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Untersuchungen zu physikalischen und mechanischen
Eigenschaften der OPTIFER-Legierungen

Kurzfassung

Im Rahmen der Entwicklungsarbeiten an niedrigaktivierenden Strukturmaterialien fir
Fusionsreaktoren wurden vom Forschungszentrum Karisruhe martensitische Fe-
9,5Cr-Legierungen mit der Bezeichnung OPTIFER konzipiert, die mittlerweile im eu-
ropaischen long-term-program weiterverfolgt werden. Die verschiedenen Varianten
enthalten fur die radiologisch unerwiinschten Legierungselemente Mo, Ni, Nb und Al
unterschiedliche Gehalte an W, Ta, Ge und/oder Ce als Substitutionselemente. In 3
Herstellungsreihen wurden bisher 13 verschiedene Chargen hergestellt und umfas-
send untersucht. Am aussichtsreichsten erwies sich bisher die Variante mit 9,5Cr-
1W+Mn, V, Ta. Alternativ wird aus radiologischen Griinden eine W-freie (+Ge) Versi-

on mitbetrachtet.

Das Umwandlungs- und Vergltungsverhalten entspricht in etwa dem konventioneller
manensitischer 9-12% Cr-Stahle, und das maximale Harteniveau wird ab 950°C
Austenitisierungstemperatur erreicht. Die mechanischen Eigenschaften sind stark
von der Hartetemperatur abhéngig. Optimale Zugfestigkeits- und Zeitstandfestig-
keitswerte werden mit der Referenzhartetemperatur 1075°C (+750°C angelassen)
erreicht, bei besseren Kerbschlagzahigkeitswerten als den konventionellen Stahlen.
Eine Absenkung der Héartetemperatur auf 1030-950°C, zur weiteren deutlichen Ver-
besserung der Kerbschlagzahigkeit, ist allerdings mit einer Abnahme der Festigkeits-

kennwerte im Zug- und Zeitstandversuch verbunden.

Der starke EinfiluB des O,-Gehaltes auf die Kerbschlagzahigkeit wird an mehreren

Varianten aufgezeigt.

Wesentliche Kennwerte der OPTIFER-Legierungen werden mit dem japanischen
2%W-Stahl F82H-mod. verglichen, der in den europédischen Labors ebenfalls unter-

sucht wird.




Investigations of the Physical and Mechanical Properties of OPTIFER Alloys

Abstract

Within the framework of the development of low-activation structural materials to be
used in fusion reactors, martensitic Fe 9.5 Cr alloys, called OPTIFER, have been
conceived and meanwhile studied in further detail under a European long-term pro-
gram. The alloy variants contain varying amounts of W, Ta, Ge and/or Ce as ele-
ments substituting the radiologically unfavorable alloying elements of Mo, Ni, Nb and
Al. In three production series, thirteen different batches have been produced and
analyzed so far. Up to now, the variant of 9.5 Cr-1W+Mn, V, Ta has proved to be the
most promising one. For radiological reasons, a W-free (+Ge) version is studied as

an alternative.

The behavior during transformation and heat treatment more or less corresponds to
that of conventional martensitic 9-12% Cr steels. Maximum hardness is achieved as
of an austenitization temperature of 950°C. The mechanical properties are strongly
dependent on the hardening temperature. Optimum tensile and creep strengths are
reached at the reference hardening temperature of 1075°C (+750°C annealed) with
the notch impact toughness exceeding that of conventional steels. A decrease in the
hardening temperature to 1030-950°C for a further improvement of the notch impact

toughness, however, causes the tensile and creep strength values to be reduced.

In several variants, the influence of the O, content on notch impact toughness was

found to be rather strong.

The major characteristics of the OPTIFER alloys are compared with those of the
Japanese 2%W steel, F82H-mod., which is currently being investigated at European

laboratories.




Estudios sobre caracteristicas fisicas y mecanicas
de las aleaciones OPTIFER

Resumen

En el marco del desarrollo de materiales de estructura de baja activacién para reactores de
fusidn, el Centre de Investigacion de Karlsruhe disefié aleaciones martensiticas de Fe-9,5Cr,
llamadas OPTIFER, que entretanto siguen ser estudiadas en el programa europeo a largo
plazo. Las diferentes variantes tienen contenidos variables en W, Ta, Ge y/o Ce como
elementos de sustitucion de los elementos indeseables radioldgicamente, Mo, Ni, Nby Al Se
fabricaron en 3 series 13 cargas distintas que se examinaron extensamente. La variante con
9,5Cr-1W+Mn, V, Ta resulté hasta ahora ser la que mds promete. Por razones radioldgicas, se
estudia también una version alternativa, exenta de W (+Ge).

El comportamiento frente a la transformacion, al templado y revenido corresponde
aproximadamente al de los aceros martensiticos clasicos con 9-12% de Cr, y el niveal de
dureza maxima se obtiene a partir de una temperatura de austenitizacion de 950°C. Las
caracteristicas mecéanicas dependen fuertemente de la temperatura de temple. Los valores
optimos de resistencia a la traccion y a elevadas temperaturas en funcién de tiempo se
obtienen con la temperatura de temple de referencia 1075°C (+ revenido 750°C), con mejores
valores de resiliencia que en el caso de los aceros convencionales. Pero una reduccién de la
temperatura de temple hasta 1030-950°C para mejorar ain mads la resiliencia trae consigo la
reduccion de las caracteristicas de resistencia en el ensayo de traccion y de resistencia a la
fluencia lenta.

A base de varias variantes se muestra la fuerte influencia del contenido en O, sobre la
resiliencia.

Se comparan caracteristicas esenciales de las aleaciones OPTIFER con el acero japonés de
2%W-F82H-mod. que también se estd estudiando en los laboratorios europeos.

Etudes des caractéristiques physiques et mécaniques
des alliages OPTIFER

Résumé

Dans le cadre des travaux de développement de matériaux de structure de faible activation
pour des réacteurs thermonucléaires, le Centre de Recherche de Karlsruhe a congu des allia-
ges martensitiques au Fe-9,5Cr dénominés OPTIFER qui font maintenant 'objet d’études
supplémentaires d’un programme européen & long terme. Les différentes variantes contien-
nent des taux variables de W, Ta, Ge et/ou Ce comme éléments de substitution des éléments
d’alliage résiduels Mo, Ni, Nb et Al, indésirables radiologiquement. Jusqu’a présent, dans 3
séries de fabrication, on a fabriqué 13 charges différentes que I’on a analysées d’une fagon
approfondie. Il s’est avéré que la variante a 9,5Cr-1W+Mn, V, Ta était la plus prometteuse
jusqu'a présent. Pour des raisons radiologiques, on étudie aussi un version alternative
exempte de W (+Ge).

Le comportement a la transformation et au traitement de trempe et de revenu correspond ap-
proximativement & celui des aciers martensitiques classiques a 9-12% de Cr, le niveau maxi-
mal de dureté étant atteint a partir d’une température d’austénitisation de 950°C. Les caracté-
ristiques mécaniques varient fortement en fonction de la température de trempe, Des valeurs
optimales de résistance a la traction et au fluage pour une durée finie sont obtenues avec la
température de trempe de référence de 1075°C (+revenu a 750°C), les valeurs de résilience
étant meilleures que pour les aciers classiques. Cependant, une diminution de la température
de trempe & 1030-950°C dans le but d’améliorer encore sensiblement la résilience entraine la
réduction des caractéristiques de résistance dans [’essai de traction et de fluage pour une durée
finie.

La forte influence de la teneur en O, sur la résilience est démontrée pour plusieurs variantes.

On compare des caractéristiques essentielles des alliages OPTIFER a celles de I’acier japonais
4 2% de W-F82H-mod. qui est également analysé dans les laboratoires européens.
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Untersuchungen zu physikalischen und mechanischen Eigenschaf-
ten der OPTIFER-Legierungen

1. Einleitung

Aufbauend auf den langjahrigen Entwicklungsarbeiten an den martensitischen 12 %
Cr-Stahlen, werden fur die Erste Wand und Blanket von Fusionsreaktoren soge-
nannte niedrigaktivierende Legierungen entwickelt, bei denen aus radiologischen
Grinden auf bewahrte Legierungselemente wie z.B. Nb, Mo, Ni verzichtet wird und
eine weitere Anzah! unerwiinschter Begleitelemente auf extrem niedrigem Konzen-
trationsniveau gehaiten werden missen [1 - 4]. Als Substitution fir die o.g. Elemente
kommen W, Mn, Ta, Ge, Ti in Frage, wobei untersucht werden muf3, inwieweit z.B.
das Festigkeitsniveau der konventionellen 12 % Cr-Stahle erhalten bleibt.

