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Dr.-Ing. Klaus F. Stark, geb. 1943, studierte Maschinenbau an der TH Darmstadt mit den Vertiefungsfachern Kunststoffkunde und -technologie. Von 1972 bis 1980 Versuchsingenieur
und Wissenschatftlicher Assistent an der MPA, Universitat Stuttgart. 1980 promovierte er auf dem Gebiet der Thermometrie und Schwingfestigkeit. Von 1980 bis 2008 war er
zustandig far mechanische Werkstoffeigenschaften bei ALSTOM (Schweiz) AG, Materials Technology, Abt. TTTM Baden/Schweiz, Hauptgruppe Werkstoff- und Bauteilprifung.

Kurzfassung

Zur Abschatzung von Versagensbeanspruchungen von Komponenten mit Fehlstellen ist die Kenntnis der Bruchzahigkeit hilfreich. Die Ermittlung des Widerstandes gegen
Rissausbreitung bei sehr hohen Temperaturen an metallischen Hochtemperatur-Werkstoffen wird gezeigt.

Das Bruchverhalten von metallischen Hochtemperaturlegierungen Iasst sich bei hohen Temperaturen mit einer Kombination der Gleichstrompotenzialsonde und einer
Probenheizung mit einem Gasbrenner ermitteln. Die sehr hohen Genauigkeitsanforderungen des Teilentlastungsverfahrens lassen sich umgehen. Die grobkérnigen
Nickelbasislegierungen fuhren zu deutlich groBeren Messwertstreuungen als bei feinkristallinen Stahlen tblich ist. Die Rissfront beinhaltet nur wenige Kérner mit unbekannter
Kristallorientierung. Es empfiehlt sich, mehrere Proben bei derselben Temperatur zu prifen, um einen Anhaltswert fir die zu erwartende Streuung zu erhalten.

Vielen Dank fiir Ihr Interesse an diesem Beitrag. Um Zugang zum Volltext zu bekommen, wenden Sie sich bitte an lhre Bibliothek.
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Hochtemperatur-Bruchzahig-
keitsmessung

Klaus Friedrich Stdrk,
Basel, Schweiz

Metallische Komponenten im Hochtem-
peratureinsatz > 600 °C bestehen in der
Regel aus Nickel-Basiswerkstoffen mit
(meist grobkérniger) polykristalliner
Kornstruktur, gerichtet erstarrter oder
einkristalliner Kristallstruktur. Bei Rest-
lebensdauerberechnungen fehlerbehaf-
teter Strukturen wird bei zyklischer
Belastung die Rissausbreitungsrate
da/dN als Funktion der Schwingbreite
der zyklischen Spannungsintensitit Ay
fir LCF und bei HCF der Grenzwert ge-
gen Ausbreitung von Ermiidungsrissen
Ak, SOwie bei statischer Belastung der
Widerstand gegen stabile Rissausbrei-
tung, die Bruchzéhigkeit K, oder J,., be-
notigt.

Die Ermittlung dieser Werte bei ho-
hen Einsatztemperaturen bis ca. 1000 °C
ist nicht einfach und erfordert eine
aufwendige Mess- und Priiftechnik. In
diesem Beitrag soll speziell auf die Er-
mittlung des Widerstandes gegen Riss-
ausbreitung bei quasistatischer Belas-
tung bzw. der sog. Hochtemperatur
(HT)-Bruchzidhigkeit an Nickel-Basis-
Legierungen eingegangen werden. Als
Beispiel werden Messungen bis 900 °C

Zur Abschétzung von Versagensbeanspruchungen von Komponen-
ten mit Fehlstellen ist die Kenntnis der Bruchzahigkeit hilfreich.
Die Ermittlung des Widerstandes gegen Rissausbreitung bei sehr
hohen Temperaturen an metallischen Hochtemperatur-Werkstoffen

wird gezeigt.

