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Zusammenfassung

Es wurde das Zeitstand- und Kriechverhalten des austenitischen CrNi-Stahls

x8 CrNiMoVNb 1613 in Abhängigkeit von der Korngröße untersucht. Die mitt­

leren Korndurchmesser der Proben lagen zwischen 2 und 400 ~m. Die Kriech­

versuche wurden im Temperaturbereich von 575 bis 7500 C und im Spannungs­

bereich von 22 bis 38 kp/mm2 durchgeführt. Zur Bestimmung des Verfesti­

gungsverhaltens in Abhängigkeit von der Korngröße wurden zusätzlich Zug­

versuche durchgeführt.

Bei einer Spannung von 28 kp/mm2 und einer Temperatur von 6500 C nehmen

die Belastungsdehnung und der Verfestigungsanstieg mit der Korngröße zu.

Die minimale Kriechgeschwindigkeit verläuft in Abhängigkeit von der Korn­

größe unabhängig von der Spannung und der Temperatur über ein Minimum. Der

Einfluß der Korngröße auf die minimale Kriechgeschwindigkeit nimmt mit

steigender Temperatur ab. Die Standzeit t B verläuft in Abhängigkeit von

der Korngröße über ein Maximum. Die Standzeit ändert sich aber nicht in

dem Maße wie die minimale Kriechgeschwindigkeit. Die l%-Dehnzeiten t 1%

ändern sich in Abhängigkeit von der Korngröße im gleichen Maße wie die

minimalen Kriechgeschwindigkeiten. Das Verhältnis t 1%/tB verläuft in Ab­

hängigkeit von der Korngröße über ein Maximum. Der maximale Wert von

t 1%/tB nimmt mit fallender Temperatur zu. Während der Kriechversuche

scheidet sich an den Versetzungslinien Niobkarbid aus.

Der Einfluß der Korngröße auf das Zeitstand- und Kriechverhalten konnte

mit Hilfe mehrerer sich gegenseitig beeinflussender Prozesse erklärt wer­

den. Bei kleinen Korngrößen sowie hohen Spannungen und Temperaturen kön­

nen die Annihilationsprozesse von Versetzungen ablaufen, ohne von Aus­

scheidungsvorgängen beeinflußt zu werden. Bei tieferen Temperaturen und

Spannungen sind jedoch Ausscheidungsvorgänge zu berücksichtigen. Proben

mit sehr großen Korngrößen 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 size 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 ~m. The Creep tests

were performed in the temperature range of 575 to 7500 C and at nominal

stresses between 22 and 38 kp/mm2 • In addition, tensile tests were per­

formed in order to study strain hardening behaviour as a function of the

grain size.

At a stress of28 kp/mm2 and a temperature of 6500 C the initial strain

e and the rate of hardening increases with the grain size. Accordingow
to thegrain size, the minimum creeprate 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 rupturetB 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 t 1% 16 affected by the grain size

to the same extent as the minimum creep rate. The ratio t 1%/tB goes

through a maximum as a function of the grain size. The maximum value

t 1%/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. Einleitung

Der Einsatz von austenitischen CrNi-Stählen bei höheren Arbeitstem­

peraturen hat sich in den letzten Jahrzehnten stark durchgesetzt.

Die Ursache für die weit verbreitete Verwendung dieser Werkstoff­

gruppe beruht hauptsächlich auf ihrer Korrosionsbeständigkeit und

auf ihrer Kriechfestigkeit bis etwa 700oC. Obwohl über das Hochtem­

peraturverhalten der austenitischen Stähle viele Untersuchungen vor­

liegen, besteht immer noch das Interesse, die Kenntnisse über diese

Werkstoffgruppe in Hinblick auf spezielle Anwendungsbereiche zu er­

weitern und ihr Zeitstand- und Kriechverhalten zu verbessern. Maß­

nahmen, die zur Verbesserung des Zeitstand- und Kriechverhaltens er­

griffen werden können, umfassen den weiten Bereich der metallkundli­

chen Möglichkeiten.

Der Einfluß der Korngröße auf das Zeitstand- und Kriechverhalten ist

bereits an einigen austenitischen Stählen 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 ist es, die Korngrößenabhängigkeit

des Zeitstand- und Kriechverhaltens eines Nb-stabilisierten austeni­

tischen Stahles zu prüfen und mit bestehenden Theorien zu verglei­

chen. Wegen seiner technischen Bedeutung wurde hierfür der Stahl mit

der Werkstoffkurzbezeichnung x8 CrNiMoVNb 1613 ausgewählt.

2. Literaturübersicht

Der Einfluß der Korngröße auf das Zeitstand- und Kriechverhalten

wird allgemein in der Literatur in Abhängigkeit von den einzelnen

Kriechbereichen, das heißt vom primären, sekundären und tertiären

Kriechen behandelt. Es erscheint darum sinnvoll, in der vorliegen­

den Literaturübersicht die gleiche Unterteilung zu wählen.
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2.1 Q~!_~i~f1~@_~~~_~~~~ß~~§~_~~f_~~~_E!i~~!~_~i~2h~~

Als Grundlage zur Beschreibung der Ko~ngrößenabhängigkeitdes pri­

mären Kriechens dient die von F. Garofal01) empirisch ermittelte

Dehnungs-Zeit-Beziehung

Hierbei ist € die wahre Gesamtdehnung, € die wahre Belastungsdeh-w ow
nung, €Tw die wahre Dehnung im Primärbereich, r ist das Verhältnis

der Kriechgeschwindigkeit zur Zeit t = 0 zur Primärdehnung €Tw'

F. Garofalo, W. F. Dornis und F. v. Gemmingen2 ) untersuchten den

Korngrößeneinfluß auf das Kriechverhalten an einem austenitischen

Stahl bei einer Temperatur von 704°C.Die Korngröße wurde zwischen

9 und 190 pm variiert. Die Parameter € ,€Tw und r zeigten ein vonow
der Korngröße abhängiges, charakteristisches Verhalten. Die Werte

von € und €Tw steigen bei kleinen Korngrößen mit der Korngrößeow
stark an. Es schließt sich dann ein Abschnitt an, in dem sie weit-

gehend korngrößenunabhängig sind. Ab einer Korngröße von 160 pm fal­

len sie wieder ab. Die r-Werte verhalten sich in Abhängigkeit von

der Korngröße umgekehrt wie die € - u. €Tw-Werte. Von B.Wilshire3)ow
wurden an einer Ni-0,1%-Ag-Legierung bei einer Temperatur von 6000c
im Korngrößenbereich von 21 bis 85 pm Kriechversuche durchgefÜhrt.

In diesem Bereich nehmen die €ow-Werte mit steigender Korngröße leicht

zu, die €Tw-Werte leicht ab, während die r-Werte stark ansteigen.

Die Abhängigkeit der Belastungsdehnung von der Korngröße, wie sie von
2) • •. •F.Garofalo et ale gemessen wurde, steht n1cht 1m E1nklang m1t dem

von H.Conrad4) und von J.Meakin und N.Petch5) aufgestellten Verfe­

stigungsmodell. Nach dem Modell sollte bei konstanter Spannung die

Belastungsdehnung mit der Korngröße ansteigen, so wie in der Arbeit
'1 • 3) • d • E .von B. W1 sh1re nachgew1esen wer en konnte. D1e rgebn1sse von

F. Garofalo et al. 2 ) lassen sich also nicht allein mit der Verfesti­

gungstheorie erklären. Die Methode der unterschiedlichen Temperatur­

behandlung, die zur Einstellung der verschiedenen Korngrößen benutzt

wurde, scheint bei der verwendeten Legierung zu "Sekundäreffekten"

gefÜhrt zu haben. Danach wäre es auch verständlich, warum F.Garofalo
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2) w" 3) t h" ,et al. und B. llshlre un ersc ledllche Ergebnlsse

größenabhängigkeit der Parameter €Tw und r erhielten.

in der Korn-

Über den Einfluß der Korngröße auf das sekundäre Kriechen liegt eine

größere Anzahl theoretischer Ansätze und Versuchs~rgebnisse vor, als

es für das primäre 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

die Schmelztemperatur bedeutet, und bei niedrigen Spannungen6 ) kann

die Kriechverformung darauf zurückgeführt werden, daß die Korngren-

zen als Quellen und Senken für Leerstellen wirken. Bei angelegter

Spannung findet dann ein gerichteter Massetransport durch das Korn­

volumen statt ,und es ergibt siCh nach F.R.N. Nabarr07 ) und C. Herring8)
•für die Kriechgeschwindigkeit € in Abhängigkeit von der Korngröße ds

die Gleichung

b ist der Burgersvektor, 0 die angelegte Spannung, T die Temperatur,

D der Volumendiffusionskoeffizient und k die Boltzmann'sche Konstante.v

Wenn angenommen wird, daß der Materialtransport nicht durch das Korn­

volumen sondern an den Korngrenzen erfolgt,und den Korngrenzen eine

bestimmte Dicke W zugesprochen wird, so ergibt sich nach E. Coble9 )

die Geschwindigkeits-Korngrößenbeziehung

•
€

S

150 Db . n . W • a 1
=--~------ tU --

d 3 • k • T d 3

wobei D
b

der Korngrenzendiffusionskoeffizient und n das Atomvolumen

ist.

F. Garofalo et al. 2 ) betrachten die Korngrenzen und Subkorngrenzen
•als Quellen und Senken für Versetzungen.Die Kriechgeschwindigkeit €

soll von der Dichte der beweglichen Versetzungen p gemäß der Oro­m
wanIschen Gleichung
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E=ßp bvm

abhängig sein. Hierbei ist b der Burgersvektor, v ist die mittlere

Versetzungsgeschwindigkeit und ß ist eine Konstante. Die Dichte der

beweglichen Versetzungen setzt sich aus zwei Anteilen zusammen. Ein­

mal aus dem Anteil der Versetzungen Psb ' die an den Subkorngrenzen

und zum anderen aus dem Anteil von Versetzungen Pb' die an den Korn­

grenzen gebildet werden.

Die Anteile Psb und Pb zeigen folgende Abhängigkeiten:

P = B . z' • C • N . d2
sb

DL • z" • L'
und P =-=---=---=-

b d

Hierbei ist B die Anzahl der Hindernisse, die durch Quergleitvorgän­

ge von den Versetzungen überwunden werden müssen, z' ist die durch­

schnittliche Anzahl von Versetzungsschleifen, die in dem Zeit inter­

vall zwischen der Erzeugung und einem Quergleitungsschritt einer

Versetzung neu erzeugt werden, C und N sind Konstanten. D
L

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 Länge einer

Versetzungsschleife.

Mit Hilfe dieser Annahmen kommen F. Garofalo et al. 2 ) für die Abhän­

gigkeit der Kriechgeschwindigkeit von der Korngröße zu der Beziehung

~
. E =

s d
+ K • d2

sb •

Die Konstante ~ berücksichtigt die Dichte der Versetzungsquellen an

den Korngrenzen und die Konstante Ksb die Versetzungsbildung an den

Subkorngrenzen. Bei tiefen Temperaturen, bei denen ~ klein ist,

steigt die Kriechgeschwindigkeit mit dem Quadrat der Korngrößen an.

Bei hohen Temperaturen überwiegt der Einfluß der Korngrenzen,und es

ergibt sich daher eine umgekehrte Proportionalität zwischen der se­

kundären Kriechgescpwindigkeit und der Korngröße. Bei mittleren Tem­

peraturen, verläuft die Abhängigkeit der Kriechgeschwindigkeit von

der Korngröße über ein Minimum. Die Korngröße d , bei der die mini-m
male Kriechgeschwindigkeit herrscht, läßt sich durch Minimalisieren



der Gleichung € = Kb + K d2 ermitteln Die Korngröße minimalers d sb •

Kriechgeschwindigkeit ist demnach dm = ~r----

Kb/2 Ksb.

