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1. Einfdhrung

Der 1. Teil der Versuche zum HIP-Diffusionsfiigen /1/ diente der Bestimmung der geeigneten HIP Parameter
#}r die verschiedenen Werkstoffoaarungen, Weiterhin wurde der EinfluB der Rauhigkeit der Flgefldchen auf
die Verbindungsfestigkeit untersucht. Bei korrekter Wahi der HIP-Parameter ist der Einflul der
Oberfldchenrauhigkeit vernachlassigbar gering /1/. Far diese Untersuchung standen LPPS versiegelte
Proben zur Verfigung. Bei der Auswah! der HIP-Parameter war man, bsi dem zuletzi genannten Versuch,
auf einen HIP-Druck von 200 MPa beschrinkt, da die HIP Il Einheit nicht zur Verfligung stand. Um den

OberflacheneinfluB zu minimieren, ist insbesondere fiir die Werkstoffe, welche bei hoher Temperatur noch

itzen, ein HIP-Druck von maximat prye = 400 MPa erforderiich. Neben den schon
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erwihnten Woerkstofien /i/ wurden in der 2. Versuchsreihe noch zwei weltere auf ihre
DiffusionsschweiBbarkeit untersucht, nédmlich die ODS Legierung Inconel MA 760 und die
Nickelbasistegierung IN 939. Der MA 760 wird im Rahmen von COST 501/, W.P.1 im Hinblick auf eing
Anwendung fiir Leitschaufeln moderner Hochtemperaiur-Gasturbinen untersucht /2/. Er wurde aus dem MA

6000 weiterentwickelt, wobei die Korrosionsbestandigkeit zwecks der zuvor genannten Verwendung

o
o
o

verbessernt wurde,
Der IN 938 wird von der Fa. Siemens KWU in Millheim haufig fir feingegossene Leitschaufeln eingesetzt.

2, Versuchsplanung

Das Versuchsprogramm ist in Tabelle 1 und 2, sowie in der Abb. 1 zu sehen. Tabelle 1 und Abb. 1
beinhalten die Proben aus den Woerkstoffen MA 760 und IN 938. Das Programm ist zwischen der Fa.
Siemens-KWU und der KFA-JAW, im Hinblick auf eine Herstellung von Leitschaufeln aus MA 760 (Blatt) und
IN 93¢ (Deckplatte) im Rahmen der COST 501/1l W.P.1, abgestimmt worden /2/.

Die Paarungen unter Nr. 1 der Tabelie 1 wurden aus Zeitgriinden in einer Edelstahlkapsel versiegell, da die
neue Plasmasoritzanlage der Fa. Plasma-Technik zu diesem Zeitpunkt noch nicht zur Verfligung stand. So
war es schon mogiich, die Verbindungsfestigkeit der Werkstofipaarung MA 760/iN 858 zu ermitieln.

Die in der Tabelle 2 auigetragenen Paarungen sind eine Ergénzung der ersten Versuchsreihe mit Gen LPPS
versiegeiten Proben.

Die Festigkeitsuntersuchung wurde um den Warmzugversuch bei T = 1080°C erweitert.

3. Probenvorbersiiung

3.1 Die Platte-Zapien Proben

Die Versiegelung erfolgte in der neuen Plasmaspritzanlage von der Firma Plasma-Technik, Es werden die
Proben aus Tabelle 1 unter Nr. 5 - 7 betrachtet. Die Passung von Welle und Bohrung war unterschiedlich,