Das Bruchverhalten von metallischen Hochtemperaturlegierun-
gen lédsst sich bei hohen Temperaturen mit einer Kombination der
Gleichstrompotenzialsonde und einer Probenheizung mit einem
Gasbrenner ermitteln. Die sehr hohen Genauigkeitsanforderungen
des Teilentlastungsverfahrens lassen sich umgehen. Die grob-
kornigen Nickelbasislegierungen fiihren zu deutlich groBeren
Messwertstreuungen als bei feinkristallinen Stihlen iiblich ist.
Die Rissfront beinhaltet nur wenige Kérner mit unbekannter
Kristallorientierung. Es empfiehlt sich, mehrere Proben bei der-
selben Temperatur zu priifen, um einen Anhaltswert fiir die zu

erwartende Streuung zu erhalten.

an der grobkristallinen konventionell
abgegossenen  Nickel-Basis-Gusslegie-
rung MarM247 gezeigt.

| Losungsansidtze

Die Messung der Bruchzéhigkeit bzw.
des J-Integrals an ,Compact Tension“
(CT)-Proben (Bild 1) erfordert eine Priif-
technik zur genauen Messung
* der Priiftemperatur,
« der Priifkraft,
* der Probenaufweitung sowie
* der Rissverldngerung.
Die Priiftemperatur ldsst sich relativ
einfach und genau mit einem in Hohe
der Rissfront des Ermiidungsrisses
(ag/W = 0,5) in der Probe applizierten
Mantelthermoelementes NiCr-Ni (Typ K)
mit einer Genauigkeit von ca. +3K bis
400 °C ermitteln [4]. Fiir hohere Tempe-
raturen kann die nach Norm [1] gefor-
derte Genauigkeit von +3K nur mit
kalibrierten Thermoelementen erreicht
werden.

Die Priifkraft wird auBerhalb des
Hochtemperaturbereiches der Probe mit
einer Standard-Kraftmessdose (meist
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auf der Basis einer temperaturkompen-
sierten Vollbriickenschaltung mit Deh-
nungsmessstreifen (DMS)) gemessen.
Die Anforderungen an die Auflosung
von ca. = 1% der Priifkraft werden in der
Regel immer erfiillt.

Die Probenaufweitungsmessung wird
gebraucht, um zusammen mit der Kraft-
messung die Fldchenintegration zur
Ermittlung der Forménderungsarbeit
bzw. des J-Integrals vornehmen zu kon-
nen. Dazu muss die Aufweitung eigent-
lich nicht genauer als die Kraft be-
stimmt werden (Auflosung ca. +1% der
max. Aufweitung der Probe).

Allerdings héngt die geforderte Ge-
nauigkeit der Probenaufweitungsmes-
sung zusitzlich wesentlich von dem
gewihlten Verfahren zur Ermittlung der
stabilen Rissausbreitung zusammen.
Gem@B ASTM E1820-05a [1] bzw. ESIS
P2-92 [2] ist die Ermittlung der Rissver-
laingerung sowohl durch eine Steifig-
keitsmessung der Probe (Teilentlas-
tungsverfahren) als auch durch eine
elektrische Widerstandsmessung (Po-
tenzialsondenverfahren) mdoglich und
zulédssig. Andere Verfahren wie Ultra-
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Bild 1. 1"-CT-Probe fiir Hochtemperatur-Bruchzdihigkeitsmessung

Figure 1. 1"-CT-specimen for high temperature fracture toughness measurement

schallmessungen, Schallemission oder
optische Verfahren haben sich nicht be-
wabhrt.

Das Teilentlastungsverfahren erfor-
dert eine auBerordentlich hohe Ge-
nauigkeit, um Rissverldngerungen mit
einer erforderlichen Auflésung von ca.
+0,01 mm ermitteln zu konnen. Insbe-
sondere bei hohen Priiftemperaturen
mit zeitabhdngigen Kriech- und Relaxa-
tionsvorgdngen ergeben sich zuséatz-
liche Schwierigkeiten beim Teilentlas-
tungsverfahren mit zahlreichen Teilent-
lastungen und Haltezeiten. Die Messung
in der Lastlinie muss zusitzlich mog-
lichst hysteresefrei sein, um die Steifig-
keiten bei kleinen Be- und Entlastungen
mit hoher Genauigkeit errechnen zu
kénnen. Grobkornige Werkstoffe als
auch Einkristalllegierungen erzeugen