Im Rahmen des Projekts Kernfusion wurden vom Forschungszentrum Karlsruhe/IMF
eine Gruppe martensitischer Stdhle entworfen, die unter der Bezeichnung OPTIFER
(optimierter Ferrit) im europaischen Longterm-program untersucht und weiterentwik-
kelt werden [5 .7]. Anhand der Tabelle 1 soll der derzeitige Stand aufgezeigt werden.
In der 1. Serie wurden 4 Varianten (OPTIFER la _ Ill) in unserem Auftrag von
SAARSTAHL hergestellt. Diese wurden als 25 kg Chargen doppelt-vakuum er-
schmolzen und als Stabmaterial ausgeschmiedet. Als Ergebnis der umfangreichen
Charakterisierungsversuche wurden 2 Varianten ausgesondert und nur noch die W-
haltige Version (la) und die mit Ge-legierie W-freie Version (Il) weiterverfolgt [8, 9,10].

Bei den Varianten 1IVa - IVc handelt es sich um offen erschmolzene und im Vakuum
umgeschmolzene 150 kg-Chargen (erkennbar an den 6-stelligen Chg.-Nr.), wobei
IVa + b eine mit auf 8,5 % Cr-Anteil herabgesetzte Version ist [11] und OPTIFER-IVc
etwa OPTIFER-la entspricht (ohne Bor). Diese gréBeren Chargen erlauben umfang-
reichere und auch technologisch ausgerichtete Untersuchungen (z.B. LCF- und

SchweiBversuche).

Als 2. Serie wurden OPTIFER-V und VI mit geringen Modifikationen gegentiber la
und Il (B-frei und erniedrigter Ge-Anteil), sowie OPTIFER-VII als doppelt-
vakuumerschmolzene Version von OPTIFER Va + b mit 8,5 % Cr hergestellt, die

z.Zt. im europdaischen Rahmen untersucht werden.

Auf der Grundlage des bisherigen Kenntnissstandes aus den Untersuchungen der
OPTIFER-Legierungen wurde als europdische Version EUROFER spezifiziert, die




sich z.Zt. als mehrere to-Charge in der Herstellung befindet und insbesondere die
Herstellung verschiedener Halbzeugabmessungen erlaubt, mit denen ein Blanket-
Modul-Modell (1:2) hergestelit wird, um technologische Fragen zu klaren.

Bei OPTIFER-VII-X handelt es sich um z.Zt. in der Herstellung befindliche Labor-
schmelzen, die mit EUROFER analysengleich sind und an denen die Rolle von Bor,

insbesondere unter Bestrahlungsbedingungen, untersucht werden soll.

Die Versuchsergebnisse an den OPTIFER-Legierungen werden mit den Ergebnissen
der japanischen 2 % W-Version F82H-mod. vergleichend betrachtet, die in Arbeits-
teilung in den verschiedenen europaischen Labors untersucht wird [12 - 14].

Der vorliegende Bericht beschreibt die Untersuchungsergebnisse von den neueren
OPTIFER-Varianten IV-VIl im Vergleich zu [5] und insbesondere den Einflu3 ver-
schiedener Vergltungsbehandlungen auf physikalische und mechanische Eigen-
schaften.

2. Versuchsmaterial

Die Varianten bis OPTIFER-X wurden bzw. werden von der Fa. SAARSCHMIEDE
(vormals SAARSTAHL bzw. Rdchling) hergestellt. Von OPTIFER-IVc wurden 4
Chargen a 150 kg offen erschmolzen und im Vakuum-Lichtbogenofen umgeschmol-
zen und zu 4 kt.40 und 4 kt.65 mm Staben ausgeschmiedet. OPTIFER-I-lll und V-VII
wurden jeweils als 25 kg Laborschmelzen doppelt vakuumerschmolzen. D.h., nach
der ersten Erschmelzung im Vakuum Induktionsofen wurde der Kokillenabgu3 auf
@75 mm geschmiedet und auf @70 mm abgedreht. AnschlieBend wird dieser Stab
als selbstverzehrende Elektrode im Vakuum-Lichtbogenofen umgeschmolzen und zu
4 kt.25 mm Staben ausgeschmiedet.

Erste Gefligeuntersuchungen nach verschiedenen Wéarmebehandlungen ergaben,
dafi alle Varianten o-Ferrit-frei waren und metallografisch kein Restaustenit erkenn-
bar war, d.h., erwartungsgemanB und in Ubereinstimmung mit dem Cr-Ni (Schaeffler) -

Diagramm sind alle Varianten als volimartensitisch anzusehen [15].

Die Grundanalyse der OPTIFER-Varianten geht aus Tabelle 1 hervor. In Bezug auf
die radiologisch unerwiinschten Begleitelemente sei auf die Analysenwerte fir die 1.
OPTIFER Serie in [5, Tab. 2] verwiesen. Veranschaulicht wird dies durch Bild 1, in

dem die bisherigen Ergebnisse dem radiologisch wiinschenswerten Limit gegen-




Ubergestellt sind (Stand 1996).

Die noch laufenden Untersuchungen an der 2. OPTIFER Serie, erhebliche Fort-
schritte in der Analysetechnik sowie neuere Aktivierungsrechnungen werden diese
Darstellung modifizieren und bei einigen Elementen die Differenz zwischen radiologi-
schem Wunsch und metallurgischer Wirklichkeit verkleinern.

3.Versuchsergebnisse
3.1. Umwandiungsverhalten

Fur Warmebehandlungen ist die Kenntnis des Umwandlungsverhalten der martensi-
tischen Stahle sehr wesentlich, wobei in der Praxis dem Zeit-Temperatur-
Umwandlungsschaubild fir kontinuierliche Abkiihlung eine besondere Bedeutung
zukommt. Aus diesem Grunde wurden fir alle wesentlichen Varianten im Rahmen
der Entwicklungsarbeiten des Forschungszentrums Karlsruhe an den sogenannten
12% Cr-Stahlen entsprechende ZTU-Diagramme erstellt [18].

Fir die OPTIFER-Varianten der 1. Serie wurden die Umwandlungspunkte und konti-
nuierliche ZTU-Schaubilder mit der Austenitisierungstemperatur 1075° bestimmt [5],
entsprechend der Referenzhartetemperatur fur diesen Stahltyp. Eine abgesenkte
Hartetemperatur von z.B. 950°C hétte technologische Vorteile und verbessert das
Kerbschlagzahigkeitsverhalten ganz deutlich [11], muB aber in ihrem EinfluB auf die
Ubrigen wichtigen Eigenschaften betrachtet werden. Deshalb wurden fur die 2. Serie
(OPTIFER V-VIl) ZTU-Schaubilder fiir 950°C Austenitisierungstemperatur aufgestelit.

Im Bild 2 sind die Umwandlungskennwerte und ZTU-Schaubilder gegenlbergestelit.
Der Bereich der Perlitbildung wird durch die niedrigere Austenitisierungstemperatur
um fast eine Dekade zu kurzeren Zeiten hin verschoben und die Martensitbildungs-
temperatur Mg verschiebt sich zu tieferen Temperaturen. Die Erniedrigung des Cr-
Anteils hat die gleiche Tendenz wie bei den 8-12% Cr-Stahlen [18]. Die o-y-
Umwandlungspunkte Acip, und Agie sind von der Austenitisierungstemperatur unab-
hangig, weil sie in der Aufheizphase bestimmt werden. Unterschiede bei diesen
Kennwerten hangen nur von der chemischen Zusammensetzung ab.

