1/

k
83/2 Schweizerische Zeitschrift fir Werkstoffe, Betriebsstoffe, Material-
prifung und Messtechnik
Junii1983 Revue suisse pour la science des matériaux et les techniques d'essai
11.Jahrgang

et de mesure

R ALy Rt dapunieia =
—— —--.-.--,-—__

e | .Es:.

—w*‘rh#vﬂ‘ ——y --w-um-u--—-" “w—-
e S T v




Material und Technik 1983 No 2 43

Messgitter zur optischen Risslangenbestimmung

K. F. Stark /J. Denk/G. Kiesling

Rissidngenmessungen sind bei bruchmechanischen Priifungen im Labor eine hdufig gestellte Aufgabe. Unter schwierigen
Bedingungen (korrosive Umgebungsmedien, hohe oder zyklisch wechselnde Temperaturen) oder zu Eichzwecken fiir elek-
trische Methoden ist oft eine genaue optische Messung erforderlich. Mit Hilfe von Fotolacken lassen sich Messgitter ein-
Jach und schnell auf polierte oder geschliffene Probenoberflichen aufbringen. Das Einditzen des Messgitters ist zusdtzlich
ebenso maglich wie das Aufgalvanisieren. Einige Beispiele verdeutlichen die Applikation und die Anwendung der Messgit-
ter bei Ermiidungsrisswachstumsmessungen und Spannungsrisskorrosionsuntersuchungen.

Quadrillage pour la mesure optique de la longueur des fissures. La mesure de la longueur de fissures est un probléme freé-
quent pour tous les laboratoires qui traitent des questions de la mécanique de rupture. En cas difficiles (environnements
corrosifs, températures élevées ou a variations cycliques) ou pour I'étalonnage de méthodes électriques on a souvent recours
a une mesure optique precise. A l'aide d'un vernis sensible a la lumiére U. V. il est possible d'appliquer rapidement un qua-
drillage de mesure sur une surface polie d'une éprouvette. La reproduction du quadrillage se fait, soit par attaque chimi-
que, soit par dépot galvanique. Quelques exemples montrent l'application de cette méthode et l'utilisation du quadrillage
pour la mesure de croissance de fissures de fatigue et en cas d’essais de corrosion fissurante.

Einleitung

Die Ermittlung der Risswachstumsrate Aa/AN von Ris-
sen bei Schwingbeanspruchung (Ermiidungsrisswachs-
tum ERW mit a = Risslinge, N = Lastspielzahl) als
Funktion der Schwingbreite des Spannungsintensitéts-
faktors AK bzw. der Risswachstumsgeschwindigkeit
Aa/At unter Spannungsrisskorrosionsbedingungen
(SRK) ist in der Bruchmechanik eine hiufig gestellte
Aufgabe.

Die ASTM-Norm E 647-81 [1] sieht als Versuchspro-
ben die mittig angerissene Zugprobe (center cracked ten-
sion, CCT-Probe) und die Kompaktprobe (compact ten-
sion, CT-Probe) vor, lisst jedoch auch andere Probenfor-
men zu, sofern die Geometrie-Korrekturfunktion fiir die
Spannungsintensitdt bekannt ist und Maximallast und
Probenabmessungen ein iiberwiegend elastisches Werk-
stoffverhalten gewihrleisten [2...5]. Oft wird fiir Riss-
wachstumsmessungen die aus Abbildung 1 ersichtliche
Doppelhebelprobe (double cantilever beam, DCB-
Probe) bevorzugt, da deren Abmessungen die Beobach-
tung des Rissfortschrittes iiber einen grésseren Bereich
gestattet und relativ geringe Kriifte zur Erzeugung der er-
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Abb.1 Double-Cantilever-Beam-(DCB)Probe  mit
Messgitter (Abmessungen in mm)

eingeitztem

forderlichen Spannungsintensitit bendtigt.

Die Messmethode fiir die Ermiidungsrisslinge ist in
der ASTM-Norm nicht vorgeschrieben; es wird jedoch
eine Empfindlichkeit von < 0,1 mm bzw. 0,002 W (W =
Ligamentldnge, siehe Abb. 1) verlangt. Neben Potential-
methoden werden vorwiegend optische Messverfahren
eingesetzt, wobei hier zwischen der direkten Risslingen-

messung mittels einer auf der Probe aufgebrachten
Strichmarkierung und der indirekten Messung des Ver-
schiebungsweges eines Mikroskopschlittens zu unter-
scheiden ist.

Hiufig ist zur Kalibrierung und Uberpriifung von elek-
trischen Risswachstumsmessungen (Gleich- oder Wech-
selstromverfahren) bzw. zur Ermittlung von Ausgangs-
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risslingen bei Kj.- und Ji.-Bestimmungen eine zusitzli-
che optische Risslingenmessung erforderlich.

