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Zusammenfassung

Der européische Referenzwerkstoff EUROFER fir die Erste Wand eines DEMO-
Fusionsreaktors ist als 3,5 t-Charge in verschiedenen Halbzeugabmessungen hergestelit
worden. Nach dem historischen Vorspann Gber die Entwicklungslinie vom konventionellen
martensitischen 12% Cr-Stahl iber MANET und OPTIFER zum reduziert-aktivierenden EU-
ROFER (RAFM-steel), werden die Ergebnisse der Versuche an 2 Halbzeugabmessungen
(100 mm und 14 mm Blech) zur Basis-Charakterisierung beschrieben. Die physikalischen
und mechanischen Eigenschaften werden mit denen von OPTIFER-1W und dem 2%W-Stahl
F82H-mod verglichen.

Zur Klarung des Umwandlungsverhaliens wurde ein kontinuierliches Zeit-Temperatur-
Umwandlungsschaubild erstellt und die Ausdehnungskoeffizienten fiir RT-1000°C bestimmt.

Harteversuche im Temperaturbereich 850-1120°C zeigen den Bereich der maximalen Harte-
annahme und die KorngréBenentwickiung. Anlassversuche und zusitzliche Glithversuche im
T-Bereich 300-875°C geben Aufschluss (iber das Anlassverhalten und die zuséitzlichen
Glahversuche tiber die Anlasshestindigkeit.

Das Ketbschlagzihigkeitsverhalten wird fir verschiedene Vergiitungszustande und Proben
aus 2 verschiedenen Halbzeugen fir den Prifftemperaturbereich +60 bis -100°C beschrieben
und die Duktilititskriterien FATT-DBTT-68 J bestimmt. Auf den Einfluss der Korngréf3e und
des O.-Gehaltes wird besonders hingewiesen.

Die Zugfestigkeitseigenschaften fiir verschiedene Vergiitungszustande wurden im Priifiem-
peraturbereich RT-700°C bestimmt.

Das Alterungsverhalten der Vergiitungsstruktur, infolge langzeitiger Temperatureinwirkung,
wurde durch Stabilisierungsglithungen mit verschiedenen T/i-Kombinationen auf die Zugfes-
tigkeitseigenschaften untersucht. EUROFER zeigt bei den Zugfestigkeitseigenschaften prak-
tisch kaum einen Einfluss der Glithbehandlungen und bei den KerbschIagzéhigkeitseigen-
schaften nur eine moderate Erhdhung der Temperaturen fiir die Zahigkeitskriterien, d.h.,
EUROFER ist nicht alterungsanfallig.

Das Zeitstandfestigkeits- und Kriechverhalten wird im T-Bereich 450-650°C untersucht, und
bisher ist der Versuchszeitraum bis rd. 15 000 h experimentell abgedeckt. Der bisherige
Stand des Versuchsprogramms erlaubt die Festlegung der Mindestwerte fir die 1% Zeit-
Dehngrenzen und die Zeitstandfestigkeit fir 20 000 h Einsatzzeit. Das Kriechverhalten mit
dem daraus abgeleiteten Spannungsexponenten kann fir den experimentell abgedeckten
Spannungsbereich sicher angegeben werden. Fir den auslegungsrelevanten Spannungsbe-
reich < 100 MPa bis 550°C fehlen allerdings Kriechdaten.

Zur Klarung dieser Frage wurden spezielle Kriechversuche bei 500° und 550°C in 2001 be-
gonnen, die flir die Auslegung von Komponenten wichtige Dehngrenzen (0,01-1%) und ins-
besondere die Spannungsabhéngigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit im niedrigen
Spannungsbereich experimentell bestimmen sollen. Auf die Problematik einer einfachen Ext-
rapolation wird hingewiesen.

In den Anhéngen A-C wird auf die Gefligeausbildung dieser Stahigruppe in Abhangigkeit von
der chemischen Zusammensetzung anhand des modifizierten Schaeffler-Diagramms (A),
Details zur Versuchsdurchfithrung (B) und der ¢-Optimierung im Extrapolationsverfahren
nach Larson-Miller eingegangen (C).






Results of Investigations Regarding the Physical and Mechanical Properties of

the Martensitic 9% Cr Steel EUROFER ’97

Abstract

The EUROFER European reference material for the first wall of a DEMO fusion re-
actor was produced as a 3.5 t baich of rods and plates. Following the history of the
development activities from conventional martensitic 12% Cr steel, MANET and
OPTIFER up to low-activated EUROFER (RAFM steel), the results obtained from
experiments on rods of 100 mm diameter and plates of 14 mm shall be presented for
a basic characterization. The physical and mechanical properties shall be compared
with those of OPTH-ER-TW and the F82H-mod 2% W steel.

To determine the conversion behavior, a continuous cct diagram was plotted. In ad-
dition, the extension coefficients - were determined for room femperature up to
1000°C. |

Hardening experiments in the temperature range of 850 — 1120°C illustrated the
range of maximum hardness as well as grain size development. Tempering tests and
additional annealing experiments in the temperature range of 300 - 8?5”0 aftowed
conclusions o be drawn with regard to the ien‘ipering behavior and stability.

The notch impact behavior was described for various heat treatments and sample
types at test temperatures ranging from +60 to —100°C. Furthermore, the ductility
criteria FATT-DBTT-68 J were determined. Particular attention was paid to the influ-
ence of the grain size and O, content.

Tensile strengths were determined for various heat treatments at temperatures
ranging from room temperature to 700."(3.

Aging due to a long-term heat treatment was investigated by means of stabilization
annealing experiments. These experiments were carried out with various T/t combi-

nations and included measurements of tensile strength. In EUROFER, tensile
strength was hardly affected by a heat treatment. Temperatures for the notch impact

criteria were found to be subject to a moderate increase only. From this, it can be
concluded that EUROFER is not susceptible to aging.

Creep rupture strength and creeping were investigated in the temperature range of
450 - 650°C. So far, a duration of up to about 15 000 h has been covered by the ex-
periments. The status of the test program allows for an extrapolation of the minimum
1% time-strain limits and creep rupture strength to a period of 20 000 h. Creep be-
havior and the stress exponent derived can be calculated reliably for the experimen-
tal stress range. For the design-relevant stress range of < 100 MPa up to 550°C,
however, creep data are still lacking.

For this purpose, specia! creep experiments at 500°C and 550°C were started in
2001. They are aimed at expermentally determining design-relevant strain limits
(0.01 - 1%) and in particular the stress dependence of minimum creep rate in the low-
stress range. The problems associated with a simple extrapolation shall be outlined.

Annexes A — C shall deai with the steel structure formation as a function of the
chemical composition, based on the modified Schaeffler diagram (&), details of the
test conduct (B), and c-optimization in extrapolation according to Larson-Miller (C).






History

Development of the LA steels started from the high-temperature, so-called 12% Cr
steels. They had been applied for decades in the construction of conventional plants,
power plants, and turbines. Consequently, their manufacturing and _processing
technology was well establrshed [5- 10] contrary to the Ionger—term development of

vanadrum based alloys, for instance.

In 1965, development activities of the Forschungszentrum Karlsruhe / Institute for
Materi'a.is ﬁesearch (FZK~IMF) started with the Nb-free steel 1.4922 used in plant
__constructron and the Nb-stabilized 1.4914 used for aircraft propulsion units [11].
| Under the fast breeder project (PSB), a modified version of the 1 491 4 material with
improved toughness was developed for use as fuel element wrapper after various
problems had been dealt with and solved (Fig. 1, stage 1). This stage of development

is presented in detail in [12 — 14].

In a next step, a potential first-wall material was developed for the planned NET
facility (Next European Torus) within the framework of the nuclear fusion project
(PKF). This material was referred to as MANET (MArtensite for NET) (Fig. 1, stage II)
[15 — 21]. By optimizing the chemical composition, high-temperature stability and the
conversion behavior were improved At the same time, the notch impact behavior
was more favorable (due to the finer grarn) New findings with regard to the N/AI
reiation resulted in a 6—fernte-free more stable structure, an optimized precipitation
behavior, and rmproved creeping [22 - 25].

Based on this experience, the first, so-called low-activation alloys CeTa and TaHf
were produced in 1986. For this, the alloying elements heving a long decay time due
to strong activation by neutron irradiation (Nb, Mo, Ni, Al) had been substituted by Ta,
W, and Ce [4b, 26]. The alloys were specified along the lines of international
development programs. A variety of CrMnWVNTa test alioys (LA series) had already
been produced and tested in particular by the Culham Laboratory/British Steel, Great
Britain [27, 28].



The specification of the alloys was based on activation calculations which, at that
time, were characterized by contradictions regarding element activation due to
various spectra, compuiation methods, and core data libraries. In some cases, simple
neutron-induced collision processes were taken into consideration only. Only with the
introduction of sequential reactions by S. Cierjacks [29 — 32] and their international
acceptance [4b] and after further harmonization efforts could well-founded project-
related statements be made with regard to the activation of the elements and alloys
and generally accepted decay curves be plotted, as shown by thé 3 examples in F'ig.
2 [33 — 34]. As a consequence, several alloying elements were rejected or limited (Hf,
Ta, W) and new maximum upper limits weré obtained for all radiologically undesired
accompanying elements. Part of these limits is found to be in the ppm and sub-pprﬁ
range and cannot yet be achieved metéliurgica[ly and ané!ytically. This _is why this
stage of development is also referred to as reduced-activated steels (RAFM =
Reduced Activated Ferritic Martensitic steel). |

The development line of the OPTIFER alloys (OPTImized FERrite) started at FZK in
1892 within the framework of the European Long-term Programme [35 — 37] (Fig. 1,
stage lll). The OPTIFER alioys are 9. 5% Cr—Mn-V-Ta steels with 1% w or W-free
.varlants W|th germanlum [38]" (Table 1)

Parallel td the work on OPTIFER, a Japanese version of-a 8% Cr-Mn-V steel with 2%
W has been investigated since 1994. This RAFM steel, called F82H-mod, was molten
to a batch of 5 tons by JAERI/NKK and made available as plate material by IEA (IEA
batch) o European laboratories for jomt examinations (round-robm tests) [39].

Based on the physical, mechanical, and structural data obtained for OPTIFER and
F82H-mod [40, 41] and the findings made by various Eurcpean countries with regard
to the LA alloys (GB, F), BATMAN alloys (I), and OPTIMAX allays (CH) [18], a
specification was set up for a European reference alloy (Tab!e 2a).

The material, designated EUROFER '97, has been available to European
laboratories for various development activities since 1999 (Fig. 36).



Resultados de estudios de caracterlzac:lon
sobre caracteristicas fisicas y mecanicas
del acero martensitico con 9% de Cr EUROFER '97

Resumen

El material de referencia europeo EUROFER para la primera pared de un reactor de fusion de
demastracion fue fabricado como variante de 3,5 t con diferentes dimensiones de semiproducto.
Después de una sinopsis sobre las lineas de desarrollo désde el acero martensitico clasico con 12%
de Cr hasta MANET y OPTIFER y el EUROFER de activacion reducida (RAFM-steel), se describen
ios resultados de los ensayos hechos sobre 2 dimensiones de semiproductos (& 100 mm y chapa de
14 mm} para obtener una caracterizacion de base. Se comparan las caracteristicas flsacas y
mecanicas con las de OPTIFER-1W y del acero con 2% de W, F82H-mod

Para estudlar el comportamlento de transformacion, se establecio un diagrama de transformacion
tiempo-temperatura continuo y se determino el coeficiente de dilatacién para la temperatura ambiente

de 1000°C.

Ensayos de temple en el campo de temperaturas de 850-1120°C suministran el campo de

templabilidad maxima y la evolucidn del tamario del grano. Ensayos de revenido y ensayos de -
recocido suplementarios en el campo de T de 300-875°C suministran informaciones sobre ef -
comportamiento de revenido, y de los ensayos de recocido supiementanos puede deducurse la

resnstenma ‘al revenido.

Se describe el comportamiento de resiliencia para diferentes estados de tratamiento y probetas de 2
semiproductos distinto para el campo de temperaturas de ensayo de +80 hasta 100°C, y se
determinan los criterios de ductilidad FATT-DBTT-68J. Seilama la atenmon espec:aimente a la
influencia de! tamario del grano y del contenido de O,

Las caracteristicas de resistencia a la traccion para diferentes estados de tratamiento se deterrnman

en el campo de temperaturas de ensayo eritre [ ambiente y 700°C:

Se estudio el com‘por_tamiento de envejecimiento debido al efecto de temperatura de larga duracion
sobre las caracteristicas de resistencia a la traccion, realizando recocidos de estabilizacién con
combinaciones de T/ diferentes. En‘cuante a las caracteristicas de resistencia a la traccion se refiere,
EUROFER précticamente no presenta ninguna influencia de los tratamientos de recocido, y en lo que
se refiere a las caracteristicas de resiliencia, solamente presenta un aumento moderado de las
temperaturas para los criterios de resiliencia, lo que significa gue EUROFER no es susceptlble de

envejecer.

El comportamiento de resistencia a la rotura y a la fluencia se estudia en el campo de T de 450-
650°C, y hasta ahora, un tiempo de ensayo de hasta 15 000 h es cubierto por la experiencia. El
estado actual del programa de ensayo permite definir los valores minimos de ios limites de
alargamiento con el tiempo del 1% y de la resistencia a la rotura para un tiempo de servicio de 20 000
h. El comportamiento de fluencia con el exponente de tension que de aqui resulta puede indicarse
seguramente para el campo de tension cubierto experimentaimente. Pero para el campo de tensién
importanie para el disefio, < 100 MPa hasta 550°C, no se dispone de datos de ﬂuéncia.

Para aclarar esta cuestion, se comenzaron en el afio 2001 ensayos de fluencia especiales a 500 y
550°C destinados a determinar experimentalmente los limites de alargamiento importantes para e!
disefio de componentes (0,01-1%), sobre todo la variacién de la velocidad de fluencia minima en
funcién de fa tension en el campo de tenswnes bajas. Se sefalan los problemas relacionados con

una simple extrapolacion.

En ios anexos A-C, se comentan la estructura cristalina de este grupo de aceros en funcién de la
composicion quimica, basandose en un diagrama modificado de Schaeffler (A), asi como los detalles
referentes a la realizacion de los ensayos (B) y la optimizacién ¢ en el procedimiento de extrapolacion

segln Larson-Mitler (C).



Résultats d'études de caractérisation
sur les caractéristiques physiques et mécaniques
de I'acier martensitique a 9% de Cr EUROFER '97

Résumeé

{ e matériau de référence européen EUROFER pour la premiére paroi d'un réacteur & fusion de
démonstration a été fabriqué comme charge de 3,5 t a différentes dimensions de semi-produit. Aprés
un apergu historique sur la filiére de développement qui va de I'acier classique martensitique 2 12%
de Cr jusqu'a MANET et OPTIFER et EUROFER d'activation réduite (RAFM-steel), on décrit les
résultats des essais faits sur 2 dimensions de semi-produits (2100 mm et tole de 14 mm) pour obtenir
une caractérisation de base. On compare les caractéristiques physiques et mécaniques avec celles
d'OPTIFER-1W et de l'acier a 2% de W, F82H-mod. ' T '

Pour étudier le comportement de transformation, on a établi un diagramme de transformation temps-
température continu et déterminé le coefficient de dilatation pour la température ambiante de 1000°C.

Des essais de trempe dans le domaine de température de 850-1120°C donnent le domaine de
trempabilité maximale et 'évolution de la grosseur des grains. Des essais de revenu et des essais de
recuit supplémentaires dans le domaine de T de 300-875°C donnent des éclaircissements sur le
comportement de revenu, et les essais de recuit supplémentaire permettent de conclure & la

résistance au revenu. o

On décrit le comportement de résilience pour différents états de traitement et des éprouvettes de 2
semi-produits différents pour le domaine de température d'essai de +60 & 100°C, et l'on détermine les
critéres de ductilité FATT-DBTT-SB J. On met I'accent spécialement sur l'influence de la grosseur des

grains et de la teneur en Os.

Les caractéristiques de résistance a la traction pour différents états de traiternent sont déterminées
dans le domaine de température d'essai entre 'ambiante et 700°C. ' '

On a étudié le comportement de vieillissement da & l'effet de température de longue durée sur les
caractéristiques de résistance a la traction, en effectuant des recuits de stabilisation a des couples T/t
différents. En ce qui concerne les caractéristiques de résistance a la traction, EUROFER ne présente
pratiguement aucune influence des traitements de recuits, et pour ce qui est des caractéristiques de
résilience, il ne présente qu'une augmentation modérée des températures pour les critéres de
résilience, ce qui signifie qu'EUROFER n'est pas susceptible de veillir. '

Le comportement de résistance a la rupture et au fluage est étudié dans le domaine de T de 450-
650°C, et jusqu'a présent, une durée d'essai allant jusqu'a 15 000 h environ est couverte
expérimentalement. L'état d'avancement du programme d'essai permet de définir les valeurs
minimales des limites d'allongement-temps 1% et de la résistance & la rupture pour une durée de
service de 20 000 h. Le comportement de fluage avec l'exposant de tension qui en résulte peut étre
indiqué sans équivoque pour le domaine de tension couvert par 'expérience. Mais pour le domaine de
tension important pour la conception < 100 MPa jusqu'a 550°C, on ne dispose pas de données de

fluage.