Die Abklhlung eines & 10 mm Stabes an Luft entspricht dem Verlauf der Ab-
kihlkurve A = 1.0. Bei Warmebehandlungen von Probenrohlingen im Muffel-
ofen steht dann als Bezeichnung (Temp.)/Luft. Die entstehende Zunder- und




Entkohlungsschicht wird bei der Probenfertigstellung abgearbeitet. Werden
fertige Proben vergitet, erfolgt zur Vermeidung der Oxidationsschicht die
Warmebehandlung unter Vakuum im Quarzrezipienten. Die Abkihlgeschwin-
digkeit liegt dann im Bereich A = 1-3 und gewéhrleistet gemaf ZTU-Schaubild
eine volle martensitische Durchhartung. Fir die Behandlung steht dann
(Temp.)-V/Vakuum.

3.2 Harteverhalten

Harteversuche im Temperaturbereich 850° - 1150°C zeigen, wann das maximale
Harteniveau erreicht wird, und die anschlieBende metallografische Untersuchung
dient u.a. der Bestimmung der KorngrofB3e, die ja fir die Kerbschlagzéhigkeit von
ausschlaggebender Bedeutung ist.

Im Bild 3a sind die Ergebnisse der Hartemessungen der 1. und 2. OPTIFER-Serie
aufgetragen und im Bild 4a die W-haltigen OPTIFER-Legierungen im Vergleich zur
japanischen 2% W-Version F82H-mod. Das maximale Hérteniveau wird in jedem Fall
ab 950°C Hanetemperatur erreicht. Die absolute Hohe der Hartewerte hangt in erster
Line vom C-Gehalt ab, wie aus Bild 4a deutlich hervorgeht.

Die Ausbildung der KorngréBe in Abhangigkeit von der Hartetemperatur geht aus den
Teilbildern b hervor, wobei zwischen 950° und 1075° ein GréBenunterschied um den
Faktor 5-6 besteht. Wesentliche Erkenntnis ist aber, daf3 der zur Kornfeinung zule-
gierte Ta-Anteil deutlich héher als 0,02% sein muB3. Sowohl OPTIFER-Il mit einem
auf 0,018% abgebrannten Ta-Anteil von 0,018% (Bild 3b) als auch F82H-mod. mit
0,016% (Bild 4b) zeigen bei gleicher Hartetemperatur deutlich gréberes Korn. Ge-
halte tber 0,10% mogen fir erhdhte Hartetemperaturen noch von Vorteil sein, jedoch
besteht eine groBere Tendenz zur Bildung von Ta-Primarkarbiden, die Kohlenstoff
abbinden, der demzufolge nicht mehr bei der Martensitbildung zur Verfligung steht

[5].

3.3. AnlaBverhalten

Der EinfluB der AnlaBtemperatur auf die Harte, und damit indirekt auch auf die Fe-
stigkeit, geht aus Bild 5 fiir die OPTIFER-Chargen der 2. Serie hervor. Ausgehend
vom Hérteniveau 390-415HV30 fiir den HT-Bereich 950° — 1075° haben AnlaB3be-

handlungen bis 450°2h keinen wesentlichen EinfluB. Im AnlaBtemperaturbereich




475.550° bildet sich das auch fir die 8-12% Cr-Stéhle typische Sekundarhértemaxi-
mum aus. Oberhalb 550°C setzt die AnlaBwirkung voll ein und bis 800° fallen die
Hartewerte auf 175 - 195 HV30O ab. Dieser AnlaBveriauf entspricht auch den Char-

gen der 1. Serie.

Der Harteanstieg bei 850° hangt mit dem Uberschreiten von Ag, zusammen, wenn

die o-y-Umwandlung einsetzt und beim Abkiihlen eine erneute Teilhartung erfolgt.

Anhand dieses Verglitungsschaubildes kann man die maximale AnlaBtemperatur mit
einem gewissen Sicherheitsabstand zur o-y-Umwandlungstemperatur A.qp, festlegen..
Fir die Untersuchungen der mechanischen Eigenschaften wurde als Referenzan-
laBtemperatur 750°C gewahit.

Die bisherigen Ausfiihrungen zum AnlaBverhalten beziehen sich auf den gehéarteten
Zustand, der durch die Wahl der entsprechenden AnlaBtemperatur und -zeit (in der
Regel 2 Std.) in den gewlnschten Vergitungszustand gebracht wird. Der spéatere
langzeitige Einsatz bei erhdhten Temperaturen, sei es als Bauteil oder Prifling, (bt
eine zusatzliche AnlaBwirkung auf den Vergitungszustand aus (vielfach auch als
Alterung bezeichnet), wodurch die urspriinglich eingestelite Vergitungsharte bzw. -
festigkeit erniedrigt wird. Deren EinfluB wird durch das Bild 5 nicht abgedeckt und
muB durch entsprechende Versuche zur AnlaBbestandigkeit erganzt werden (Stabili-
sieren n. DIN 17014). Umfangreiche empirische Untersuchungen haben gezeigt, daB
in Bezug auf die Hartednderung AnlaBtemperatur und -zeit in begrenztem Rahmen
gut austauschbar sind. Hollomon und Jaffe haben diesen Zusammenhang durch ei-
nen Parameter der Form P = Tk(c+log t) beschrieben [19], der spéter durch eine Ar-
beit von Larson und Miller [20] zur Beschreibung des Zeitstandfestigkeitsverhaltens

bekannter wurde.

Glihbehandlungen im Temperaturbereich 500 — 800°C und Zeiten bis 3000 h wurden
an den OPTIFER-Varianten auf den eingesteliten Vergutungszustand aufgebracht.
Die anschlieBend gemessenen Hartewerte ergeben (iber den Hdlomon-Jaffe Para-
meter aufgetragen die sogenannte AnlaB-Hauptkurve. Im Bild 6 sind fir einige Vari-
anten und fir F82H-mod. die AnlaBHauptkurven dargestellt. Anhand des Aufl6-
sungsnetzes kann man erkennen, daB bis zur derzeitigen maximalen Auslegungs-
grenze flr ITER (550° - 20000 h) keine Abnahme der Verglitungsharte auftritt. Selbst
eine Abnahme von 5% der Ausgangshéne entspricht bei alien dargestellten Stahlen
einer zusatzlichen thermischen Beanspruchung von rund 10°h bei 550°C.




3.4. Zugdfestigkeitseigenschaften

Die Zugfestigkeitseigenschaften der 1. OPTIFER-Serie sind in [5] in Abhangigkeit
von der AnlaB- und Priftemperatur umfassend dargestellt worden. Unter teilweiser
Verwendung dieser Ergebnisse wird im Folgenden insbesondere der Einflu3 der un-
terschiedlichen Héartetemperaturen behandelt fir den Priftemperaturbereich bis
700°C (Tabellen 2-4).

Zunachst sind im Bild 7 die Zugversuchskennwerte fur die W-freien Versionen
OPTIFER-II mit 1,2% Ge und OPTIFER-VI mit 0,38% Ge dargestelit. Fir OPTIFER-
VI ergeben sich fur Zugfestigkeit R, und Streckgrenze Rpo» Uiber den gesamten un-
tersuchten Prufbereich, klar abgestuft, mit steigender Hantetemperatur héhere Werte,
wo hingegen die Duktilitatskennwente und das Streckgrenzenverhaltnis Rpo o/Rm kei-
ne nennenswerten Unterschiede aufweisen. Die friiher untersuchte Variante Il mit
1,2% Ge hat nur bei Raumtemperatur deutlich unterschiedliche Festigkeitskennwer-
te, dagegen im Bereich 450 - 600° ist kein EinfluB der Hartetemperatur ersichtlich.

Fir die W-haltigen Versionen sind die Ergebnisse im Bild 8 zusammengefaft. Bei
den Festigkeitskénnwerten ist der Unterschied zwischen Proben mit 950° und
1075°C Héartetemperatur noch etwas ausgepragter als bei den W-freien Versionen,
bei allerdings nur geringen Unterschieden in den Duktilitaitskennwerten.