1
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Tabelle 1 :
Versuchsprogramm zum HIP Diffusionsflugen der Werkstoffe MA 760 u. IN 939 §
Nr. Werkstoffpaarung Probenform anzahl HIP Parameter Kapselung E
:
_ - - - C/MPa/n - .
1 MA 760/IN 939 s.Abb.1 Spalte 1 10 1050/250/2.5 Stahlrchr
2 . . 3 : LPPS 100Crs
3 MA TEO/MA T60 ’ 3 ' '
4 IN 933/IN 939 : 3 . .
5 MA 760/IN 939(87/&7}1 s.Abb.1 Spalte 2 1 1150/200/2.5 LEPS U700
6 | MA 760/IN 939(H7/h6) ] : 1 . '
7 | MA 760/IN 93%(HT7/h6) 1 . i - . 5

iPassung von Welle und Bohrung

Rohling f0r Zugprobe

Zapfen mit Platie
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Abb.1: Versuchsprogramm zum HIP-Diffusionsfiigen

Tabelles 2

Programmm zum HIP-Diffusionsfugen der Werkstoffe MA 6000, MA 754, Ma 956, In BUOH
Alle Proben mit 100 Cré LPPS versiegelt. US Prufung der Flgestelle.
Folgende Technolog. Untersuchung: R, Rpp.2- u.A% bei RT, 800'C u.1050°'C u.HV0l1l bei RT

Nr. Werkstoffpaarung Anzahl HIP Konditionen Bemerkung

- - - "C/MPa/h -
1 MA 6000/MA 6000 3 13150/380/2.5 -

2 Ma 6000/In 80Q0H 3 1150/150/2.5 -

3 MA 754/MA 754 3 1150/350/2.5 -

4 MA 754/In 800H 3 1150/150/2.5 -
5 MA 856/MA §5& 3 1150/150/2.5 -
5 MA 856/In 800H 3 1150/150/2.5 -

7 In 800H/In 800H 3 1150/15G6/2.5
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um einen evil. EinfluB der Toleranz auf die Verbindungsfestigkeit festzustellen. Auch die Plattendicke wurde
varitert mit dem Ziel, hier Anhaltspunkte fur die Dimensionierung der Platte zu bekommen,

Die vorher im Ultraschalibad gereinigten Bauteile wurden in einer Drehvorrichtung in . der
Vakuumspritzkammer befestigt. Der Versuch in der Spritzkammer lief wie folgt ab:

- Evakuieren der Kammer bis 1072 mbar

- Fluten mit Argon bis etwa 60 mbar

- Sputiern der Probenoberfidche bei einer Temperatur von ca. 850°C

- Heizen der Probe bis 750°C
- Spritzen in einem Temperaturintervall von 700 - 850°C. In sieben Spritzzykien wurde gine mitilere Schichi-

dicke von 600 pm ereicht. Die Probendrehzahl beim Sputtern, Heizen und Spritzen betrug Konstant

30 min 1.

- Fluten mit Luft bis zum Druckausgleich.

Die Einstellung der Spritzparamater erfoigte zuvor mit VA/VA Dummy Proben. Zu erwahnen ist noch, daB die
Proben beidseitig versiegelt warden muBten. Beim Erkalten war bei einigen Proben ein Abldsen der U700
Schicht zu beobachten. Danach folgte die Dichtigkeitsmessung, der HIP-Vorgang und die mechanische

Bearbeitung. Eine US-Priifung war bei dieser Probenform noch nicht mdglich.

3.2 Zylinderische Proben

Die Vorbereitung der im Edelstah!rohr gekapselten Proben (Tabelle 1 Nr. 1} geschah wie in /‘i/ beschrieben.
Fiir die (brigen zylinderischen Proben war sigens eine Spritzvorrichtung entwickelt worden, mit welcher man
in der Lage war, acht Proben gleichzeitig in einem Arbeitsgang zu spritzen.

Die Probenpriparation - mechanische Bearbeitung und Reinigung. - sowie der Einbau in die Spritzkammaer,
Evakuieren, Fluten, Sputtern und Heizen ist hnlich wie unter 3.1 beschrieben. Beim Spritzen ergab sich ain
Unterschied. im Gegensatz zur Platie/Zapfen Probe konnte in einem Zyklus - ohne den Plasmabrenner von
der Vorrichtung zu bewegen - gespritzt werden. Die Spritzzeit lag im Bereich von 5 - 7 min. Die Temperatur
am Werkstiick pendelte sich bis Ty = 900 °C ein. Dies war maglich, da sich infolge der Drehbewegung
immer wieder eing anders Probe unter der Plasmaflamme befand. Die Drehzah! der Hauptwelle betrug ny, =
15 min}, der kleinen Antrisbsweiien fig = 84 mirt.