Pour répondre & cette question, on a commencé en 2001 4 effectuer des essais dé fluage spéciaux a
500° et 550°C destinés a déterminer expérimentalement les limites d'allongement importantes pour la
conception de composants ( 0.01-1%), notamment la variation de la vitesse de fluage minimale en
fonction de la tension dans le domaine des basses tensions. On souligne les problémes posés par

une simple extrapolation.

Dans les annexes A-C, on évoque la structure cristalline de ce groupe d'aciers en fonction de la
composition chimique, en partant d'un diagramme Schaeffler modifié (A), ainsi que des détails relatifs
a la conduite des essais (B) et l'optimisation ¢ dans le procédé d'extrapolation selon Larson-Miller (C).
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.Einleitung

- Ergebnisse von Charakterisierungsuntersuchungen zu
physikalischen und mechanischen Eigenschaften des mar-
tensitischen 9% Cr-Stahl4es EUROFER '97 |

1 Einleitung

Eines der technologischen Schliiisselthemen bei der Realisierung zukiinftiger Fusionsreakio-
ren ist die Materialentwicklung. Insbesondere Legierungen fiir die 1. Wand, mit geringem
- Aktivierungspotential, die hitze- und erosionsbestéindig sind und eine gute Resistenz gegen
Neutronenstrahlung aufweisen [1,2]. Diese sogenannten Low Activation Alloys (LAA) weisen
auf Grund ihrer chemischen Zusammensetzung ein deutiich schnelleres Abklingverhalten
nach Betriebsende auf (Abnahme der y-Dosisrate [Sv/h] und Nachwérme [(W/kg]). Dies ist
insbesondere flr das nukieare Abfallmanagement von ganz entscheidender Bedeutung, weil,
im Gegensatz zum Spaltungsreaktor, das Reaktionsprodukt der Kernverschmelzung (He) im
Fusionsreaktor keine Langzeitradioaktivitat besitzt. Der wesentliche Teil der Radioaktivitzt
wird durch die Strukturmatenallen beigetragen, so dass die Umweit- und Slcherhettsknterten
Prioritdt haben [3].

Die Aktivierungsrechnungen zeigen, dass grundsétzlich mehrere Metalle als Basis fiir LA-
Legierungen in Frage kommen (z.B. V, Cr, Ti, Fe), jedoch neben dem Aspekt der Aktivierung
sind auch die sonstigen physikalisch/mechanischen Eigenschaften und die Technologie der
Herstellung und Verarbeitung zu Komponenten von ganz entscheidender Bedeutung. In dem
Zeitraum bis zur Realisierung von iTER haben nur die auf Fe-Basis hergestellten martensiti-
schen 8-11% CrWVTa-Legierungen eine Chance als Kernstrukturmaterial zur Verfugung zu
stehen [4].

Mit der Legierung EUROFER als Referenzmaterial fur einen Demonstrationsreaktor {DEMO)
ist bei der Entwicklung ein wesentliches Etappenziel erreicht worden, und deshalb scheint es
angebracht, im Rahmen dieses Berichtes den langen Weg dorthin zu beschreiben.

2 Historischer Vorspann

Die Entwicklung der LA-Stahie hatten ihren Ausgang bei den hochwarmfesten sog. 12% Cr-
Stahlen, die seit Jahrzehnten im konventionellen Anlagen-, Kraftwerks- und Turbinenbau
verwendet wurden und somit die Herstellungs- und Verarbeitungstechnologie etabliert war
[6-10]; im Gegensatz z.B. zu der langeriristig angelegten Vanadin-Basis Legierungsentwick-
lung.



Historischer Vorspann

Ausgangspunkt der Entwicklungsarbeiten im Forschungszentrum Karlsruhe/Institut fir Mate-
rialforschung (FZK-IMF) war ‘ab 1965 der Nb-freie Stahl 1.4922 aus dem Anlagenbau und
der Nb-stabilisierte Luftfahrtwerkstoff 1.4914 aus dem Triebwerksbau [11]. Im Rahmen des
Projektes Schneller Briter (PSB) wurde als Brennelement-Kastenwerkstoff eine modifizierte
Version des 1.4914 mit verbesserten Zéhigkeitseigenschaften entwickelt, nachdem ver-
schiedene Problemkreise bearbeitet und geldst worden waren (Bild 1, Stufe !). Diese Ent-
wickiungsstufe ist ausfiihrlich in [12-14] dargestellt.

In einem weiteren Schritt wurde im Rahmen des Projektes Kernfusion (PKF) fiir die geplante
Anlage NET (Next European Torus) eine Variante als potentieller 1. Wand-Werkstoff entwi-
ckelt, die unter der Bezeichnung MANET (MArtensit fir NET) in der Literatur Eingang fand
(Bild 1, Stufe If) [15-21]. Durch Optimierung der chemischen Zusammensetzung konnte die
Hochtemperaturiestigkeit bei gleichzeitig ginstigerem Kerbschlagzahigkeitsverhalten  (we-
gen feinerem Korn) erhoht, sowie das Umwandiungsverhalten verbessert werden. Insbeson-
dere die Erkenntnis zur N/Al-Relation fiihrten zu einer 3-Ferrit-freien stabileren Struktur, op-
timalerem Ausscheidungsverhalten und verbessertem Kriechverhaiten [22-25]. .

Auf dieser breiten Erfahrungsbasis wurden 1986 die ersten sogenannten niedrigaktivieren-
den Legierungen CeTa und TaHf hergestellt, bei denen die durch Neutronenstrahlung stark
aktivierten Legierungselenmente mit langer Abklingzeit (Nb, Mo, Ni, Al) durch Ta, W, Ce sub-
stituiert wurden [4b, 26). Die Spezifikation dieser Legierungen orientierte sich an internatio-
nalen Entwicklungsprogrammen. Insbesondere in GroBbritannien hatten Culham Laborato-
ry/British Steel schon zahlreiche unterschiedliche CrMnWVNTa—Versuchsleg|erungen (LA-
Reihe) hergestellt und erprobt [27, 28]. _ _

Die Aktivierungsrechnungen, die den Legierungsspezifikationen zu Grunde lagen, waren in
dieser Zeit allerdings gepragt durch kontroverse Aussagen zur Elementaktivierung wg. un-
‘terschiedlicher Spektren, Réchenmethoden und Kemdatenbibiiotheken. So wurden teilweise
nur die einfachen neutroneninduzierten SroBprozesse bericksichtigt. Erst die Einfihrung der
sequentiellen Reaktionen durch S. Cierjacks [28-32] und deren internationale Akzeptanz
[4b], sowie weiterer Harmonisierungen konnten fundierte, projektbezogene Aussagen zur
Aktivierung der Elemente und aktuellen L.egierungen gemacht werden und allgemein akzep-
tierte Abklingkurven erstelit werden, wie 3 Beispiele im Bild 2 zeigen [33-34]. Dies hatte zur
Folge, dass einige Legierungselemente nicht mehr in Frage kamen bzw. begrenzt werden
mussten (Hf, Ta, W) und sich fir alle radiologisch unerwiinschten Begleiteiemente neue ma-
ximale Obergrenzen ergaben. Diese liegen teiiweise im ppm- und sub-ppm-Bereich und sind
z.Zt. metallurgisch und analytisch noch nicht etreichbar. Deshalb spricht man bei dem bisher
erreichten Entwicklungszustand auch von reduziert-aktivierenden Stahlen (RAFM = Reduced
Activated Ferritic Martensitic steel).

‘Mit diesen Vorgaben begann im FZK 1992 die Entwickiurigslinie der OPTIFER-Legierungen
(OPTimierter FERrit) im Rahmen des européischen Longterm-program [35-37] (Bild 1, Stufe
I1). Dabei handelt es sich um 9,5% Cr-Mn-V-Ta-Stahle mit 1% W bzw. W-freie Varianten mit
Germanium [38] (Tabelle 1).

Parallel zu den OPTIFER-Arbeiten wurden seit 1994 Untersuchungen an einer japanischen
Version eines 8% Cr-Mn-V-Stahles mit 2% W durchgefiihrt. Dieser F82H-mod genannte
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Versuchsmaterial

- RAFM-Stahl wurde von JAERI/NKK als 5 to Charge erschmolzen und als Plattenmaterial den
europaischen Labors Ober die IEA (IEA-Charge) fir gemeinsame Untersuchungen (round-
robin-tests) zur Verfligung gestellt [39].

Auf der Grundlage der an OPTIFER und F82H-mod gewonnenen Erkenntnisse aus physika-
lischen, mechanischen und strukturelien Untersuchungen [40, 41], sowie den Erfahrungen in
den verschiedenen europaischen Landemn mit den LA-(GB,F), BATMAN-(l) und OPTIMAX-
(CH)- Leglerungen [18], wurde die Spezifikation fiir eine europaische Referenzlegierung erar-
beitet (Tabelle 2a). In der Tabelle 2b. smd als Verglelch die Analysen von OPTIFER (1W) und

F82H-mod {(2W) angegeben
Motivation fiir eine solche GroBcharge war: -

Erzielung von Erfahrungen hinsichtiich der Produktion eines hochreinen Stahles im “bei-
nahe"-industriellen MaBstab; dabei Sammiung von Erfahrungen, inwieweit an Kleinchar-
gen gewonnene Erfahrungen im metal[urg:schen Herstellungsprozess sich auf die GroB-

charge (bertragen 1assen

Erzielung von 'Er’kenntnissen in der Halbzeugproduktion hinsichtiich Umformeigenschaft,
Homogenitat der mechanischen Eigenschaften, Erreichbarkeit vorgegebener.. mecham-
scher. und mikrostruktureller Kennwerte und deren Gleichférmigkeit. Lo

Gewinnung fertigungstechnologischer Erkenntnisse bei der Herstellung eines 1:2 Modelis
eines Blanket-Moduls hinsichtlich Umformbarkeit, Schwe:Bbarkelt (MIG/TIG, EB, DifoSI-

onsschweil3en, HIPing).

In einem gemeinsamen Untersuchungsprogramm der EU-Assoziation sollten ‘die wich-
tigsten mechanischen und metallurgischien Ergenschaﬂen und das Verhalten unter Be-
. strahlung charakterisiert werden :

Das Material mit der Bezeichnung EUROFER '97 steht seit 1999 den européischen Labbrs
fir unterschiedliche Entwicklungsarbeiten zur Verfiigung (Bild 36). S

- Die Perspektiven fir weitere Entwicklungsarbeiten in Richtung EUROFER-ODS oder V-
Legierungen mit internationalen Steliungnahmen sind in [42-45] aufgezeigt.

Der vorliegende Bericht enthilt die im Rahmen der Grundcharakterisierung im FZK/IMF | bis
Ende 2001 durchgefiihrien Arbeiten an EUROFER '97. Erste Ergebnisse sind in [46-49] pub-
liziert worden.

3 Versuchsmaterial

Nach einer europaweiten Ausschreibung erhielt die Béhler Edelstahl GmbH (Austria) von der
Europaischen Kommission den Fertigungsauftrag fir EUROFER. Es wurden Halbzeuge un-
terschiedlicher Geometrie (Piatten, Schmiedestébe, Rohre, SchweiBdraht) im Gesamtge-
wicht von 3,5 t geliefert. Die hierzu notwendigen Chargen wurden im Vakuum-
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Lichtbogenofen erschmolzen und nochmals im VLO umgeschmoizen. Die Herstellroute ist
von Herstellerseite in [50] beschrieben. :

Die Proben fir die Basischarakterisierung entstammen den & 100 mm-Schmiedestében
(Charge E 83699) und dem gewalzten 14 mm-Plattenmaterial (Charge E 83698).

Die chemische Zusammensetzung der beiden Chargen It. Werkszeugnis geht aus Tabelle 3
(A) hervor. Die Legierungselemente (a) liegen gut innerhalb der Spezifikation, bis auf den
leicht hoheren Ta-Gehalt, was allerdings der Feinkornigkeit zugute kommt. Die bisher vom
FZK/IMF an der Charge B3698 (B) und von CEA publizierte Werte von 3 Chargen und 5
Abmessungen (C) [51] decken sich gut mit den Herstelierangaben. Bei den radiologisch kriti-
schen Begleitelementen (C) konnten die angestrebten Werie, insbesondere bei Nb und Ni,
noch nicht erreicht werden. Auf die metallurgische Problematik wird in [50] naher eingegan-
gen. ' - '

Der Unterschied zwischen radiologischem Wunsch bei den kritischen Elementen und der
metallurgischen Wirklichkeit wird augenféllig, wenn man die bisher vorliegenden Werte der
Gruppe (C)-Elemente den radiologisch maximalen Obergrenzen gegenilberstellt [32-34]. Im
Bild 3 sind die realen Gehalte der OPTIFER-F82H-mod und EUROFER-Chargen einge-
zeichnet. Deutlich ist.aber auch erkennbar, dass seit den ersten. OPTIFER-Chargen bis zu
EUROFER '97 erhebliche Fortschritte erzielt wurden: Insbesondere beim kritischsten aller
Elemente (Nb) ist man vom 100-200 ppm-Niveau auf Werte von 1-5 ppm (F82H-
- mod/OPTIFER-Xb) gekommen :

Beniitzt man die bisher ermittelten Analysenwerte fiir Aktivierungsrechnungen, erhalt man
die im Bild 4 dargestellten Abklingkurven; z.B. EUROFER-real (A), gegeniiber dem Idealfall
bei Einhaltung bzw. Unterschreitung aller Obergrenzen als EUROFER-ref. {>). Der dominie-
rende Einfluss von Nb wird erkennbar im Verlauf der Kurveri fir F82H-mod mit 1-2 ppm Nb
(V) und EUROFER mit 10-15 ppm Nb (A ). Desweiteren zeigt der konventionelle martensiti-
sche 10% Cr-Staht MANET-If mit 0,25% Nb als Legierungselement im Zeitbereich >10° Jah-
* ren ein htheres Aktivitatsniveau als der austenitische Nb-freie Stahl 316 L, obwohl dieser rd.
15% Ni + Mo aufweist gegentiber 1,3% Ni + Mo in MANET-IL. Auch beziglich der Abfallbe-
handlung ist der Fortschritt mit dem bisherigen Entwicklungsstand der LA-Legierungen er-
kennbar. So wiren die konventionellen Legierungen (AISI-316 L, MANET-II) nach Abkling-
zeiten von >107 Jahren noch als hochradioaktiver Abfail (HLW) anzusehen, wohingegen
EUROFER-real und F82H-mod-real als schwachradioaktiver Abfall (LLW) gelten wirden {34,
39, 42].

Die angelieferten Halbzeuge lagen im vergiteten Zustand vor. Lt. Werkszeugnis wurden die
-im Rahmen dieser Charakterisierungsarbeiten verwendeten Materialien wie folgt behandeit:

Stab: @100 mm: 979° 1h 51 min/Luft + 739° 3h 42mir/Luft
Platte: 14 mm: 980° 27 min/Luft + 760° 90 min/Lift

Aus den vom Hersteller mitgelieferten T/t-Schrieben ist erkennbar, dass die fir das & 100
mm Material angegebene Austenitisierungszeit th 51min auch die Aufheizzeit umfasst, wo-
hingegen die Haitezeit nur 1h 15 min betréagt. Die unterschiediiche Anlasstemperatur beim
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@100- und 14 mm-Material resultiert aus der Forderung, dass gleiche Vergiitungsharte bei
den Halbzeugen erreicht werden sollte. Der Elnfachhelt halber wird im Rahmen dieser Arbeit
als Vergutungsbehandlung

for & 100 = 980°/L + 740°/L und
fir 14 mm = 980°/L + 760°/L

angegeben.

Als Beispiel fir das vollmartensitische Vergiitungsgefige sind im Bild 5 metallografische
Aufnahmen vom & 100 mm Schmiedematerial aus der Rand- und Kernzone mit den Anga-
ben zur Harte und KorngréRe zusammengestellt. Weitere Ergebnisse zu metallografischen
Untersuchungen an Stab- und Plattenmaterial wurden zwischenzeitlich in [52] mitgeteilt.