Neben der Wirkung der Korngrenzen als Einflußgröße auf Korndehnungs­

mechanismen sind korngrenzenspezifische Mechanismen erkannt worden,

die unter dem Begriff des Korngrenzengleitens zusammengefaßt werden.

Unter dem Korngrenzengleiten wird die gegenseitige Verschiebung von

Körnern 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

oder vom Korngrenzenzonengleiten. R. LagnebOrg11 ) schlägt für die

sekundäre Kriechgeechwindigkeit die Gleichung

.. ~

ES = E. t + y Aü(d)/d
~n ra

vor. Der Anteil E. t ist der Beitrag zur Kriechgeschwindigkeit,
~n ra

der von Korndehnungsmechanismen aufgebracht wird. Die Funktion

y Au(d)/d stellt den Beitrag des Korngrenzengleitens €gb zur Gesamt­

kriechgeschwindigkeit dar, wobei Au die Korngrenzenabgleitgeschwin­

digkeit und y eine Konstante ist.

C. R. Barrett, J. L. Lytton, O. D. Sherby12) berücksichtigen, daß am

Korngrenzengleiten eine Zone endlicher Breite beteiligt ist und er­

halten die Beziehung

ad
~

d

•Der Term Ezone stellt den Kriechgeschwindigkeitsbeitrag der Korngren-

zenzone dar, d ist der Subkorndurchmesser und a ist eine Konstante.sg

Die von F. Garofalo et al. 2 ) aufgestellte Beziehung ist in der Lite­

ratur häufig diskutiert worden. F. Garofalo et al. 2 ) fanden ihre

Überlegungen durch Untersuchungen an einem austenitischen 17/14 CrNi­

Stahl bestätigt. Ebenso konnten die Autoren die Korngrößenabhängig­

keiten erklären, wie sie von P. Shahinian, J.R. Lane 13 ) an Monel im

Temperaturbereich von 370 bis 7050 C bei Korngrößen zwischen 34 und

780 ~m gefunden worden waren.
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Einwände gegen das von F. Garofalo et al. 2 ) vorgeschlagene Verset­

zungsmodell zur Erklärung des Kriechverhaltens in Abhängigkeit von

der Korngröße sind von B. Wilshire3 ) zusammengestellt worden. So

wurde von mehreren Autoren nachgewiesen, daß während des sekundären

K ' h d' S·bk Hß 2,12,14) 'V "rlec ens le u orngro e und dle ersetzungsdlchte ln den

Subkörnern unabhängig von der Korngröße sind und somit die Grundla­

ge für die oben genannte Theorie fehlt. Die über ein Minimum verlau­

fende Abhängigkeit der sekundären Kriechgeschwindigkeit von der

Korngröße wird einmal auf den stark zunehmenden Einfluß von Korn­

grenzengleitvorgängen mit abnehmender Korngröße zurückgefÜhrt. Der

Anstieg der Kriechgeschwindigkeit bei großen Korngrößen wird zum

anderen tertiären Kriechvorgängen zugeschrieben, die das sekundäre

Kriechen überlagern, was dann zu einer scheinbaren Erhöhung der se­

kundären Kriechgeschwindigkeit mit der Korngröße fÜhrt.

Barrett et al. 12), die das Kriechverhalten von reinem Kupfer im Tem­

peraturbereichYon 406 bis 626°c und bei Korngrößen zwischen 30 und

700 ~m untersuchten, sehen in der Zunahme der sekundären Kriechge­

schwindigkeit mit abnehmender Korngröße einen erhöhten Beitrag des

Korngrenzengleitens und nicht ein von der Korngröße beeinflußtes

Korngleiten. Ebenso fÜhrt T. G. LangdOn16 ) an Hand mehrerer Beispie­

le die Zunahme der sekundären Kriechgeschwindigkeit mit abnehmender

Korngröße auf einen verstärkten Beitrag des Korngrenzengleitens zu­

rück. Zu einem gleichen Ergebnis kam R. LagnebOrg 11 ), der einen

20/35 CrNi-Stahl bei Temperaturen von 600 und 7000C im Korngrößen­

bereich von 35 bis 600 ~m untersuchte.

Der Nachweis, daß die Zunahme der sekundären Kriechgeschwindigkeit

bei extrem hohen Korngrößen auf das frÜhzeitige Einsetzen von ter­

tiären Kriechvorgängen zurückzufÜhren ist, konnte von mehreren Auto­

ren erbracht werden.

R. LagnebOrg 11 ) stellte fest, daß bei manchen grobkörnigen Proben

der primäre Kriechbereich direkt in den tertiären Bereich einmündet,

Daraus ergibt sich eine scheinbare Erhöhung der sekundären Kriechge­

schwindigkeit, die durch das frÜhzeitige Einsetzen von tertiären

Kriechvorgängen vorgetäuscht wird. Da die Bruchneigung im Druckver-



such verringert ist,und somit eine Überlagerung von sekundären und

tertiären Kriechvorgängen nicht wahrscheinlich ist, führte T.G.Lang­

don17 ) an LiF-Vielkristallen, die eine Korngröße von 160-3000 ~m be­

saßen, Kriechversuche unter Druckbeanspruchung durch. Bei diesen konn­

te keine Erhöhung der sekundären Kriechgeschwindigkeit mit der Korn­

größe festgestellt werden.

Zwei wesentliche "Sekundäreffekte", die das Kriechverhalten in Ab­

hängigkeit von der Korngröße beeinflussen können, sind einmal die

für die Herstellung unterschiedlicher Korngrößen benutzten unter­

schiedlichen LösungsglÜhtemperaturen, die den Mischkristall- bzw.

Ausscheidungszustand von Legierungen beeinflussen. Ferner nimmt bei

Kriechversuchen, die bei Spannungen oberhalb der Streckgrenze durch­

geführt werden, die Belastungsdehnung mit der Korngröße zu, wodurch

das Material für die anschließenden Kriechversuche in Unterschiedli­

chen Warmverformungsgraden vorliegt.

Über den Einfluß der LösungsglÜhtemperatur auf das Kriechverhalten

liegen in der Literatur Ergebnisse vor, die sowohl an stabilisier-

ten als auch an unstabilisierten Stählen gewonnen worden waren.

R. Lagneborg11 ) fand bei Ti+Al-stabilisierten Stählen, daß die

Kriechgeschwindigkeit von der LösungsglÜhtemperatur abhing. Oberhalb ei­

ner LösungsglÜhtemperatur von 10000 C nahm die sekundäre Kriechge­

schwindigkeit mit der LösungsglÜhtemperatur ab, was au.f die Zunahme

des in Lösung befindlichen Titans und Kohlenstoffs zurückgeführt

wurde. Diese Elemente scheiden sich dann während des Kriechens als

TiC an den Versetzungen aus und verringern somit die Kriechgeschwin­

digkeit. K. J. Irvine, J. D. Murraf und F. B. Pickering 18 ) führen

in einer Zusammenstellung über den Einfluß der Korngröße an stabili­

sierten und unstabilisierten austenitischen Stählen aus, daß bei un­

stabilisierten Stählen kein Einfluß der Korngröße auf die Kriechfe­

stigkeit festzustellen ist. Die Erhöhung der Kriechfestigkeit mit

steigender Korngröße ist bei stabilisierten Stählen auf die gleich­

zeitige Erhöhung der für die Erzeugung großer Korngrößen notwendi­

gen Rekristallisationstemperatur zurückzuführen.
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Als Beispiele für die unstabilisierten Stähle waren ein 18/10 CrNi­

Stahl im Korngrößenbereich von 20 bis 250 ~m und ein 17/12 CrNi-Stahl

mit 2,5% Mo im Korngrößenbereich von 10 bis 400 ~m angefÜhrt worden.

Für die Untersuchungen an stabilisierten Stählen dienten ein 18/12

CrNi-Stahl mit 1% Nb im Korngrößenbereich von 6 bis 180 ~m und ein

Ti-stabilisierter 18/10 CrNi-Stahl im Korngrößenbereich von 7-29 ~m.

An einem unterstabilisierten 16/18 CrNi-Stahl konnten ebenfalls

J. Myers und G. WillOUghby19) im Korngrößenbereich von 50 bis 165 ~m

keinen Einfluß der Korngröße auf die sekundäre Kriechgeschwindigkeit

nachweisen.

Der Einfluß des anderen "Sekundäreffekts", der durch die von der

Korngröße beeinflußten Belastungsdehnung gegeben ist, kann nur unzu­

reichend abgeschätzt werden, da über den Einfluß 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, sodaß während der Bela­

stung keine Erholung wahrscheinlich ist, soll auf Ergebnisse über

den Einfluß der Kaltverformung auf das Kriechverhalten hingewiesen

werden. F. Garofalo, F. von Gemmingen und W. F. Domis 20 ) konnten an

einem Stahl vom Typ 316 einen günstigen Einfluß auf das Kriechver­

halten bis zu Verformungsgraden von 25% nachweisen. H. Böhm,

M. Schirra, R. Solano, R. Garcia21 ) verbesserten das Zeitstand- und

Kriechverhalten des Stahls der Normkurzbezeichnung x8 CrNiMoVNb 1616

durch eine Kaltverformung mit anschließender Wärmebehandlung. Aus

dem letztgenannten Versuch läßt sich ableiten, daß durch eine voraus­

gegangene Kaltverformung wiederum Ausscheidungsvorgänge während des

Kriechens beeinflußt werden können.

2.3 ~~~f1~§_1~~_~g!~ß~§~~_~~f_1~~_~~~~~~~~_~~~~h~~

Der Einfluß der Korngröße auf das tertiäre Kriechen wird allgeme~n

als ein Einfluß der Korhgröße auf die Bildung von interkristallinen

Rissen und Poren angesehen. Dabei wird vorausgesetzt, daß das tertiä­

re Kriechen durch die Bildung von Rissen und Poren eingeleitet wird,

und daß die Riß- und Porenbildung durch Korngrenzengleiten hervorge­

rufen wird.



Die Bildung von Poren durch das Korngrenzengleiten wurde durch ver­

schiedene Arbeiten bestätigt. J. Intrater, E. S. Machling22 ) fanden,

daß die Anzahl der Poren direkt vom Betrag des Korngrenzenabgleitens

abhängig ist. H. E. Evans 23 ) konnte an einer Mg-0,8%-Al-Legierung,

die im Korngrößenbereich von 9-300 ~m bei Temperaturen zwischen 25

und 4000 c untersucht wurde, das Porenwachstum auf das Korngrenzen­

gleiten zurückführen. Die Wachstumsgeschwindigkeit der Poren ent­

sprach der Geschwindigkeit des Korngrenzengleitens. B. Wilshire3)

zeigte, daß Bruchvorgänge unabhängig von der Korngröße durch Poren­

bildung eingeleitet wurden. Der Porenabstand in den Korngrenzen war

unabhängig von der Korngröße, woraus sich eine Zunahme der Porenan­

zahl pro Probenvolumen mit abnehmender Korngröße ergab. Das Poren­

wachstum steigt jedoch mit der Korngröße, welches sich auf eine Zu­

nahme des Korngrenzenabgleitens mit der Korngröße zurückführen ließ.