Eine doppelte AnlaBbehandlung bei OPTIFER-V mit 525°C (®) im Bereich des Se-

kundarhartemaximums plus 750° 2 h hat keinen erkennbaren EinfluB gegeniiber nur
750° Anlassen (e). Ein Vergleich mit dem W-haltigen japanischen Stahl F82H-mod.
und dem konventionellen martensitischen Stahl MANET-Il aus dem Fusionspro-
gramm erfolgt in Bild 9. Die fur F82H-mod. angegebenen Werte (x) fir den Anliefer-
zustand (1040°38'+750°1h) liegen im Bereich der bei 950° geharteten OPTIFER-
Chargen und entsprechen auch exakt den Ergebnissen von Proben, die bei 950°
bzw. 1000° gehartet worden waren. Ein EinfluB der Hartetemperatur (950° - 1040°)
auf die Zugversuchskennwerte bei F82H-mod. liegt nicht vor [21]. MANET-II hat bis
500°C Priftemperatur deutlich héhere Festigkeitskennwerte, ohne daf3 damit niedri-
gere Dehnungswerte (A, Ag) einhergehen. Lediglich die Brucheinschnirungswerte Z
liegen bei 450°C niedriger.

Die nachfolgende Tabelle gibt den Unterschied in MPa fiir die Zugfestigkeit und
Streckgrenze bei RT und 550°C Priftemperatur an fiir die bei 950°C bzw. 1075 -




1040°C geharteten Zustande.

AMPa fir Hartung bei 950°+750° bzw. 1075°+750° (il, la, V, IVc)
1050°+750° (V1)
1040°+750° (F82H-mod.)

OPTIFER-l RT: ARm: 65 ARpoz~ 85
Chg. 668 (Ge) 550° 10 10
OPTIFER-VI RT: 0 25
Chg. 734 (Ge) 550° 50 55
OPTIFER-la/V RT: 50 75
664/735 (W)  550° 75 75
OPTIFER-IVc RT: 90 105
986778 (W)  550° 50 50
F82H-mod.  RT: 15-20 20-25
9741 (W) 550° 5 5

3.5 Kerbschlagzahigkeitsverhalten

Die Bruchzahigkeit ist ein sehr wichtiges Auswabhlkriterium, weil bei stoBartiger Bean-
spruchung (z.B. Plasma-Abbruch, Handhabungseffekie) martensitische Stahle bei
tiefen Temperaturen mit einem spréden Bruch reagieren. Ergebnisse von Bestrah-
lungsversuchen zeigen, daB dieser Ubergang vom duktilen zum spréden Bruch
(Steilabfall) zu héheren Temperaturen hin verschoben wird [2, 22, 23]. Es ist deshalb
auch das Ziel, schon im unbestrahlten Zustand eine weit zu tiefen Temperaturen ver-
schobene A,/T-Kurve und somit moglichst niedrige DBTT (ductile-brittle-transition-
- temperature) und FATT-Werte (fracture-appearence-transition-temperature) zu er-
halten. DBTT bedeutet den halben Wert der Hochlage der verbrauchten Schlagar-
beit, und FATT bezeichnet die Temperatur, bei der 50% kristalliner Bruchanteil vor-

liegt. Beide KenngréBen liegen in der Praxis relativ nahe beieinander.

Den starksten EinfluB auf die Kerbschlagzahigkeit hat die KorngréBe. Wie im Kapitel
3.2 gezeigt wurde, steigt mit zunehmender Hartetemperatur die KorngréBe (in pm) an
und ist auch vom Ta-Anteil als Kornfeiner abhéngig. Desweiteren hat der 02-Anteil

einen starken EinfluB3 bei sonst analysengleicher Zusammensetzung. Ein héherer 0z-




Gehalt fuhrt im Gefluge zu zahlreicheren Oxidationsprodukten mit negativem EinfluB3
auf das Bruchverhalten [10]. Dies ist insofern zu beachten, weil der Desoxidations-
prozess sich bei der Herstellung der niedrigaktivierenden Legierungen besonders
schwierig gestaltet, weil Aluminium als wirksamstes Desoxidationsmittel aus radiolo-
gischen Griinden entfallt. Deshalb ist bei der folgenden Prasentation der Versuch-
sergebnisse der z.T. stark unterschiedliche 0,-Gehalt bei den OPTIFER-Varianten

und die von der Hartetemperatur abhangige Korngré3e angegeben.

Zunéachst sind im Bild 10a die A/T-Kurven fir die W-freien Varianten OPTIFER-Il und
VI dargestellt. Die Erniedrigung der Hartetemperatur von der Referenzhéartetempe-
ratur 1075° Uber 1030° auf 950°, bei OPTIFER-VI, einhergehend mit einer Abnahme
der KorngréBe von 65 um auf 10 um, fihrt zu einer deutlichen Verschiebung der
A,/T-Kurve zu tieferen Temperaturen hin, wie auch die DBTT-Werte zeigen. Im Be-
reich der Hochlage wird eine starkere Streuung der MeBBwerte beobachtet, was z.T.
auf den hohen 0z-Anteil (160 ppm) zuriickzufiihren sein durfte. Von OPTIFER-II sind
zwei Hartetemperaturen untersucht worden, deren A,/T-Kurven sich gut den entspre-
chenden Kurven von OPTIFER-IV zuordnen, mit Gibereinstimmenden DBTT-Werten.

Der niedrigere 0,-Gehalt dirfte durch die héhere Korngréf3e kompensiert werden.

Im Teilbild b ist fir die W-haltige Version OPTIFER-la, -IVc und -V fir die Referenz-
hértetemperatur 1075° ein Streuband dargestelit, das sich auch durch die unter-
schiedlichen 0,-Gehalte und Korngréf3en der 3 Chargen ergibt. Die Erniedrigung der
HT auf 950° fiihrt auch bei dieser Version zu einer deutlichen Verschiebung der A,/T-
Kurve und DBTT zu tieferen Temperaturen.

Die OPTIFER-VII-Charge, die mit dem auf 8,5% abgesenkten Cr-Gehalt paraliell zu
den offen erschmolzenen OPTIFER-IVa + b-Chargen doppelt-vakuumerschmolzen
wurde, zeigt bei Erniedrigung der Hartetemperatur den gleichen positiven Effekt auf
die Lage der A/T-Kurve und DBTT.

Der negative EinfluB héherer 0,-Gehalte soll noch einmal anhand des Bildes 11 ver-
deutlicht werden. Schon zu einem fritheren Zeitpunkt wurde an dem fur die allgemei-
ne Energietechnik optimierten martensitischen 10,5% Cr-Stahl OPTIMAR beobach-
tet, daf3 zwei analysengleiche Chargen, die sich lediglich im 0»-Gehalt unterschieden,
deutlich unterschiedliche A,/T-Kurven ergaben bei gleichen Kurz- und Langzeitfestig-
keitseigenschaften [24]. In gleicher Weise treten die Unterschiede bei den OPTIFER-
Chargen Va und VIl (W-8,5% Cr) und Il und VI (Ge) auf. Bei OPTIFER-VI war der




Unterschied zu Il zunéchst nicht so deutlich wegen des sehr feinen Korns (10 um
gegen 28 um), jedoch zeigt die dritte Kurve (*) mit einer Austenitisierungstemperatur
von 1030°C und einer vergleichbaren KorngréBe von 35 um eine deutliche Verschie-
bung zu héheren Temperaturen hin (s.a. Tabelle 5). Die Einzelwerte der an den
OPTIFER-Varianten IVc - VI| durchgefiihrten Kerbschlagversuche sind in den Tabel-

len 6 _10 zusammengestelit.

3.6. Zeitstandfestigkeitsverhalten

In [5] wurde erstmals eine vergleichende Gegenuberstellung der Zeitstandfestigkeits-
kurven der 1. OPTIFER-Serie mit dem konventionellen Stahl MANET-II gebracht, um
das erreichte Festigkeitsniveau nach den Legierungsmodifikationen zu demonstrie-
ren. Diese Befunde waren auch der Grund, die Varianten Ib und Ill wegen mangeln-
der Desoxydationseigenschaften durch Yttrium und schlechterer Zeitstandfestigkeit,
sowie starke Rekristallisationsneigung und Primarkarbidbildung aus der weiteren
Entwicklungslinie herauszunehmen. Der Vergleich in [12] ergab, daB die W-haltige
Version OPTIFER-la, Chg. 664 ein deutlich besseres Zeitstandfestigkeitverhalten
aufwies als die japanische Version F82H-mod. Die Zeitstandversuche wurden im T-
Bereich 450 — 700°C bis zu max. 40 000 h-Versuchszeit durchgefihrt, wie auch aus
der Auflistung in Tabelle 11 hervorgeht. Im Bild 12 sind alle Versuchszeiten bis zum
Erreichen der 1%-Zeit-Dehngrenze bzw. bis zum Bruch in Form der Zeitstand-
Hauptkurve (n. Larson-Miller) dargestellt. Deutlich ist bei der Charge 666 (Ta, Ce) =
OPTIFER-Ill, der starke Spannungsabfall in den Kurven auf Grund der zuvor ange-
sprochenen Rekristallisation zu erkennen. Auch der Unterschied in den Kurven fur
die Charge 668 (Ge, Ce) = OPTIFER-I|, fur die Hartetemperatur 1075° bzw. 950° Die
abgesenkte Hartetemperatur wurde erstmals gewéahlt, weil diese Variante wegen des
niedrigen Ta-Anteil bei 1075°C ein zu grobes Korn aufwies (s. Kapitel 3.2).

