft, wie es von F, Garofalo et al. ' fiir mitt-

die von F. Garofalo et al.2 aufgestellte Theorie nicht zur vollstén-
schreibt z. B. der Term der Garofaloschen Gleichung, der sich auf den
EinfluB der Korngrenzen suf die minimale Kriechgeschwindigkeit be-
zieht, nicht den Kurvenverlauf bei kleinen KorngrdRen. Der absolute
Wert des Exponenten iliber der KorngrdBe betrdght nicht 1, wie von Garo-
falo gefordert, sondern 4,3 bis 2,3, wobei der Exponent mit steigen-

der Temperstur kleiner wird.

Zur Erklérung der KorngrdBenabhéngigkeit der sekunddren Kriechgeschwin-
digkeit bis zu einer KorngrdéBe von 10 um Durchmesser bietet sich wei-

9) aufgestellte Theorie an, da ilbereinstimmend

terhin die von E. Coble
mit ihr bei den vorliegenden Untersuchungen filr den Exponent lber der
KorngréRe ein Weft von ungeféhr -3 gefunden wurde. Die Theorie von

E. Cobleg) beruht auf der Annshme, daB Korngrenzen, die senkrecht zur
Zugachse liegen, als Leerstellenguellen und Korngrenzen, die parallel
zur Zugachse liegen, als Leerstellensenken wirken. Der Unterschied AC

in der Leerstellenkonzentration zwiechen Korngrenzen, die senkrecht
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und parallel zur Zugachse liegen, bewirkt einen LeerstellenfluB ent-
lang der Korngrenzen, der mekroskopisch als Kriechverformung in Er-
scheinung tritt. Die sekundire Kriechgeschwindigkeit ¢ _ ist vom Kon-

59)

zentrationsunterschied der Leerstellen AC nach E. Coble entspre-

chend der Gleichung

Mmo

130 R WD AC

43 €

abhéngig. Dabel ist De der Diffusionskoeffizient von Leerstellen in
den Korngrenzen, die iibrigen Symbole haben ihre bekannte Bedeutung.
Von E. Coble)

rungsweise AC = Co Q o/kT eingesetzt. Die Konstante Co bedeutet die

wird fir AC in Abhéngigkeit von der Spannung néhe-

Leerstellenkonzentration in einem spannungsfreien Kristall bei einer
Temperatur T. Wird diese Beziehung in die oben genannte Gleichung
eingesetzt, so ergibt sich zwischen der sekundéren Kriechgeschwindig-

keit und der Spannung eine lineare Abhédngigkeit.

Um die Spannungsabhdngigkeit der sekunddren Kriechgeschwindigkeit,
wie sie sich sus den vorliegenden Ergebnissen ergibt, mit der nach

dem Modell von E. Coble9) vergleichen zu kénnen, wird fir

AC = C0 sinh o Q/kT und fiir D, = Db/Co Q gesetzt

und man erhdlt

« 150 .
€. = —ag—— (Db W) sinh o Q/kT'

s

2

Der Ausdruck Q/kT betrdgt 1,2 x 10} %%— wenn fir = 1,56 x 10 20 mm3

eingesetzt wird und entspricht damit in seiner GrdBe der Konstanten
2)
gefiihrt wurde. Der Wert des Exponenten n liber dem Sinus hyperbolicus
betrégt nach E. Cobleg) 1

suchen nur fiir eine KorngrdBe von 2 um mit Hilfe der 1lg éw—ew-Auftra—

a", wie sie in der von F. Garofalo et al. angegebenen Theorie ein-

. Dieser Wert wurde bei den vorliegenden Ver-

gung ermittelt. Ein weiterer quantitativer Vergleich zwischen den Ver-
suchsergebnissen und der oben angefilhrten Gleichung ist nicht mdglich,

da keine'genauen Werte flr Db und W vorliegen.
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Wie aus den obigen Ausfilhrungen hervorgeht, kann die Abhéngigkeit der
sekunddren Kriechgeschwindigkeit von der KorngréBe und von der ange-—
) und E, Cobleg)