K. Skuin24 ) fand im Einklang mit den vorausgegangenen Ergebnissen

am Stahl der Normkurzbezeichnung' X10 CrNiTi 1810, der bei 6500 C im

Korngrößenbereich von 25 bis 700 ~m untersucht worden war, daß die

Anzahl der Poren und Risse mit zunehmender Korngröße abnahm. Bei

grobkörnigen Proben ist jedoch die Möglichkeit gegeben, daß durch

die Überbrückung von mehreren Poren frühzeitig Risse mit der zur

spontanen Ausbreitung notwendigen kritischen Länge entstehen.

An Hand des Modells über die durch Korngrenzengleiten bedingte Bil­

dung von Poren und Rissen leiten die oben genannten Autoren für die

untersuchten Korngrößenbereiche eine Zunahme der Bruchdehnung und

der Standzeit mit abnehmender Korngröße ab.

3. VersuchsdurchfÜhrung

Als Versuchsmaterial diente ein voll stabilisierter austenitischer

Stahl der Werkstoffkurzbezeichnung x8 CrNiMoVNb 1613. Die Legierung

wurde von der Firma Röchling als lösungsgeglühtes Schmiedestück 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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Schmiedestück wurden Vierkantstäbe von 18 x 18 mm und 11 x 11 mm und

120 mm Länge herausgearbeitet, bei 13000 C 2 Stunden in einem Vakuum­

abschreckofen geglüht, im Ofen bis auf 10500 C abgekühlt, eine halbe

Stunde bei dieser Temperatur gehalten und in Wasser abgeschreckt.

Das Vakuum betrug bei der Temperatur von 13000 C 2 x 10- 5 Torr. Nach

der Glühbehandlung wurden die Stäbe auf einen Durchmesser von 16 und

10 mm abgedreht und anschließend auf 6 mm Durchmesser kalt herunter­

geschmiedet, was einem Verformungsgrad von 84% bzw. 64% entspricht.

Zur Herstellung unterschiedlicher Korngrößen wurde das Material bei

verschiedenen Temperaturen über verschiedene Zeiten im Vakuumab­

schreckofen geglüht. Die Glühbehandlungen gehen aus der Tabelle 2

hervor. Die hergestellten mittleren Korngrößen betrugen 400, 170,

90, 10, 5,5 und 2 ~m (Bild 1a - 'f). Bei der Herstellung von Proben

mit Korngrößen zwischen 10 und 100 ~m sowie mit extrem großen Korn­

größen traten erhebliche Schwierigkeiten auf. Bei Temperaturen un­

terhalb 11800 c konnte auch durch längere Glühzeiten nach erfolgter

Primärrekristallisation keine Kornvergrößerung erreicht werden. Glü­

hungen oberhalb 11800 C führten nach abgeschlossener Primärrekristal­

lisation sehr schnell zur sekundären Rekristallisation, welche zur

Ausbildung von Gefügen mit unregelmäßiger Korngröße führte.

Die in der Nähe von 13000 C stattfindende Kornvergrößerung brachte

auch über längere Glühzeiten keine Korngröße von mehr als 200 ~m

Durchmesser. Proben, die oberhalb 13200 C geglüht wurden, schmolzen

an den Korngrenzen auf und die Korngröße nahm wieder mit steigender

Glühtemperatur ab. Die Ausnutzung des kritischen Verformungs grades

zur Herstellung grobkörniger Proben scheiterte an der ungenügenden

Reproduzierbarkeit.

Aus diesem Grunde wurde das Probenmaterial zur Herstellung eines

großkörnigen~;Gefügeserst im Bereich der sekundären Rekristallisa­

tion geglüht und anschließend im Bereich der Kornvergröberung. Hier­

durch konnten großkörnige Proben hergestellt werden. Die mittlere

Korngröße schwankte bei Anwendung dieses Verfahrens von Probe zu

Probe zwischen 250 und 600 ~m.
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Um bei allen Proben den gleichen Mischkristallzustand zu gewährlei­

sten, schloß sieh den RekristallisationsglÜhungen, die oberhalb einer

Temperatur von 10500 C durchgeführt wurden, eine halbstündige G1Ühung

bei 10500 C an. Um Auslagerungsvorgänge während des Kriechens so weit

wie möglich auszuschließen, wurden alle Proben 6 Stunden bei 750°C

im Vakuum von 10- 5 Torr geglüht und im Ofen abgekühlt. Eine Ausnah­

me bildeten die Proben mit nur 2 ~m Korndurchmesser, bei denen die

Auslagerungstemperatur gleichzeitig die Rekristallisationstemperatur

wu.

Aus dem Material wurden 10D-Proportionalitätsstäbe von 3 mm Durch­

messer hergestellt. Die genauen Abmessungen der verwendeten Proben

gehen aus Bild 2 hervor.

3.2.1 Kriechversuche

Für die Kriechuntersuchungen stand eine Zeitstandanlage der Firma

Mohr & Federhaff zur Verfügung. Die Zeitstandversuche wurden im Be­

reich von 575 bis 750°C unter Normalatmosphäre durchgeführt, die

Temperaturabweichungen betrugen über die Probenlänge und die Zeit

± 2°C. Die Anfangsspannungen lagen zwischen 22 und 38 kp/mm2• Die

Kriechproben, welche zur Bestimmung der Härte in Abhängigkeit von

der Kriechdehnung verwendet werden sollten, wurden nach bestimmten

Kriechbeträgen unter Last an Luft abgekühlt.

Die Probendehnung wurde mit Hilfe induktiver Wegaufnehmer gemessen,

die über ein, Meßgestänge mit der Probe verbunden worden waren. Die

Meßeinrichtung erlaubte es, Probenverlängerungen bis zu 0,002 mm

aufzulösen. Da an den Zeitstandproben keine Meßschneiden angebracht

worden waren, wurden zwischen den Proben und dem Zuggestänge Zwischen­

stücke mit Kragen eingeschraubt. Da bei dieser DehnungsaufnShme auch

die Dehnung in den Gewindeköpfen mitgemessen wurde, wurde an einigen

Zeitstandproben der Meßlängenabstand von 30 mm markiert. Nach erfolg­

ter Kriechbeanspruchung wurde die Verl~ngerung zwischen den Markie­

rungen ausgemessen und mit der über die induktiven Wegaufnehmer ge-
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messenen verglichen. Dabei stellte stch heraus, daß die Meßw-erte,

die mit Hilfe der induktiven Wegaufnehmer gemessen worden waren, um

7% höher lagen, als die Werte, die sich aus den Abstandsmessungen

der Markierungen ergaben. Die 7% höhere Dehungsanzeige durch die in­

duktiven Wegaufnehmer wurde bei der Auswertung berücksichtigt, indem

die Probenverlängerungen allgemein auf eine Meßlänge von 32 mm bezo­

gen wurden.

3.2.2 Zugversuche

Um Aussagen über die Korngrößenabhängigkeit des Verfestigungsverhal­

tens und Über die bei den Kriechversuchen zu erwartenden Belastungs­

dehnungen vornehmen zu können, wurden bei Raumtemperatur und bei

650°C Zugversuche durchgeführt. Für die Versuche standen elektroni­

sche Zerreißmaschinen zur Verfügung. Die Querhauptgeschwindigkeiten

betrugen 0,5, 3,0 und 30 mm/min, welches anfänglichen Verformungsge­

schwindigkeiten von 0,94, 5,63 und 56,3 h- 1 entspricht, wenn die Deh­

nung wie bei den Kriechversuchen auf eine Meßlänge von 32 mm bezogen

wird. Die Versuchstemperatur konnte bei 650°C in den Grenzen von +

2°C konstant gehaltenwerde.n.

Zur Ermittlung der Korngröße und der Gefügeausbildung der Kriechpro­

ben 'wurden metallographische Untersuchungen durchgeführt. Von den

Proben wurden Längsschliffe angefertigt, die mit der sogenannten VA­

Beize geätzt wurden, die sich aus 100cm3 Wasser, 100 cm3 Salzsäure,

10 cm 3 Salpetersäure und 0,3 cm3 Sparbeize der Firma Wirtz zusammen-

setzt.. 25)
Die Korngrößenbestimmung 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 Körner.gemessen.

Der Korndurchmesser d ergibt sich dann aus der Gleichung

L • P • 103 ( )d = =-"-""'-~V-'-- llm ,z .
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L ist die Länge einer Linie in mm, p ist die Anzahl der Linien und

V der Abbildungsmaßstab.

Um etwaige Sekundäreffekte bei der Untersuchung der Abhängigkeit des

Kriechverhaltens von der Korngröße zu erkennen, wurde die Textur von

Proben unterschiedlicher Korngröße untersucht. Die Untersuchungen

wurden mit einem Texturgoniometer unter Verwendung der CrK 1 2 -a ,
Strahlung vorgenommen. Als Proben dienten Querschliffe von 6 mm

Durchmesser des nach Tabelle 1 vorbehandelten Materials. Da sich

hieraus eine Probenoberfläche ergab, die der Ausdehnung des Röntgen­

strahles entsprach, mußte auf die integrierende Translationsbewegung

der Probe verzichtet werden. Gemessen wurden die Intensitäten der

{111}-Flächenpole in Abhängigkeit vom Horizontalwinkel. Die Proben

mit Korngrößen von 2, 5,5 und 10 ~m zeigten eine gewöhnliche <111>­

Fasertextur, wie es aus den Intensitätsdiagrammen (Bild 3) hervor­

geht. Eine Texturbestimmung der grobkörnigen Proben wurde nicht vor­

genommen, da wegen der wenigen zur Reflexion gelangenden Kristallite

keine geschlossenen Intensitätsmaxima zu erwarten waren.

Zum Nachweis mikrostruktureller Veränderungen in Abhängigkeit von

der Kriechbeanspruchung wurden elektronenmikroskopische Untersuchun­

gen durchgeführt. Für die Untersuchungen stand ein 200 kV-Gerät der

Firma Jeol zur Verfügung.

Von den kriechbelasteten Proben wurden senkrecht zur Probenachse

Scheiben herausgeschnitten und auf eine Dicke von 0,12 mm abge­

schliffen. Die weitere Abdünnung der Proben erfolgte nach dem elek­

trolytischen Doppelstrahlverfahren. Als Elektrolyt diente eine Mi­

schung aus 20% Schwefelsäure und 80% Methanol. Die Badtemperatur lag

zwischen 20-22oC. Die Spannung betrug 11 V, die Stromdichte etwa

10 m A/mm2•
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4. Versuchsergebnisse

4.1 ~~E~~~i~f~~~i~~i~~Y~Eh~1~~~_

Da die Kriechversuche bei höheren Spannungen,o ~ 22 kp/mm2 , durch­

gefÜhrt wurden, und bei diesen Spannungen bereits beträchtliche Be­

lastungsdehnungen auftreten, wurde das Kurzzeitfestigkeitsverhalten

untersucht. In Bild 4 sind die Werte für die Zugfestigkeit, für die

Bruchdehnung und für die Brucheinschnürung in Abhängigkeit von der

Korngröße aufgetragen worden. Die Zugfestigkeit .fällt bei Raumtem­

peratur mit der Korngröße ab. Der Abfall ist bei kleinen Korngrößen

stärker als bei größeren Korngrößen. Bei 650°C steigt die Zugfestig­

keit demgegenüber bis zu einer Korngröße von 10 ~m an, mit größer

werdender Korngröße bleibt sie dann konstant. Die Bruchdehnung ver­

läuft bei Raumtemperatur über ein schwach ausgeprägtes Maximum. Bei

650°C ist die Bruchdehnung unabhängig von der Korngröße. Die Bruch­

einschnürung fällt sowohl bei Raumtemperatur als auch bei 650°C mit

der Korngröße ab, der Abfall ist jedoch bei 650°C stärker als bei

Raumtemperatur.