Im weiteren Verlauf der Entwicklungsarbeiten wurden und werden die Varianten V-
VIl systematisch auf den EinfluB unterschiedlicher Vergitungsbehandlungen hin un-
tersucht, um dem Gewinn an Kerbschlagzahigkeit auch quantitativ den Verlust an
Zeitstandfestigkeit gegenlberstellen zu kénnen. Die Zeitstandversuche sind bei den
Legierungen IVc-VIl noch im Gange, insbesondere die Langzeitversuche, so daf3 es
flr eine detailliete Bewertung noch zu frih ist (s. Tabelle 11). Dies gilt insbesondere

fir Aussagen zur Spannungsabhangigkeit der sekundaren Kriechgeschwindigkeit




und den Duktilitatskennwerten bei langen Standzeiten.

Zunéachst wird im Bild 13 fir die W-haltige OPTIFER-Version exemplarisch die Band-
breite der verschiedenen Zeitstandkennwerte dargestellt. Darin wird die OPTIFER-V-
Charge in verschiedenen Vergutungszustdnden mit der vergleichbaren Variante
OPTIFER-la aus der ersten Serie im Referenzzustand (1075° + 750°) betrachtet.
Deutlich wird schon beim bisherigen Stand der Untersuchungen, daB die Zeitstand-
festigkeits- und Kriechwerte mit abnehmender Hartetemperatur schlechter werden
und die Bandbreite mit steigender Pruftemperatur gréBer wird (Teilbilder a-c). D.h,,
dem zuvor in Kapitel 3.5 gezeigten Gewinn an Kerbschlagzéhigkeit steht eine erheb-
liche Abnahme bei diesen drei KenngréBen gegeniiber. Demgegeniiber ordnen sich
die Duktilitatskennwerte Bruchdehnung A, und Brucheinschniirung Z,, in einem relativ
schmalen Streuband ein (Teilbilder d,e). Diese Aussage ist allerdings mit einem Vor-
behalt versehen, denn es gibt Hinweise, daf3 W-haltige 8-10% Cr-Stahle zu langen
Beanspruchungszeiten hin (<10%h) eine ausgepragtere Abnahme der Duktilititskenn-

werte aufweisen als W-freie. Darauf wird in der Diskussion noch eingegangen.

Die bisher vorliegenden Werte fur die 1%-Zeit-Dehngrenzen und Standzeiten erlau-
ben in der Larson-Miller-Darstellung als Zeitstand-Hauptkurven schon eine gute ver-
gleichende Bewertung sowohl der verschiedenen Varianten als auch der Vergi-
tungsbehandlungen. Im Bild 14 sind die bisher vorliegenden Ergebnisse fir die 1%-
Zeit-Dehngrenzen und Standzeiten aller W-haltigen OPTIFER-Chargen zusammen-
gestellt im Vergleich zum japanischen Stahl F82H-mod. mit 2% W. Zu diesem Stahl
ist zu bemerken, daB Zug- und Zeitstandversuche mit abgesenkten Hartetemperatu-
ren (1000° bzw. 950°) keinen EinfluB auf die entsprechenden Kennwerte zeigten und
innerhalb der Schwankungsbreite der Proben des Anlieferzustandes mit 1040° HT
lagen [14, 21].

Die OPTIFER-Legierungen zeigen dagegen eine klare Zweiteilung, was durch die
unterschiedliche Schraffur noch unterstrichen wird. Die Kennwerte fiir die Referenz-
hartetemperatur 1075° (geschlossene Symbole) liegen deutlich iber den Werten von
F82H-mod. Die Werte von Proben mit den abgesenkten Hartetemperaturen (offene
Symbole fiir 900° bis 1030°) liegen ab dem Parameterwert P = 22 mehr oder weniger
deutlich unter dem Kurvenzug von F82H-mod. Eine doppelte AnlaBbehandlung
(5625°+750°) fihrt zu keinem markanten Unterschied in den Kennwerten gegeniiber
einer einfachen 750° Anlaf3behandlung. Eine Absenkung des Cr-Gehaltes auf 8,5%
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bei OPTIFER-VII (®) im Vergleich zu OPTIFER-V mit 9,5% Cr (®) im gleichen Ver-

gutungszustand fUhrt zu einer Erniedrigung der beiden Kennwerte.

Fir die W-freien OPTIFER-Kurven sind die bisher erzielten Werte in gleicher Weise
im Bild 15 zusammengestellt. Auch bei diesem Stahl ergibt sich eine erhebliche
Bandbreite bei beiden Kennwerten als Einflu3 einer Hartetemperaturspanne von 950
-1075°. Dabei ist der Unterschied bei OPTIFER-VI deutlich gréBer als bei OPTIFER-
Il zwischen den Kurvenziigen fur 950° bzw. 1075°C Hartetemperatur. Der Vergleich
mit den F82H-mod. Kurven soll den stark matrixverfestigenden EinfluB des W-Anteils

zeigen.

Eine detaillierte Darstellung zum Zeitstandfestigkeits- und Kriechverhalten erfolgt zu
einem spateren Zeitpunkt in einem separaten Bericht, wenn die Langzeitversuche an

den Varianten IVc _VI (siehe Tabelle 11) weitgehend abgeschlossen sind.

a4, Diskussion

Nachdem im ersten Schritt gezeigt wurde, daf3 die Substitution von Nb, Mo und Ni
durch Cer und Tantal bei einem martensitischen 9,5% Cr-Stahl durchaus zu befriedi-
genden Festigkeitswerten und guten Zahigkeitswerten flhrte, wurden die OPTIFER-
Stahle mit W, Ta und Ge als Substitutionselemente entworfen. Dabei wurden auch
fur alle radiologisch unglinstigen Begleitelemente, unter Bericksichtigung der se-
quentiellen Reaktionen, die maximalen Konzentrationen festgelegt und in die Materi-
alspezifikation aufgenommen. Die sich aus diesen Rechnungen ergebenden Abkling-
kurven der Ausgangsaktivitit von rd. 5:10* Sv/h, im Bild 16 als OPTIFER-spez. be-
zeichnet, ergaben fir die W-freien Versionen mit Ta bzw. Ge ein Abklingverhalten,
das nahe an reines Eisen heranreicht. Die mit rd. 1% Wolfram spezifizierten Versio-
nen zeigen oberhalb 10 Jahren ein deutlich verzégertes Abklingverhalten und unter-

schreiten den ,,Hands-on Level" erst nach 5-102 Jahren.

Die metallurgische Wirklichkeit zeigt allerdings die Kurve (A) fir OPTIFER-real, die

sich aus den Rechnungen mit den tatsachlichen Konzentrationen der hergestellten
Legierungen ergibt. Der wesentliche Beitrag flr dieses stark verzdgerte Abklingver-
halten der realen OPTIFER-Legierungen ist dem mit 10-100 ppm noch um 3-4 Gro-

Benordnungen zu hohen Nb-Anteil zuzuordnen.

Die Ergebnisse der bisherigen physikalisch-mechanischen Untersuchungen an 13
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Varianten bzw. Chargen der OPTIFER-Entwicklungslinie filhrte zu Erkenntnissen und

Bewertungen, die letztlich zur Spezifikation einer européischen Grof3charge unter der
Bezeichnung EUROFER flhrte, die sich z. Zt. in der Herstellung befindet.