4 Versuchsergebnisse

4.1 Umwandlungsverhalten

Fiir Warmebehandlungen an umwandlungsfihigen Stihlen ist die Kenntnis des Umwand-
-lungsverhaltens von wesentlicher Bedeutung. In der Praxis dominieren kontinuierliche Auf-
heiz- und Abkiihivorgénge, und demzufolge ist das Kontinuierliche-ZTU-Schaubild wichtiger
als das Isotherme-ZTU-Schaubild [53]. Die Fa. SAARSTAHL hat in unserem Auftrag for
EUROFER'97 ein Zeit-Temperatur-UmwandIungsschaublld fur kontinuierliche Abklihlvorgan-
ge mit einer Austenitisierungstemperatur von 980°C aufgestellt entsprechend der Referenz-
hértetemperatur {Bild 6). Die Umwandlungspunkte ergaben sich far

CAp=820°C M. =1385° " Perlitbildung: ab 5°/min
Agie= 890°C M; = 215°

- Zu beachten ist, dass M, M; und P-Bildung von der Austenitisierungstemperatur abhéingig
sind, wohingegen die A.-Punkte in der Aufheizphase bestimmt werden und somit von Tau
unabhéngig sind. Dies wird deutlich im Bild 7, in dem vergleichbare Varianten von Stahlen
aus Tabelle 1 gegeniibergestellt sind fiir Ta, < 1000° (@) und T, > 1000° (b). Insbesondere
der Bereich der Perlitbiidung verschiebt sich bei héheren Tau zu langsameren Abkihige-
schwindigkeiten [53]. EUROFER'97 ist praktisch identisch mit OPTIFER-V (B) und der W-
freien Version OPTIFER-IV (D). Aus den Dilatometerkurven fir die A.-Bestimmung lasst sich
auch der Ausdehnungskoeffizient « fiir die verschiedenen T-Intervalle bestimmen:

20 - 100°; =12,23. 1o£/°c

20 - 200°; _1204- -

20 - 300°: = 12,01

20 - 400°: =12,14 > Acy

20 - 500°: =12,33 - 20-800=12,74- 10%/°C
20 - 600°; =12,56 20 - 900 = 10,07

20 - 700°; =12,79 20 - 1000 = 11,26
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Eine bisher unbeantwortete Frage, wie sich nach der Austenitisierung langere isotherme
Haltezeiten im umwandlungsfreien Temperaturbereich zwischen Perlitbildung und Marten-
sitstufe nach weiterer Abkihlung auf RT (Hartung) auf das zu erwartende martensitische
Geflge auswirken, konnte durch eine Versuchsreihe am Stahl F82H-mod gekiart werden
[40]. Diese Frage ist insofern von Bedeutung, wenn gréBere oder komplizierte Bauteile nicht
in einem Zug von der Austenitisierungstemperatur bis RT wegen Verzugsgefahr abge-
schreckt werden kénnen (Stufenabkiihlung bzw. Warmbadhartung).

Eine Probenserie wurde bei 1040°C austenitisiert und in einen Ofen von 500°C umgesetzt
{Martensitbildungstemperatur M; = 425°C). Nach verschieden langen Haltezeiten des unter-
kiihlten Austenits (5 h bis 10 000 h) wurden die Proben an Luft abgekihit (Bild 8). Die metal-
lografische Nachuntersuchung ergab bei allen Proben, selbst bei den tber. das normale MaB
hinausgehenden exirem langen Zeiten von 500 - 10 000 h, unterschiedslos ein vollmartensi-
tisches Geflige mit gleichem Harteniveau, wie es auch bei kontinuierlicher Abkihlung mit
1,25°/min erreicht wird.

4.2 Harte- und Anlassverhalten

Durch die Wahl der Harte- und/oder Anlasstemperatur lassen sich bei Vergitungsstdhlen so
gegensétzliche. Eigenschaften wie Zahigkeit und Festigkeit (iber die KorngroBe und Harte
einstellen. Zu Klarung des Harte- und.Anlassverhaliens wurden Proben aus einer 15 mm
Scheibe des ©100 mm Stabes M-MB hergestellt (Skizze). :

Probe A und B wurden fir die im Kapitel 3
beschriebenen metallografischen Untersu-
chungen des Anlieferzustandes verwen-
det. die Proben 1-7 wurden fir die Harte-
-versuche - im Temperaturbereich- 850° -
1120°C jeweils 30 min austenitisiert. Die
Austenitisierung erfolgte im Quarzrezipien-
ten unter Vakuum, um Entkohlung und
Verzunderung zu vermeiden. Die Abkuh-
lung erolgt durch Wegziehen des Ofens
und entspricht bei der geringen Material-
menge einer Abkiihlung an Luft (T, t V/V).
, 4 Die 15 mm lange Probe wurde anschlie-
™~ Rest| - Bend halbiert, die Schnittféche ist die Mik-
e roflache und liegt quer zur Stabachse. Die
Hartemessungen zeigen, dass das maxi-
male Harteplateau ab T > 900°C erreicht
wird (Bild 9-Aa). Die metallografische Bestimmung der KorngréBe ergab nur-eine maBige
Komvergroberung mit steigender Austenitisierungstemperatur {Bild 9-Ab und Tabelle).

Der Vergleich im Bild 9B mit F82H-mod und verschiedenen OPTIFER-Varianten zeigt ein
ahnliches Verhalten, wobei die Unterschiede in der Ansprunghérte in erster Linie vom C+N-
Gehalt abhangig sind. Die deutlich niedrigere Harte von OPTIFER-II! mit 1,6% Ta hangt mit
der Bildung von Primarkarbiden (TasC) und dadurch abgebundenem C-Gehalt zusammen
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[37]. Die KorngrdBe (b) ist vom Ta-Gehalt abhéngig und wie in [40, 41] klar gezeigt wurde, ist
ein Ta-Gehalt <0,02% (F82H-mod, OPTIFER-Il) zur Erzielung eines ausreichend feinen
Korns nicht ausreichend, weswegen fiir EUROFER '97 als Untergrenze 0,05% spezifiziert
wurde.

Ergebnisse der Hérteversuche

Hv30* KorngréBe

Probe Nr. 1 =850°30'V/V 245 - 10pm
' 2 = 900°30'V/V -406 11

3 =950°30'V/V 421 135 -

4 = 1000°30'V/V 430 14,3

5 =1040°30'V/V 412 21,4

6 = 1080°30'V/V 412 48,1

7 = 1120°30'V/V 400 52,5
*) Mittelwert aus 3 Messungen

Zum Anlassverhalten wurden zwei Versuchsreihen durchgefiihrt, einmal mit 1040°C als Har—
tetemperatur und mit einer ermedngten Hértetemperatur von 980°C. -

Unabh&ngig von der Hartetemperatur ergaben sich praktisch zwei déckungsgleiche Anlass-
kurven (Bild 10A) mit dem bekannten Sekundirhdrtemaximum zwischen 500-550°C und
dern Harteabfall infolge der Anlasswirkung bis 800°C Anlasstemperatur Der Harteanstreg ab
850°C ist auf die emeute Teilaustenitisierung (Uberschreiten von Acyy,) zuriickzufithren.

Ergebnisse der Anlassversuche (Proben Nr. 8-32) - -
b) | S50°2hV/V31040°30VVATS0°HVAV | 206 Kgr=22,1 um

ta) | 1040°30VNV.  +300°2WL  |HV30 =419 |c) |gB0c3OVV +300°2hE - 420
. +400°2hL. =420 ot 400°2L 424
. +500°2hiL =421 +500°2h/L 427
. + 525°%h/L =435 +525°2h/L 438
+ 550°2h/L = +550°2hL 437
+600°2h/L =352 + 600°2hiL 362
+650°2hVAV = 300 + B50°ZhVV 299
+700°2hVV =264 + 700°2hVN 260
+750°2hVIV =210 +750°2hVIV 213

+ 800°2hVAV =194 + B00°ZhVAV 196
+850°2hVAV =307 | + B50°2hVV 344

. + 875°2hVV =412 + B75°2hVNV 418

tn der Tabelie ist unter b) eine Probe aufgefiihrt, bei der eine Homogenisierungsbehandlung

bei 950°C der Verglitungsbehandlung vorgeschaltet wurde. Diese Homogenisierung hat sich

bei geschmiedetem Material bewéhrt. Im vorliegenden Fall mit sehr homogenem Ausgangs-

zustand hat sie aber keinen Einfluss auf die KorngréBe (s. Bild 9) und auf die Vergutungshér-
te (Bild 10).
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im Vergleich zu den OPTIFER-Varianten entspricht der Verlauf der Anlasskurve von EURO-
FER ’97 dem von OPTIFER-ia und Ve (Bild 10 B) und im technisch relevanten T-Bereich
von 650-750°C auch der Legierung F82H-mod [40].

Durch die Vergitung (Hérten und Anlassen) wird ein bestimmtes Harte- bzw. Festigkeitsni-
veau ein‘géstei_lt. Der spétere langzeitige Einsatz bei erhdhten Temperaturen (bt eine zusatz-
liche Anlasswirkung auf den Vergiitungszustand aus (auch als Alterung bezeichnet), wo-
durch die urspringlich eingestelite Vergiitungshérte bzw. -festigkeit erniedrigt wird. Deren
Einfluss wird durch das Bild 10 nicht abgedeckt und muss durch entsprechende Versuche
zur Anlassbesténdigkeit (Stabilisierungsglithungen) erganzt werden. Umfangreiche empiri-
sche Untersuchungen haben gezeigt, dass in Bezug auf die Hartednderung Anlasstempera-
tur und -zeit in begrenztem Rahmen gut austauschbar sind. Hollomon und Jaffe haben die-
sen Zusammenhang durch einen Parameter der Form P = Tg{c+log t) beschrieben [54], der
spéter durch eine Arbeit von Larson und Miller [55] zur Beschreibung des Zeitstandverhal-
tens bekannter wurde. Dadurch kann in begrenztem Rahmen von Versuchen mit kirzerer
Dauer auf experimentell noch nicht abgedeckte langere Zeiten geschlossen werden. Zur
Erstellung dieser sogenannten Anlass-Hauptkurve wurden Proben im Anlieferzustand aus
dem 14 mm Piattenmaterial bei Temperaturen zwischen 550-750°C und Gliihzeiten von 20-
3300 h gegliiht. Zusatzlich wurden noch 2 Proben bei 1075°C bzw. 950°C gehértet + 750°C
angelassen und bei 600°C 1050 h gegliht. Nach dem Hollomon-Jaffe-Parameter entspricht
600°C - 1050 h einem P-Wert von 18,35 = 550°C - 20 000.h. Die an den gegliihten Proben
gemessenen Hartewerte sind im Bild 11 {ber dem Hollomon-Jaffe-Parameter aufgetragen.
Die Anlass-Hauptkurve bleibt bis zum Parameterwert von 19 auf dem Hérteniveau des Aus-
gangsmateriais und zeigt das gleich gunstlge Verhalten wie die als Vergleich elngezetchne-
‘ten Kurven filir F82H-mod und OPTIFER. .

Daher ist verstandlich, dass auch die an den geglihten Proben durchgefiihrten metatlografi-
schen Untersuchungen keine gravierenden Anderungen in der martensitischen Struktur des
Vergiitungsgefiiges zeigen. Als Beispiel sind in den Bildemn 12 und 13 die Ausgangsgeflige
von drei Vergiitungsbehandlungen den Befunden mit der Stabilisierungsglihung 600°C -
1050 gegeniibergestellt. Metallografische Untersuchungen an den bisher untersuchten Le-
gierungen ergaben, dass bei Cr-Gehalten <10% und Glihtemperaturen im T-Bereich der a-y-
Umwandiung der Werkstoff zweiphasig wird und o-Ferrit auftritt, wie in [56] beschrieben und
in Abhéngigkeit vom Cr- und C-Gehalt dargestelit wurde. Auch EUROFER mit rd. 9% Cr
zeigt im Mikroschlifibild nach Austenitisierung bei 980° bzw. 1040°C und Giluhung 850°C
deutlich mehrere % Ferritanteile {Bild 14 a-c). Die Probe mit der Glihung bei 875°C zeigt nur
noch vereinzelte Ferritkbmer (Bild 14 d). Da Warmebehandlungen im o~y
Umwandlungsbereich praktisch nicht relevant sind, ist das Aufireten der Zweiphasigkeit mehr
von metallkundlichem Interesse.

4.3 Kerbschlagzéihigkeitseigenschaﬂen

Mit ISO-V-Proben aus dem 14 mm-Plattenmaterial wurden A,-T-Kurven in verschiedenen
Vergiitungszustanden aufgenommen (Bild 15, Tabelle 4). Der Anlieferzustand mit 980°C
Hartetemperatur () und der Zustand mit 1050°C HT (A) zeigen im Rahmen der aligemeinen
Streuung ein Gbereinstimmendes Verhalten und &hnliche Werte fiir die Z&higkeitskriterien
DBTT-FATT-68 J [57 ¢], obwohl wegen des gréberen Koms eine Verschiebung der A.-T-
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Kurve noch rechts und demzufolge hdhere Werte fir dieZahlgkettskrltenen zu erwarten ge-
wesen wire. Diese Verschiebung tritt erst bei 1075°C HT und einer KorngroBe von 45 um
auf (WR2). Ein Einfluss der Probenlage (langs-quer) ist, ausser in der Hochlage, nicht er-
kennbar. Das ist auch insofern versténdlich, weil das Plattenmaterial nach jedem Waizstich
um 90°C gedreht wird und demzufolge keine ausgepragte Walzrichtung vorliegt. Starker sind
die Streuungen innerhalb der Versuchsreihen von Proben und aus verschiedenen Platten
Nummern. So liegen die von CIEMAT - Madrid mitgeteilten Werte [45] fir den Anlieferzu-
stand der Platte 3 deutlich ungiinstiger als die Werte der Platte 4-6.

Uneinheitlich ist auch der Verlauf der A,-T-Kurve von der Hochlage ber den Steilabfall in die
Tieflage. Wahrend im Anlieferzustand und bei 1050°C HT (®A) ein sanfter Ubergang vor-
liegt, zeigen die Gbrigen Kurven vor dem Steilabfall nochmals einen mehr oder weniger stark
ausgepragten Absatz, der schon mehrfach bei dieser Stahlgruppe beobachtet wurde [57 c),
ohne dass es dafiir eine schilissige Erkidrung gibt. Auch die Streuung der Messwerte, die in
dieser Starke auch bei F82H-mod beobachtet wurde [40], erschwert eine klare Aussage be-
ztiglich der Ausprigung des Kurvenverlaufes, zumal in der Regel nur 1 Probe/Temperatur
geprift wurde. Deshalb wurden vom & 100 mm Schmiedestab Proben langs und quer zur
Stabachse entnommen und im interessanten Bereich der A,-T-Kurve (RT bis -60°C) je Priif-
temperatur 5 Proben geprift (Bild 16, Tabelle 5). Im Teilbild A sind die Einzelmesswerte aus
der Tabelle 5 eingezeichnet, und man erkennt deutlich den Einfluss der Probenlage beim
Schmiedematerial mit unglinstigeren Werten fiir die Querproben. o

Die eingezeichneten Mittelwertkurven bestitigen den Absatz im Kurvenverlauf beim Uber-
gang von der Hochlage zum Steilabfall. Dass die Mittelwertkurve fir die Proben aus dem
14mm Blech im Anlieferzustand, obwohl gem&f Plattenkennzeichnung Querproben, prak-
tisch mit der Mittelwertkurve fiir die Langsproben Ubereinstimmit, ist nicht nur auf die weniger
ausgepragte Textur zurlickzuflihren sondern z.T. auch auf die 20°C hohere Anlasstempera-
tur. In der Darstellung B sind die Messwerte als Toleranzbalken dargestellt und die Duktili-
tatskriterien FATT-DBTT-68 J" sind mit Minima- und Maximawerten angegeben.

Es wurde schon erwihnt, dass mit steigender Austenitisierungstemperatur (Ta,) das Korn
grober wird und bei der schlagartigen Beanspruchung im Kerbschlagversuch ungiinstigere
Werte erzielt werden. Andererseits hat das grébere Korn und hdhere T, in der Regel giinsti-
gere Zeitstandfestigkeits- und Kriechwerte zur Folge. D.h., diese Gruppe der martensitischen
Stahle kann prioritidre Forderungen durch Wahl der Austenitisierungstemperatur erfiillen.

Einen weiteren ganz wesentlichen Einfluss auf das Kerbschlagzahigkeitsverhalten hat der
vielfach nicht beachtete Sauerstoffanteil O,, der in den Legierungen in unterschiedlicher H6-
he vorliegt (Tabelle 1). Die umfangreichen Ergebnisse von Kerbschiagversuchen, auch an
den konventionellen martensitischen 12% Cr-Stahlen, haben die deutliche Verschiechterung
des Kerbschlagzéhigkeitsverhaitens mit steigendem O.-Gehalt gezeigt (Bild 17 [57 b]. Des-
halb wurde der O.-Anteil mit < 100 ppm spezifiziert.