Im folgenden werden eine einfache universell einsetz-
bare Methode zum Aufbringen eines Messgitters auf eine
DCB-Probe beschrieben und Anwendungsbeispiele vor-
gestellt.

Fotolackverfahren

Die Methode beruht auf der Anwendung der bewéhrten
Fotolacktechnik [6, 7).

Fotolacke sind organische Verbindungen, die bei einer
Belichtung mit ultraviolettem Licht (UV) ihre physika-
lisch-chemischen Eigenschaften, insbesondere ihre Los-
lichkeit, Andern. Man unterscheidet zwischen Positivlak-
ken, die nach der Bestrahlung mit UV-Licht in geeigneten
Entwicklern l6slich sind, und Negativlacken, die nur an
den belichteten Stellen schwerléslich werden. Die Foto-
lacke kdnnen durch Streichen, Tauchen, Schleudern oder
Spritzen bei normalem Tages- oder Kunstlicht auf eine
Oberfliche aufgetragen werden. Durch eine sogenannte
Maske, die die gewiinschte Struktur aufweist, wird der
Fotolack mit UV-Licht belichtet. Im unbelichteten Zu-
stand sind direkte Sonneneinstrahlung, lange Lagerzeiten
und Staub zu vermeiden. In einem geeigneten Entwickler
werden bei Positivlacken die belichteten und bei Negativ-
lacken die unbelichteten Bereiche herausgelost.

Fiir den speziellen Fall der Applikation eines Messgit-
ters auf einer Bruchmechanikprobe zur Risslingenmes-
sung wurden zwei handelsiibliche Positiv-Fotolacke gete-
stet [8]. In Tabelle 1 sind die Arbeitsginge fiir Beschich-
tung, Belichtung und Entwicklung aufgefiihrt.

Das Original der Messgitterstruktur wurde im Mass-
stab 25:1 auf einem Prdzisionsschneidetisch als Folie
(Rubilyt, Fa. E. Affolter, Wangen bei Diibendorf) ge-
schnitten und Schrift und Symbole durch Reibebuchsta-
ben (Letraset/ England) ergiinzt, sieche Abbildung 2. Foto-

Tab.! Eigenschaften und Verarbeitung der Fotolacke Contakt 20
und AZ-1350
Lack 1 Lack 2
Bezeichnung Contakt 20 AZ=1350

Hersteller,Lieferant | Kontakt-Chemie/Rastatt Shilpey/Biel

Vorbehandlung der Entfetten {Rzeton} Entfetten (Azeton)

Proben Trocknen Trocknan
Aufbringen der Sprithen Etreichen,Schleudern,
Lackschicht Spritzen
Farbe griin bis blau rot

- i - " 0 "
Trocknung 30 min, 757C 30 min, 75°C ader

12k, 20%

Schichedicke 7-10 gm 10=-12 am
Belichtung W-Lampe , V-Lampe

Philips HPR 125 Fhilips HPR 125

10-12 min
Abstand 30 cm

5-7 min
Abstand 30 cm
Entwicklung Natronlauge bei RT Natronlauge bei RT
(10g NaoH/1) (10g NaoH/ 1)
ca. 1-2 min ca. 1-2 min

a=50

Abb. 2 Maske des Messgitters fiir DCB-Proben (Abmessungen
in mm)

graphisch wurde diese Vorlage auf die in der Halbleiter-
industrie {iblichen Poliar-Platten (Fa. Mettler-Optik,
Greifensee) iibertragen. Bei der Belichtung wird das UV-
Licht an den eisenoxid-beschichteten Stellen vollstindig
zuriickgehalten und so das Messgitter mit hoher Genau-
igkeit auf den Fotolack bzw. die Probenoberfliche iiber-
tragen. Die im vorliegenden Fall gewihlte Linienbreite
des Fotolack-Gitters bzw. der Zwischenrdume betrug 0,1
mm.

Applikation

Abbildung 3 zeigt die mit den beiden Lacken erzeugten
Messgitter auf polierten DCB-Proben mit Ermiidungsris-

A AT, s SO AN ¢ T T b T
s T
Lack 1 Lack 2

Abb. 3 Fotolack | und 2 auf polierter Stahloberflache
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sen. Um die in der ASTM-Norm geforderte Auflésung
von 0,1 mm zu erreichen, miissen keine hohen Anforde-
rungen an die Oberflichenqualitit der Proben gestellt
werden. Wie aus Abbildung 4 hervorgeht, geniigen im all-
gemeinen feingeschliffene Oberflichen. Es ist allerdings
darauf zu achten, dass die Schleifrichtung zur besseren
Unterscheidung zwischen Riss und Schleifriefen senk-
recht zur Rissausbreitungsrichtung liegt.

