Karl-Winnacker-Institut

Hochtemperaturwerkstoffe

Entwicklung eines Standards zur Untersuchung der
Hochtemperaturoxidationsbestandigkeit

Einleitung

Zur Untersuchung des Korrosionsverhaltens bei hohen
Temperaturen werden Werkstoffe haufig isotherm in
entsprechenden Atmospharen ausgelagert. Der Nachteil
isothermer Tests ist, dal® unter Betriebsbedingungen
fast nie isotherme Zustande vorliegen und meistens eine
bessere Oxidationsresistenz als unter realer Bean-
spruchung beobachtet wird (Abb.1). Eine thermo-
zyklische Prifung, bei der die Proben alternierend
sowohl hohen Temperaturen als auch der Umgebungs-
temperatur ausgesetzt sind, ermdglicht in vielen Fallen
eine realistischere Simulation der Betriebsbedingungen.
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Abb. 1: Materiallebensdauer in Abhéangigkeit von der
Haltezeit bei oberer Temperatur (hot dwell time) bei
thermozyklischem Betrieb

Der wesentliche Nachteil des zyklischen Oxidations-
tests besteht in der bislang fehlenden Standardisierung
der Testparameter mit der damit verbundenen enormen
Streuung von Daten aus unterschiedlichen Laboratorien,
was die Vergleichbarkeit der Daten erheblich erschwert.

Das Ziel dieses von der Europdischen Kommission
geférderten Verbundprojekts besteht in der Quantifi-
zierung der Rolle der Beanspruchungsparameter in der
zyklischen Oxidation und der Entwicklung einer
zuverldssigen und aussagekraftigen Testprozedur fur
die zyklische Oxidation. AbschlieRend soll diese
Praxisrichtlinie Uber das technische Komitee 1ISO TC
156 als Arbeitsthema bei der International Organisation
for Standardisation (ISO) eingereicht und als Norm zur
Durchfiihrung  zyklischer Oxidationstests eingefiihrt
werden.

Projektablauf

Neben der Durchfiihrung experimenteller Teilaufgaben
obliegt der Arbeitsgruppe HTW des Karl-Winnacker-
Instituts die gesamte Koordinierung des Projekts. Der
Ablauf des Projekts ist in zwei Phasen gegliedert:

« Evaluierung derzeit benutzter Testprozeduren,
Apparaturen und existierender Daten; Entwicklung
von Testprozeduren flr unterschiedliche
Anwendungen (Lang-, Kurz- und Ultrakurz-
zeitzyklen; komplexe korrosive Bedingungen);
Untersuchung dieser Prozeduren in Bezug auf
Einflisse der Testparameter auf Streuung der
Ergebnisse.

« Entwicklung eines Entwurfs einer Praxisrichtlinie
basierend auf Ergebnissen der Phase |; Evaluierung
in Validierungstests; Formulierung und Einreichung
der endgliltigen Praxisrichtlinie bei ISO.
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Untersuchte Werkstoffe

Die Werkstoffe wurden so ausgewahit, dal sie sowohl
verschiedene Klassen von Hochtemperaturwerkstoffen
als auch unterschiedliche Gruppen typischer Service-
parameter reprasentieren.

* P 91 (ferritischer 9%Cr-Stahl):  Konstruktions-
material in Kraftwerken und Chemischer Industrie;
500-700°C

AISI 441 (ferritischer 18%Cr-Stahl): Motoren-
bereich (Auspuffkrimmer) und Brenner; 700-950°C
Alloy 800H (austenitischer, chromoxidbildender
Stahl, 32% Ni, 20%Cr): Konstruktionsmaterial in

chemischer Industrie, in Gasturbinen,
Flugtriebwerken; 700-1100°C
*« CM 247 (Ni-basiert  Superlegierung):  fur

Komponenten mit hohen mechanischen
Belastungen (Turbinenschaufeln); 850-1100°C
Kanthal A1 (FeCrAl-Legierung): Anwendung als
Heizelement, Katalysatortrager, Brenner; 1000-
1400°C

Interne Standardisierung

Zur Vermeidung moglicher Streueinflisse wird ein
interner Standard benutzt, um eine gemeinsame Basis
fiir alle Experimente im Projekt zu gewéhrleisten. Dieser
beinhaltet:

» Probenvorbereitung

« Gerateparameter

« Definition eines Thermozyklus

Variiert wurden die Parameter Temperatur, obere
Haltezeit, untere Haltezeit und Luftfeuchtigkeit.

Definition eines Thermozyklus

Ein Thermozyklus besteht aus den vier Phasen Auf-
heizphase (heating), Haltezeit bei hoher Temperatur
(hot dwell time), Abkihlphase (cooling) und Haltezeit bei
niedriger Temperatur (cold dwell time) (Abb.2).
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Abb. 2: Definition eines Thermozyklus

Haltezeit bei niedriger
Temperatur (ab T< 50°C)

Die Haltezeit bei hoher Temperatur beginnt bei
Erreichen der Temperatur T(fyeaing) und endet mit
Entfernen der Proben aus der heilRen Zone des Ofens.

Testmatrix

Die Auswahl der verschiedenen Versuche aus den
mdoglichen Kombinationen von Testparametern erfolgt
unter statistischen Gesichtspunkten. Dabei erlaubt die
symmetrische Auslegung (balanced design) der
Testmatrizes eine quantitative  Evaluierung der
experimentellen Ergebnisse und eine Aussage Uber die
Signifikanz des Testparametereinflusses in Bezug auf
das Hochtemperaturoxidationsverhalten.

Ergebnisse der Parametervariation

Als signifikante Testparameter wurden, neben der
Temperatur, die obere Haltezeit (Abb. 3a) und die
Luftfeuchtigkeit der  Prifatmosphare  (Abb.  3b)

identifiziert.
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Abb. 3:

a) EinfluB der oberen Haltezeit bei Short Dwell
Auslagerung von Alloy 800 bei 1000°C
b) EinfluB der Luftfeuchtigkeit bei Short Dwell
Auslagerung von P91 bei 650°C

Validierung der Praxisrichtlinie

Der Entwurf der Praxisrichtlinie wird zur Zeit in um-
fangreichen Ringversuchen in verschiedenen Laboren
validiert. Die bislang vorliegenden Ergebnisse zeigen,
dal der Entwurf geeignet ist, um direkt vergleichbare
Ergebnisse (iber das thermozyklische Oxidations-
verhalten zu erhalten (z.B. Abb. 4, 5). Bei Befolgung der
Praxisrichtlinie ist das Oxidationsverhalten bis zu dem
Zeitpunkt t,ecie iNNerhalb der Streuung der Einzel-
proben in verschiedenen Laboren reproduzierbar und
ermdglicht damit eine Materialpriifung nach einem stan-
dardisierten Verfahren, was bislang nicht moglich war.
Dies bildet die Grundlage fir thermozyklische
Oxidationspriifungen als Dienstleistung durch zerti-
fizierte externe Priiflaboratorien.
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Abb. 4: Short Dwell Auslagerung von
Kanthal A1 bei 1250°C
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Abb. 5: Long Dwell Auslagerung von
Alloy 800H bei 1000°C