Eine Desoxidation Uber Yttrium beim Schmelzproze3 der Wolfram-Varianten
ist weniger effizient als Gber Cer, weil ein hoherer Rest-Al-Gehalt festgestellt
wird und Stickstoff als Legierungselement zu stark abgebrannt bzw. eliminiert
wird. Damit verbunden sind ungiinstigere Festigkeits- und Kerbschlagzahig-
keitseigenschaften.

Die Ta-Version (1,6%) bildet beim Erstarren zahlreiche Primérkarbide, die ei-
nen Teil des C-Gehaltes abbinden und das Hartungsverhalten unginstig be-
einflussen. Damit verbunden ist ein unglinstiges Kerbschlagzahigkeitsverhal-
ten sowie frilhe Neigung zur Rekristallisation mit Grobkornbildung.

Der Ta-Anteil zur Kornfeinung und somit Voraussetzung fur gutes Kerbschlag-
zahigkeitsverhalten, sollte im Bereich 0,05-0,09% liegen (wie fir EUROFER-
spezifiziert). Niedrigere Gehalte fihren schon ab 1000° Hartetemperatur zu
grobem Korn mit nachteiligen Folgen, wie an OPTIFER-II (0,018%) und F82H-
mod. (< 0,02%) erkennbar war.

Von entscheidendem EinfluB auf das Kerbschlagzéhigkeitsverhalten ist auch
der 0,-Gehalt, der <100 ppm sein sollte. Die Entwicklungsarbeiten an
OPTIFER- und anderen Varianten von martensitischen 8-12% Cr-Stahlen ha-
ben erstmals den experimentellen Nachweis gebracht, daf3 0,-Gehalte >100
ppm die A,/T-Kurve stark zu hoheren Temperaturen hin verschiebt.

Langzeit-Glihversuche ergaben, daB das durch die Vergitung eingestelite
Harteniveau im derzeitigen Auslegungsrahmen (550°-20 000") nicht merkbar
veranden wird (Alterungsbestandigkeit).

Unterschiedliche Harteniveaus in Abhéngigkeit von den verschiedenen Warmebe-

handlungsschritten sind allerdings zwischen den drei Legierungstypen OPTIFER (W-
frei), OPTIFER (1% W) und F82H-mod. (2% W) erkennbar, wie man aus den S&u-

lendiagrammen in Bild 17a-c entnehmen kann. Im jeweils linken Bereich ist die Harte

des angelassenen bzw. teilweise geharteten Gefliges flir Temperaturen zwischenAgip

bis Ac1e dargestellt, im mittleren Bereich die praktisch T-unabhangigen Werte fur die

vollmartensitischen Zustdnde mit der x-schraffierten Saule fir den vergiteten Zu-

12




stand mit 750° AnlaBtemperatur. Diese Saule und die rechts davon gezeichneten
Saulen fir die nach den Stabilisierungsgliihungen gemessenen Héartewerte zeigen
das deutlich hdhere Harteniveau der W-haltigen OPTIFER-Version gegentiber der
W-freien und F82H-mod.

Schwerpunkt der Untersuchungen an der 2. Serie der OPTIFER-Legierungen war der
EinfluB erniedrigter Hartetemperaturen gegenlber der Referenzhartetemperatur
1075°C. Nicht nur technologisch sind niedrigere Temperaturen vorteilhaft, geht doch
aus den Harteversuchen klar hervor, daf ab 950°C das maximale Harteniveau er-
reicht wird, ein sehr feines Korn vorliegt und Kerbschlagversuche mit abgesenkien
Hértetemperaturen eine deutliche Verschiebung der A,/T-Kurven zu tieferen Tempe-

raturen hin aufweisen.

° Das Umwandlungsverhalten bei kontinuierlicher Abkihlung von einer ernied-
rigten Austenitisierungstemperatur erfolgt erwartungsgemaf in der Perlitstufe
etwas friher und die My/Mi-Punkte werden leicht erniedrigt.

° Die Zugfestigkeitskennwerte R, und Rpo2 werden bei Absenkung der Harte-
temperatur von 1075° auf 950° um 10-20% erniedrigt und zwar sowohl bei der
W-haltigen als auch bei der W-freien OPTIFER-Variante.

° Die Zeitstandfestigkeitskennwerte fur 1%-Dehnung und Standzeit weisen
ebenfalls eine groBe Spannbreite in Abhangigkeit von der Hartetemperatur
auf. So fallt bei der W-haltigen Version IVc die Zeitstandfestigkeit
Rm/550°/20000h von 180 MPa auf 110 MPa, wenn die HT von 1075° auf 950°

abgesenkt wird.

Detaillierte Aussagen, insbesondere hinsichtlich des Kriechverhaltens und der t/T-
Abhangigkeit der Duktilitadtskennwerte, sollten erst gemacht werden, wenn die in
nachster Zeit zu erwartenden Ergebnisse von weiteren Langzeitversuchen vorliegen.
Inwieweit bei langen Beanspruchungszeiten im Temperaturbereich 550°-650°C z.B.
bei W-haitigen Legierungen die Bruchdehnungs- (A,) und Einschnirungswerte (Z,)
durch Bildung der Lavesphase erniedrigt werden, ist auch in der Literatur nicht ein-
deutig geklart. Die vom VDEh zusammengestellten umfangreichen Datensétze far
die hoher C-haltigen Stahle X20CrMoV121 bis X22CrMoWV121 ergaben keine
kennzeichnenden Unterschiede zwischen W-freien und bis 0,5% W enthaltende
Chargen [25].
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Aus den Untersuchungen von A. v. d. Steinen [26] an Stahlen mit 8,4-11,3% Cr,
0,1% C und steigenden W-Gehalten von 0-4% geht hervor, da3 bei 550°C Priftem-
peratur unabhangig vom W-Gehalt die beiden Duktilititskennwerte A, und Z, eine
abnehmende Tendenz, bei 600° bis 1% W die A, - Werte zunehmen und die Z,-
Werte abnehmen und bei 2 - 4% W beide Werte abnehmen.

Dieses etwas uneinheitliche Bild ergibt sich auch bei den von uns untersuchten nied-
rigaktivierenden Stahlen OPTIFER und F82H-mod. sowie den konventionelien Vari-
anten OPTIMAR mit und ohne W, wie es fiir den derzeitigen Stand der Untersuchun-

gen in den Bildern 18 u. 19 dargestellt ist.
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Tabelle 1: Chemische Zusammensetzung der OPTIFER-Schmelzen (ohne radiologisch unerwiinschte Begleitelemente)

Variante | Charge| Cr C Mn v Ta W Ge P S B N, 0, Ce Erschmelzung
Nr. | Gew. - ppm - Bem.
%
la 664 9,3 0,10 | 0,50 | 0,26 | 0,066 | 0.96 - 46 50 61 155 47 <10 } SV4=Vakuum-Induktionsofen
+Vakuum-Lichtbogenofen
Ib? 667 9,5 | 0,12 | 0,49 {0,234]0,163 | 0,98 - 40 10 63 62 87 410
25 kg-Chargen
il 668 95 10,125] 0,49 | 0,28 |0,018(0,006| 1.2 43 20 59 159 90 <10 {1._Serie mit Bor
Desoxidation tber Cer
'‘Desoxidation ber Yttrium
11 666 9,32 | 0,12 | 0,49 10,248 | 1,60 | 0,024 - 40 20 64 173 :
IVa 986489 85 | 0,11 | 0,57 } 0,23 | 0,15 | 1,16 - 40 40 40 600 | 3 SV1i= offen erschmolzen
+ Vakuum-Lichtbogenofen
Vb 986635( 81 | 0,12 | 0,29 | 0,21 | 0,08 | 1,57 - 60 30 200 <20 |(6-stellige Chg. Nr.)
150 kg-Chargen
Ve 986778| 9,05 | 0,13 | 0,52 | 0,25 | 0,09 | 1,00 - 40 30 - 540 | 190 | <20
(=la) 986779} 9,35 | 0,12 | 0,54 | 0,26 | 0,07 | 1,03 - 40 30 -
986780 9,15 | 0,12 | 0,55 { 0,24 | 0,12 | 1,05 - 40 40 -
986781 9,35 | 0,12 | 0,57 | 0,26 | 0,08 | 1,00 - 30 50 -
\Y 735 9,48 {0,115{ 0,39 {0,245 {0,061 | 0,985 - 35 25 2 225 60 SV4 2. Serie B-frei
(=la)
Vi 734 9,35 |0,125| 0,61 [ 0,275|0,083|0,005| 0,38 | 43 30 2 250 | 160 | <100 |25 kg Chargen
(=)
Vi 736 8.38 | 0,09 | 0,37 |0,205{0,069| 1,03 - 36 25 2 263 | 170
(=lVa+b)
Vil 806 70 Sv4 3. Serie
1X 803 - 25 kg Chargen
X 804 - SAARSTAHL T
EUROFER Béhler-Kapfenberg