In Bild 5b sind die Streckgrenzenwerte und elnlge Fließspannungswer­

te gegen d- 1/ 2 für Raumtemperatur und 650°C aufgetragen worden. Diese

Auftragungsart ergibt sich aus der sogenannten Hall-Petch-Beziehung

(26,27) 0 = 0. + k' d- 1/ 2 , die die Streckgrenze 0 mit der Korngrö-
s 1 s

ße d verknüpft. Hierbei sind 0. und k' Konstanten. Von R. Armstrong
28) 1

et al. wurde nachgewiesen, daß diese G~eichung nicht nur für die

Korngrößenabhängigkeit der Streckgrenze 0 sondern auch für die der
s

Fließspannung 0F angewendet werden kann. Aus dem Diagramm ersieht

man, daß sich die Korngrößenabhängigkeit der Streckgrenze auch im

vorliegenden Fall für beide Temperaturen befriedigend durch die Hall­

Petch-Beziehung beschreiben läßt. Für die Konstante k' ergibt sich

unter Berücksichtigung der Streuungen der Meßwerte bei beiden Tempe­

raturen ein Wert von ungefähr 18 kp/mm2/ 3• Der o.-Wert beträgt bei
1

Raumtemperatur 28 kp/mm2 und bei 650°C 14 kp/mm2 • Die Abhängigkeit

Der Fließspannung läßt sich bei Raumtemperatur mit steigender Deh­

nung ebenfalls mit der Hall-Petch-Beziehung beschreiben, wobei die

0.- und die k'-Werte mit der Dehnung zunehmen. Bei 650°C gilt die
1

Hall-Petch-Beziehung nicht. Bei dieser Temperatur verläuft die Fließ-

spannung in Abhängigkeit von der Korngröße über ein Maximum.
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Das Maximum wird mit der Dehnung zu größeren Korngrößen verschoben.

Da die Kriechversuche fast ausschließlich bei Spannungen oberhalb

der Streckgrenze durchgeführt wurden, bestand das Interesse, den

Verfestigungsanstieg 6= dOw der Proben durch die Belastungsdehnung
. I B' 6 de: . V .zu ermltteln. lId w wurden darum dle erfestlgungskurven

für verschiedene Korngrößen aufgezeichnet, wie sie sich zum Beispiel

bei einer Querhauptgeschwindigkeit von 0,5 mm/min ergaben. Für ver­

schiedene Querhauptgeschwindigkeiten sind dann in Bild 7 die Verfe­

stigungsanstiege bei einer konstanten wahren Dehnung von 0,05 gegen­

über der Korngröße aufgetragen worden. Zusätzlich sind noch die ent­

sprechenden Verfestigungsanstiege, die sich aus den Belastungsdehnun­

gen ergaben, eingezeichnet worden. Wie man erkennt, verläuft der Ver­

festigungsanstieg in Abhängigkeit von der Korngröße über ein Maximum.

Die Werte für den Verfestigungsanstieg nehmen mit der Querhauptge­

schwindigkeit zu. Die Dehnungsgeschwindigkeiten der Kriechproben

lassen sich aus dem Diagramm mit etwa 0,4 mm/min bzw. 1,25%/min ab­

schätzen.

Wird an Hand von Bild 6 der Verfestigungsanstieg bei konstanter Span­

nung ermittelt und gegenüber d1/ 2 aufgetragen, siehe Bild 8,so er­

gibt sich bei einer Spannung von 28 kp/mm2 eine Zunahme des Verfesti­

gungsanstieges mit der Korngröße. Bei einer Spannung von 36 kp/mm2

verläuft jedoch der Verfestigungsanstieg über ein Maximum. Eine Zu­

nahme des Verfestigungsanstieges mit der Korngröße könnte mit Hilfe

des von H. Conrad4) sowie von J. Meakin und N. Petch5) aufgestellten

"Verfestigungsmodells" verstanden werden.

Wird von der Gleichung

0w (e:w) "" et.'llb v'P( e:w) ausgegangen,

et' ist eine Konstante, II ist der Schubmodul, p ist die Versetzungs­

dichte und 0w,~und b haben ihre bekannte Bedeutung, so ergibt sich

durch Differenzieren die Beziehung

6 dow _~ QQ.
- 'd'e:w - 2~ 'de:w'
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Wenn die Änderung von p mit E unabhängig von d ist, und die Hall-w
Petch-Beziehung gilt, dann folgt aus den oben genannten Gleichungen,

daß der Verfestigungsanstieg der Quadratwurzel aus der Korngröße

proportional ist. Wie jedoch aus Bild 8 hervorgeht, ist diese Propor­

tionalität nicht erfüllt. Der Verfestigungsanstieg nimmt erst stark

und dann weniger mit der Korngröße zu.

4.2 Zeitstandverhalten-------------------
Zur Beurteilung eines Werkstoffes fÜr die Eignung bei Kriechbeanspru­

chung werden verschiedene Werkstoffkenngrößen 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 gegenüber der Spannung doppelt logarithmisch

aufgetragen. In Bild 9 ist die Standzeit t B in Abhängigkeit von der

Spannung 0 mit der Korngröße als Parameter dargestellt worden. Die

Standzeit nimmt im Korngrößenbereich von 2 bis 10 ~m mit der Korngrö­

ße stark zu. Der Anstieg der Standzeit mit weiter zunehmender Korn­

größe ist dann nur noch geringfügig. Bei extrem hohen Korngrößen

> 170 ~m geht die Standzeit mit zunehmender Korngröße wieder leicht

zurück. Diese Abnahme ist jedoch bei hohen Spannungen stärker als bei

niedrigen Spannungen. Man erkennt ferner, daß sich die Spannungsab­

hängigkeit der Standzeit t B in dem untersuchten Spannungsbereich durch
-nt

die Gleichung t B =A cr befriedigend beschreiben läßt. Hierbei sind

A und n' Konstanten. Der Spannungsexponent n' beträgt im Korngrößen­

bereich von 5,5 bis 170 ~m etwa 6,7, bei einer Korngröße von 400 ~m

7,3 und bei der kleinen Korngröße von 2 ~m etwa 4,4. Bei sehr hohen

Spannungen, oberhalb von 36 kp/mm2 , steigt die Spannungsabhängigkeit

der Standzeit nochmals deutlich an.

In Bild 10 ist die Standzeit bei einer Spannung von 28 kp/mm2 in Ab­

hängigkeit von der Temperatur T für verschiedene Korngrößen wieder­

gegeben. Erwartungsgemäß läßt sich die Temperaturabhängigkeit be-
• . . Ar •• F t E/RT bfr1edigend durch e1ne rhen1us-Bez1ehung der orm B = c'e e-

schreiben. In dieser Gleichung ist R die allgemeine Gaskonstante,

E ist die charakteristische Größe für die Temperaturabhängigkeit
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und c ist eine Konstante. Man erkennt, daß die Größe E bei Korngrö­

ßen > 5,5 ~m korngrößenunabhängig ist und einen Wert von 110 kcal/mol

aufweist. Für Proben mit einer Korngröße von 2 ~m beträgt E = 90 kcal/

mol. Damit ergibt sich für Proben mit kleiner Korngröße eine geringere

Temperaturabhängigkeit als für grobkörnige Proben.

Zur Beschreibung des Verhaltens der Zeitdehngrenzwerte wurden als Bei­

spiel die 1%-Zeitdehngrenzwerte herangezogen. Der Verlauf der Zeit­

dehngrenzwerte in ihrer Korngrößen- und Spannungsabhängigkeit ent­

spricht qualitativ ungefähr den entsprechenden Abhängigkeiten der

zeitstandwerte (Bild 11).

In Bild 12 ist das Verhältnis der Zeit bis zum Erreichen von 1% Deh­

nung zur Standzeit in Abhängigkeit von der Korngröße mit der Spannung

als Parameters dargestellt. Man erkennt, daß bei einer Spannung von

22 kp/mm2 das Verhältnis t 1%/tB mit der Korngröße stetig ansteigt.

Bei höheren Spannungen verläuft das Verhältnis über ein Maximum.

Wird das Verhältnis t 1%/tB in Abhängigkeit von der Korngröße für ver­

schiedene Temperaturen aufgetragen, Bild 13, so ergibt sich, daß

t 1%/tB mit steigender Temperatur abnimmt.

4.3 ~i~~hY~!h~1~~~

4.3.1 Primäres Kriechverhalten

Die Kenntnis über das Primärkriechverhalten eines Werkstoffs ist von

entscheidender Bedeutung, weil die zulässigen Dehnungsbeträge von

Konstruktionselementen fast immer so eng gefaßt sind, daß sie im pri­

mären Kriechbereich liegen.

Zur näheren Analyse des Primärkriechen wurden in Bild 14 für den Pri­

märbereich die wahren Dehnungen gegenüber dem Logarithmus der Zeit

für verschiedene Korngrößen aufgetragen. Mit Ausnahme der Anfangs­

bereiche der Kriechkurven läßt sich durch diese Auftragungsart die

Dehnung gegenüber der Zeit durch eine Gerade darstellen. Der loga­

rithmische Dehnungsanteil ist,bezogen auf die gesamte Primärdehnung,

bei großen Korngrößen ausgeprägter als bei kleineren Korngrößen. Mit
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zunehmender Spannung und Temperatur verstärkt sich der nichtlogarith­

mische Anteil der Primärdehnung, wie aus Bild 15 und 16 hervorgeht.

InBild.17a und b sind die Beträge der Primärdehnung e:
Tw

, das ist

die Dehnung, die die Probe nach der Belastung bis zum Erreichen der

minimalen Kriechgeschwindigkeit aufweist, in Abhängigkeit von der

Korngröße einmal für unterschiedliche Spannungen und zum anderen für

unterschiediiche Temperaturen dargestellt worden. Die Primärdehnung

e:
Tw

verläuft in Abhängigkeit von der Korngröße über ein Minimum. Mit

der Spannung und der Temperatur werden die Kurven zu höheren Dehnungs­

werten verschoben. Während durch eine Spannungserhöhung die Gestalt

der Kurven nicht verändert wird, flacht sich mit zunehmender Tempera­

tur das Minimum ab.

4.3.2 Sekundäres Kriechverhalten

Von F. Garofalo1) wurde zur Beschreibung der minimalen Kriechge-
•schwindigkeit e:. in Abhängigkeit von der wahren Spannung 0w fürmJ.n

einige Metalle und Legierungen die empirisch gewonnene Gleichung

E. = Alt (sinh alt 0 ) n
mJ.n w

herangezogen. Die Symbole Alt, alt und n sind Konstanten. Für die

Konstante alt gibt F. Garofalo1) ,unabhängig von der Korngröße,den

Wert 1,11 x 10-1 mm2/kp an. In Bild 18 wurde die minimale Kriechge­

schwindigkeit ~. gegenüber dem Sinus hyperbolicus des Produkts ausmJ.n
der wahren Spannung und der Konstanten alt für verschiedene Korngrö-

ßen doppelt logarithmisch aufgetragen. Die Berechnung der wahren

Spannung erfolgte nach der Beziehung 0 =0 (1 + e:), wobei sich die
w 0

nominale Dehnun~aus der Belastungsdehnung e: und der Primärdehnung
. 0

e:T zusammensetzt. Wie aus dem Bild 18 zu entnehmen ist, kann analog

zu den Ergebnissen von F. GarofalJ~ie Abhängigkeit der Kriechge­

schwindigkeit von der Spannung durch ein sinh-Gesetz beschrieben

werden. Deutliche Abweichungen von einem sinh-Gesetz wurden ledig-

lich bei einer Korngröße von 2 ~m oberhalb einer Spannung von

32 kp/mm2 gefunden.
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Die Abhängigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit von der Korn­

größe wurde in Bild 19 für verschiedene Spannungen dargestellt. Um

bei dieser Auftragung die bei Kriechversuchen an komplexen Legierun­

gen auftretenden hohen Streuungen der Meßwerte auszuschließen, wur­

den interpolierte Werte verwendet, wie sie sich aus den in Bild 18

eingezeichneten Kurven ergaben. Wie man erkennt, verläuft die mini­

male Kriechgeschwindigkeit in Abhängigkeit von der Korngröße über

ein Minimum.