vorgeschlagenen Modellen erklért werden. Einer genauen quantitativen

legten Spannung nicht mit den von F. Garofalo et al.2

Deutung der Versuchsergebnisse steht erschwerend gegeniiber, daB wah-
rend der Kriechversuche Ausscheidungsvorginge ablaufen, die indirekt
von der KorngroBe beeinfluBt werden, Wie mit Hilfe der elektronenmi-
kroskopischen Unbersuchungen festgestellt wurde, bilden sich die Aus-
scheidungen wéhrend des Kriechens an den Versetzungslinien (Bild 39).
Die Art der Ausscheidungen wurde von D. H. Haddrill, R. N. Younger,
R. G. Baker37) an einem 18/12 CrNi-Stahl bestimmt, der 0,08% C und

1% Wb enthielt und nach 3%iger Kaltverformung bei 650°C gegliiht wor-
den war. Es handelte sich dabei um NbC, welches sich an den Verset-
zungsspriingen asusgeschieden hatte. Das Ausscheidungsverhalten von NbC
an den Versetzungslinien kann indirekt von der KorngrdéRe durch ver-

schiedene Faktoren beeinfluRt werden.

Nimmt man vorerst an, daB der Mischkristall- und der Ausscheidungszu-
stand der eingesetzten Proben unabhiéngig von der KorngrdRe ist, so

sollten bei gleichen &uBeren Versuchsbedingungen etwaige, wéhrend der
Versuche ablaufende Ausscheidungsvorgénge unabhéngig von der KorngréRe

k)

J. Meakin und N. Petchs) aufgestellt wurde, sollten bei gleichen an-

sein. Nach dem Verfestigungsmodell, wie es von H. Conrad ’ und von
gelegten Spannungen die Versetzungsdichten im Korn ebenfalls unabhin-
gig von der KorngréBe sein. Nach dem Verfestigungsmodell kann kein
EinfluR der KorngrdBe auf das Ausscheidungsverhalten iiber eine unter-
schiedliche Versetzungsdichte sbgeleitet werden. Auch wenn man die
Belastungsdehnung als eine vorausgegangene Kaltverformung ensieht, so
ergibt sich nach dem oben ervdhnten Modell kein EinfluB auf das Kriech-
verhalten aus der mit der KorngrdBe zunehmenden Belastungsdehnung

(Bila 43).

39) wurde z. B, an asustenitischen Stéhlen

Von H. B&hm und M. Schirra
festgestellt, daB je nach Legierungstyp die minimale Kriechgeschwin-
digkeit in Abh#ngigkeit von der Kaltverformung nach 10% Kaltverformung

zwischen 0,5 und 1,5 Zehnerpotenzen abféllt,
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Aus den Versuchsergebnissen, wie sie in Bild 5 bis 8 dargestellt wor-
den sind, geht hervor, daB das Verfestigungsmodell, in der Art wie es

5) aufgestellt wurde, im

von H. Conrad ) und von J. Meaklin und Petch
vorliegenden Fall nicht gilt. Man muB sich darum vorstellen, daB sich
mit steigender KorngrdBe die Laufwege der Versetzungen vergrdBern und
somit die Wahrscheinlichkeit zunimmt, daB die Versetzungen im Korn
miteinander in Wechselwirkung treten und sich gegenseitig blockieren.
Wenn sich die Versetzungen gegenseitig blockiert haben, so besteht die
MOéglichkeit, daB sich nach l&ngeren Versuchszeiten, wie sie im Kriech-
versuch gegeben sind, Ausscheidungen an den Versetzungen bilden, wel-
ches zu der Ausbildung einer stirkeren Versetzungsstruktur und somit

zu einer starken Verringerung der Kriechgeschwindigkeit mit der Korn-
groBe fiihrt.