Die folgende Aufstellung zeigt die Verdnderung der beiden Duktilitatskriterien FATT und
DBTT von EUROFER in Abhéngigkeit vom Vergiitungszustand und daraus resultierender
KorngréiBe, und als Vergleich F82H-mod und OPTIFER mit dem zusétizlichen Einfluss unter-
schiediicher O,-Gehaite.
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: FATT DBTT Kar. O,
EUROFER. | Anl.-Zustand
14 mm = 980°+760° (quer) -78° 70 16um | 10ppm
: = 1050°+750° {quer) -72° -73 26 um
= 1075°+750° (quer) -56° -56
= 1075°+750° {langs) -54° -57 45 um
2 100 mm Anl.-Zustand 11-16 13 ppm
= 980°+740° (langs) -677 -70?
= 880°+740° {quer) -49" -537 _
F82H-mod | Anl.-Zustand -35/-10 | -42/-20 | S5pum [103-
= 1040°+750° ' 125 ppm
[40] - :
= 960°+750° - -35 35 pm
OPTIFER-IVc |= 1075°+750 -46 -60 103um | 190
= 950°+750 -57 72 14pum |
OPTIFER-V | = 1075°+750 - 55 | 50pm 60
= 950+750 -81 -88 12 um
T Mittelwerte ' "

1) FATT: Fracture Appearence Transition Temperature (50% kristalliner Bruchanteil)
DBTT: Ductile Brittle Transition Temperature (Wert der halben Hochlage)
68 J: T bei 68 J in der A,-T-Kurve

4.4 Zugfestigkeitseigenschaften

Im Anlieferzustand mit 980°C Hartetemperatur wurden Proben sowohl aus dem & 100 mm-
Material als auch aus dem 14 mm Plattenmaterial im T-Bereich RT-700°C gepriift (Tabelle
6). Des weiteren wurden Proben aus beiden Abmessungen im Vergitungszustand mit 1075°
HT+750° AT, sowie Proben aus dem 14 mm Blech im Vergltungszustand mit der emiedrig-
ten HT von 950°C geprift, um einen direkten Verglelch zu Vergitungsbehandiungen von
OPT!FER zu haben (Tabelle 7).

Die Darstellung der Zugversuchskennwerte im Bild 18 zeigt,dass lediglich bei RT Zugfestig-
keit und Streckgrenze der beiden Anlieferzustande (¢ A) differieren und die etwas héheren
Werte des & 100-Materials auf die 20°C niedrigere AT zuriickzufihren sind. Im Priftempera-
turbereich 300-600°C ergeben sich praktisch dehnungsgleiche Werte. Auch die 3 Vergi-
tungszustdnde mit erhéhter HT (1075°C) und erniedrigter HT (950°C) ergeben deckungsglei-
che Zugfestigkeitswerte, und auch gleiche Streckgrenzenwerte fiir die 1075°C-Zusténde, die
tendenziell geringfiigig unter den Werten des Anlieferzustandes liegen. Dagegen liegen die
Streckgrenzenwerte flir den bei 950°C gehérieten Zustand (V) lber dem untersuchten T-
Bereich 5-10% niedriger. Auch bei den Duktilititskennwerten A, Ag und Z (Teiibilder c-e), ist
der Einfluss der erhhten bzw. erniedrigten HT nur schwach und nicht eindeutig ausgepragt.
Das im Teilbild f dargestelite Streckgrenzenverhéltnis Ry, 2/Rm gibt praktisch den technisch
nutzbaren Anteil im Bereich der eiastischen Verformung (< 0,2 %) an und resultiert aus Teil-
bild a und b. Demzufolge ist auch bei diesem Kennwert keine eindeutige oder starke Abhan-
gigkeit von der Hartetemperatur erkennbar. Dass der Wert von RT bis 600°C ansteigt und
bei > 650°C abnimmt, wird bei allen Stihlen dieser Gruppe beobachtet.
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Ein Vergleich dieser Zugversuchsergebnisse mit den Werten von OPTIFER (W) und F82H-
mod, wie er auch schon 2.T. in [45, 46, 48] angestellt wurde, erfolgt in Bild 19. Das schraffier-
te Band umfasst die Kennwerte der OPTIFER-Varianten la, 1Vc, V fiir Vergiitungszustande
950° und 1075°C Hartetemperatur +750° AT, wie sie in [41, 57b] im Detail beschrieben sind.
Mit (®) sind die Werte fiir F82H-mod eingezeichnet. Dabei handett es sich jeweils um den
Mittelwert von verschiedenen Vergiitungszustanden mit Hartetemperaturen von 950-1000-
1040°C (+750° AT), die sich allerdings auf Zugfestigkeit und Streckgrenze praktisch nicht
auswirken [57b] und wie im Bild 20 noch gezeigt wird. Die EUROFER-Werte liegen mit den
F82H-mod Werten jeweils im-unteren Teil des schraffierten Bandes, das von den bei 950°C
gehérteten Proben der OPTIFER-Varianten gebildet wird. Der obere Teil mit den: héheren
Werten ergibt sich aus den Vergiitingszustdnden mit 1075° HT. Zugfestigkeit und Streck-
grenze von EUROFER-J100 mm im Anlieferzustand mit 980° HT entsprechen exakt den
OPTIFER-V-Werten mit 950° HT und EUROFER-14 mm mit 950° HT (V) entspricht OPTI-
FER-1Vc mit 950° HT. - ' ' '

Auch die Duktilititskennwerte und das Streckgrenzenverhéltnis der OPTIFER-Varianten lie-
gen innerhalb der geringen Streubreite, wie sie sich in den Teilbildern c-f fir EUROFER und
F82H-mod ergibt. -

Es wurde gezeigt, dass die Anderung der Hartetemperatur im Bereich 950°-1075°C auf die
Zugfestigkeitseigenschaften keinen oder nur moderaten Einfluss hat. Dies soll nochmals
anhand des Bildes 20 fir F82H-mod veranschaulicht werden. Vom Anlieferzustand mit 1040°
HT (links) (ber den Vergltungszustand mit 1000° HT bis zum Zustand mit 950° HT ergeben
sich fir die Priftemperaturen 700° bis RT praktisch gleiche Werte fiir Ryo» und Ry, Erst der
- Zustand mit. der Hartetemperatur 875°C, bei dem. nur eine Teilaustenitisierung erfolgt, weil
Acse bei 915°C liegt, weist wegen der Mehrphasigkeit des Geflges deutlich niedrigere Rgpz-
und Rp-Werte auf.

Far den Anlieferzustand a) liegen auch erstmals Werte fir den Tieftemperaturbereich bis
-150°C fiir einen LA-Stahi vor. Obwohl Zugfestigkeit und Streckgrenze stark ansteigen, neh-
men auch Bruchdehnung und GleichmaBdehnung zu, fediglich die Brucheinschniirung nimmt
von 78,5% bei RT auf 60,2% bei -150°C ab [58, Tab. 11).

4.5 Aiterungsverhalten

Durch Harten + Anlassen (Vergiitung) wird bei martensitischen Stihlen ein dem vorgesehe-
nen Verwendungszweck entsprechendes Harte- bzw. Festigkeitsniveau eingestellt. Beim
langzeitigen Einsatz bei hdheren Temperaturen ist dieser Gefiigezustand einer weiteren An-
lasswirkung ausgesetzt, die aligemein als Alterung bezeichnet wird. Wenn eine Warmebe-
handlung mit dem Ziel, im Laufe der Zeit zu erwartende Form-, MaB3- und/oder Gefiigeénde-
rungen in einem Werkstlick vorwegzunehmen, angewendet wird, spricht man von kanstli-
chem Altern oder Stabilisieren (DIN 17014).

Als max. Auslegungsdaten fir ein Blanketmodul sind z.Zt. 550°C 20 000 h vorgegeben [59].
Wie schon im Kapitel 4.2 anhand der Anlass-Hauptkurve gezeigt wurde, ist es mit dem Hol-
lomon-Jaffe Parameter [54] méglich, lange Beanspruchungszeiten bei tieferer Temperatur
mit krzeren Zeiten bei hdherer Temperatur gleichzusetzen. D.h., nach P = T (18+log 1) ent-

11



Versuchsergebnisse

sprechen 550°C - 20 000 h einem P-Wert von 18,36 (-10°) und dieser Wert entspricht 580°C
- 3300h bzw. 600°C - 1050 h. Dies wird durch die schematische Darstellung im Bild 21 ver-
anschaulicht. Bei den bisherigen Untersuchungen- zum Alterungsverhalten wurden in der
Regel Gilhungen als Alterungsbehandlung bei 550° und 600°C (ber 5000 h durchgefiihrt
und somit ein breiteres Parameterfeld um den Wert fiir 550°C - 20 000 h abgedeckt.

Im Rahmen der breit angelegten Untersuchungen an OPTIFER-IVc [56, 57b] wurden zahirei-
che T/t-Kombinationen gewéhit, um auszuloten, inwieweit die Gitdhtemperatur zugunsten
kirzerer Glahzeit erhéht werden kann. Die Ergebnisse von Zug- und-Kerbschlagversuchen
ergaben bei den angegebenen T/t-Kombinationen von 550°C - 5000 h bis 625°C -5000 h
keinen stark ausgeprégten Einfluss der Alterungsbehandlung Uber diesen Parameterbereich
und bei den T/t-Kombinationen mit gleichem P-Wert (P = 18,36 bzw. 18,94} wurden z.T. de-
ckungsgleiche Ergebnisse ermittelt. Daher war es naheliegend, und auch weil der Alterungs-
effekt bei den niedrigaktivierenden Legierungen allgemein nicht sehr ausgepragt war, fir die
im IMF vorgesehenen Zug- und Zeitstandversuche nur 2 T/t-Kombinationen zu wahlen
(580°C - 3300 h und600°C - 1050 h). Deren P-Wert ist, wie gesagt, deckungsgleich mit den
max. Auslegungsdaten, und zudem sollte das bei OPTIFER-IVc gefundenen Ergebnis verifi-
ziert werden. Das von spanischer Seite (CIEMAT) breit angelegte Versuchsprogramm um-
fasst T/t-Kombinationen von 400-600°C und 1000-5000 h, wobei ein Schwerpunkt auf den
mikrostrukturellen Nachuntersuchungen der im Zug- und Kerbschlagversuch gepriiften Pro-
ben liegt. ' S o

Zu den Zeitstandversuchen mit gealterten Proben ist allerdings nach neueren Erkenntnissen
und Uberlegungen eine Einschrankung zu machen, die evll. die Notwendigkeit solcher Ver-
suche. in Frage stellen: Wahrend Zug- und Kerbschlagversuche mit gealterien Proben eine
evil. Schadigung des urspriinglichen Vergiitungszustandes nach langzeitigem Einsatz auf-
zeigen, z.B. durch Verlust an Festigkeit bzw. Zahigkeit, beinhalten ja Langzeit-
Zeitstandversuche (>10°h) exakt die T/t-Belastung eines Bauteils. Wenn also im Kapitel 4.6
iiber den Stand der Ifd. Zeitstandversuche im T-Bereich 450-650°C bis =10* h berichtet wird,
so ist die Abnahme der Zeitstandfestigkeit mit zunehmender Standzeit und die Anderung des
Kriechverhaltens eine genaue Abbildung der T/t-Belastung der Komponente und der Gefl-
gednderungen. Eine vorlaufende Stabilisierungsglithung ist also eine Verdoppelung bzw.
Verstarkung des Alterungseffekies.

4.5.1 Ergebnisse von Zugversuchen

Vom & 100 mm Material wurden Proben des Anlieferzustandes (mit 980° HT) den zwei
punktgenauen Stabilisierungsglithungen 600°C - 1050 h und 580°C - 3300 h unterworfen
und zuséatzlich ein Verglitungszustand mit 1075° HT mit einer Glihung 600°C - 1050 h, im
Priftemperaturbereich RT - 600°C im Zugversuch geprift (Tabelle 8). Der Vergleich im Bild
22 mit den Werien ohne Stabilisierungsgliihung aus Bild 18 zeigt, dass im Anlieferzustand
lediglich die Streckgrenzenwerte bei RT (@ a) durch die Gilihung geringfiigig (3-5%) ernied- -
rigt werden. Alle Gbrigen Kennwerte der gegliihten Proben sind praktisch deckungsgteich mit
den nur verguteten Zustéanden (Anl. bzw. 1075° HT).

Diese Ergebnisse stimmen gut Uberein mit Resultaten von CIEMAT - Madrid an EUROFER-
Proben mit Stabilisierungsgliihungen von 400° und 500°C uber 1000 h bzw. 5000 h [60].
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Ebenso ergibt sich eine gute Ubereinstimmung bei einem Vergleich der Zugversuchsergeb-
nisse mit gealterten Proben von F82H-mod und OPTIFER-iVc (Bild 23). Aus dem linken
Teilbild a ist ersichtlich, dass die gegliihten Zustinde des 2% W-Stahies praktisch de-
ckungsgleiche Werte wie der Anlieferzustand aufweisen. Bei OPTIFER-IVc-1W (Bild 23b)
werden durch die verschiedenen TA-Glihungen zwar die Zugfestigkeits- und Streckgren-
zenwerte um ca. 10% emniedrigt, aber absolut entsprechen die Werte noch denen von F82H-
mod und EUROFER. Demzufolge stimmen auch die Werte fir das Streckgrenzenverhéltnis
Rpo.2/Rim gut Gberein [57a, 57b]. :

452 Efg‘ebnisse von Kerbschiagversuchen

Ergebnisse von Kerbschlagversuchen an gealterten Proben wurden bisher nur von CIEMAT
mitgeteilt fir den Zustand Anlieferung +500°C 5000 h [60]. Wie schon im Kapitel 4.3 be-
schrieben, ergeben sich in der A/T-Abhangigkeit z.T. erhebliche Streuungen innerhalb einer
Versuchsreihe, so dass die abgeleiteten Werte fiir die Duktilitatskriterien DBTT-FATT-68 J
nur Mittelwerte darstellen, die durchaus £10°C streuen kénnen, wie sich insbesondere schon
friher bei F82H-mod gezeigt hat [57d).

Fir eine erste Abschatzung wurden aus den CIEMAT-Werten eines gealterten Zustandes die
Duktilitatskriterien ermittelt und in der nachfolgenden Aufstellung mit denen des Anlieferzu-
standes verglichen; sowie anhand der Werte von F82H-mod und OPTIFER-IVc soll eine
Tendenz dargestellt werden, wie sich verschiedene Alterungsgliilhungen auswirken.

EUROFER DBTT FATT . e8d
Platte, Anlieferzust. - E S ' - -
CIEMAT -62 -65 -70 [°C]
FZK -70 -78 -82
Anl.+500°-5000 h, -58 -56 -7C
CIEMAT [60] | |
F82H-mod [57d] -42/-20 : -35/-10 -52/-20
Anl.-Zust. _

{ Anl.+550°-5000 h -34/-10 -31/0 -40/-10
Anl.+600°-5000 h -10/+8 -16/+5 -24f+4
OPTIFER-IVe [57d]

Ref.=1075°4+750° -60 -46 -66
Ref.+550°-5000 h -43 -37 -45
Ref.+580°-3300 h -50 -35 -52
bzw. 600°-1050 h

Ref.+600°-5000 h _ -43 -41 -45

Bei EUROFER hat die Gliilhung 500° - 5000 h nur einen geringen Einfluss, allerdings ist die-
se T/t-Kombination mit P = 16,77 noch deutlich vom Zielwert P = 18,36 (s. Bild 21) entfernt.
Aussagekréftiger sind die Werte fur F82H-mod und OPTIFER, die einen deutlichen Trend
aufzeigen. Unabhéngig von den starken Streuungen bei F82H-mod ist kiar erkennbar, dass
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Glihungen in den Parameter-Bereich P = 18-19 die Temperaturen fir die Duktilitatskriterien
um 10-15°C erhdhen kénnen.

4.6 Zeitstandverhalten

Fir die Auslegung von langzeitig bei hdheren Temperaturen beanspruchter Bauteile ist die
Kenntnis des Zeitstandfestigkeits- und Kriechverhaltens von entscheidender Bedeutung. Die
entsprechenden mechanischen Primdrdaten werden im Zeitstandversuch (DIN 50118) ge-
wonnen und weitere physikalische KenngrdBen zum Kriechverhalten daraus abgeleitet. Von
EUROFER '97 werden Zeitstandversuche im Anlieferzustand mit Proben aus dem & 100
mm- und 14 mm-Plattenmaterial, sowie weiteren Vergiitungs- bzw. Warmebehandlungszu-
standen durchgefihrt, wie aus der folgenden Aufstellung ersichtlich ist.

1)  @100mm  Anl-Zustand (980°+740°)  Priftemp.:  450-650°

2) 14mm Anl.-Zustand (980°+760°) . 450-8650°
3) @100mm  1075°30YL+750°2h/L 450-650°
4) 14 mm 1075°30'/L+750°2h/L 450-650°
5) 14 mm 950°30YL+750°2h/1. 450-650°
6) ©100mm Anl.+580° 3300h 450-650°
7) @100mm. Anl+600° 1050h . 450-650°
8 @100mm 1075°+750°+600° 1050h 550-650°

Die Versuche der Zustande 1-5 decken mittlerweile den Versuchszeitraum bis 10*h experi-
mentell ab. Bei jeder Priiftemperatur sind noch Langzeitversuche im Gange, deren erwartete
Bruchzeiten den Bereich 20-40 000 h abdecken werden (s. Wertetabellen 9-12). Die Versu-
che der Zustiinde 6-8 mit einer zusatzlichen Stabilisierungsgliihung sind bis auf 3 Versuche
praktisch abgeschlossen (Wertetabelle 13). o

In einem zweiten Programmteil werden im Anlieferzustand bei 500° und 550°C im ausle-
gungsrelevanten niedrigen Spannungsbereich (180-60 MPa) reine Kriechversuche durchge-
fuhrt, d.h., im vorgesehenen Versuchszeitraum 20-40 000 h ergeben sich wegen der niedri-
gen Versuchsspannungen nur Daten zur Kriechgeschwindigkeit und fir den Ausleger wichti-
ge technische Zeit-Dehngrenzwerte.