Insoweit wie die minimale Kriechgeschwindigkeit E. in Abhängigkeitm1n
von der Korngröße über ein Minimum verläuft, entspricht der oben be-

schriebene Kurvenverlauf den bereits erwähnten Meßergebnissen von

F. Garofalo et al. 2 ), wenn ~. der sekundären Kriechgeschwindigkeitm1n
gleichgesetzt wird.

Zur Charakterisierung der Temperaturahhängigkeit von Kriechvorgän­

gen bei höheren Temperaturen geht man von der Vorstellung aus, daß

das Kriechen durch Diffusionsvorgänge bestimmt wird.

Da Diffusionsvorgänge in Abhängigkeit von der Temperatur nach einem

Exponentialgesetz der Form D ~ e-Q/ RT ablaufen, D ist die Diffu­

sionskonstante, Q die Aktivierungsenergie, Rund T haben die übli­

che Bedeutung, sollten auch Kriechvorgänge die gleiche Temperatur­

abhängigkeit wie Diffusionsvorgänge aufweisen. In Bild 20 sind da­

rum die Logarithmen der minimalen Kriechgeschwindigkeiten gegenüber

der reziproken absoluten Temperatur über einen Temperaturbereich

von 575-750oC für eine Spannung von 28 kp/mm2 aufgetragen worden.

Für Proben mit der Korngröße ~ 10 ~m ergeben sich Geraden, aus de­

ren Steigungen sich für die Aktivierungsenergie Werte zwischen 140
und 146 kcal/mol errechnen lassen. Für Proben mit einer Korngröße

von 5,5 ~m wurde für die Aktivierungsenergie der Wert 106 kcal/mol

ermittelt. Für Proben mit einer Korngröße von 2 ~m sind zwei Berei­

che zu unterscheiden. Unterhalb von etwa 6250 C liegt die Aktivie­

rungsenergie in der gleichen Höhe wie bei den Proben mit einer hö­

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

Die Abhängigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit von der Korn­

größe für 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. Für den untersuchten Temperaturbereich von 625-725 0 C ergaben

sich qualitativ die bereits an Hand von Bild 19 diskutierten Ergeb­

nisse. Man erkennt jedoch, daß sich zusätzlich der Unterschied zwi­

schen der Kriechgeschwindigkeit bei einer Korngröße von 2 ~m und

der bei der Korngröße mit niedrigster Kriechgeschwindigkeit mit zu­

nehmender Temperatur von ungefähr 3,5 auf 2,5 Zehnerpotenzen verrin­

gert. In Bild 21 sind ebenfalls die nach F. Garofalo et al. 2 ) an ei­

nem 17/14 CrNi-Stahl bei einer Temperatur von 704°C und einer Span­

nung von 13,1 kp/mm2 gemessenen Kriechgeschwindigkeiten aufgetragen

worden. Wie man sieht, entsprechen sie qualitativ den in dieser Ar­

beit gewonnenen Ergebnissen.

Soll beim Kriechversuch die Spannungs zunahme durch die mit fort~

schreitender Dehnung bedingte Querschnittsabnahme berücksichtigt

werden, so wird allgemein der Logarithmus der Kriechgeschwindigkeit

gegenüber der wahren Dehnung aufgetragen. Diese Auftragung$art lei-
. . 29) F· ntet s~ch aus dem Nortonschen Kr~echgesetz der orm E =k 0 ab.

s w
kund n sind Konstanten, 0w ist die wahre Spannung. Bleibt das Pro-

benvolumen während des Kriechversuches konstant, so gilt ° = 0 xw . 0

(1 + E), ° ist die Anfangsspannung, E ist die nominale Dehnung.o
Aus den obigen Gleichungen ergibt sich durch Logarithmieren die Be-

ziehung
•ln E = ln k + n ln ° + n E ,

S 0 W

wenn für ln (1 + E) definitionsgemäß E eingesetzt wird. Für diew
wahre Spannung gilt dann ° = 0 . eEw •w 0

In Bild 22 sind darum für eine Versuchstemperatur von 7000 C und ei­

ner Anfangsspannung von 28 kp/mm2 die Kriechgeschwindigkeiten gegen­

über den wahren Dehnungen mit der Korngröße als Parameter aufgetra­

gen worden. Wie aus dem Bild 22 zu entnehmen ist, schließt sich für

Korngrößen mit einem Durchmesser von> 5,5 ~m der minimalen Kriech­

geschwindigkeit ein Bereich hoher Steigung an, der dann mit abneh-

-mender Korngröße in einen mehr oder weniger ausgeprägten flacheren

Bereich übergeht. Dem flacheren Bereich folgt dann wieder ein Kur­

venabschnitt mit zunehmender Steigung. Bei Korngrößen mit einem

Durchmesser von< 5,5 ~m steigt die Kriechgeschwindigkeit nach
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Durchlaufen der minimalen Kriechgeschwindigkeit in Abhängigkeit von

der wahren Dehnung nur langsam an. Die Form der Kurve wird jedoch

nur indirekt von der Korngröße beeinflußt und ist von dem Kriechge­

schwindigkeitsbereich abhängig, in dem die Kriechversuche durchge­

führt werden. Wird z.B. die Kriechgeschwindigkeit durch eine Tempe­

raturerhöhung gesteigert, so ergibt sich eine ähnliche wie die durch

eine Korngrößenerhöhung bedingte Veränderung des Kurvenverlaufes.

In Bild 23 sind als Beispiel die entsprechenden Kurven für eine

Korngröße von 10 ~m im Temperaturbereich von 625 bis 7500 C wieder­

gegeben. In gleicher Weise wie die Temperatur wirkt sich eine Erhö­

hung der Anfangsspannung aus, wie es in Bild 24 für eine Korngröße

von 5,5 ~m und einer Temperatur von 7000 C für den Spannungsbereich

von 14 bis 28 kp/mm2 zu sehen ist.

Wenn angenommen wird, daß nach dem Erreich.en der minimalen Kriechge­

schwindigkeit sekundäres Kriechen einsetzt, so sollten sich entspre­

chend der durch die Dehnung bedingte Spannungserhöhung aus der Auf­

tragung von log ~ gegen E die gleiche Spannungsabhängigkeit derw w
sekundären Kriechgeschwindigkeit ableiten lassen, wie an Hand von

Bild 18, in dem der sinh a" 0 gegen ~. doppelt logarithmisch auf-w mln
getragen wurde. Dabei ist jedoch vorauszusetzen, daß die Gleichung

E. = A" {sinh a" 0 )n für a"o >1,2 durch die Gleichungmln w w

~. = (A"/2n ) ena"O'w angenähert werden kann. Durch Logarithmieren
mln

dieser Gleichung und Einsetzen von 0 = 0 (1 + E) erhält man diew 0

Beziehung

A"
In E. = In -- +

mln 2n
n a" 0 +o

n a" 0 E.o

Da E ~ E ist, kann aus der Auftragung des Logarithmus von ~ gegenw w
E die Spannungsabhängigkeit der Kriechgeschwindigkeit bestimmt wer­
w

den.

An Hand von Bild 18, in dem 19 ~. gegen Ig sinh alt 0 und vonmln w
Bild 25 in dem Ig ;w gegen E aufgetragen worden sind, wurden die. w
Spannungsexponenten ermittelt. Für den Spannungsexponenten ergaben

sich in Abhängigkeit von der Korngröße folgende Werte:



8,4

5,6

1

•8 Ig e:mind 8 Ig sinh a" a
w

400 1,9

170 1 ,9

90

10 1 ,9

5,5 2,1

2 1,5
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8 Ig

0,4343

•e:
w

a"a
o 8e­w

Wie man erkennt, weichen die Ergebnisse in Abhängigkeit vom Auswer­

tungsverfahren voneinander ab. Die n-Werte, die mit Hilfe der

Ig sinh a" a -lg € • -Auftragung bestimmt wurden, liegen zwischenw ml.n
1 und 2, während die n-Werte, die aus der Ig E -e: -Auftragung ermit-w w
telt wurden, mit der Korngröße von 1 auf 8,4 ansteigen. Bei der letzt-

genannten Auftragungsart ergibt sich weiterhin die Schwierigkeit, daß

nicht entschieden werden kann, nach welchen Dehnbeträgen sekundäres

Kriechen einsetzt. Für Proben mit einer Korngröße von 2 ~m schloß

sich nach dem Erreichen der minimalen Kriechgeschwindigkeit'in der

Ig ~ -e: -Auftragung ein geradliniger Bereich an, der einem sekundä-w w
ren Kriechbereich entspricht. Bei Proben mit einer größeren Korngrö-

ße als 2 ~m 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 über. Ob in diesem Bereich sekundäres Krie­

chen vorliegt, kann nicht entschieden werden. Die gemessenen Span­

nungsexponenten von ungefähr 6 stimmen jedoch mit den Spannungsex­

ponenten überein, wie sie oftmals bei ausscheidungsgehärteten Legie­

rungen gefunden werden.

4.3.3 Tertiäres Kriechverhalten

Wie im vorangegangenen Kapitel ausgefÜhrt wurde, ist es schwierig

zu entscheiden, ob nach dem Erreichen der minimalen Kriechgeschwin­

digkeit sekundäres Kriechen einsetzt. Zur Klärung dieser Frage nahm

A. Wirths 30 ) an, daß nach dem Erreichen der minimalen Kriechgeschwin-
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digkeit tertiäres Kriechen beginnt. Hierbei ging A. Wirths 30 ) von

der Gleichung E = ETw + E + E
Rw

aus, wobei E und ETw die bekann-w sw w
te Bedeutung haben, E die wahre sekundäre Dehnung und E

Rw
die wah­sw

re tertiäre Dehnung darstellt. Zur Beschreibung der tertiären Deh-

nung in Abhängigkeit von der Zeit wird häufig ein exponentielles Ge-
y t 31)32)33) ..setz der Form E

Rw
= a e herangezogen • Dabel slnd a und

Y Konstanten. Bei geringer Primär- und Sekundärdehnung läßt sich

dann die gesamte Kriechdehnung durch die Gleichung E = a e yt be-w
schreiben. Wird diese Gleichung differenziert und logarithmiert, so

kommt man zu der Beziehung In ~ = In y + In E •
W W

Wie bereits ausgefÜhrt wurde, sollte für den Fall des sekundären

Kriechens In ~ ~ E sein. Nach den AusfÜhrungen von A. Wirths30 )w w
ergibt sich im tertiären Bereich für die entsprechenden Größen die

•Proportionalität In E
W

~ In E
W

'

In Bild 26 wurde darum die wahre Kriechgeschwindigkeit gegenüber der

wahren Dehnung mit der Korngröße als Parameter für eine Versuchstem-
. 0

peratur von 700 C und einer Spannung von 28 kp/mm2 unter Auslassung

der Primärdehnung doppelt logarithmisch aufgetragen. Wie sich aus

dem Diagramm ergibt, liegen die Werte von Proben mit einem Korndurch-
< •• • P •messer von d = 5,5 ~m nlcht auf elner Geraden. Bel roben mlt gro-

ß
> •en Korndurchmessern, d = 10 ~m, ergaben slch Geraden.