38) wird an

In einer Arbeit von J. K. Tien, B. H. Kear, G. R. Leverant
mehreren Beispielen gezeigt, daB an dispersionsgehérteten oder an aus-
scheidungsgehdrteten Legierungen, die entweder durch entsprechende
Vorbehandlungen oder wdéhrend des primédren Kriechens oder durch beide
Vorgénge zusammen eine stgbilisierte Versetzungsstruktur ausgebildet
hatten, Aktivierungsenergien in der GréBe von 150-250 kcal/mol gemes-—
sen werden. Inwieweit eine Ubereinstimmung mit den von den oben genann-

38) angefiihrten Ergebnissen und den vorliegenden Untersu-

ten Autoren
chungen besteht, sollten Messungen der Aktivierungsenergien in Abh&n-
gigkeit von der KorngrdRe und der Dehnung im Primédrbereich zeigen.

Die Aktivierungsenergien wurden, wie bereits beschrieben, aus den Stei-
gungen der gegen '/T aufgetragenen log éw-Werte bestimmt (Bild h1a—c).
Die dazu notwendigen éw— und T-Werte wurden Diagrammen entnommen, bei
denen der log € gegen éw fiir verschiedene Temperaturen aufgetragen war.
Die in Bild Lla-c eingetragenen Ew—Werte fiir eine Dehnung von ew‘= 0
sind Mittelwerte‘aus je drei Messungen, die durch Extraspolation gegen
e, = 0 an Hand der log éw—ew-Auftragungen bestimmt wurden. Fir die Ak~
tivierungsenergien ergaben sich folgende Werte:

d in um €0 €0,001 €0,0015 €0,002 €0,006
5,5 107 119 124
10 120 134 217

170 116 180 217
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Aus den Werten geht ein Anstieg der Aktivierungsenergie mit zunehmen-

der Primirdehnung und KorngrdRe hervor. Die Werte flir die Aktivierungs-
energien liegen in den von J. K, Tien, B. H. Kear, G. R. Leverant38)
fiir das Kriechen ausscheidungs—~ bzw. dispersionsgehértete Legierungen

angegebenen Bereich.

Ein weiterer Faktor sollte ebenfalls bei der vorliegenden Legierung
indirekt liber die KorngroBe einen EinfluBR auf das Kriechverhalten saus-
iben. Bei austenitischen Stéhlen wird unter Kriechbeanspruchung an den
Korngrenzen My3Cg ausgeschieden. Der Ausscheidungsvorgang von M,3Cg
wird durch einen geringeren Stabilisierungsgrad beglinstigt. Da mit ab~-
nehmender KorngrdBe die Korngrenzenflédche in der Probe ansteigt, soll-
te die Kohlenstoffkonzentration in der Matrix mit kleiner werdender
KorngrdBe abnehmen. Die dadurch hervorgerufene Anderung des Mischkri-
stallzustandes der Matrix sollte zu einer Zunahme der Kriechgeschwin-
digkeit mit fallender Korngr&Be fiihren. Da der in der vorliegenden
Arbeit untersuchte Stahl iiberstabilisiert war, die Versuchszeiten ver-
héltnism#Rig kurz waren, und nur in wenigen Fillen Korngrenzenssume
becbachtet wurden, die auf eine Ausscheidung von M3Cg an den Korn-
grenzen hingewiesen hétten, kann diesem Effekt bei den vorliegenden

Untersuchungen keine groRe Bedeutung zugesprochen werden.

Der sich verringernde Einflu der KorngrdBe auf die Kriechgeschwindig-
keit ab einem Korndurchmesser von 10 um und der Wiederanstieg der Kriech-
geschwindigkeit ab einer Korngrdfe von 100 um bei gleichen &uBeren Be-
dingungen, 1éd8t sich mit Hilfe der bereits besprochenen Einfliisse auf

die Kriechgeschwindigkeit nicht erkléren.