4.6.1 Stand der Zeitstandfestigkeits- und Kriechversuche im T-Bereich 450-650°C

Die an den verschiedenen Vergltungszustédnden ermittelten Zeiten fir die 1%-Dehnarenze
und Standzeit sind in Abhangigkeit von der jeweiligen Versuchsspannung in den Diagram-
men 24 a+b aufgetragen. Die Streuung der Messwerte ist bei EUROFER nicht groB, wie die
Paralielversuche bei 500°C - 250 MPa und 550°C - 190 MPa zeigen, jedenfalis deutlich klei-
ner als bei F82H-mod beobachtet [58). Die Werte fir den Anlieferzustand mit 980° HT der
beiden Halbzeugabmessungen & 100 mm und 14 mm Platte ordnen sich gut auf einer Mit-
teiwertkurve an (® A). Ebenso die Werte fir die Vergiitungszusténde mit 1075° HT (©4) bis
zu Priftemperaturen 550°C. Erst bei den héheren Priiftemperaturen 600 und 650°C werden
wegen des gréberen Korns deutlich langere Standzeiten gemessen, was sich bei den 1%
Zeit-Dehngrenzen schon bei 550°C Priiftemperatur zu iangeren Standzeiten hin andeutet.
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Die Einzelversuche mit der erniedrigten HT von 950°C (x) weisen tendenziell etwas kirzere
Zeiten auf. Als Vergleich eingezeichnet sind die jeweiligen Mittelwertkurven fir F82H-mod
[58]. In Anbetracht der relativ starken Streuung der Messwerte bei F82H-mod sind beide
Stahle bis 550°C als gleichwertig zu betrachten. Die noch Ifd. Versuche (—) werden den
Zeitbereich bis > 2-10* experimentell absichemn.

Im Bild 25 a+b sind alle bisher (1-2002) erzielten Ergebnisse Uber dem Larson-Miller-
Parameter [55] als Zeitstand-Hauptkurven dargestellt und werden verglichen mit den Zeit-
- stand- Hauptkurven von F82H-mod und OPTIFER-W. = S :

Der c-Wert im Parameter P = T (c+log t) wurde zu ¢ = 30 gewahit. Fur EUROFER ergab
eine Optimierung von ¢ anhand der expetimenteilen Daten, wie in [56] naher ausgefthrt, c-
Werte von 27-33,8 fiir 1% Kriechdehnung und 27,6-32,6 fiir die Standzeit. Fir die OPTIFER-
W Varianten [56] ergab die Optimierung einen mittleren c-Wert von 28 und fiir F82H-mod mit
2% W einen c-Wert von 33 [58]. Fiir den direkten Verglelch im.Bild 25 ist also ¢ = 30 ein gu-
-ter Kompromiss.

Die EUROFER-Werte fir den Anlieferzustand mit 980° HT () entsprechen bis P = 26 den
Werten von F82H-mod mit 1040° HT bzw. dessen M:ttelwertkurve Bis P = 30 liegen die Wer-
te bei medngeren Spannungen um sich im Bereich P = 30-32 wieder anzugleichen. Diese
relativ geringen Unterschiede zwischen den beiden Stahien filhren in dieser Darstéliung zu
einer gewissen Unschérfe bei F82H-mod durch die Umrechnung der Werte mit ¢ = 33 auf ¢ =
30. Dies ist in der 1% ZDG-Kurve bei P = 28-29,05 und 30 durch kleine Toleranzbalken an-
gedeutet. Deswegen ist ein genauer Vergleich im experimentell abgedeckten Bereich an-
hand der Bilder 24 a+b aussagekréftiger.

Die Ergebnisse der verschiedenen OPTIFER-W Varianten [56] mit 1075° HT bilden natur-
gemaf ein breiteres Werteband, wie es fir jeweils T - 10*h durch Toleranzbalken angedeutet
ist, die wiederum mit einer Minimum-Kurve versehen sind. Die EUROFER-Werte mit 1075°
HT erreichen ab P = 27 diese OPTIFER-Minimalwerte. Die allgemein hdheren Werte fiir OP-
TIFER sind in erster Linie auf das hohere Cr-Niveau (9,5%) zuriickzufiihren, wie in [56] aus-
fuhrlich dargelegt wird.

Legt man die im Bild 24 dargestellten Werte bei dem bisherigen Versuchsstand einer Exira-
polation auf 20 000 h zugrunde, wozu ja insbesondere die Darstellung im Bild 25 als Larson-
Mitler-Hauptkurve gedacht ist, so lassen sich fiir den Ausleger Mindestwerte fiir die 1% Zeit-
Dehngrenze und die Zeitstandfestigkeit angeben. Die noch laufenden Versuche werden die
Kurvenveridufe im Bild 25 nicht mehr verandern sondern lediglich dichter belegen.

In der Tabelle 15 sind die extrapolierten Werte fiir die maximale Beanspruchungszeit von
20 000 h bei 400-600°C fiir die 1%—2eit—Dehngrenze Rp1%, Und die Zeitstandfestigkeit R, zu-
sammengestellt. Damit ist die Tabelle aus [56] mit dem Vergleich OPTIFER-F82H-mod nun
komplettiert. Sowohl bei EUROFER als auch, wie schon in [58] beschrieben, bei F82H-mod
ist der Einfluss der Hartetemperatur nicht sehr ausgeprégt. Dagegen ist der Unterschied bei
den OPTIFER-Legierungen mit W und ohne W (=Ge) deutlich groRer, d.h., bei Anwendung
der erniedrigten HT von 950°C zugunsten besserer Kerbschlagzahigkeitswerte, werden die
Zeitstandkennwerte erniedrigt.
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Der Vergleich der Referenzzustande, bei OPTIFER-W mit 1075° HT und bei F82H-mod und
EUROFER jeweils der Anlieferzustand, ergibt nur geringe Unterschiede in den Mindestwer-
ten. Allerdings hat, wie aus Bild 25 hervorging, OPTIFER-W ein erhebliches Potential zu ho-
heren Zeitstandfestigkeitswerten hin. Im Gegensatz zu F82H-mod und EUROFER, von de-
nen jeweils nur 1 Charge bzw. 2 Chargen gleicher Spezifikation untersucht wurden, liegen
von OPTIFER-W Datensitze von mehreren Varianten mit Unterschiedlichen chemischen
Zusammensetzungen vor, wie aus Tabelle 1 und [56] hervorgeht.

Die Unterschiede in den Mindestwerten zugunsten der OPTIFER-W-Varianten, insbesondere
bei den 1%-Zeit-Dehngrenzen, resultieren aus dem deutlich verzbgerten Kriechverlauf bis
1% Kriechdehnung. Dies ist klat aus Bild 26 ersichtiich, in dem fiir gleiche Versuchsspan-
nungen bei 450-5650°C Priiftemperatur der Kriechverlauf bis max. 2% fir die 3 Legierungsty-
pen dargestellt ist. Wahrend EUROFER und F82H-mod in diesen Beispieien annghernd glai-
che Kriechkurven bis 1% aufweisen, vetlaufen die OPTIFER-(W)-Kurven deutlich flacher.
Noch deutlicher als in Tabelie 15 sind die Unterschiede in der folgenden Aufstellung, in der
die 1% Zeit-Dehngrenzen fiir den experimenteli sicher abgedeckten Zeitraum bis 5000 h
gegeniibergestellt sind.

Roson | EUROFER. |  F82H-mod OPTIFER-W
_45050 o 280 ol 280/200 _' 370 MPa

- 500°C 205 210/230 |  245/305 MPa
550°C 155 150185 210/225 MPa
600°C 93 108/125 125/130 MPa

Einen wesentlichen Anteil an diesem verzdgerten Kriechen im Primarbereich von OPTIFER
hat das mit 9,5% hdhere Cr-Niveau gegeniiber 7,8-8,8% bei F82H-mod und EUROFER, was
in [56] anhand der OPTIFER-Varianten mit verschiedenen Cr-Gehalten schon herausgesteilt
wurde.

Das aus der Tabelle 15 resultierende Auslegungsdiagramm fiir EUROFER mit den Zugver-
suchskennwerten aus Tabelle 6 ist im Bild 27 dargestellt.

Zur Beschreibung des Kriechverhaltens werden neben den Werten fiir die Zeit-Dehngrenzen
von 0,1-5% (s. Wertetabellen 9-13), insbesondere die Werte fiir die minimale Kriechge-
schwindigkeit und deren Abhéngigkeit von der Versuchsspannung, herangezogen. Die Auf-
tragung der minimalen Kriechgeschwindigkeit épmin in Abhéngigkeit von der jeweiligen Ver-
suchsspannung ¢ ergibt im doppellogarithmischen MauBstab eine Gerade fir jede Priiftem- -
peratur, solange keine wesentlichen strukturelien Anderungen im Werkstoff ablaufen. Aus
der Neigung dieser Geraden er%i%t ?__:ich nach dem Norto_n‘schen Kriechansatz g¢=k-o" [61]
der Spannungsexponent n {n= 2 g }. Im Bild 28 sind die bisher sicher bestimmten Werte
aufgetragen, so dass sich die in clgP Fabelle 16 aufgefiihrten n-Werte und damit errechneten
k-Werte ergeben. Diese gelten allerdings voriéufig nur fiir den angegebenen experimentell
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abgedeckten c-Bereich. Eine endgiiltige Aussage kann erst nach Vorliegen der Werte von
den noch Ifd. Versuchen (Klammerwerte in den Tabellen 1-13) gemacht werden, insbeson-
dere fiir die bei 500° und 550°C angesetzten Versuche im niedrigen Spannungsbereich, iber
die noch im Kapitel 4.6.2 berichtet wird. Dies gilt auch fir-den Zustand mit 1075° HT. Fiir den
Zustand mit der erniedrigten HT von 950°C ist wegen der geringen Anzahl von Versuchen
keine quantitative Aussage méglich. In der Darstellung sind als Vergleich jeweils die Gera-
den flr F82H-mod und OPTIFER eingezeichnet. Bei 650°C liegt im s-Bereich > 80 MPa eine
starkere Spannungsabhéngigkeit vor als im o-Bereich < 80 MPa. Daraus folgen, wie aus der
Tabelle 16 ersichtlich ist, auch zwei verschiedene n-Werte. Diese Ab_knickung ist eine Folge
von starkeren strukiurellen Anderungen und ist auch ansatzweise bei EUROFER (o)
erkennbar. Ob sich bei 600°C und evil. auch bei 550°C zu niedrigeren Kriechraten hin auch
bei tieferen Spannungen ebenfalls eine Anderung in der Spannungsabhéngigkeit der
minimalen Knechgeschwmdlgkeit ergibt mussen die noch laufenden Langze:tversuche

Zeigen. :
. Die vorilegenden Daten zum Kriechverhalten erlauben auch die Bestlmmung der effektlven

Aktmerungsenergle des Kriechens. Wenn man in den Darstellungen ¢pmin — © bei einer
oder mehreren Spannungen einen Schnitt legt, erhalt man Knechgeschwnnd|gke|tswerte

mehrerer Priiftemperaturen. Durch die Auftragung €pmin gegen YT ergibt sich aus der Nei-

- gung der jeweiligen Geraden die effektive Aktivierungsenergie des Kriechens tiber

‘Qy=4,56 Alog /A '/T [62].

‘Als Mittelwert aus mehreren Spannungsschnitten ergaben sich die in der folgenden Tabelle
zusammengesteliten Werte im Vergleich zu F82H-mod. und OPTIFER-W [56].

Effektive Aktivierungsenergie Qg des Kriechens

EUROFER '97 |
Anl.= 980°+740-760°C Q= 144 kcal/mol (604 kd/mol} |T= 450°-650°C

1075°+750°C 133 kcal/mol (557 kJ/mol) | T= 450°-650°C
OPTIFER-W [56] : 160 kcal/mol (671 J/mol) | T= 450°-650°C
F82H-mod [56] 149 keal/mol (625 J/mol) | T= 450°-700°C

Eine Zusammenstellung von Werten zur Aktivierungsenergie des Kriechens an weiteren
martensitischen und austenitischen Stdhlen und Ni-, V-, Zr-Basislegierungen findet sich in
der HS-Notiz 170 v. 28.6.2001 (Bestimmung der effektiven Aktivierungsenergie Qx aus
Kriechversuchen). ' '

In Kapitel 4.5 Alterungsverhalten wurde beschrieben, wie sich Stabilisierungsglihungen, die

den langzeitigen Einsatz bei htheren Temperaturen simulieren, auf die Festigkeits- und Za-
higkeitseigenschaften auswirken. Bisher wurden auch bei den martensitischen Stihlen ver-
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gltete Proben zusatziich einer Stabilisierungsglilhung, die die max. Einsatzbedingungen
abdeckt, im Zeitstandversuch geprift. '

Dies ist m.E. eine zusétzliche Verschérfung der Prifbedingungen, denn. der Zeitstandver-
such an sich bildet mit seiner T/t-Kombination die Betriebsbedinguhgen ab. Wenn also eine
Zeitstandprobe im vergiiteten Zustand z.B. einer Glihung 580°C-3000 h (» 550°C-20 000 h,
“s. Bild 21) unterzogen wird und anschiieBend im Zeitstandversuch bei 550°C iiber >10* h
gepriift wird, hat das Gefiige praktisch die doppelte T/t-Belastung erlebt. Dies ist bei der Be-
trachtung der folgenden-Versuchsergebnisse zu beachten. SRR Ce

Auch von EUROFEH wurden Pro’ben_ des Anlieferzustandes zwei T/t-Kombinationen von
~Stabilisierungsglithungen (600°C-1050 h und 580°C-3300 h) und der Zustand mit 1075° HT
einer T/A-Kombination (600°C-1050 h) unterzogen und anschlieBend im Zeitstandversuch
gepriift (Tabelle 13). In den Schaubildern 29 a-c sind die Werte fir 1%-Dehnung, Standzeit
und minimale Knechgeschwmdlgkelt im Vergleich zu den Vergiitungszustéanden ohne Gli-
hung dargestellt. Bei den 3 KenngréBen liegen die Werte der gegliinten Proben (04 undm)
im Rahmen einer vertretbaren Streubreite im Bereich der Mittelwertkurve des jeweiligen Ver-
- glitungszustandes (em). D.h., trotz der "Doppelbelastung” Glilhung + Zeitstandbedingung ist
praktisch kein Alterungseffekt erkennbar, so dass die Versuchsergebnisse. in Tabelie 13 oh-
ne weiteres dem Datensatz in den Tabellen 9, 11 und 14 zugeschlagen werden kénnen. Me-
tallografische Untersuchungen mit Hartemessungen am Probenkopf von Zeitstandproben mit
und ohne Stabilisierungsgiiihung mit Priiftemperaturen von 550-650°C ergaben lichtmikro-
skopisch keine Unterschiede in der Struktur des Vergiitungsgeflges. Auch die gemessenen
Hartewerte liegen bis 650°C Priftemperatur im Bereich der Ausgangshérte des Anlieferzu-
standes, wie die folgende Darstellung zeigt. Dabei besteht bis 600°C Priftemperatur kein
Unterschied in den Hartewerten zwischen gepruﬂen Proben des Anheferzustandes und zu-
satzl;ch gegliihten Proben o

EUROFER - Einfluss der Zeitstandbeanspruchung auf die Harlewerte

920°+740-760°
Anl-Zust. +Zeitstandversmche
. §50° 600° 650 650°
@100-i4mm . 4400h  1250h  190h T)oh e
An)_ +gegliht =550°:20 000 h
+ Zeitstandversuche
ss0° 600° 6500 650° o
3500~ 1800+ 190h 4100 h
3600 b 201001! 1 1
o 1
= Hdrte im
220 8
> gt 23 gy g Probenkopf
1] u >
S 200 I:
180 1o t1s e 1.

ap. 17811 18s2f 1873 00m : '
Ap- 841 1874 18.85 19.35(5911;’1 NMu 2}
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Erst bei 650°C (Standzeit 190 h, P = 18,85) beginnt sich die zusatzliche Gliihung geringfiigig
auszuwirken. Zu ldngeren Standzeiten hin (P > 18,85) ist in beiden Proben eine deutlichere
Harteabnahme erkennbar. Diese Abnahme und die lbrigen Hartewerte stimmen exakt mit
der Anlass-Hauptkurve im Bild 11 Gberein. Diese Befunde bestatigen die gute Alterungsbe-
standlgkelt von EUF{OFEFI ' -