Wird der Logarithmus der Kriechgeschwindigkeit gegenüber dem Loga­

rithmus der wahren Dehnung für verschiedene Temperaturen aufgetra­

gen, wie es in Bild 25 für eine Korngröße von 10 ~m gezeigt ist, so

ergeben sich nur in einem engen Temperaturbereich von 650 bis 7000 C

Geraden. Die Meßwerte bei den anderen Temperaturen scheinen auf einen

S-förmigen Verlauf hinzudeuten. Aus den Meßergebnissen ergibt sich,

daß entweder für das tertiäre Kriechen das exponentaelle Gesetz nur

in einem engen Temperaturbereich und für Korngrößen ~ 10 ~m gilt,

oder daß in dem gesamten untersuchten Bereich nicht immer tertiäres

Kriechen vorliegt.
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4.4 Bruchverhalten--------------

Das Bruchverhalten von kriechbeanspruchten Werkstoffen ist von eben­

so großer Bedeutung wie das Kriechverhalten im primären und sekundä­

ren Bereich, da es gleichermaßen über die Einsatzmöglichkeiten der

Werkstoffe entscheidet.

In Bild 28 ist die Bruchdehnung 0 für Proben mit unterschiedlichen

Korngrößengegen die Standzeit bei 6500 C aufgetragen. Man erkennt,

daß die Bruchdehnung in allen Fällen ein Minimum durchläuft, welches

sich zumindest im Gebiet kleiner Korngrößen mit der Korngröße zu

längeren Zeiten verschiebt. Die Brucheinschnürungen sind in Bild 29

in Abhängigkeit von der Standzeit mit der Korngröße als Parameter

dargestellt. Die Brucheinschnürungen nehmen mit wachsender Standzeit

leicht zu. Bis zu einer Korngröße von 170 ~m nehmen die Bruchein­

schnürungswerte bei konstanter Standzeit mit steigender Korngröße

ab. Proben mit einer Korngröße von 400 ~m zeigen wieder einen leich­

ten Anstieg der Einschnürungswerte. Es wurde ferner beobachtet, daß

nicht jede Einschnürung unbedingt zum Bruch führen muß, sich hinge­

gen die Proben zwei- bis dreimal einschnüren können, bevor sich dann

in einem Einschnürungsbereich der Bruch vollzieht (Bild 30).

Wird die Bruchzeit einer Probe in Abhängigkeit von ihrer Korngröße,

der Einsatztemperatur und der aufgebrachten Spannung untersucht, so

kommt man zu folgender Aussage. Bei den Proben treten unabhängig von

der Korngröße und der Standzeit sowohl interkristalline als auch

transkristalline Brüche auf. Bei Proben mit einer Korngröße von

~ 5,5 ~m läßt sich die Bruchart nicht mehr genau erkennen.

Ein weiteres Kriterium zur Beschreibung der Bruchart ergibt sich aus

der Bruchform. Aus ihr läßt sich erkennen, ob der Bruchvorgang durch

die Bildung von Hohlräumen im Zentrum der Probe oder durch Risse,

die auf Gleitebenen in der Richtung größter Schubspannung' liegen ,

eingeleitet wurde33 ). Wird der Bruch durch Hohlräume im Zentrum der

Probe ausgelöst, so kommt es zum sogenannten Normalspannungsbruch,

dessen Bruchfläche senkrecht zur Probenachse liegt. Beginnt der Bruch

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

Bruchfläche die Zugachse unter einem Winkel von 450 schneidet.
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Proben mit einer Korngröße von 2 ~m zeigten im untersuchten Tempera­

tur- und Spannungsbereich einen Normalspannungsbruch mit Scherlippen.

Bei Proben mit einer Korngröße von 5,5 ~m ist diese Bruchform nur bis

zu einer Temperatur von 675 0 C zu beobachten. Oberhalb dieser Tempe­

ratur treten reine Scherbrüche auf. Bei allen Proben mit einer Korn­

größe größer als 5,5 ~m Durchmesser sind im gesamten hier untersuch­

ten Temperaturbereich nur reine Scherbrüche zu beobachten (Bild 31

u. 32). Ein ähnliches Bruchverhalten wie bei den Kriechversuchen wur­

de bei den Kurzzeitfestigkeitsversuchen beobachtet.

Einen Hinweis, ob die Korngröße die Standzeit vorwiegend über die Än­

derung der Kriechgeschwindigkeit oder Bruchvorgänge beeinflußt, lie­

fert die Betrachtung der sogenannten MOnkman-Grant-Beziehung30 ). .. . .
log t B + m log ES = K. HJ.erbeJ. haben t B und Es J.hre bekannte Bedeu-

tung und mund K sind Konstanten. Wenn die Korngröße die Standzeit

nur über eine Änderung der Kriechgeschwindigkeit beeinflußt, so soll­

ten alle Werte auf der gleichen Geraden liegen. Befinden sich die

Werte für unterschiedliche Korngrößen jedoch auf verschiedenen Gera­

den, so bedeutet das, daß die Korngröße auch die Bruchvorgänge beein­

flußt. Im Bild 33 ist die Logarithmus der minimalen Kriechgeschwin­

digkeit gegenüber dem Logarithmus der Standzeit für verschiedene Korn­

größen aufgetragen worden. Zusätzlich sind für 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 Korngröße die Standzeit nicht in dem Maße ab, wie es bei

einem gleichbleibenden Bruchverhalten aller Proben zu erwarten wäre.

Das bedeutet, daß mit abnehmender Korngröße der Einfluß der Bruchvor­

gänge auf die Standzeit erniedrigt wird.

Die Abnahme der Kriechgeschwindigkeit im primären Kriechbereich wird

auf die Verfestigung des Materials zurückgefÜhrt. Die Verfestigung be­

dingt, daß die Streckgrenzenwerte bei Raumtemperatur mit der Kriech­

dehnung ansteigen.
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Die Verfestigung bedingt, daß die Streckgrenzenwerte bei Raumtempe­

ratur mit der Kriechdehnung ansteigen. Inwieweit auch ein·entsprechen­

der Anstieg der Härtewerte mit der Kriechdehnung erfolgt, sollten Här­

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

Wie man erkennt, steigt für alle Korngrößen, mit Ausnahme der von 2 ~m,

die Härte durch die Belastungsdehnung auf ungefähr den gleichen Wert

an. Während der anschließenden Kriechverformung bleibt die Härte vor­

erst konstant. Im weiteren Kriechverlauf steigt sie bis zu einer Kriech­

dehnung von 4% stark an und bleibt dann wieder in Abhängigkeit von der

Dehnung konstant. Um die Abhängigkeit der Härte von der Kriechdehnung

mit der Abhängigkeit der Kriechgeschwindigkeit von der Kriechdehnung

vergleichen zu können, wurden in Bild 35 abis e die Kriechgeschwin­

digkeiten gegenüber der Kriechdehnung aufgetragen. Aus dem Vergleich

der Härtekurven mit den entsprechenden Kriechkurven ergibt sich, daß

bis zum Erreichen der minimalen Kriechgeschwindigkeit keine nachweis­

baren Härteänderungen erfolgen. Nach Durchlaufen der minimalen Kriech­

geschwindigkeit steigt die Härte stark an. Dieses Verhalten ist noch­

mals deutlich in Bild 36 für eine Korngröße von 170 ~m dargestellt wor­

den, in dem die Kriechgeschwindigkeit und die Härte zusammen gegenüber

der Dehnung aufgetragen wurden.

Die elektronenmikroskopischen Untersuchungen sollten die Frage beant­

worten, ob während des Kriechens Ausscheidungsvorgänge stattfinden

und ob den einzelnen Kriechstadien in Abhängigkeit von der Korngröße

bestimmte Mikrostrukturen zugeordnet werden können. Unbelastete Pro­

ben zeigen neben einzelnen Versetzungsgruppen hauptsächlich in der

Nähe von Primärausscheidungen Versetzungen, wie es in Bild 37 am Bei­

spiel einer Probe mit einem Korndurchmesser von 10 ~m zu sehen ist.

Eine Belastungsdehnung von 2,6% fÜhrt zu einer Erhöhung der Verset­

zungsdichte, Bild 38. Mit zunehmender Belastung bildet sich ein Ver­

setzungsnetzwerk aus, wie es repräsentativ aus Bild 39 für eine Pro­

be mit einer Korngröße von 170 ~m hervorgeht, die bei einer Anfangs­

spannung von 28 kp/mm2 , 532 h bei 650°C beansprucht wurde. Im Gegen­

satz zu den nicht kriechbeanspruchten Proben sind jedoch zusätzlich
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Ausscheidungen an den Versetzungslinien zu erkennen. Bei Proben mit

einer Korngröße von 2 ~m bilden sich im Gegensatz zu den Proben mit

höherer Korngröße Subkörner aus (Bild 40). In den Subkörnern werden

Versetzungsnetzwerke beobachtet, die nur vereinzelt Ausscheidungen

aufWeisen.

5. Diskussion der Versuchsergebnisse

Bevor die Ergebnisse im einzelnen diskutiert werden, ist es sinnvoll,

die wesentlichen Ergebnisse kurz zusammenzufassen. Anschließend sol­

len sie mit den in der Literatur angegebenen Theorien verglichen und

eine Deutung versucht werden. Bei Untersuchungen über die Korngrößen­

abhängigkeit von komplexen Legierungen muß man sich vorher vergegen­

wärtigen, daß durch die unterschiedlichen GIUhbehandlungen, die zur

Herstellung von Proben mit verschiedenen Korngrößen notwendig sind,

gleichzeitig andere innere Faktoren verändert werden können, wie

z. B. der Ausscheidungszustand, die chemische Zusammensetzung der Ma­

trix und wie auch für reine Metalle, die Orientierung der Körner

(Textur), die ihrerseits Zeitstand- und Kriechverhalten beeinflus­

sen und bei der Deutung zu berücksichtigen sind.

Die Ergebnisse dieser Arbeit haben gezeigt, daß der Verfestigungsan­

stieg bei konstanter Dehnung in Abhängigkeit von der Korngröße über

ein Maximum und bei konstanter Spannung je nach Spannungslage eben­

falls über ein Maximum verläuft oder mit der Korngröße ansteigt. Die

Standzeit verläuft in Abhängigkeit von der Korngröße über ein Maximum.

Ebenso verläuft das Verhältnis t 1%/tB zur Korngröße über ein Maximum.

Analog zu dem Verlauf der Standzeit gegenüber der Korngröße verläuft

die minimale Kriechgeschwindigkeit in Abhängigkeit von der Korngröße

über ein Minimum. Die Änderung der Kriechgeschwindigkeit mit der Korn­

größe ist jedoch stärker als die der Standzeit. Bei der einfach-loga­

rithmischen Auftragung der Kriechgeschwindigkeit gegenüber der wahren

Dehnung (Bild 22 bis 25) lassen sich zwei Kurventypen unterscheiden.