In der Literatur angegebene Untersuchungen weisen darauf hin11)17), daR
bei groBen KorngréBen frithzeitig tertisre Kriechvorginge einsetzen, die
sich den priméren und sekundéren Kriechvorgingen liberlagern und somit
eine Erhdhung der minimelen Kriechgeschwindigkeit bewirken., Der stér-
kere Anstieg der minimalen Kriechgeschwindigkeit bei einer Korngrdfe
von 400 um ist sicherlich darauf zuriickzufiihren, daB in diesem Fall
kein reines Vielkristallverhalten mehr zu erwarten war, da weniger als

40)

10 Kérner pro Probendurchmesser vorhanden waren .
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Das Zeitstandverhalten in Abhingigkeit von der KorngrdBe konnte nicht
allein, wie aus Bild 33 hervorging, mit Hilfe der KorngrdBensbhingig-
keit der minimalen Kriechgeschwindigkeit erklért werden. Wie nachge-
wiesen wurde, verdndern sich die Standzeiten nicht im gleichen MaRe
wie die minimalen Kriechgeschwindigkeiten, welches auf den mit der
KorngréBe zunehmenden EinfluB von Bruchvorgiéngen zuriickgefiihrt wurde.
Zur Erklirung der KorngrdRenabhéingigkeit des Verhdltnisses t1%/tB
sind in Bild 43 die 1%-Dehnzeiten gegen éﬁin doppelt logarithmisch
aufgetragen worden. Wie man erkemnt, lassen sich die 1%-Dehnzeiten

in Abhdngigkeit von émin fliir alle KorngrbBen ausreichend gut durch
eine Gerade darstellen, was bedeutet, daB sich die t1%—Werte im glei-
chen MaBe wie die émin—Werte éndern. Aus dem unterschiedlichen Ver-
halten der t1%— und der tB—Werte gegenliber der minimalen Kriechge-
schwindigkeit, die ihrerseits von der KorngrdRe abhéngig ist, erklért

sich die Abhéngigkeit des Verh#éltnisses t1%/tB von der KorngréBe.

Die Messungen iiber die Anderung der Hérte in Abhéngigkeit von der
Kriechdehnung fiir verschiedene KorngrdBen sollte dazu beitragen, die
Frage zu kléren, ob die Hirtewerte im priméren Kriéchbereich vie die
StreckgrenZenwerte mit der Kriechdehnung zunehmen. So wurde z.B. von
H. B6hmu1) an einem Stahl vom Typ Incoloy 800 nachgewiesen, daB sich
im Primdrbereich die Streckgrenze erhdht und nach dem Erreichen der
minimalen Kriechgeschwindigkeit konstant bleibt. Zu den gleichen Er-
gebnissen filihrten Untersuchungen an einem Nb-stabilisierten Stahl,
die von E. R. A. A. El—Magdhe) durchgefithrt worden waren.

Das Verhalten der Hérte in Abhédngigkeit von der Kriechdehnung ist wahr-
scheinlich auf die wihrend des Kriechens ablaufenden Ausscheidungsvor-
génge zuriickzufiihren. Diese Vermutung 1&Bt sich aus Versuchsergebnissen
an aushérfbaren Legierungen ableiten, bei denen sich zeigte, daB die
Hérten in Abhingigkeit von einer Verformung nicht immer parallel zu den

k3) wies an Al-Legierungen nach,

Streckgrenzén verlaufen. G. Wassermann
daB der Hirteanstieg durch Verformung mit zunehmendem Ausscheidungsgrad
abnahm und sogar negstive Werte annehmen konnte, wdhrend die Streckgren-
zendnderung mit dem Ausscheidungsgrad zunahm. Ein #&hnliches Verhalten

4)

konnte H. BdShm an einer diskontinuierlich ausscheidenden Culn-Legie-

rung nachweisen,
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Zusammenfagsung

Das Zeitstand- und Kriechverhalten des Stahls der Normkurzbezeichnung
X8 CrNiMoVNb 1613 wurde in Abh#ngigkeit von der KorngrdBe im Korngrd-
RBenbereich von 2 bis 400 um Durchmesser untersucht. Die Versuchstempe-
raturen lagen zwischen 575 und 750°C, die angelegten Spannungen betru-
gen 22 bis 38 kp/mm%. Zur Beschreibung des Verfestigungsverhaltens
wurden zusétzlich Zugversuche durchgefiihrt. Die Ergebnisse der Unter-

suchungen lassen sich wie folgt wiedergeben:

1.) Die Zugversuche ergaben bei einer Temperatur von 650°C, daB bei
einer Spannung von 28 kp/mm? die Dehnung und der Verfestigungsanstieg

mit der KorngrdRe zunehmen.