hédufig sehr unregelméBige Rissfronten
und sehr unebene Rissflichen (sowohl
beim Erzeugen des Ermiidungsanrisses
als auch beim stabilen Rissfortschritt).
Die hohe Temperatur der Probe macht
zusédtzliche Massnahmen notwendig
wie wassergekiihlte Wegaufnehmer auf
DMS-Basis oder kapazitive Systeme
sowie durch Drahterodieren erzeugte
integrierte Messschneiden in der Last-
linie und entsprechende Kalibrierungen
bei Priiftemperatur. Eine zusdtzliche
Erschwernis der hochgenauen Steifig-
keitsmessung entsteht bei grobkornigen
Ni-Basislegierungen durch die sehr
unebene Bruchflichentopografie sowie
die Oxidbeldge auf den Rissflaichen und
die dadurch entstehenden Reib- und
Abstiitzungseffekte im Bereich der vor-
deren Risszone.

Wird das Potenzialsondenverfahren
zur Rissverldngerungsmessung einge-
setzt, reduziert sich die erforderliche
Genauigkeit fiir die Aufweitungsmes-
sung drastisch, da sie nur noch zur
Erstellung des Kraft-Weg-Diagramms
benotigt wird. Die Belastung ist einsin-
nig Zug und der Messablauf ist wesent-
lich schneller mit entsprechend redu-
zierten Kriech- und Relaxationseinfliis-
sen. Der Aufwand fiir die elektrische
Potenzialmessung ist nicht unbetracht-
lich, da zur genauen Rissldngenermitt-
lung eine PC-Messtechnik fiir sehr
kleine Potenziale bzw. Widerstdnde und
Kalibrierungen erforderlich ist.

Es ist die Wahl zwischen einer Wech-
selstrom- bzw. einer Gleichstrommes-
sung zu treffen. In der Regel braucht es
einen Spezialverstdrker flir Spannun-
gen im Mikrovoltbereich und eine
prazise rechnergesteuerte Stromquelle.
Der Messtechnik an Ni-Basislegierun-
gen kommt entgegen, dass der elektri-
sche Widerstand gegentiber Stdhlen
deutlich hoher ist und mit steigender
Temperatur stark zunimmt und dass der
elektrische Temperaturkoeffizient we-
sentlich niedriger ist als bei Stahlen und
Leichtmetallen und mit steigender Tem-
peratur auf Werte fast gegen Null abféllt.

| Probenheizung

Zur Heizung von CT-Bruchmechanikpro-
ben bis 1000 °C bieten sich an:

» Widerstandsofen,

« Strahlungsofen,

« Induktionsheizung,

* Gasheizung.

Bei Temperaturen bis 600 °C (fiir Stdh-
le) wird iiberwiegend der Widerstands-
ofen benutzt, der eine gute Tempe-
raturstabilitit und Regelung aufweist
und mit wassergekiihlten Aufnehmern
die direkte Aufweitungsmessung in der
Lastlinie ermdglicht. Der Strahlungs-
ofen bendtigt eine hohe Energiedichte
und Leistungsversorgung, um die klei-
nen CT-Proben effektiv heizen zu kon-
nen.

Die Induktionsheizung mit einer Spu-
le um die Probe ist sehr elegant und
schnell, ldsst die Probenoberseite fiir
Aufweitungsmessungen frei und fiihrt
zu einer geringen Temperatur der unge-
heizten Einspanngabeln. Der Nachteil
der Induktionsfelder liegt in der Beein-
trachtigung der elektrischen Messtech-
nik fiir genaue Aufweitungs- bzw. Poten-
zialsondenmessungen. Eine Unterbre-
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Bild 2. Messung der Rissaufweitung in der Lastlinie

Figure 2. Measurement of load line displacement

chung der Induktionsheizung wihrend
der eigentlichen Bruchzdhigkeitsmes-
sung ist ohne starke und schnelle Tem-
peraturdanderung der Probe nicht mog-
lich. Die eigentliche Priifdauer unter
Last sollte kurz gehalten werden, um
Kriech-, Relaxations- und Oxidations-
effekte zu minimieren. Eine Gasheizung
erfordert einen Spezialbrenner mit Tem-
peraturregelung und gut gekiihlte Ein-
spannteile.