1-99 SCHI




Tabelle 2

Legierung:OPTIFER-VI (Ge-Ta)

Zustand:a)950°30'/L+750°2h/L

Charge-Nr.: 734 b)1000°30'/L+750°2h/L
Probe: 3x35mm (doxLo) €)1050°30'/L+750°2h/L
OPT-Vl.doc
Zustand | Priftemp. Rm Rpo.2 A Ag V4 Rpo0,2/Rm Bem.
T Nmm? | Nmm? | % % %
a) RT 641 510 15,3 7,6 78,8 0,79
250 496 416 8,6 3,2 78,2 0,84
350 452 392 8,0 27 77,9 86,0
450 407 370 8,6 24 76,3 91,0
550 306 292 11,4 0,95 86,5 0,95
650 172 162 17,3 1,2 92,5 0,94
b) RT 613 490 13,8 6,8 77,2 0,79
250 526 442 10,6 44 76,3 0,83
350 488 419 9,2 3,3 75,3 0,86
450 433 389 11,0 2,8 76,9 0,90
550 327 314 14,3 1.1 83,1 0,96
650 194 183 24,4 1,2 91,7 0,94
c) RT 641 532 12,5 58 75,9 0,83
250 552 481 9,0 3,4 76,3 0,87
350 514 457 7,7 2,4 72,6 0,88
450 454 421 7,7 1,7 74,6 0,92
550 355 345 12,2 0,8 83,7 0,97
650 221 212 15,7 1,2 89,1 0,95
3-98
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Tabelle 3

Legierung:OPTIFER-IVc

Zustand:a)950°30min/L+750°2h/L

Charge-Nr.:986778 b)1075°30min/L+ ----
Probe:@?5x25mm ( doxLo)
OPT-IVe.doc
Zustand | Priftemp. Rm Rpo.2 A Ag Z Rpo2/Rm Bem.
Tl omm? | Nmm? | % % %
a) RT 632 512 22,0 6,3 79,0 0,81
300 515 440 17,1 3,3 79,2 0,86
400 484 426 16,8 29 78,0 0,88
500 410 386 21,2 14 83,5 0,94
600 279 265 29,5 0,9 92,1 0,95
700 129 110 38,8 27 96,6 0,85
b) RT 716 616 19,7 4,5 74,3 0,86
300 600 544 14,6 2.1 73,5 0,91
400 561 509 14,7 2,1 74,3 0,91
500 458 436 18,8 1,1 82,0 0,95
600 332 321 23,8 0,6 88,4 0,97
700 185 159 29,4 21 91,0 0,86
388
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Tabelle 4

Legierung: OPTIFER-V

Zustand:a)950°30 ‘/L+750°2h/L

Charge-Nr.: 735 b/950°30’/L+525°2h/L
Probe: ¢ 5x25mm (doxLo) +750°2h/L
Zustand | Praftemp. Rm Rpo.2 A Ag 4 Rpo.2/Rm Bem.

Tl Nmm? | Nmm? | % % %
a) RT 651 526 22,8 5,8 77,7 0,81
350 515 452 16,5 3,3 76,9 0,88
450 462 420 19,5 24 80,8 0,91
550 357 340 24,5 1,2 88,7 0,95
650 216 196 29,8 1,8 92,3 0,91
b) RT 657 529 21,8 6,2 78,2 0,81
350 523 466 15,8 2,6 78,0 0,89
450 465 420 18,0 2,3 80,6 0,91
550 361 343 22,3 1.1 89,1 0,95
650 222 202 32,6 1,8 93,4 0,91
OPT-V 10/97
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Tabelle 5:

EinfluB der Hartetemperatur (KorngréBe) und des Sauerstoffgehaltes auf die Kerbschlagzahigkeitskennwerte FATT

bzw. DBTT
Legierung Charge Zustand 02 Korngr. FATT DBTT Bem.
pPpm wm °C °C

OPTIMAR 998 1075°+700° 36 16 15 17
OPTIMAR 699 1075°+700° 161 30 114 +11
OPTIFER-la |664 900°4+750° 47 (10) - - -80 Schafer/Kempe (3 Vers.) PKF 096
(W-9,3Cn) 664 1075°4+750° 47 45 46 - 50
OPTIFERV  |735 950°+750° 60 12 83 88
(W-9,5Cr) 735 950°4525°+750° |60 12 81 -86

735 1075°4750° 60 50 - 55
OPTIFER-IVc |986778 1075°+750° 190 103 46 60
OPTIFER-IVa 986489 950°+750° 35 10 - ~-115 Schéfer/Kempe (7 Vers.) wird noch
(W-8,5Cr) erganzt
OPTIFER-VIl {736 950°4+750° 170 13 75 78
(W-8,4Cr) 736 1075°+750° 58 17 22 aus Stabmitte entnommen
OPTIFER-I  |668 950°+750° 90 28 43 57 Ta=0,018
(Ge) 668 1075+750° 90 150 - 10 Schafer/Kempe
OPTIFER-VI {734 950°+750° 160 10 40 -53bis -33 |Ta=0.083
(Ge) 734 1030°+750° 160 35 16 16

734 1075°+750° 160 65 +0 10
F82H-mod  |9741/3-8 960°+750° 124 35 - 35 Schafer/Kempe PKF 096
F82H-mod  |9741/3-8 1040°+750° (Anl.) | 124 55 10 20
F82H-mod  |9741/3-10 1040°+750° (Anl.) |103 55 35 bis -10 | -42 bis -20 | FZK/SAARSTAHL/CIEMAT

12-98 SCHI




Tabelle: 6 Kerbschlagversuche

Legierung:OPTIFER-IVc

Charge-Nr.:986778

Probe:ISO-V-quer

(IMF-Vers)

Zustand:1075°30°/L+750°2h/L

Praftemp. A, Krist. FATT/ | Praftemp. A, Krist. FATT/
°C J Fleck % | DBTT °C °C J Fleck % | DBTT °C
-80 9 91 -41/ -60
-70 18 90
-60 129 61
-60 114 56
-50 120 60
-30 156 39
-20 165 43
-10 210 0
-10 165 26
+/-0 171 22
+/-0 177 20
RT 210 0
RT 207 0
50 222 0
80 210 0

IVe-778.doc 10-98
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Tabelle: 7 Kerbschlagversuche

Legierung:OPTIFER-V

Charge-Nr.:735

Zustand:

a)950°30'/L+750°2h/L

Probe:ISO-V ldngs b)950°30'/L+525°2h/L+750°2h/L
c)1075° 30" +750°2h(Schéfer)
(SAARSTAHL)

Praftemp. A, Krist. FATT/ | Priftemp. Ay Krist. FATT/
°C J Fleck % | DBTT °C °C J Fleck % | DBTT °C
a) b)

-140 11 95 -83/ -88 -100 17 95 -81/-88
-120 18 95 -90 97 75
-100 80 80 -80 163 50
-90 100 70 -80 160 45
-80 172 30 -40 213 20
-60 236 0 RT 251 0
-40 242 0 +40 248 0
+/-0 248 0
c)
-80 11 /-85
-60 102
-40 173
-40 138
-20 206
+/-0 240
RT 233
V-735.doc
12-08
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Tabelle: 8 Kerbschlagversuche