2.) Die minimale Kriechgeschwindigkeit verliuft in Abh#ngigkeit von
der KorngrdBe iiber ein Minimum. Die Anderung der minimalen Kriechge-
schwindigkeit in Abh#éngigkeit von der KorngréBe nimmt mit der Tempe-

ratur ab.

3.) Die Standzeit verléduft in Abhéngigkeit von der KorngroRe {iber
ein Maximum. Die Standzeit &ndert sich aber nicht in dem MaBe mit

der KorngroéBe wie die minimale Kriechgeschwindigkeit.

4.) Die 1%-Dehnzeiten éndern sich in Abhingigkeit von der KorngrdBe
im gleichen MaBe wie die minimaslen Kriechgeschwindigkeiten. Das Ver-
héltnis t1%/tB verléduft in Abhéngigkeit von der KorngrdRe liber ein

Maximum. Das Maximum von t1%/tB wird mit fallender Temperatur zu hé-

heren Werten verschoben.

5.) Die Briiche verlaufen unabhéngig von der Temperatur und der Stand-
zeit sowohl inter— als auch transkristallin. Mit Uberschreiten eines
Korndurchmessers von 5,5 um und einer Temperatur von 675°C vollzieht

sich ein Ubergang vom Normalspannungsbruch zum Scherbruch.

6.) Die Aktivierungsenergien im Primdrbereich, die bei konstanten
Dehnbetridgen gemessen worden waren, steigen mit der KorngroRe an.
Die Aktivierungsenergien, die an Hand der minimalen Kriechgeschwin-

digkeiten gemessen worden waren, nehmen bis zu einer KorngrdBe von
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10 um zu und bleiben dann konstant.

T.) Die Hirtewerte bei Raumtemperatur in Abhéngigkeit von der Kriech-
dehnung bleiben im priméren Kriechbereich konstant. Nach Durchlaufen
der minimalen Kriechgeschwindigkeit steigen sie bis zum Erreichen von

konstanten Werten an.

8.) Wahrend der Kriechbeanspruchung laufen an den Versetzungslinien

Ausscheidungsvorgénge ab.

Aus den Versuchsergebnissen geht hervor, daB sich die KorngrdRenab-
héngigkeit des Zeitstand- und Kriechverhaltens beim Stahl X8 CrNiMo-
VNb 1613 aus der Uberlagerung mehrerer Vorginge ergibt. Bei kleinen
KorngroBen sowie hohen Spannungen und Temperaturen konnen die Annihi-
lationsprozesse von Versetzungen in Zeiten ablaufen, in denen Aus-
scheidungsvorgénge an den Versetzungen noch nicht beginnen. Kommt die
mittlere Lebensdauer einer Versetzung in einen Bereich, in dem Aus-
scheidungsvorgénge ablaufen kénnen, so wird das Kriechverhalten durch

das Ausscheidungsverhalten beeinfluBt.

Bei extrem hohen KorngrdRen ist zusitzlich zu beriicksichtigen, daB

die Proben nicht mehr reines Vielkristallverhalten zeigen.
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Tabelle 1

0,075% 0,40% 1,094 0,01% 0,006% 17,1% 1,38% 13,2% 0,71%

Nb N H B

0,90% 0,13% 0,05% 70 ppm



Tabelle 2

Kaltverformungs— Glilhbehandlung d in um
grad in %
8l - 1230°C, 2 n/0 + 1300°C, 1 h + 1050°C, ¥ n/W + 750°C, 6 h/0 250 - 600
6l 1300°C, 2 n/0 + 1050°C, 3 n/w + 750°C, 6 /0 170
6k 1200°C, 1 n/0 + 1050°C, 3} n/w + 750°C, 6 n/0 90
8l 1180°c, 3 n/0 + 1050°, 1} n/w + 750°C, 6 n/o - 10
8k 1050°c, 4 min/W + 750°C, 6 h/0 5,5

8L 750°C, 120 n/0 - 2
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Bild 3: Intensitdt I der {111}-Flééhénpole in Abhingigkeit vom Horizontalwinkel
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