Die Anwendung der Fotolacktechnik bietet ferner die
Maglichkeit, die nach dem Entwickeln lackfreien Berei-
che durch geeignete Sduren anzuitzen [9] oder auf diesen
elektrisch leitenden Stellen galvanische Schichten abzu-
scheiden [10]. Abbildung 5 gibt ein in die Oberfliche einer
Probe eingeiitztes Messgitter (Atztiefe ca. 6...7um) wie-
der. Das fiir den jeweiligen Werkstoff giinstigste Atzmit-
tel sowie die Atzbedingungen (Dauer, Temperatur) sind
der Literatur zu entnehmen oder durch Vorversuche zu
erproben, um eine ausreichende Atztiefe zu erzielen,
ohne die verbleibende Fotolackschicht zu unteritzen.

In Tabelle 2 sind einige gebriuchliche Atzmittel fiir
verschiedene Werkstoffe zusammengestellt.

Diese geidtzten Messgitter sind vorteilhaft dort einzu-
setzen, wo die Versuchsbedingungen die direkte Verwen-

Tab. 2 Zusammensetzung der Atzmittel. 1) Volumenprozent, Rest
jeweils destilliertes Wasser.

Werkstoff Variante hetzmittel 1)

Niedriglegierter 1. 1o% HC1

Stahl, Gusseisen 5-10t HF

2. B 1o !{2894

5-10% HF

3. 5% HC1
5% HoS0,

3= 5% HF

Leglerter Stahl, 4.
Chromnickelstdhle

35% HNO3
10 HCL
1o EI3PO
4 5% CH3COOH

Bt 208 HC1
1o HNO3
Temperatur s0”c

6. 36% Hel
5% HNO3
8-10% HF

15-25% H3PO, i
Temperatur 75-100°C
30% HNO3

Nickel und a. 13
Kickellegierungen 10w H2S504

108t H3POg

508 CH3COOH
Temperatur 85-95C

ER 60-7C% CH3COOH
I0-406 HNCH

0, 5% HCl
10. 21% H,S04
529 H, POy
123% HNOy

Titan und 11.
Titanlegierungen

18% NHCI3
25% HF

12. 50% HF

. 32% HCl
Aluminium und 13. 100 g/1 NaOH
Aluminiumlegierungen 14. 1% HHO,

10% HF

15. 50 g/l NaOH l
40 g/l NaF l

dung des Fotolackgitters begrenzen. Griinde hierfiir sind
Temperaturen iiber 150°C und korrosive Medien. Abbil-
dung 6 zeigt die Rissspitze eines Korrosionsermiidungs-
risses in einem eingedtzten Messgitter. Es ist selbstver-
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Abb. 4 Fotolack 2 auf einer geschliffenen Stahloberfliche

Abb. 5 In eine polierte Oberfliche eingeiitztes Messgitter

geschliffen

Abb. 6 Korrosionsermiidungsriss in einem (niedrig angelassenen)
1200-Chromstahl (Messgitter geiitzt)
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standlich, dass insbesondere bei der Untersuchung von
Risswachstum unter Spannungsrisskorrosionsbedingun-
gen (SRK) bei der Atzung oder Galvanisierung Vorsicht
geboten ist (Wasserstoffdiffusion bzw. Elementbildung)
und in jedem Fall der Ausgangsschwingriss erst nach der
Atzung bzw. Galvanisierung einzubringen ist.

Fiir Risswachstumsmessungen bei hohen Temperatu-
ren oberhalb 150°C und im Bereich der Anlauf- und
Zundertemperatur des zu untersuchenden Werkstoffes
bietet sich die Anwendung eines galvanisch aufgebrach-
ten Messgitters an. Abbildung 7 zeigt ein Nickel-Messgit-
ter auf einer vorverkupferten DCB-Probe nach einem
10stiindigen Versuch bei 500°C. Die Schichtdicke der
Uberziige betrug weniger als 10 um, um ein Nach- oder
Voreilen des Risses in den abgeschiedenen Metallschich-
ten gering zu halten.

Abbildung 8 zeigt einen typischen Verlauf der Riss-
wachstumsrate als Funktion der Schwingbreite der Span-
nungsintensitit bei R-Werten von R = F,/F, = 0,1 bzw.
0,5 an einem ausscheidungshirtenden Schaufelstahl mit
hoher Streckgrenze (X 8 CrNiMoCu 15 5). Die Versuche
wurden bei 75°C in einer Chloridlésung (pH=5.5)
durchgefithrt. Andere Risswachstumsmessmethoden
sind unter diesen Bedingungen nicht, oder nur unter Vor-
behalten, anwendbar.