Die Duktilitétskennwerte Bruchdehnung und Brucheinschniirung im Zeitstandversuch sind
nicht nur T/t-abhangig, sondern auch von der angelegten Spannung, also der Deformation.
In Bild 30 sind die Bruchdehnungswerte, fir jede Priiftemperatur separat in Abhéngigkeit
von der Standzeit aufgetragen. Tendenziell besteht bei EUROFER die Neigung, dass die
Bruchdehnungswerte abnehmen und zwar bei allen Verglitungszustanden. Fir eine qualifi-
zierte Aussage soliten jedoch noch die Ergebnisse der Ifd. Langzeitversuche abgewartet
werden, zumal die Brucheinschnirungswerte beim derzeitigen Versuchsstand bei allen Priif-
temperaturen standzeitunabhéngig sind. Denn gerade die Brucheinschniirungswerte reagie-
ren wesentlich starker, wenn durch Gefiligednderungen die Duktilitat beeinflusst wird. So
wurde z.B. bei F82H-mod mit 2% W wg. Laves-Phase-Bildung und auch bei OPTIFEFI-W bei
600° und 650°C Priftemperatur, z.T. schon ab 10°h eine deutliche Anderung in der Zeitab-
héangigkeit der Duktllltatskennwerte becbachtet [56] ' -

in den Teilbildern sind auch die W_erte der Proben mit den Stabilisiefungsglﬁhungen einge-
zeichnet (mmD). Auch diese Werte liegen im Rahmen der Verglitungszustande chne Gli-
hung. Dies ist ein weiteres wichtiges Indiz fir die gute Alterungsbesténdigkeit von EURO-
FER. : )

4.6.2 Stand der Kriechversuche im niedrigen Spannungsbereich bei 500° und 550°C

Aus den vorangegangenen Ausfithrungen war ersichtlich, dass fiir die maximalen Einsatzbe-
dingungen von Komponenten (550°-20 000 h} in bezug auf die 1% Zeit-Dehngrenze, Zeit-
standfestigkeit und Kriechgeschwindigkeit die Mlndestspannungen experimentell bzw. durch
eine nahe Extrapolation erfasst werden konnen. Wenn aber von der Auslegerseite max. 100
MPa zugrundegelegt werden, ist festzuhalten, dass bis 550°C keinerlei Werte zum Kriech-
verhalten bei den martensitischen Stahlen fiir den Spannungsbereich < 100 MPa vorliegen.
Auch die in dieser Arbeit betrachteten Legierungen EUROFER-OPTIFER und F82H-mod
decken bei 550°C den Spannungsbereich nur bis 140-160 MPa herab ab. Eine Extrapolation
auf Zeit-Dehngrenzen oder die minimale Kriechgeschwindigkeit auf Spannungen < 100 MPA
ist mit erheblichen Unsicherheiten behaftet. Insbesondere bei der Spannungsabhéngigkeit
der minimalen Kriechgeschwindigkeit. So ist aus Bild 28 ersichtlich, dass bei 650 sowohl bei
F82H-mod als auch EUROFER im unteren Spannungsbereich eine geénderte Spannungs-
abhangigkeit vorliegt. D. h., die gemessenen Kriechraten sind héher als vom hdheren Span-
nungsniveau aus extrapoliert worden wére. Bei dem konventionelien Stahl MANET-II aus
dem Fusionsprogramm wurde diese Abknickung schon bei 600°C beobachtet [24] und bei
dem martensitischen 12%-Cr-Stahi X 18 CrMoVNb 12 1 ergaben sich bei 600°C 3 verschie-
dene Spannungskomponenten fiir die Spannungsbereiche > 160 MPa, 100-160 MPa und 40-
100 MPa [14]. Ob also bei EUROFER evtl. schon bei der vorgesehenen maximalen Einsatz-
temperatur von 550°C eine Abknickung zur ungiinstigeren Seite auftritt oder man vom
Kenntnisstand der bisher durchgefiihrten bzw. Ifd. Versuche einfach in den Spannungsbe-
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reich < 100 MPa extrapolieren kann wie im Bild 32¢c angedeutet, kann nur experimentell ge-
kiart werden.

Zeitstandversuche in diesem niedrigen Spannungsbereich bis max. 550°C kénnen nur als
reine Kriechversuche angelegt werden, denn entsprechend Bild 24b liegen die Bruchzeiten
jenseits von 10° std (> 12 Jahre), allenfalls wird max. 1% Kriechdehnung erreicht. Aber auch
Kriechversuche mit den zu erwartenden extrem niedrigen Kriechraten von 10*® bis 10"%h
(abs.) liegen schon messtechnisch auBBerhalb der Maglichkeiten des normalen Zeitstandver-
-suches. So bedeutet eine Kriechrate von 10°%h. bei Verwendung einer Probe mit 25 mm
Messlange einen Dehnbetrag von 0,00219 mm/Jahr (!) bzw. 0,00438 mm/Jahr bei Lo=50
mm. Verwendet man stattdessen eine superlange Probe mit 200 mm Messlinge, erhéht sich
der Dehnbetrag auf 0,01752 mm. Diese Versuchstechnik ist erfolgreich in einem Kriechpro-
gramm am austenitischen Stahl 316L (N) mit Versuchen Gber eine Dauer von 10 Jahren
durchgefihrt und beschrieben worden [63 64]. Die Anordnung der Teststrecke geht aus Bild
- 31 hervor. : _ -

An EUROFER wurde ein’ Vefsuchsprogramm 2ur Klérung des Kriechverhaltens und Erlan-
gung von technisch wichtigen Dehngrenzen bei 500° und 550°C begonnen, das iiberlappend
an die bisher durchgefiihrten Versuche anschlieft, wie aus dem folgenden Schema hervor-
geht - -

-MPa: 300 « 500° —» . . 220

230 -180-160-140-120-100
MPa: 260 « 550° — 160
| 170 -120-100-80-70-60
Phase | Phase Il
(Véréuéhe bis zum 'Bru'ch'_) ' o (Versuche ohne Bruch) ‘
' Probe: @ 5 X 25 bzw. @ 8 x 50 mm @ 8 x 200 mm (do x lo)

Die Versuche der Phase Il sind im 2. Halbjahr 2001 angefangen worden, und aus den konti-
nuierlich registrierten Kriechkurven sind bisher erst einige Dehngrenzwerte angefallen (Ta-
belle 14).

Bei den Ublichen Zeitstandversuchen werden aus den Kriechkurven normalerweise Dehn-
grenzen von 0,1-5% entnommen, wobei messtechnisch und auch werkstoffbedingt bei 0,1%
und 0,2% z.T. Streuungen auftreten, d.h. die Werte sind nicht spannungskonform. Durch die
Verwendung der tiberlangen Probe und starkerer elektrischer Aufldsung der Kriechkurve
sind bei diesen speziellen Kriechversuchen der Phase Hl schon Dehngrenzen ab 0,01% er-
fassbar. Dadurch verschieben sich die Streuungen durch das nicht spannungskonforme
Kriechen in den Bereich 0,01-0,05%, so dass sich ab 0,1% Dehnung ein spannungskonfor-
mer Verlauf der Kriechkurven einstellt, wie in [63] gezeigt wird.

Im Bild 32 sind die bisher erreichten Dehngrenzen fiir 500°C im Teilbild a und fiir 550°C Prif-
temperatur im Teilbild b dargestelit. Im jeweils oberen Spannungsbereich sind die Dehngren-
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zen von 0,1-5% der Versuche aus Phase | und anschlieBend zu niedrigeren Spannungen hin
die Dehngrenzen der Phase Il ab 0,01% aufgetragen. Deutlich erkennbar ist die gute Anbin-
dung und Uberiappung mit den Versuchen 500°C-230 MPa und 550°C-170 MPa bei 0,1%
Dehnung (x). Ein Teilaspekt dieses Programmteils in bezug auf die technisch wichtigen
Dehngrenzen ist die Frage, wie sich die Dehngrenzen-Kurven zu niedrigen Versuchsspan-
nungen hin ausbilden. Ob wie bisher im jeweils oberen Spannungsbereich weitgehend als
Geraden oder zu niedrigeren Spannungen hin als starker gekriimmte Kurven. Diese Frage
ist nur experimentell zu beantworten und nicht extrapoliert. :

Zur Spannungsabhéngigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit kann verstandiicherweise
nach der kurzen Laufzeit der Versuche in Phase Il noch keine Aussage gemacht werden.
Aus den kontinuierlich registrierten Kriechkurven wird in regelmaBigen Zeitabschnitten (250 h
bzw. 1000 h) die jeweils mittlere lineare Kriechgeschwindigkeit (£=-2% Ae ) bestimmt und tiber
der Versuchszeit aufgetragen, wie es in der schematischen Darste'ltung im Bild 33 gezeigt -
wird {s.a. Bilder 9-11 in [63]). Die als Uberlappungsversuche durchgefilhrten Versuche mit
230 bzw. 170 MPa bei 500 bzw. 550°C haben im Kriechverlauf den Bereich Il durchlaufen
(a). Dadurch ist die minimale Kriechgeschwindigkeit sicher bestimmbar gewesen, und die
Versuche werden ohne Bruch beendet. Die Versuche mit den jeweils niedrigeren Spannun-
gen (o2 . . .) werden bis zum Erreichen der minimalen Kriechgeschwindigkeit weitergefiihrt
{c+d). So!lte bis zu einem noch festzulegenden maximalen Versuchszeitraum(20-40 000 h)
die minimale Kriechgeschwindigkeit nicht sicher erreicht sein (e), liegt also nur priméres
Kriechen vor (la), so ergibt sich auch kein Wert fir die Darsteliung der Spannungsabhangig-
keit von - épmin im Bild 32 ¢. Diese nicht ausreichende Versuchszeit zur sicheren Erfassung
von epmin tduscht wegen eines noch zu hohen Wertes eine Abknickung bzw. Anderung in
der Spannungsabhangigkeit vor, wie in [64] und in einer L:teraturzusammenstellung [65] (ber
31 6-I(N) gezeigt wird.

Die Darsteliung im Bild 32c gibt den bisher experimentell abgedeckten Kenntnisstand zur
Spannungsabhéngigkeit der minimalen Kriechgeschwindigkeit fiir EUROFER und F82H-mod
wieder. Dieses Bild veranschaulicht gut, welcher bisher noch offene Spannungs- und Kriech-
geschwindigkeitsbereich durch die laufenden Versuche abgedeckt wird und die Unsicherheit
einer einfachen Extrapolation vom hohen Spannungsbereich aus, wie sie fiir 550°C mit (?)
versehen ist. In der doppellogarithmischen Darstellung in den Bildern 34 a+b ist der Stand
2-2002 der Kriechkurven dargestelit. Deutlich ist im Bild 34b der schon angesprochene nicht-
spannungskonforme Verlauf der Proben mit 60 und 70 MPa erkennbar, was sich aber zu
langeren Versuchszeiten hin wieder ordnen wird.

5 Diskussion der Versuchsergebnisse

Die Ergebnisse der Harteversuche im Rahmen der Basischarakterisierungsarbeiten bestati-
gen zundchst, dass es sich bei EUROFER'97 um einen vollmartensitischen Stahl handelt.

An dieser Stelle ist es angebracht, auf einige Unterscheidungsmerkmale und Begriffs-
definitionen aus metallkundlicher Sicht hinzuweisen: Die einfachen sogeannten 12%-
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Cr-Stahie ohne weitere Legierungselemente sind je nach C-Gehalt nicht umwandlungs-
fahig (ferritisch) oder teilweise umwandlungsfahig (teilferriisch bzw. ferri-
tisch/martensitisch). Bei den legierten 12% Cr-Stahien macht man in verschiedenen
Landern eine Einteilung in 3 Gruppen: '

1 bis 12% Cr+Mo,Ni,Al {ohne Karbidbildner)
Il bis 12% Cr+mo;V,Nb (u.a.) (mit Karbidbildner) (ohne Co)
HI bis 12% Cr+Mo+Co und (mit Karbidbildner)

Die Stahle dieser-3 Gruppen haben martensitisches Grundgefuge und gegebenénfa!ls
gewisse Anteile an Ferrit. Nach deutscher Begriffsdefinition handelt es sich um mar-
tensithartbare bzw. vergltbare 12%Cr-Stahle, was nicht zu verwechseln. ist mit mar-
tensitaushértbaren Stihlen (18-8-6-NiCoMo-Maraging-Stahie). Auch wird vielfach der
angelsichsische Begriff Super-12% Cr-Steel [5] mit Superferrit (bersetzt, jedoch han-
delt es sich bei den Superferriten um Stéhle mit Cr-Gehalten >12% und ferritischem
Grundgefuge und lediglich Spuren von Kohlenstoff und Stlckstoff

In bezug auf Harteannahme und 8-Ferrit freies Gefuge entspr:cht EUROFER'97 dem japani-
schen Stahl F82H-mod und den deutschen OPTIFER-Versionen. Die &-F-Freiheit gewéhr-
leistet der Cr-Gehalt < 9%, allerdings ist hier noch ein nicht ausgeschépftes Potential vor-
. ‘handen. Nach dem modifizierten Schaeffler-Diagramm (s. Anhang A) und aufgrund unserer
‘Erfahrungen durch die Entwicklungsarbeiten an diesen martensitischen Stahlen konnte ge-
zeigt werden, dass auch bei Cr-Gehalten bis 10,5% &-F-freies martensitisches Gefuge vor-
liegt und das Festigkeitsniveau angehoben wird. Desweiteren konnte gezeigt werden, dass
‘bei Cr-Gehalten < 9,5% die Struktur instabiler wird und bei Glihungen im o~y-Bereich sich.o-
Ferrit bildet [56]. Dass sich mit abnehmenden Cr-Gehalten das Korrosionsverhalien drastisch
verschiechtert ist allgemein bekannt und wird durch eine neuere Arbeit von Knddier/Ennis an
“Stahlen mit 2,2-11% Cr (incl. P92 mit 9% Cr) eindrucksvoll bestatigt [66, Fig. 4].

Die vergleichende Bewertung von Festigkeits- und Duktilititskennwerten, wie sie teilweise
schon in vorangegangenen Arbeiten vorgenommen wurde [45,46,48,67], zeigt, dass EURO-
FER mit 1% W dem japanischen Stahl F82H-mod mit 2% W ebenbiirtig ist, aber beide Stéhle
etwas ungunstiger sind als OPTIFER-1W. Der hdhere W-Gehalt bei F82-H-mod beginstigt
die Laves-Phasenbildung, bei deren Auftreten die Duktilititskennwerte merklich erniedrigt
werden. Eine endgliltige Bewertung kann allerdings erst nach Vorliegen von Bestrahlungser-
gebnissen erfolgen.

Ein wesentlicher Gesichtspunkt ist die Alterungsbesténdigkeit, d.h., inwieweit sich langzeitige
Beanspruchungen bei hdheren Temperaturen auf die Vergitungsstruktur und somit insbe-
-sondere auf die mechanischen Eigenschaften auswirken. Umfangreiche Glihungen mit ver-
schiedenen T/t-Komibinationen, die die” vorgesehenen maximalen Einsatzbedingungen
(550°C-20 000 h) abdecken, ergaben fir alle drei RAFM-Varianten (OPTIFER-F82H-mod-
EUROFER) keinen Einfluss auf die Vergitungshérte, nur einen geringen Einfluss auf die
Zugfestigkeits- und Kerbschlagzéhigkeitseigenschaften. Insbesondere gegeniber den kon-
ventionellen 12% Cr-Stahlen [8] ist z.B. der Verlust an Kerbschlagzahigkeit nur schwach
ausgepragt, wie der Vergleich im Bild 35 fiir die bei RT gemessenen Werte an F82H-mod
und OPTIFER-IV [57d] zeigt. Auch die bisher durchgefiihrten Zeitstandversuche zeigen kei-
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nen Einfluss der Alterungsbehandiung, so dass die Hartewerte und Zeitstandkennwerte ohne
weiteres den Datensétzen des Anlieferzustandes zugeschiagen werden konnen.