Einmal ergeben sich Kurven mit einem ausgeprägten Minimum und zum an­

deren Kurven mit einem sehr flach verlaufenden Minimum. Mit abnehmen­

der Korngröße und mit zunehmender Temperatur und Spannung geht der

zuerst erwähnte Kurventyp in den zweiten über. Während des Kriechens
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laufen Ausscheidungsvorgänge an den Versetzungslinien ab. An kriech­

beanspruchten Proben konnten unabhängig von der Korngröße bis zum Er­

reichen der minimalen Kriechgeschwindigkeit keine meßbaren Härteände­

rungen nachgewiesen werden. Erst nach dem Durchlaufen der minimalen

Kriechgeschwindigkeit nahmen sie bis zum Erreichen eines Sättigungs­

wertes zu.

Der beobachtete Anstieg der sekundären Kriechgeschwindigkeit mit

kleiner werdender Korngröße bei d < 10 ~m wird in der Literatur ein­

mal auf den zunehmenden Einfluß des Korngrenzengleitens und zum an­

deren auf den verstärkten Einfluß der Korngrenzen als Versetzungs­

quellen und -senken oder Leerstellenquellen und -senken zurückge­

führt.

Bei den vorliegenden Versuchsergebnissen ist es wahrscheinlich, daß

Korngrenzengleitvorgänge keinen wesentlichen Beitrag zu der Kriech­

verformung liefern. F. Garofalo35 ) untersuchte an austenitischen Stäh­

len den Beitrag des Korngrenzengleitens in Abhängigkeit von der Span­

nung. Er stellte fest, daß oberhalb einer Spannung von 20 kp/mm2 ein

nur geringfügiger Beitrag des Korngrenzengleitens zur Gesamtdehnung

zu erwarten ist. R. Lagneborg, R. Attermo36 ) fanden an einem 20/35

CrNi-Stahl, der 0,5% Ti und 0,5% Al enthielt und eine Korngröße von

25 ~m besaß, bei einer Versuchstemperatur von 7000 C oberhalb einer

Spannung von 12 kp/mm2 keinen entscheidenden Einfluß des Korngren­

zengleitens. Untersuchungen über den Einfluß der Korngröße auf die

sekundäre Kriechgeschwindigkeit, wie sie von R. LagnebOrg 11 ) und

C. R. Barrett, J.L. Lytton, O.D. Sherby12) durchgeführt wurden, er­

gaben, daß bei einem Einfluß des Korngrenzengleitens auf die Kriech­

geschwindigkeit ein Exponent -1/2 bis -1 über der Korngröße zu erwar­

ten sei. Bei den vorliegenden Untersuchungen ergab sich aber im Tem­

peraturbereich von 625 bis 7250 C im Bereich kleiner Korngrößen ein

Korngrößenexponent von -4,3 bis -2,3. Die soeben aufgeführten Gründe

lassen den Schluß zu, daß bei den vorliegenden Untersuchungen Korn­

grenzengleitvorgänge zu vernachlässigen sind.

Von F. 'Garofalo et a1. 2 ) wurde das Modell aufgestellt, welches die
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Abhängigkeit der Kriechgeschwindigkeit von der Korngröße mit dem Ein­

fluß der Korngröße auf die Versetzungsdichte erklärt. Die unterschied­

lichen Versetzungsdichten kommen dadurch zustande, daß die Versetzun­

gen sowohl an den Korngrenzen als auch im Korninnern erzeugt werden.

Diese Annahme führte, wie bereits abgeleitet wurde, zwischen der se­

kundären Kriechgeschwindigkeit und der Korngröße zu einer Beziehung

der Form

•
E

S
=~

d
+

Nach dieser Gleichung verläuft die sekundäre Kriechgeschwindigkeit

in Abhängigkeit von der Korngröße über ein Minimum. Das Minimum wird

mit der Temperatur zu höheren Korngrößen verschoben, da mit der Tem­

peratur der Einfluß auf die Versetzungserzeugung an den Korngrenzen

ansteigt.

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

gen, daß die Kriechgeschwindigkeit in Abhängigkeit von der Korngröße

über ein Minimum verläuft, wie es von F. Garofalo et al. 2) für mitt­

lere Temperaturen gefordert wird. Im vorliegenden Fall kann jedoch

die von F. Garofalo et al. 2 ) aufgestellte Theorie nicht zur vollstän­

digen Erklärung der Versuchsergebnisse herangezogen werden. So be­

schreibt z. B. der Term der Garofaloschen Gleichung, der sich auf den

Einfluß der Korngrenzen auf die minimale Kriechgeschwindigkeit be­

zieht, nicht den Kurvenverlauf bei kleinen Korngrößen. Der absolute

Wert des Exponenten über der Korngröße beträgt nicht 1, wie von Garo­

falo gefordert, sondern 4,3 bis 2,3, wobei der Exponent mit steigen­

der Temperatur kleiner wird.

Zur Erklärung der Korngrößenabhängigkeit der sekundären Kriechgeschwin­
digkeit bis zu einer Korngröße von 10 ~m Durchmesser bietet sich wei-

terhin die von E. COble9) aufgestellte Theorie an, da übereinstimmend

mit ihr bei den vorliegenden Untersuchungen f~r den Exponent über der

Korngröße ein Wert von ungefähr -3 gefunden wurde. Die Theorie von

E. COble9 ) beruht auf der Annahme, daß Korngrenzen , die senkrecht zur

Zugachse liegen, als Leerstellenquellen und Korngrenzen, die parallel

zur Zugachse liegen, als Leerstellensenken wirken. Der Unterschied AC

in der Leerstellenkonzentration zwischen Korngrenzen, die senkrecht
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und parallel zur Zugachse liegen, bewirkt einen Leerstellenfluß ent­

lang der Korngrenzen, der makroskopisch als Kriechverformung in Er­

scheinung tritt. Die sekundäre Kriechgeschwindigkeit e ist vom Kon-s
zentrationsunterschied der Leerstellen I:J.C nach E. COble9) entspre-

chend der Gleichung

•e: s I:J.C

der Diffusionskoeffizient von Leerstellen inabhängig. Dabei ist De
den Korngrenzen, die übrigen Symbole haben

Von E. COble9 ) wird für I:J.C in Abhängigkeit

ihre bekannte Bedeutung.

von der Spannung nähe­

rungsweise I:J.C = Co n o/kT eingesetzt. Die Konstante Co bedeutet die

Leerstellenkonzentration in einem spannungsfreien Kristall bei einer

Temperatur T. Wird diese Beziehung in die oben genannte Gleichung

eingesetzt, so ergibt sich zwischen der sekundären Kriechgeschwindig­

keit und der Spannung eine lineare Abhängigkeit.

Um die Spannungsabhängigkeit der sekundären Kriechgeschwindigkeit,

wie sie sich aus den vorliegenden Ergebnissen ergibt, mit der nach

dem Modell von E. COble9 ) vergleichen zu können, wird für

gesetzt

und man erhält

Der Ausdruck n/kT beträgt 1,2 x 10-1 ;:2 wenn für n = 1,56 x 10~20 mm3

eingesetzt wird und entspricht damit in seiner Größe der Konstanten

alt, wie sie in der von F. Garofalo et al. 2) angegebenen Theorie ein­

gefÜhrt wurde. Der Wert des Exponenten n über dem Sinus hyperbolicus

beträgt nach E. COble9 ) 1. Dieser Wert wurde bei den vorliegenden Ver-
•suchen nur für eine Korngröße von 2 ~m mit Hilfe der 19 e: -e: -Auftra-w w

gung ermittelt. Ein weiterer quantitativer Vergleich zwischen den Ver-

suchsergebnissen und der oben angefÜhrten Gleichung ist nicht möglich,

da keine genauen Werte für Db und Wvorliegen.
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Wie aus den obigen Ausführungen hervorgeht, kann die Abhängigkeit der

sekundären Kriechgeschwindigkeit von der Korngröße und von der ange­

legten Spannung nicht mit den von F. Garofalo et al. 2 ) und E. Coble9 )

vorgeschlagenen Modellen erklärt werden. Einer genauen quantitativen

Deutung der Versuchsergebnisse steht erschwerend gegenüber, daß wäh­

rend der Kriechversuche Ausscheidungsvorgänge ablaufen, die indirekt

von der Korngröße beeinflußt werden. Wie mit Hilfe der elektronenmi­

kroskopischen Untersuchungen festgestellt wurde, bilden sich die Aus­

scheidungen während 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% Nb enthielt und nach 3%iger Kaltverformung bei 6500 C geglüht wor­

den war. Es handelte sich dabei um NbC, welches sich an den Verset­

zungssprüngen ausgeschieden hatte. Das Ausscheidungsverhalten von NbC

an den Versetzungslinien kann indirekt VQn der Korngröße durch ver­

schiedene Faktoren beeinflußt werden.

Nimmt man vorerst an, daß der Mischkristall- und der Ausscheidungszu­

stand der eingesetzten Proben unabhängig von der Korngröße ist, so

sollten bei gleichen äußeren Versuchsbedingungen etwaige, während der

Versuche ablaufende Ausscheidungsvorgänge unabhängig von der Korngröße

sein. Nach dem Verfestigungsmodell, wie es von H. Conrad4) und von

J. Meakin und N. Petch5) aufgestellt wurde, sollten bei gleichen an­

gelegten Spannungen die Versetzungsdichten im Korn ebenfalls unabhän­

gig von der Korngröße sein. Nach dem Verfestigungsmodell kann kein

Einfluß der Korngröße auf das Ausscheidungsverhalten über eine unter­

schiedliche Versetzungsdichte abgeleitet werden. Auch wenn man die

Belastungsdehnung als eine vorausgegangene Kaltverformung ansieht, so

ergibt sich nach dem oben erwähnten Modell kein Einfluß auf das Kriech­

verhalten aus der mit der Korngröße zunehmenden Belastungsdehnung

(Bild 43).

Von H. Böhm und M. Schirra39 ) wurde z. B. an austenitischen Stählen

festgestellt, daß je nach Legierungstyp die minimale Kriechgeschwin­

digkeit in Abhängigkeit von der Kaltverformung nach 10% Kaltverformung

zwischen 0,5 und 1,5 Zehnerpotenzen abfällt.
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Aus den Versuchsergebnissen, wie sie in Bild 5 bis 8 dargestellt wor­

den sind, geht hervor, daß das Verfestigungsmodell, in der Art wie es

von H. Conrad4 ) und von J. Meaklin und Petch5) aufgestellt wurde, im

vorliegenden Fall nicht gilt. Man muß sich darum vorstellen, daß sich

mit steigender Korngröße die Laufwege der Versetzungen vergrößern und

somit die Wahrscheinlichkeit zunimmt, daß die Versetzungen im Korn

miteinander in Wechselwirkung treten und sich gegenseitig blockieren.

Wenn sich die Versetzungen gegenseitig blockiert haben, so besteht die

Möglichkeit, daß sich nach längeren Versuchszeiten, wie sie im Kriech­

versuch gegeben sind, Ausscheidungen an den Versetzungen bilden, wel­

cheszu der Ausbildung einer stärkeren Versetzungsstruktur und somit

zu einer starken Verringerung der Kriechgeschwindigkeit mit der Korn­

größe führt.

In einer Arbeit von J. K. Tien, B. H. Kear, G. R. Leverant38 ) wird an

mehreren Beispielen gezeigt, daß an dispersionsgehärteten oder an aus­

scheidungsgehärteten Legierungen, die entweder durch entsprechende

Vorbehandlungen oder während des primären Kriechens oder durch beide

Vorgänge zusammen eine stabilisierte Versetzungsstruktur ausgebildet

hatten, Aktivierungsenergien in der Größe von 150-250 kcal/mol gemes­

sen werden. Inwieweit eine Übereinstimmung mit den von den oben genann­

ten Autoren38 ) angeführten Ergebnissen und den vorliegenden Untersu­

chungen besteht, sollten Messungen der Aktivierungsenergien in Abhän­

gigkeit von der Korngröße und der Dehnung im Primärbereich zeigen.