Die Farbunterschiede zwischen der metallischen Probe
und dem Fotolack bzw. den galvanischen Schichten las-
sen die Messgitter hidufig noch kontrastreicher erschei-
nen, als es in den Schwarzweissbildern zum Ausdruck
kommt.

Die Ablesung der absoluten Rissldnge a wird durch
die im Messgitter gekennzeichneten Millimeterlinien
sehr vereinfacht und erleichtert, da sich ein Abzédhlen von
mm-Strichmarkierungen eriibrigt. Dies setzt eine Positio-
nierung der Belichtungsmasken zum Zentrum der Bela-
stungsbohrungen auf der Probe voraus, welche durch An-
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Abb. 7 Messgitter aus aufgalvanisiertem Kupfer und Nickel nach
10 h Glithung bei 500°C
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Abb. 8 Ermiidungsrisswachstum eines Schaufelstahles
(X 8 CrNiMoCu 15 5) bei 75°C in Chloridlésung

schlagschablonen vorgenommen wird. Bei einer 40fa-
chen Messmikroskopvergrosserung ist bei der verwende-
ten Maske (s. Abb. 2) gewihrleistet, dass sich zur ein-
fachen Risslingenfeststellung immer eine Millimeter-
lingenangabe im Sichtfeld befindet. Bei Ermiidungsriss-
wachstumsmessungen bei Priiffrequenzen grosser als ca.
10 Hz erleichtert ein Stroboskop die Erkennung der Riss-
spitze bei Oberlast bzw. maximal geéffneten Rissflanken.
Das Messgitter wird generell auf beiden Probenseiten
aufgebracht und der Mittelwert aus beiden Messungen
zur Errechnung der Risslinge @ und der Spannungsin-
tensitdt K benutzt.

Fehlerbetrachtung

Die Messgenauigkeit der Risslingenmessung ldsst sich
aus den gezeigten Bildern abschidtzen. Als realistische
Angaben hierzu dienen die aus Tabelle 3 ersichtlichen
Werte. Geht man von einem Risswachstum von | mm pro
Laststufe aus, so ergeben sich die aufgefiihrten relativen
Messfehler fiir die Risswachstumsrate Aa/AN (Ermii-
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dungsrisswachstum) bzw. Rissgeschwindigkeit Aa/At
(Spannungsrisskorrosion), wobei zu beriicksichtigen ist,
dass zur Ermittlung des Rissfortschrittes zwei Einzelmes-
sungen der Rissldnge notwendig sind (Differenzmessung
Aa).

Aus Tabelle 3 geht ferner der durch die Risslingenmes-
sung bedingte relative Fehler der Spannungsintensitét
hervor. Hierbei wird der Ablesefehler bei der Bestim-
mung der absoluten Rissldnge iiberlagert durch den Feh-
ler, der beim Positionieren der Maske auf der Probe ein-
gebracht wurde (ca. +0,2 mm).

Der relative Fehler der Spannungsintensitit ist risslian-
genabhingig. In der Tabelle 3 ist deshalb das Fehlerinter-

Tab. 3 Auflésung und Messgenauigkeit der Messgitter

Cberflichen- Ablese- rel,Fehler der rel.Fehler der
zustand der genauigkeit | Risswachstums- | Spannungsintensitit
Probe und Art geschwindigkeit | {durch Rissllngen-
des Messgitters messung bedingt)
{pam) (%) (%)
poliert * 20 & +0,5% +0,4
geschliffen + 40 + B + 0,6 &£ + 0,4
gelitzt bzw. + (¢} +312 + 0,6 # +0,4
galvanisiert - i

vall fiir die untersuchte DCB-Probe (Rissldngenbereich
20 bis 45 mm) angegeben.

Eine weitere Erh6hung der Stereomikroskopvergrosse-
rung bzw. eine Verringerung der Linienbreite des Mess-
gitters (Teilung) ist leicht méglich. Die Schwierigkeit der
genauen Rissspitzenerkennung bzw. -definition verhin-
dert jedoch, insbesondere bei korrosiven Medien oder
hohen Temperaturen, eine wesentliche Verbesserung der
Ablesegenauigkeit.

Geeignete Schutzlacke oder -folien fiir das Messgitter
gegen korrosive Umgebungsmedien bei langen Priifzei-
ten sind noch in der Erprobung.

K.F. Stirk, Dr-Ing./J. Denk, Dipl.-Ing. (FH)/ G. Kiesling, Zen-
tral-Labor, Brown Boveri & Cie, CH-5401 Baden

Anmerkung: Kopien von den Master-Poliarplatten mit dem Mess-
gitter sind von den Autoren (Abtlg. ZLM-WB) erhiltlich.

(Eingang des Manuskriptes: 23. Dezember 1982)
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