Fur das Zeitstandfestigkeits- und Kriechverhalten sind vorlaufende Stabilisierungsglii-
hungen nicht relevant, weil die Versuchsbedingungen im Langzeitversuch per se die T/t-
Einsatzbedingungen der. Komponente abbilden. Versuche mit zuvor geglihten Proben
sind also eine deutliche Verscharfung der. spateren  Gegebenheiten.
Unabdingbar ist allerdings eine experimentelle Abdeckung der maximalen. Einsatzbedin-
gungen, da einer Extrapolation von Versuchen kiirzerer Dauer bzw. mit héheren Tempe-
raturen enge Grenzen gesetzt sind. Dies gilt insbesondere fiir den ausiegungsrelevanten
niedrigen Spannungsbereich (< 100 MPa), in dem spezielle Kriechversuche bei 500 und
550°C angesetzt wurden, um belastbare Daten zum Knechverhalten und zu technisch
wichtigen Dehngrenzwerten zu erhaiten. -
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Tabelle 3: Chemische Zusammensetzung

Spezifikation ' Hersteil::analyse IMF—A?lalyse C(E;A
| Chg. 83699/83698 83698 3 Chg.
- (2100 mm/14 mm Blech) | 1,5 mm Blech 5 Abm,
a) Cr 8,50-9,50% | 8,87/8,82 %  921% 8,68-9,04 %
c 0,09-0,12 0,12/0,11 0,104 0,092-0,117
Mn 0,20-0,50 0,42/0,47 0,502 0,41-0,50
v 0,15-0,25 © 0,19/0,20 - 0,204 0,17-0,19
w 1,0-1,2 1,10/1,09 1,148 1,03-1,26
Ta 0,05-0,09 0,14/0,13 0,14 0,10-0,15
N, 0,015-0,045 0,018/0,020 . 0,0234 0,018-0,0226
b) O, ‘max. 0,01 0,0013/0,0010 < 0,001 0,0005-0,0011
P max. 0,005 0,004/0,005 <0,04 0,011-0,013
s max. 0,005 0,003/0,004 0,004 <0,003
B max. 0,001" <0,0005/0,001 <0,01 < 0,001
c) Ti max. 0,01 0,008/0,005 0,004 0,001-0,005
Nb max. 0,001" <0,0010/0,0016 12ppm  |<20 ppm
Mo max. 0,005” < 0,0010/0,0010 <8 <20-<100
Ni max. 0,005 < 0,0070/0,0200 214 400 - 600
Cu max. 0,005" 0,022/0,0016 35 30 - 400
Al max. 0,017 0,008/0,009 51 30 - 40
Si max. 0,057 0,07/0,04 430 300 - 600
Co max. 0,005" 0,004/0,006 67 80 - 200
As+Sn+Sb+Zr| max. 0,05 <0,015/0,015 < 65-< 145

VALAP (as low as possible)

[51]
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Tabelle 6 :

Legierung:

Charge-Nr.:

Probe: @5x25mm ( doxLo)

EUROFER (<100bzw.14mm)

E83699 bzw.E83698

Zustand: a) Anl.=980°+740° ()100mm)

b) Anl.=980°+760° (14mm Blech)

Zustand | Priiftemp. R Rpoz- A Ag . Z Rpo2/Rm Bem.
T Nmm? | Nmm® | % % % |
a) RT 671 | 568 | 214 | 459 | 763 | 085
300 | 544 479 | 175 2,70 78,8 0,88
400 503 453 180 | 236 | 780 | 090
500 424 404 | 224 120 | 873 0,95
600 291 284 324 | o084 94,3 0,98
700 163 133 36,0 2,50 96,6 0,82
b) RT 652 537 20,8 4,97 79,9 0,82
300 536 469 16,8 2,70 80,1 0,88
400 497 442 16,8 2,32 788 | 089
500 419 392 23,5 1,19' 88,8 0,94
600 202 277 29,3 0,91 94,1 0,95
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| Tabelle 7:

Legierung: EUROFER (@100bzw.14mm) Zustand: a)1075°30°V/V+750°2hVIV _
Charge-Nr.: EB83699 bzw.E83698) b)-estean Foenilone
Probe: @5x25mm (doxLo) c) 950°30’VN+750_°2hVN
Zustand Priftemp. R;,, Rpo2 A Ag Z Rpgz'/Rm ~ Bem.
C o Nmm? | N % % | %
ay | RT 627 513 | 232 | 518 | 787 | 082 | o100
300 [ 519 | 456 16,4 2,78 77,9 0,88
400 487 447 16,7 2,03 765 | 092
500 404 384 - 25,0 1,26 86,6 0,95
600 | - 284 278 | 284 0,79 94,7 0,98
b) RT 630 519 23,0 5,00 79,8 0,82 14mm
300 | 521 | 480 205 | 251 798 | 088
400 | 481 434 20,5 2,23 776 | 090
500 409 391 23,2 0,91 87,1 0,96
600 290 284 29,4 0,61 93,9 0,98
¢) RT 624 495 24.0 6,08 81,7 0,79 14mm
300 511 432 21,1 3,60 78,8 0,85
400 474 417 20,9 2,88 77,3 0,88
500 399 374 250 1,39 88,5 0,94
600 280 265 30,2 0,90 95,4 0,95
£U-Verg.doc
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Tabelle 8

Legierung: EUROFER (&100)

Charge-Nr.: E83699

Probe: 55(25mfh (doxLo)

Zustand: a) Anl(=980°+740°) +600°1050h
b)) et +580°3300h

c) 1075°+750° +600°1050h

(P=18,36)
| Zustand [Proftemp.{ Rn Roo2 A Ag z Rpo2/Rm | Bem.
© Nmm? | Nmm? | % % %
a) RT 666 547 | 214 5,14 77.5 0,82
300 537 472 17.3 3,03 78,2 0,88
- 400 503 . 454 17,5 2,67 76,9 0,90
- 500 422 401 238 1,44 87.7 0,95
600 296 283 327 | 002 94,6 0,96
b) RT 660 - 541 22,2 5,35 77.3 0,82
400 503 450 18,0 2,44 788 | 089
500 425 399 234 1,1 87,0 0,94
o) RT 624 506 22,0 568 | 769 | 081
300 503 436 16,8 2,77 77.5 0,87
400 468 420 18,4 277 | ‘76,9 0,90
500 400 378 23,2 1,46 88,4 0,95
600 284 274 26,4 0,65 93,9 0,96
EU-Alt-1.doc 5-2000
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Bild 33: Schematische Darstellung des Kriechverlaufes
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Anhang A

Die historisch-empirische Entwickiung des
Gefiigediagrammes der Cr-Ni-Stihle

Mam_‘red Schirra

Die historisch-empirischen Entwicklungsschritte des
Cr-Ni-Geflgediagrammes werden anhand von Origi-
nalarbeiten dargesteilt und einige Literaturhinweise der
letzten Jahrzehnte richliggestellt. Eigene Ergebnisse an
zahlreichen Schielzen eines CrNiMoVNb-Stahies mit
914 % Chrom durften zum Auftreten von &-Ferrit im
kritischen Bereich des- Gr-Aquivalents 'von 12-18 und
des Ni-Aquivalenis von 4-8 wertvolle Hinweise geben.
Insbesondere das empirische Zustandekommen sollie
zu einer pragmatischen Betrachtungsweise und Hand-
habung des Schaubildes fihren. .

_Historischer Ablaef. Das Gefiigediagramm der Cr-Ni-
Stéhle erlaubt in gewissem Rahmen eine Voraussage, wel-
ches Gefiige sich bildet; insbesondere zum Auftreten des
d-Ferritgehaltes in Abhiingigkeit vom Cr- und Ni-Gehalt
und unter Beriicksichtigung weiterer Legierungselemente.

- Es erscheint sinnvoll, an dieser Stelle einmial auf den histo-
rischen Ablauf einzugehen, der zum heutigen Stand dieses
Diagrammes fihrte: Die erste Darstellung erfolgte 1920
durch Strauss/Maurer im Zusammenhang mit der Ent-
wicklung des 18/8 Cr-Ni-Stahles V2A durch Krupp'). .

Diese, als Maurer-Diagramm bekannt gewordene Dar-
stellung, Bild 1, zeigt. mit dem Cr-Gehalt als Abszisse und
dem Ni-Gehalt als Ordinate, vier Gefligegruppen und bil-
det praktisch den linken Teil des heute bekannten Dia-
gramms. Bei der Aufstellung des Bildes haben die Autoren
auch metallographische Befunde von Guillet unid Giesen”)
berficksichtigt. Einschrinkend wird allerdings damals
schon gesagt: ..Die Grenzlinien sind natiirlich in Wirklich-
keit in der angegebenen Schirfe nicht vorhanden. Auch

Bild1. Diagramm der quarterniren Cr-Ni-Stéhle

variterte der Kohlenstoffgchalt bei unseren Stihlen von
0,1-0,5%."

Dieses Urdiagramm wurde von Scherer-Riedrich-Hoch
1939 durch Untersuchungen an 22 Versuchslegierungen
zum Stadium des Kornzerfalls modifiziert?). Das Material
der Versuchslegierungen war auf' 3 mm gewalzt und von
1050°C an Luft abgekithlt worden. Die Ergebnisse der
Gefligeuntersuchungen erweiterten bzw. ergiinzten das
Maurer-Diagramun auf der Chromskala auf der rechten

" Seite zu hoheren Chromgehalten hin, Bild 2.

Dieses, oft filschlicherweise ais Schaeffler-Diagramm
bezeichnete Bild, war der Ausgangspunki fiir mehrere Ar-
beiten von A. L. Schaeffler. Aufbauend auf seiner Disser-
tation von 1944%), verdffentlichte er 1947 cine spiter viel-
fach zitierte Arbeit®) Giber umfangreiche Gefiigeuntersu-
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b) Geitgezusammensetzung der Cr-Ni-Sidhle innerhatb des
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Bild 3. Zustandsschaubild von Schweilgut aus nichtrosten-
dem Stahi -

chungen zn einer gréBeren Anzahl von Schweil3verbindun-
gen (8 austenitische Elekiroden mit.2 Basismaterialien).
Ausgehend von Bild 2 (Scherer et al.); das er originalgetreu
bernahm. stellte er fiir die von ihm untersuchten SchweiB-
verbindungen 11 verschiedene Gefligediagramme auf.

Dabei wurden die Gefigebefunde allerdings nicht mehr
nur in Abhingigkeit von dem jeweiligen Chrom- und Nik-
kelgehalt aufgetragen. sondern auch die Wirkung weiterer
Legierungselemente berfcksichtigt. Die verschiedenen Le-
gierungselemente wurden .mit entsprechenden Faktoren
versehen. Unter Einbezichung verangesangener Arbeiten
von Newell-Fleischmann, Post-Eberly, Thielemann und
Campbell-Thomas schlug Schaefller folgende Form der
Cr- und Ni-Aquivalente vor:

Cr-Aquivalent = Cr + 2,5Si + 1.8 Mo + 2 Nb
' 1

_Ni-ﬁquivalent =Ni+05Mn+30C 2)

D.h., im neuen Cr-Ni-Gefiigediagramm erscheint auf

“der Abszisse das Cr-Aquivalent (Ferrit-Bildner) und auf

der Ordinate das Ni-Aquivalent (Austenit-Bildner). Dieses
Diagramm stellte er in einer 1949 verdffentlichten Arbeit
vor®). Aufgrund zahireicher zusdtzlicher Untersuchungen
modifizierte er in dieser Arbeit sowoh! einige Gefiigemul-
tiplikatoren als auch die Gefiigebereiche gegeniiber seiner

Austeﬁit
= 20 Austensit+Martensit
=
2
-]
E Austenit+ §-Ferrit
2
Z 10 A
Martensit
"IMartensit+5- Ferrit
Austenit+Martensit+ 8- Ferrit
¢ 10 20 30 40
Chromaguivalent

Bild 4. Abgeandertes Schaefiler-Diagrarnm. nach H. Schnei-
der %}
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1947 erschienenen Arbeit. so daB nun folgendes Diagramm
und folgende Form der Cr-Ni-Aquivalente vorlagen,
Bild 3:

Cr-Aquivalent = Cr + 1,558 + Mo + 0,5 Nb(3)
Ni-Aquivalent = Ni + 0.5Mn + 30 C 4)

1960 erschien eine cbenfalls oft zitierte Arbeit von H.
Schneider’). Diese Arbeit beschreibt Untersuchungen an
einem 12%-Cr-StahlguB. Ohne weitere Quellenangaben
wird darin ein Gefiigediagramm gezeigt, Bild 4, das gegen-
itber Bild 3 von Schaeffler lediglich eine Verschicbung der
Linie M/M + &F und A/A + BF zeigt, die aufl der Abszisse
bei 10 beginnt Fir die Cr-Ni-Aquivalente galt folgende
Fornu:

Cr-Aquivalent = Cr 4+ 2Si + 1.5Mo + ¢35 Nb
Co o (3)
Ni-Aguivalent = Ni + Co + 0,5Mn + 30 C
+ 7.5 Nb {6)

Bei den Faktoren fiir die einzelnen Legierungselemente
falt auf, daB Nb mit 0,5 bei Chrom und mit 7.5 bei Nickel
steht. . : '

Dagegen wird Schineider in der Arbeit von Briggs-Parker
1965%) in bezug auf die Cr-Ni-Aquivalente wie folgt zitiert
und erginzt durch weitere Elemente anderer Autoren:

Schneider andere Autoren
Crage = Cr + 260 + 53 Al + 173 Nb
+153Mo+ 5V + 15T+ 075W N

Nig,, = Ni + 0,5 Mn
+30C+ Co +03Cu + 25N 8)

H. Ornig wiederum behandelt in ciner 1968 erschiencnen
Arbeit Aufbau-Anwendung und Genauigkeit des Schaeff-
ler-Diagrammes anhand einiger SchweiBverbindungen®).
Er zitiert zwar die Arbeit®), beniitzt aber dus Diagramm
aus®) mit der Darstellung und den Cr-Ni-Aquivalenten
nach ded Gl (3)uad (4). o

In einer Ubersicht iiber hochwarmfeste 12%-Cr-Stiih-
1'%} zitiert H. Wisniowski 1969 das Diagramm von H.
Schneider, die Cr—Ni-Aquivalente allerdings in der Voli-
standigkeit, wie sic von Briggs-Parker®) aufgefithrt wurden
(Gl. (7) und (8)).

In gleicher Weise wird dieses Diagramm von Honey-
combe'') in seinem Buch 1981 dargestellt mit den Cr-Ni-
Aquivalenten nach den GL (7) und (8)).

K. Anderko'?) hat 1986 fur die Elemente Ta. Hf, Ce, Zr
u. Ge Faktoren fiir die Aquivalentberechnung abgeschiitzt:

- Yon verschiedenen Ansitzen, die ferritisierende Kraft*
der Legierungselemente mit den empirischen Faktoren F
in der Formel zur Berechnung des Chromiiquivalentes in
Bezichung zu setzen, erwies sich die max. Konzentration,
bis zu der die y-Phase im biniiren Zustandsdiagramm mit
Fe existent ist (Scheitelpunkt oder Vertex der y-Schleife),
als am brauchbarsten. In Fillen, bei denen die y-Schleife
nicht voll zusgebildet ist, da sie durch die Gleichgewichie
des Fe-Mischkristalis mit einer intermediaren Phase ab-
geschnitten wird, wurde eine ,virtuelle Schieife' aus dem
Verlauf der Gleichgewichtslinien bei niedrigen Legierungs-
konzentrationen exirapoliert {Fe-Nb, Fe-Ta, Fe-Hf)."

Diese chronologische Darstellung zeigt die rein empiri-
sche Entwicklung des Cr—Ni-Gefiigediagrammes. Fiir die
Aawendung und Genauigkeit gilt auch weiterhin die schon
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von Maurer gemachte Einschriinkung, die auch z. T. die
anderen Autoren machen, daB die Grenzlinien in dieser
Schiirfe absolut nicht existieren, denn es handelt sich ja
nicht um ein Gleichgewichtsdiagramm. Die hauptsiichlich
metallographisch bestimmten Gefigezusammensetzungen
werden unter bestimmten Bedingungen erhalten. Von we-
sentlicher Bedeutung ist z. B., ob sich das Gefiige im Zu-
sammenhang it einer SchweiBung bildet, oder ob eine
Legierung als Block crschmolzen und durch Schmieden
bzw. Walzen zu Halbzeugen welterverarbeitet wird. So
kann das Seigerungsverhalten der Elemente bei groBen
Schmiedebldcken oder GuBstiicken zu Ungenauigkeiten in
der Vorausberechnung des 8-Ferrit-Gehalies fuhren. Des-
weiteren steht der chemisch gebundene Anteil der verbin-
dungsbildenden Elemente (Carbide-Nitride) nicht mehr der
Aquivalentberechnung zur Verfiigung. Auch ist letztlich
die Bestimmung des 3-Ferrit-Gehalies von der Methode
abhingig (metallographisch, magnetische Waage). D. h.,
die vorsiitzliche Anderung einzelner Legierungselemente in
engen Grenzen bictet keine absolute Gewiihr zur Errei-
chung einer bestimmten Gefiigezusammensetzung nach
dem Diagramm bzw. 8-Ferrit-Freiheit; vielmehr ist in einer
Reihe von Versuchslegierungen der Trend vorgegeben. Da-
her scheint es auch-unerheblich. ob bei der Berechnung der
Cr-Ni-Aquivalente beispielsweise Si mit dem Faktor 2 oder
1.5 einpesetzt wird.

Die Verschiebung der Linie M/M + &-F bazw, A/A -+
5-F auf der Abszisse von 7 auf 10 durch Schneider, Bild
4, kann durch eigene Untersuchungen (KIK-IMF) an éiner
groferen Zahl von Varianten des CrNiMoVNb-Stahles
1.4914 bestitigt werden, Bild 5.