Die Entscheidungsmatrix zur Mess-
und Priiftechnik flir Bruchzédhigkeits-
messungen bei hohen Temperaturen
> 600 °C stellt sich etwa so dar:

Rissver-
langerung/
Heizung

Wider-| Strah- | Induk-

stand | lung | tion Gas

Teilentlas-
tungs-
verfahren

(21 ® ® )

Potenzial-
sonden- e
verfahren

o6

I Losung

Unter Einbezug aller Vor- und Nachteile
sowie vorhandenen Fédhigkeiten und
Erfahrungen [5-7] wurde die Priiftech-
nik mit dem Gleichstrom-Potenzial-
sondenverfahren und einer speziellen
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Gasheizung als am aussichtsreichsten
ausgewahlt.

| Versuchsaufbau

Die Probe entspricht der 1”-,Compact
Tension® (CT)-Probe gem. ASTM E1820
mit 2x10 % Seitenkerben (Bild 1).

Die wassergekiihlten Einspanngabeln
wurden aus Nimonic105 gefertigt. Fiir
die Rissverldngerungsmessung mit der
Gleichstrompotenzialsonde miissen die
Einspannteile elektrisch isoliert ausge-
fithrt werden. Die Einspannbolzen wur-
den aus einer Einkristall-Legierung
(dhnlich CMSX-4) gefertigt. Probe und
Gabeln werden mit einem diinnen Ke-
ramikfasergewebe seitlich thermisch
getrennt. Der spezial Allgas-Flachen-
brenner arbeitet mit Ferngas und Press-
luft und heizt die Seitenflichen der CT-
Probe. Die Priiftemperatur wird durch
konstante Gasmenge und Luftdosierung
mit einem Temperaturregler, einem
Thermoelement in der Probe und einem
Proportionalventil einfach und genau
eingestellt. Mit zwei weiteren Thermo-
elementen wird die Temperaturvertei-
lung in der Probe kontrolliert. Der hori-
zontale Aufbau der servohydraulischen
Priifmaschine (liegende MTS250kN) er-
leichtert die Positionierung des Gas-
brenners.

Durch die Anwendung der Potenzial-
sonde kann der Versuch im Vergleich
zum Teilentlastungsverfahren deutlich
schneller und mit stetig zunehmender
Aufweitung ohne Hystereseprobleme
durchgefiihrt werden. Die niedrigere
Anforderung an die Auflosung der Auf-
weitungsmessung ermoglicht die Mes-
sung der Aufweitung in der Lastlinie
durch die Bolzenachse mit dem Wegauf-
nehmer auBerhalb des heien Bereiches
der Einspannung (Bild 2).

Das Risswachstum wird mit einer hoch-
auflosenden PC-gesteuerten DUPLEX-
Potenzialsonde (Gleichstrom mit Strom-
richtungsumschaltung [5-7]) gemessen.

| Versuchsdurchfilhrung

Die Priifung wird in Wegregelung mit ei-
ner Kolbengeschwindigkeit von 0,6 mm/
min durchgefiihrt. Nach einer Rissver-
langerung von >2,5mm wird der Ver-
such gestoppt und die Probe entlastet.
Bild 3 zeigt den Versuchsaufbau wéh-
rend einer Priifung bei 900 °C. Es hat
sich bewihrt, die Probe noch ca. 30 min
auf Temperatur zu lassen, um ein ,heat
tinting“ der Bruchfliche zu erzeugen,
was die optische Nachausmessung der
Rissfront erleichtert. Nach dem Versuch
wird die Probe bei RT in einem Hochfre-
quenzpulser aufgeschwungen.
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I Auswertung und Ergebnisse

Die Messungen der Kraft, Aufweitung
und Rissverldngerung werden in einem
ASCII-File gespeichert und zusammen
mit den optischen Ausmessungen der
Ermiidungsriss- und der Zdhbruchfront
in einem PC-Programm zur Nachaus-
wertung des Versuchs verwendet. Je
nach Duktilitdit und Einschrdankungen
durch die Giltigkeitskriterien werden
Jic (und daraus umgerechnete sog.
K;-Werte) sowie K- und ggf. K, -Werte
ermittelt. Die meist groBe KorngréBSe
der Ni-Basis-Guss-Werkstoffe (Bild 4) er-
gibt normalerweise unregelmaBige Riss-
fronten, sowohl beim Anschwingen als
auch bei der stabilen Rissausbreitung.
Die unebenen Bruchflichen erschweren
die Potenzialsondenmessungen als auch
insbesondere hochaufgeloste Aufwei-
Bild 3. Versuchsaufbau (900 °C) in liegender Priifmaschine MTS250kN tungsmessungen beim Teilentlastungs-
verfahren.