Legierung:OPTIFER-VI

Zustand:a) 950°30'/L+750°2h/L

Charge-Nr.: 734 (Seite 1) by - JW+ -
Probe:ISO-V -ldangs c)1030°30°/L+ --
(IMF *SAARSTAHL-Vers.) d)1075°30/L+ -
Priftemp. A, Krist. FATT/ |Pruftemp. A, Krist, FATT/
°C J Fleck % | DBTT °C °C J Fleck % | DBTT °C
a)-100* 4 95 -40°/-53 | b)-80 9 1-53bis-33
-80* 11 95 bis-33 -60 90 0
-60* 89 80 -50 180
-40* 148 50 -40 222
-20* 1563 35 -20 228
-20 207 26 -10 222 0
-10 222 21 +/-0 264
-10* 157 30 RT 255 0
+/-0* 227 0 RT 282
+/-0 261 0 60 291
10 264 0 80 312 0
RT 264 0 100 285 0
40 264 0
40* 219 0
60 276 0
80 267 0
VI-734-1.doc|  10-98
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Tabelle: 3 Kerbschlagversuche

Legierung:OPTIFER-VI Zustand: c)1030°30'/L+750°2h/L

Charge-Nr.:734 (Seite 2) d)1075°30'/L+ -"-
Probe:ISO-V -langs
(IMF-Vers)
Priaftemp. A, Krist. FATT/ | Priftemp. Ay Krist. FATT/
°C J Fleck % | DBTT °C °C J Fleck % { DBTT °C
c)-60 7,5 -16 /-16 |d)-40 9 93 +0 /-10
-40 18 86 -20 42 79
-20 108 61 -10 171 36
-10 189 29 +/-0 141 36
+/-0 183 2,5 10 213 0
10 243 0 RT 183 21
RT 195 0 40 204 0
40 231 0 60 219 0
60 228 0 60 240 0
60 252 0 80 219 0
80 231 0 100 249 0
100 255 0 100 216 0
Vi-7342.doc|  10-98
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Tabelle: 10 Kerbschlagversuche

Legierung:OPTIFER-VII

Zustand a) 950°30°/L+750°2h/L

b)1075°30°/L+750°2h/L
Charge-Nr.:736 (b aus Stabmitte)
Probe:ISO-V langs
(SAARSTAHL,*IMF-Vers)
Priftemp. A, Krist. FATT/ | Praftemp. A, Krist. FATT/
°C J Fleck % | DBTT °C °C J Fleck % | DBTT °C
a) -120 6 95 -75/-78 b)-40 9 86 -17 /-22
-100 8 95 -30 24 85
-80 18 95 -30 9 86
-80 137 55 -20 114 62
-60 166 40 -10 183 27
-50 178 30 +/-0 192 17
-40 224 0 +10 201 19
+/-0 235 0 RT 219 0
RT 228 0
*)-80 15 RT 180 15
-75 160 40 231 0
-70 48 60 231 0
-50 191
-30 225
VII-736.doc
10-98
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Tabelle 11

Zeitstandversuche an OPTIFER-Legierungen

max.
Variante Vergltungszustand Priftemperaturbereich | Versuchszeit
OPTIFER-la  |1075°30'V/V+750°2hV/V 450-700° C 40000 h
OPTIFER-Ib | 1075°30'V/V+750°2hV/V 450-700° C 26294 h
OPTIFER-II 1075°30'V/V+750°2hV/V 450 -700° C 32094 h
OPTIFER-II 950°2hV/V+750°2hV/V 450 - 700° C 15662 h
OPTIFER-III  |1075°30'V/V+750°2hV/V 450-700°C 20770 h
OPTIFER-IVa |900°30'/L+750°2h/L 500 —650° C 6 258
OPTIFER-IVa |1000°30'/L+700°2h/L 500 - 650° C 13 794
OPTIFER-IVc |950°30'/L+750°2h/L 450 - 650° C Ifd. >2000
OPTIFER-IVc |1075°30'/L+750°2h/L 450 - 650° C Ifd. 5051
OPTIFER-V 950°30'/L+750°2h/L 450 - 650° C Ifd. 9731
OPTIFER-V 1030°30'/L+750°2h/L 500 - 650° C Ifd. 805
OPTIFER-V 1075°30'/L+750°2h/L 500 - 650° C Ifd. 2983
OPTIFER-V  |950°30'/L+525°2h/L+750°2h/L 500 - 650° C Ifd. 1288
OPTIFER-V 1075°30'/L+525°2h/L+750°2h/L 500 —650° C ifd. >1000
OPTIFER-IV  [950°30'/L+750°2h/L 450 - 600° C 2853
OPTIFER-IV [ 1000°30'/L+750°2h/L 500 - 600° C 2752
OPTIFER-IV | 1050°30'/L+750°2h/L 500 —600° C Ifd >7000
OPTIFER-IV | 1075°30'/L+750°2h/L 500 - 650° C Ifd. 4324
OPTIFER-VII  |950°30'/L+750°2h/L 450 - 650° C ifd. >13000

Stand 8-98
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6. Anhang

Bemerkungen zu experimentellen Details:

Die verschiedenen Warmebehandlungsschritte wie Austenitisieren, Anlassen, Glihen werden
normalerweise mit Probenrohlingen in Muffeldfen mit anschlieBender Abkuhlung an Luft, Ol
oder Wasser (Kennzeichnung T,t/L, T,t/0l, T,t/W) durchgefihrt (Bild 1a) Soll bei Hartever-
suchsproben oder bei fertig bearbeiteten Proben flir mechanische Versuche eine Oxidation
vermieden werden, erfolgt die Warmebehandlung unter Vakuum in einem Quarzrezipienten
(Bild 1b). Die Abkuhlung erfolgt durch Abziehen des Ofens und entspricht bei kleineren Ab-
messungen in etwa der Luftabk(ihiung und wird mit (T,t V/V bezeichnet.

Die Kerbschlagversuche werden in der Regel mit ISO-V-Proben (n. DIN 50115) auf einen
450 J-Pendelschlagwerk (Fa. Instron-Wolpert) durchgefihrt mit zugehoriger Temperierkam-
mer flr Priftemperaturen von —150° bis + 100°C.

Die Zug- und Zeitstandversuche werden mit Gewindekopfproben durchgefuhrt (Bild 2), wobei
die Formen b + ¢ Uiberwiegend bei Zug- und die Formen a + b bei Zeitstandversuchen zum
Einsatz kommen. Bei Zugversuchen (n. DIN-EN 10002) auf einer Instron 4505 wird das
Kraft-Weg-Diagramm (ber die Querhauptbewegung aufgezeichnet. Die Durchfliihrung der
Zeitstandversuche ist auf Seite 46 beschrieben und die Teststrecken in den Bildern 3a — ¢ +
4 dargestellt.

Die kontinuierlichen ZTU-Schaubilder werden in unserem Auftrag von der Fa.

SAARSCHMIEDE nach den Richtlinien der STAHL-EISEN-Prifblatter SEP 1680 und SEP
1681 erstellt.
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Creep- and rupture test installation

Location: FZK, Karlsruhe
- Status: Operational
Capacity: a) 30 units for tests in normal atmosphere

b) 19 units for tests in vacuum

c) 1 unit for test in vacuum with direct loading (max. 80 N)

Technical description:

Single specimen furnaces with 3 heating zones. T = 300 - 900°C. Each furnace with 3
PID-temperature controllers. Temperature measuring with 3 Pt/Rh-Pt-thermo-couples.
Loading system: Lever arm with plates (1: 15). Max. 5 tons.

Continuous creep registration for each specimen with 2 extensometers and separate
e-t-recorder. Digitalizing of creep curve after test.

Speciality: Long term tests (> 104 hours) in low-stress and low-creep-range.

Realized long-term-tests: max. 144 444 hours = 16,5 years (Ref. 1).

Ref.: [1] KfK 4273 -Feb. 1988 (Report) (ss 1.4948)
[2] KfK 4861 - Aug. 1991 (Report) (ss 316 L (N))
[3] KfK 2440 - Jan. 1989 (Report) (Vanadium-alloys)
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Telefax 07247/825070, Telotex 7247160=FZK
Stadibiiro; Webersir 5, D-76133 Karlsruhe
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Bild 1.

Ofen fir Warmebehandlungen a)Muffelsdfen

b)Rohrofen mit Quarzrezipienten
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Bild 2: Probenformen fiir Zug-(b+c) und

Zeitstand-

versuche (a+b)
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Bild 3:

Zeitstandpriiflabors des FZK-IMP-I

a) 30 Teststrecken fiir Ver- b) 20 Teststrecken fiir Versuche
suche in Normalatmospére unter Vakuum

c) Temperaturregelung und Dehnungs-
registrierung.
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