In der Regel handelt es sich um 25-kg-Chargen, die im
Vakuum-Induktionsofen erschmolzen und im Vakuum-
Lichtbogenofen umgeschmolzen und zu Vierkant-Stiben

~umgeschmiedet wurden (Firma Saarstalij-Volklingen). In
einigen Fillen sind auch Chargen im Tonnen-Bereich her-
gestelit worden. '

Bei einer Chargenreihe wurde bei sonst praktisch glei-
cher Zusammensetzung der Cr-Gehalt systematisch von 9—
14 % abgestuft (0). Dic metallographische Untersuchung
ergab fiir die Chargen mit 9 bzw. 10 % Cr ein 6-F-freies
Gefiige, bei 11 % Cr fanden sich Spuren von 8-Ferrit und
die Chargen mit 12, 13 und 14 % Cr wiesen 8-F-Anteile
von 5 %. 20 % und 25 % auf.

16. Okiober 1992

schmiedet} wurden die chemische Zusammensetzung und
der 8-F-Anteil bestimmnt.

Diese Gegenuberstellung zeigt, daB die chemische Zu-
sammensetzung und somit die Lage der Aquivalentwerte
im Diagramm sich nur unwesentlich dindert, wohingegen
der &-F-Anteil sich deutlich erniedrigt.

Zwei weitere Chargen eines martensitischen 10%-
CrMnWV-Stahles, die noch zusitzlich Ce + Ta bzw. Ta
+ Hf (< 1 %) enthielten, waren 8-F-frei.

Tafel 2 gibt cine historische Ubersicht der Gefiigedia-
gramme von Cr-Ni-Stdhlen. {U 28591}

Schrifttum

"} Strauss. B.: Maurer, E.: Kruppsche Monatshefie 1 (1920) August,
S.129/46.

Talel1. Auftreten von &Ferrit in Abhingigkeit von den
Schmelz- bzw. Erstarrungsbedingungen
1. Erschmelzung Umschmelzung
{Vakuum-Induklionsofen) (Vakuumn-Lichtbogenofen)
Charge B 696 A, = 1539 ' 15,10
Ay = 623 6.27
8-Ferrit = 35 % Spuren
B 634 A = 150 15,02
. = 599 5,93
5-F = 68% -2 %
B 685 Ac,'_ = 14,61 14,43
Ay = 472 . 497
&F = 10-12 % 3%

Tafel 2. Historische Ubersicht

Jakr Autor Literatur { Bild Gleichurng
1920 Strauss- 1 -
Maurer b
1939 Scherer-Ried- 2 -
rich-Hoch 3
1947 Schaelfler % (N Cr+25Si+1.8Mo+2Nb
' {2) Ni+0.5Mn+30C
1949 Schaetiler £i3 (A Cr+1.5Si+Mo+05Np )
) ) (4 Ni+G.5Mn+30C
1960 Schneider’ 4 (HCr+28i+1,5Mo+05Nb

(6) Ni+0.5Mn+30C+7,5Nb+Co

(HCr+28i+1.5Mo+5V+55AI
+175Nb+ 15Ti+0,75W
{8 N|+05Mn+300+00+030u

1965 Briggs-Parker % | 4

+25N
1958 Ornig 3 3
1969 Wisniowski mlsa @8
1981 Honeycombe ") {4 (7} 48)
1986 Anderko priv.§5 (7} +1.2Ta+12H{+1Ce+082r
- Inf. - 4+1,2Ge

(8

Das Auftreten von 8-Ferrit in Abhiingigkeit von den
Schmelz- bzw. Erstarrungsbedingungen konnte an einer
weiteren Chargenrcihe (G1) gut verfolgt werden, wic aus
Tafel 1 hervorgeht. Sowohl nach der ersten Erschmelzung
im Vakuum-Induktionsofen (& 90 = 300 mm Block) als
auch nach dem Umschmelzen im Vakuum-Lichtbogenofen
{(Z 100 mm auf 4 kt. 30 mm bzw. 4 kt. 12,5 mm ge-

Stabi u. Eisen 112 (1992) Nr. 10 119

’) Guiliet, R.: Rev. de Met. {1906), S. 462 und Gicsen. P.: Carnegic
Scholarship Memoirs (1909), S. 15.

%) Scherer, R; Riedrich, G: Hoch, G.: Archiv {iir das Eisenhittenwesen
13 (1939} Nr. 1, 8. 53/7.

Y Schaefiler, A. L.; The Investigation of Microstructures of Single
Bead Cr-Ni-Austenitic Weld Deposits on SAE 4340 + V-Stock™;
M. S. Thesis, Univ. of Wisconsin, June 1944.

) Schaeffler. A. L.: The Welding Journal 26 (1947) Nr. 10. S. 6015/20s.
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% Onm.r H.: Zeitschrift fir Schweiflitechnik (1968) Nr. 10. 8. 30?/[7
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Bemerkungen zu experimentelien Details

Anhang B |
Bemerkungen zu experimentelien Details

Die verschiedenen Warmebehandiungsschritte wie Austenitisieren, Anlasse, Glithen werden ... .

nofmalerweise mit Proberirohlingen in Muffeldfen mit anschlieBender Abkihiung an Luft, O
oder Wasser (Kennzeichnung T-t/L, T-t_/él, T-t/W) durchgefihrt (Bild B1a). Soll bei Hartever-
suchsproben oder fertig bearbeiteten Proben fiir mechanische Versuche eine Oxidation ver-
mieden werden erfolgt die Warmebehandlung unter Vakuum in einem Quarzrezm:enten-
(Bild B1b). Die Abkiihlung erfolgt durch Abziehen des Ofens und entsprtcht bei kleineren '_
Abmessungen in etwa der Luftabkihlung und wird mit T-t-V/V bezeichnet. Die Randentkoh=
-iung bei Austenitisierung an Luft in Muffelofen geht aus Bild B‘Ic am Beispiel des Werkstoffes
1.4814 hervor

Die Kerbschlagversuché werden in dér Rege! mit ISO-V-Proben {n. DIN 501 15) auf .ei'nem
_ 450-J Pendeischlagwerk (Fa Instron-Wolpert) durchgefithrt; mit zugehonger Temperier-
kammer fir Pruftemperaturen von -150° bIS +1 00°C.

Die Zug- und Zeitstandversuche werden ‘it Gewmdekopfproben durchgefuhrt (Bild: B2), wo-
bei die Form b Uberwiegend bei Zug- und die Formen a+b bei. Zug- und Zeitstandversuchen
zum Einsatz kommen. Bei Zugversuchen (n. DIN-EN 10002) auf einer Instron 4505 wird das
Kraft- Weg—D:agramm lber die Querhauptbewegung aufgezeichnet. ' :

Die Zeitstandversuche werden n. DIN 50118 in Einproben-Priifstinden (Bauart Mohr + Fe-
derhaff} durchgefiihrt (Bild B3-a). Soweit Versuche unter Vakuum durchgefGhrt wurden (Bild
B3-b), ist der Versuchsnummer in Spalte 2 in den Wertetabellen die Bezeichnung zsv voran-
gestelit. :

Die Belastung erfolgt Uber einen Hebelarm (1:15) durch Gewichte. Die Prifftemperatur wird
durch einen 3-Zonen-Heizofen mit 3 PID-Reglern (JUMO} eingestelit. Die Temperaturkontrol-
le erfoigt tiber 3 PtRh-Pt-Thermoelemente, die (ber die Probenldnge verteilt sind. Diese An-
ordnung gewahrleistet ein homogenes Temperaturfeld (iber die Probenlange und eine Tem-
peraturkonstanz von +2°C tber die Versuchszeit (Bild B4).

Die Probendehnung {Kriechverlauf) wird {iber zwei induktive Wegaufnehmer erfasst, die Uber
ein Gestange diametral an den Probenkragen befestigt sind. Zu jeder Probe bzw. jedem Ex-
tensometerpaar gehdrt ein x-t-Schreiber, der den Kriechverauf kontinuietlich registriert. Der

- x-t-Schreiber kann in weiten Bereichen eingestellt werden, so dass fir die unterschiedlichen .
Versuchszeiten bzw. jeden Kriechverlauf eine optimale Aufzeichnung erfolgt (Bild B3c). Bei
‘Langzeitversuchen sind kieine Kriechgeschwindigkeiten im Bereich bis 1x107 (abs) noch
sicher erfassbar. Uber eine Digitalisierungseinrichtung wird der so erhaitene Kriechverlauf fir
die weitere Datenverarbeitung gespeichert. Alle Kriechkurven werden in der Darstellung loge-
log t in internen Berichten zusammengestelit.



Bild B1; Ofen fiir Warmebehandlungen a)Muffelofen
b)Rohréfen mit Quarzrezipienten
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Bild C2: c-Bestimmung (Optimierung des Larson-Miller-Parameters in
verschiedenen Zeit- und Prifftemperaturbereichen (P = Tx{c+log t)



So ergab sich fiir die 1%W-Variante von OPTIFER ein c-Wert von ¢=28 als Mittelwert
aus je 5 Wertepaaren im T-Bereich von 450-700°C (min. 18, max. 34). Die mit 28
gerechneten Hauptkurven fiir 1% Kriechdehnung und Standzeit sind im Bild C3
dargestellt und zeigen fir 3 Varanten bis 600°C Priiftemperatur eine gute
Anpassung und Uberlappung. Lediglich die bei 650°C emnittelten Werte, bei denen
auch schon deutliche strukiurelle Anderungen auftreten zelgen in der Standzeitkurve
keine gute Anpassung. : :

Dass auch ein optimierter c-Wert immer nur ein Kompromlss |st ergibt sich aus Bild
C4. Hier sind die an den 4 OPTIFER-IVc-Chargen emmitielten Werte fir jede Prif-
temperatur mit ihren Streubereichen dargestellt. Mit ¢=28 ergibt sich fir T=500-
600°C eine gute Passung, ist aber fir die 450°C-Versuche zu niedrig. Eine Erhéhung
auf ¢ > 30 wurde die 450°/500°C Passung verbessemn aber zu héheren Temperatu-
ren hin verschiechtem. Fir den 2% W-Stahi F82H-mod. ergab sich als Mittelwert
¢=33 (min. 25,4, max. 41,4) [5] und fiir den konventionellen martensitischen Stahl
MANET-iI [6] ergab eine nachtragliche Optimierung, unter Berlicksichtigung von
Langzeitwerten bis zu 40 000 h, fir die 1%-Kriechdaten ¢=32 (27-34,9) und fir die
Standzeitwerte ¢=28 (22-30,4). D.h., wenn man die Hauptkurven verschiedener Stih-
le direkt miteinander vergleichen will, muss wiederum als Kompromlss ein c-Wert
{(z.B. 30} verwendet werden.

Die Zeit- und Temperaturabhéngigkeit von ¢ wird im Bild C5 an 2 Chargen des
austenitischen Strukturwerkstoffes- 1.4948 aufgezeigt [2]. Von den experimentellen
Zeitstandfestigkeitskurven wurde mit jewsils 3 verschiedenen c-Werten auf die
néachst niedrigere Kurve gerechnet. Der Vergleich der 3 gerechneten Kurvenstiicke
mit der experimentellen Kurve zeigt bei der Charge 206 (a) deutlich, wie bei 600-650
und 700°C die experimentelle Kurve die gerechneten Kurven in Abhéngigkeit von der
Standzeit durchlduft. Die Temperaturabhéngigkeit wird dadurch demonstriert, ‘dass
bei der Charge 206 (a) die 550°C Kurve und bei der Charge 326 (b) die 600°C Kurve
deutlich {iber den errechneten Kurven liegt.

[1] J.Granacher,H Wiegand ,,Uberpriifung von Verfahren zur Extrapolation der Zeitstand-
festigkeit warmfester Stéhle.* Archiv fiir das Eisenhiittenwesen 43,H_eﬁ 9_(1972)_699_-704

[2] M.Schirra ,Das Zeitstandfestigkeits-und Kriechverhalten des SNR-300 Strukturwerk-
stoffes X6CrNi 1811 (W.Nr.1.4948)". KfK4273 Febr.1988

[3]K.Bungard, W.Schmidt ,,Vergleich verschiedener Verfahren zur Extrapolation von Zeit-
standwerten“. DEW-Techn Berichte,1.Band,1961,Heft 3,5.84-95

[4]in diesem FZKA 6707=[55]
(5] =[40]

[6] =24



Anhang C

Extrapolationsverfahren und Optimierung des c-
Wertes im Larson-Miller-Parameter

Aus technischen und. wntschaftlichen Griinden sind schon sehr frilh Anstrengungen
untermommen worden, durch experimentelle Abkurzungsverfahren oder rechne-
risch/grafische Extrapolationsverfahren den Versuchsaufwand zeitlich stark zu be-
grenzen und auf das Verhalten bei'langen Zeiten zu extrapolieren. Technische Riick-
schidge, sowie kritische Uberpriifung von vorgeschlagenen Extrapolationsverfahren
(mehr als 130 im Laufe der Jahrzehnte) anhand experimenteller Datensatze [1] fihr-
- ten zu der Erkenntnis, dass keines der vorgeschlagenen Verfahren sich als aligemein
anwendbar erwies und die experimentelle Absicherung durch Langzeitversuche un-.
verzichtbar ist, wie in [2] ausfihrlich dargelegt ist. Die Ursache liegt bei den komplex
aufgebauten hochwarmfesten Legierungen in temperatur- und zeitabhangigen struk-
turellen Anderungen, die nicht vorhersagbar sind und z.T. zu abrupten Anderungen
in der T,t-Abhéngigkeit der verschiedenen Kennwerte fithren. Bungardt-Schmid ha-
ben in einer Arbeit [3] verschiedene Extrapolationsverfahren an whand von Datensat-
zen von 27 Stahien und Ni-Basis-Legierungen iiberpriift. Dabei wurden nur die
~ Standzeiten < 5000 std fir eine Extrapolation auf 10* und 10° std benditzt und die

Abweichung zu den experimentell ermittelten Standzeiten von > 5000 std bestimmt;
Dabei zeigte sich, dass die Verfahren von Larson-Miller {4] und Sherby-Dom ‘noch
die kieinsten Abweichungen zu den experlmentellen Daten zeigten. Technisch ak-
_zeptable Abweichungen lagen aber nur dann vor, wenn die Festwerte in den Para-
.metem anhand aller vorliegenden Daten’ fiir jede Legierung optimiert wurden (+

15%), wohingegen die Abweichungen wesentlich gréBer wurden, wenn mit einem
vorgegebenen Festwert oder mit Festwerten, die nur aus den Versuchen bis 5000 std
Standzeit voriagen, gerechnet wurde. Das bedeutet, dass eine allgemeine Anwend-
barkeit nicht gegeben ist und eine Anpassung an die jeweilige Legierung vorgenom-
men werden muss, was einen entsprechenden experimentellen Aufwand erfordert.
Bei Verwendung einer neuen, oder modifizierten Leglerung ist lediglich eine Ab-
schétzung des Langzeitverhaltens méglich. :

Fir eine vergleichende Betrachtung wvon Ze'itstandfestigkeitswerten und Zeit-
Dehngrenzwerten, sowie fiir eine Abschatzung auf experimentell noch nicht abge-
deckite Zeitrdume, wurde in diesem Bericht das elnfach aufgebaute Verfahren nach
Larson-Miller benutzt:

P = Tk(c+log 1).

Dabei sind Priftemperatur T und Versuchszeit t mit einer werkstoffabhéngigen GréBe
c als Parameter zusammengefasst. P in Abhéngigkeit von log ¢ aufgetragen, fithrt zu
einer sog. Zeitstand-Hauptkurve (master-curve) (Bild C1), die aus sich Uberlappen-
den Kurvenstiicken der verschiedenen Priftemperaturen besteht (a, ¢). Eine gute
Uberlappung bzw. guter Anschluss ergibt sich, wenn ¢ anhand der ermittelten expe-
rimentellen Daten optimiert wird (b). Dabei geniigt aber nicht eine Bestimmung mit 2
Wertepaaren, sondem mehrere Uber den experimentell abgedeckten T/t-Bereich
(Bild C2), denn ¢ ist auch temperatur- und zeitabhéngig, was vielfach vergessen wird.



‘Location:  FZK, Karlsruhe -

1 Status: Operational | _ _
'. Capécity: . a) 30unitsfortestsin normal atmosphere
'b)  19units fortestsi invacuum

€ - tunit fqr testin vacuum W|th _dir'ect'!oading (max. 80 N)

Technicald escnptton

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

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

Specrahty Long term tests (> 104 hours) in Iow-stress and low-creep—range

' _ Real:zed Iong-term-tests max. 144444h0urs =16 Syears {Ref. 1).

Ref.. [1] KfK 4273 Feb. 1988 (Report) {ss 1 A948)
[2] KiK 4861 - Aug. 1991 and FZKA 6699-Febr.2002 (Reports ss3 16L(N))

[3] KfK 2440 - Jan. 1989 (Report) (Vanadium-alloys)

Bild B5: Creep- and rupture test installation
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