Die Bilder 5 und 6 zeigen Beispiele
von Messungen an dem Ni-Basis-Guss-
werkstoff MarM247 bei 800 °C bzw.
900 °C. Die strengen Vorgaben der Nor-
men an die Gliltigkeit der Rissfronten
lassen sich bei grobkornigen Werkstof-
fen haufig nicht erfiillen.

Wie es aus den Bildern 7 und 8 zu er-
kennen ist, ldsst sich die Auswertung
mit dem Potenzialsondenverfahren so-
wohl nach der ESIS-Empfehlung als
auch aus einer Auftragung der Rissldange
iiber der Zeit resp. Messwertnummer
(ALSTOM-Prozedur) ermitteln.

In Bild 9 sind in der Last-Aufweitungs-

Figure 3. Test set up (900 °C) in horizontal test machine MTS250kN

Bild 4. MarM247-Gefiige bei grofen Querschnitten kurve der Belastungspunkt fiir 0,2 mm
stabiles Risswachstum und die entspre-
Figure 4. MarM247cc structure in thick parts chenden Energieanteile dargestellt.

Restbruch Zihbruch- Ermiidungs- Chevron-
Ermiidung (RT) = flache (900°C) anriss (RT) Kerbe (RT)

<t

|of | )
- Ermiidung (RT)  flache (800°C) anriss (RT)

b

Seitenkerbe Potentialsonden-
2x10% Abgriff

Bild 5. Bruchfléiche einer 1"-CT-Probe (Versuch bei 800 °C) Bild 6. Bruchfldche einer 1"-CT-Probe (Versuch bei 900 °C)
Figure 5. 1"-CT specimen crack surface (test at 800 °C) Figure 6. 1"-CT specimen crack surface (test at 900 °C)
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Abstract

High Temperature Fracture Toughness Measurement. The know-
ledge of the fracture toughness is useful for the estimation of the
failure behaviour of components with defects. The procedure for
measuring the crack growth resistance of metallic materials at very
high temperatures is shown.

The fracture behaviour of Ni-base high-temperature alloys can be
measured at high temperatures with a combination of a constant cur-
rent potential drop system and gas burner heated compact tension
specimens. The necessary very high resolution of the partial unload-
ing procedure can be avoided. The coarse-grained Ni-basis alloys
show higher scatter compared with fine-grained steels. The crack
front covers only a small number of grains with unknown crystal
orientations. It is recommended to test a number of specimens at
the same temperature to get a realistic material scatter band.

| Schlussfolgerungen

Das Bruchverhalten von metallischen
Hochtemperaturlegierungen ldsst sich
bei hohen Temperaturen erfolgreich mit
einer Kombination der Gleichstrompo-
tenzialsonde und einer Probenheizung
mit einem Gasbrenner ermitteln. Die
sehr hohen Genauigkeitsanforderungen
des Teilentlastungsverfahrens lassen
sich umgehen. Die grobkornigen Nickel-
basislegierungen fiihren zu gréBeren
Messwertstreuungen, als sie bei fein-
kristallinen Stéhlen je nach Duktilitit
mit ca. £10% bis +15% bekannt sind.
Bei Ni-Basisgusslegierungen beinhaltet
die Rissfront nur wenige Korner mit un-
bekannter Kristallorientierung. Bis ca.
750°C zeigen viele Ni-Basisgusslegie-
rungen verformungsarmes Bruchverhal-
ten. Es ist als nédchster Schritt vorge-
sehen, mehrere Proben bei derselben

Temperatur zu priifen, um einen An-
haltswert fiir die zu erwartende Streu-
ung zu erhalten. Zur Nachrechnung von
Bauteilversagen ist ein belastbarer Mit-
telwert der Bruchzédhigkeit zu verwen-
den, wogegen fiir die Bauteilauslegung
gut belegte Mindestwerte von mehreren
Chargen des jeweiligen Werkstoffes zur
Verfiigung stehen sollten.
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