Die Aktivierungsenergien wurden, wie bereits beschrieben, aus den Stei­

gungen der gegen 1/T aufgetragenen log ~w-Werte bestimmt (Bild 41a-c).

Die dazu notwendigen ~w- und T-Werte wurden Diagrammen entnommen, bei

denen der log ~ gegen ~ für verschiedene Temperaturen aufgetragen war.w
Die in Bild 41a-c eingetragenen ~ -Werte für eine Dehnung von E= 0

W w
sind Mittelwerte aus je drei Messungen, die durch Extrapolation gegen

E = 0 an Hand der log ~ -E -Auftragungen bestimmt wurden. Für die Ak-w w w
tivierungsenergien ergaben sich folgende Werte:

d in ~m EO

5,5 107

10 120

170 116

EO,OOl

180

EO,0015

217

EO,002

119

134

EO,006

124

217
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Aus den Werten geht ein Anstieg der Aktivierungsenergie mit zunehmen­

der Primärdehnung und Kor.ngröße hervor. Die Werte für die Aktivierungs-
. .. J K . 38)energ1en llegen 1n den von • • T1en, B. H. Kear, G. R. Leverant

für das Kriechen ausscheidungs- bzw. dispersionsgehärtete Legierungen

angegebenen Bereich.

Ein weiterer Faktor sollte ebenfalls bei der vorliegenden Legierung

indirekt über die Korngröße einen Einfluß auf das Kriechverhalten aus­

üben. Bei austenitischen Stählen wird unter Kriechbeanspruchung an den

Korngrenzen M23C6 ausgeschieden. Der Ausscheidungsvorgang von M23C6

wird durch einen geringeren Stabilisierungsgrad begünstigt. Da mit ab­

nehmender Korngröße die Korngrenzenfläche in der Probe ansteigt, soll­

te die Kohlenstoffkonzentration in der Matrix mit kleiner werdender

Korngröße abnehmen. Die dadurch hervorgerufene Änderung des Mischkri­

stallzustandes der Matrix sollte zu einer Zunahme der Kriechgeschwin­

digkeit mit fallender Korngröße führen. Da der in der vorliegenden

Arbeit untersuchte Stahl überstabilisiert war, die Versuchs zeiten ver­

hältnismäßig kurz waren, und nur in wenigen Fällen Korngrenzensäume

beobachtet wurden, die auf eine Ausscheidung von M23C6 an den Korn­

grenzen hingewiesen hätten, kann diesem Effekt bei den vorliegenden

Untersuchungen keine große Bedeutung zugesprochen werden.

Der sich verringernde Einfluß der Korngröße auf die Kriechgeschwindig­

keit ab einem Korndurchmesser von 10 ~m und der Wiederanstieg der Kriech­

geschwindigkeit ab einer Korngröße von 100 ~m bei gleichen äußeren Be­

dingungen, läßt sich mit Hilfe der bereits besprochenen Einflüsse auf

die Kriechgeschwindigkeit nicht erklären.

In der Literatur angegebene Untersuchungen weisen darauf hin11 )1 7), daß

bei großen Korngrößen frühzeitig tertiäre Kriechvorgänge einsetzen, die

sich den primären und sekundären Kriechvorgängen überlagern und somit

eine Erhöhung der minimalen Kriechgeschwindigkeit bewirken. Der stär­

kere Anstieg der minimalen Kriechgeschwindigkeit bei einer Korngröße

von 400 ~m ist sicherlich darauf zurückzuführen, daß in diesem Fall

kein reines Vielkristallverhalten mehr zu erwarten war, da weniger als

10 Körner pro Probendurchmesser vorhanden waren
40

).
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Das Zeitstandverhalten in Abhängigkeit von der Korngröße konnte nicht

allein, wie aus Bild 33 hervorging, mit Hilfe der Korngrößenabhängig­

keit der minimalen Kriechgeschwindigkeit erklärt werden. Wie nachge­

wiesen wurde, verändern sich die Standzeiten nicht im gleichen Maße

wie die minimalen Kriechgeschwindigkeiten, welches auf den mit der

Korngröße zunehmenden Einfluß von Bruchvorgängen zurückgeführt wurde.

Zur Erklärung der Korngrößenabhängigkeit des Verhältnisses t 1%/tB
sind in Bild 43 die 1%-Dehnzeiten gegen ~~in doppelt logarithmisch

aufgetragen worden. Wie 'man erkennt, lassen sich die 1%-Dehnzeiten

in Abhängigkeit von ~. für alle Korngrößen ausreichend gut durch
m~n

eine Gerade darstellen, was bedeutet, daß sich die t 1%-Werte im glei-

chen Maße wie die ~ • -Werte ändern. Aus dem unterschiedlichen Ver-
m~n

halten der t 1%- und der tB-Werte gegenüber der minimalen Kriechge-

schwindigkeit, die ihrerseits von der Korngröße abhängig ist, erklärt

sich die Abhängigkeit des Verhältnisses t 1%/tB von der Korngröße.

Die Messungen~ber die Änderung der Härte in Abhängigkeit von der

Kriechdehnung für verschiedene Korngrößen sollte dazu beitragen, die

Frage zu klären, ob die Härtewer,te im primären Kriechbereich wie die

Streckgrenzenwer,te mit der Kriechdehnung zunehmen. So wurde z.B. von

H. Böhm41 ) an einem Stahl vom Typ Incoloy 800 nachgewiesen, daß sich

im Primärbereich die Streckgrenze erhöht und nach dem Erreichen der

minimalen Kriechgeschwindigkeit konstant bleibt. Zu den gleichen Er­

gebnissen führten Untersuchungen an einem Nb-stabilisierten Stahl,

die von E. R. A. A. EI-Magd42 ) durchgeführt worden waren.

Das Verhalten der Härte in Abhängigkeit von der Kriechdehnung ist wahr­

scheinlich auf die während des Kriechens ablaufenden Ausscheidungsvor­

gänge zurückzuführen. Diese Vermutung läßt sich aus Versuchsergebnissen

an aushärtbaren Legierungen ableiten, bei denen sich zeigte, daß die

Härten in Abhängigkeit von einer Verformung nicht immer parallel zu den
, 43)

Streckgrenzen verlaufen. G. Wassermann wies an Al-Legierungen nach,

daß der Härteanstieg durch Verformung mit zunehmendem Ausscheidungsgrad

abnahm und sogar negative W~rteannehmen konnte, während die Streckgren­

zenänderung mit dem Ausscheidungsgrad zunahm, Ein ähnliches Verhalten
"44) • • k t' . l' h h 'd deI L 'konnte H. Bohm an e~ner d~s on ~nu~er ~c aussc e~ en en u n- eg~e-

rung nachweisen.
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6. Zusammenfassung

Das Zeitstand- und Kriechverhalten des S~ahls der Normkurzbezeichnung

x8 CrNiMoVNb 1613 wurde in Abhängigkeit von der Korngröße im Korngrö­

ßenbereich von 2 bis 400 ~m Durchmesser untersucht. Die Versuchstempe­

raturen lagen zwischen 575 und 750oC, die angelegten Spannungen betru­

gen 22 bis 38 kp/mm2 • Zur Beschreibung des Verfestigungsverhaltens

wurden zusätzlich Zugversuche durchgefÜhrt. Die Ergebnisse der Unter­

suchungen lassen sich wie folgt wiedergeben:

1.) Die Zugversuche ergaben bei einer Temperatur von 650oC, daß bei

einer Spannung von 28 kp/mm2 die Dehnung und der Verfestigungsanstieg

mit der Korngröße zunehmen.

2.) Die minimale Kriechgeschwindigkeit verläuft in Abhängigkeit von

der Korngröße über ein Minimum. Die Änderung der minimalen Kriechge­

schwindigkeit in Abhängigkeit von der Korngröße nimmt mit der Tempe­

ratur ab.

3.) Die Standzeit verläuft in Abhängigkeit von der Korngröße über

ein Maximum. Die Standzeit ändert sich aber nicht in dem Maße mit

der Korngröße wie die minimale Kriechgeschwindigkeit.

4.) Die 1%-Dehnzeiten ändern sich in Abhängigkeit von der Korngröße

im gleichen Maße wie die minimalen Kriechgeschwindigkeiten. Das Ver­

hältnis t 1%/tB verläuft in Abhängigkeit von der Korngröße über ein

Maximum. Das Maximum von t 1%/tB wird mit fallender Temperatur zu hö­

heren Werten verschoben.

5.) Die Brüche verlaufen unabhängig von der Temperatur und der Stand­

zeit sowohl inter- als auch transkristallin. Mit Überschreiten eines
. T 6 0 •Korndurchmessers von 5,5 ~m und e1ner emperatur von 75 C vollz1eht

sich ein Übergang vom Normalspannungsbruch zum Scherbruch.

6.) Die Aktivierungsenergien im Primärbereich, die bei konstanten

Dehnbeträgen gemessen worden waren, steigen mit der Korngröße an.

Die Aktivierungsenergien, die an Hand der minimalen Kriechgeschwin­

digkeiten gemessen worden waren, nehmen bis zu einer Korngröße von
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10 ~m zu und bleiben dann konstant.

7.) Die Härtewerte bei Raumtemperatur in Abhängigkeit von der Kriech­

dehnung bleiben im primären Kriechbereich konstant. Nach Durchlaufen

der minimalen Kriechgeschwindigkeit steigen sie bis zum Erreichen von

konstanten Werten an.

8.) Während der Kriechbeanspruchung laufen an den Versetzungslinien

Ausscheidungsvorgänge ab.

Aus den Versuchsergebnissen geht hervor, daß sich die Korngrößenab­

hängigkeit des Zeitstand- und Kriechverhaltens beim Stahl x8 CrNiMo­

VNb 1613 aus der Überlagerung mehrerer Vorgänge ergibt. Bei kleinen

Korngrößen sowie hohen Spannungen und Temperaturen können die Annihi­

lationsprozesse von Versetzungen in Zeiten ablaufen, in denen Aus­

scheidungsvorgänge an den Versetzungen noch nicht beginnen. Kommt die

mittlere Lebensdauer einer Versetzung in einen Bereich, in dem Aus­

scheidungsvorgänge ablaufen können, so wird das Kriechverhalten durch

das Ausscheidungsverhalten beeinflußt.

Bei extrem hohen Korngrößen ist zusätzlich zu berücksichtigen, daß

die Proben nicht mehr reines Vielkristallverhalten zeigen.
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Tabelle 1

C Si Mn p S Cr Mo Ni v

0,075% 0,40% 1,09% 0,01% 0,006% 17 ,1% 1,38% 13,2% 0,71%

~ N H B

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



Tabelle 2

Kaltver~ormungs- Glühbehandlung d in llm
grad in %

84 1230oC, 2 h/O + 1300oC, 1 h + 1050oC, ~h/W + 750°C, 6 h/O 250 - 600

64 1300oC, 2 h/O + 1050oC, ~ h/W + 750°C, 6 h/O 170

64 1200oC, 1 h/O + 1050oC, ~ h/W + 750°C, 6 h/O 90

84 1180oC, ~ h/O + 1050oC, ~ h/W + 750°C, 6 h/O 10

84 1050oC, 4 min/W + 750°C, 6 h/O 5,5

84 750°C, 120 h/O 2
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