3.2.1 Die Spritzvorrichtung

Die Spritzvorrichtung ist in den Abb., 2a - 2¢ zu sehen. Die wesentlichen Merkmale sollen hier kurz
beschrieben werden.

Die Probleme bei einer solchen Konstruktion liegen in den ungewdhnlichen Betriebsbedingungen, d.h. der
hohen Betriebstemperatur und der Erhafiung der reinen Atmosphére in der Spritzkammer. Kugellager,
Gleitlager, Federn etc. mtssen bei einer Betriebsiemperatur bis 500°C wvell funktionsfdhig bleiben.
Handelsibliche Ole und Fette scheiden hier schon wegen der Ausgasung aus. Die hochbelasteten
Kugeliager und Druckfedern muBten als Sonderanfertigung bestelit werden. Die bei dieser hohen
Temperatur auftretenden Langenausdehnungen der Bauteile - die 2.T. im Millimeterbereich lagen - muBten
unter anderem von den Lagern kompensiert werden.

‘Hier nun die Wirkungsweise {s. Abb. 2a). Der Antrieb erfolgt von einem Getnebemotor der sich in der Vaku-
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umkammer bsfindet, auf die Hauptwelle (Pos.2) der Vorrichtung (s. Abb. 2¢ in der Vakuumkammer). Die
zwei Lagerscheiben (Pos. 3) sind mit der Welle verbunden und drehen sich auch mit dieser. In den
Lagerscheiben sind die kleinen Antriebswellen (Pos, 9 und 21) fiir die Proben beidseitig gelagert. Da die
Proben aus zwei Halften bestehen, erfolgt der Antrieb synchron flir jede Probehélite - somit werden 16
Weallen angetrieben. Dies ist méglich, da jede kleine Antriebsweile mit einem Zahnrad (Pos. 28) verbunden
ist. Es ergeben sich 18 Zshnrader, welche - 8hnlich einem Planetengetriebe - in festen innenzahnrédern
(Pos. 27) laufen,

Die zwel Hauptlager (Pos. 25) fiir die Antriebswelle (Pos. 2) sind handelsibliche Riltenkugeilager und f0r

eine Temperatur bis max. 400°C gesignet. Die Lager missen Radial- und Axialverschiebungen aufnehmen
kénnen und werden vor dem Einbau nicht eingefettet, sondern beschichiet, Die hochbelasteten Kugeliager
(Pos. 26) fir die Kelnen Antriebswellen sind nicht  handelstiblich und  muB-

ten als Sonderanfertigung
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Entsprechend hoch ist der Preis fiir ein solches Lager, so daB man aus Kostengriinden die weniger bela-
stete Lagerstelle am Ende der Antriebswelle als Gieitlager (Pos. 13) ausfiihrte. Die Kugellager wurden
ehenfalls vor dem Einbau beschichtet. Die Gleitlager - aus dem Material Vespel - laufen trocken.

Die Halter fiir die Probenaufnahme (Pos. 8 + 10) sind in axialer Richtung beweglich und werden von einer
Druckfeder gespannt. Es kénnen Proben im Durchmesserbereich von 4 - 11 mm und 20 - 80 mm Lange auf-
genommen werden. Zum Schutz vor der direkten Einwirkung der heiBen Plasmaflamme bei einer Fehlbedie-
nung oder Fehlfunkiion war die Hauptwelle durch ein Keramikrohr (Pos.16) und der Antrieb durch eine

Schutzhaube (nicht sichtbar) gesichert.
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3.2.2. Spritzvorgang
Bei der ersten inbetriebnahme traten Schwierigkeiten am hinteren Gleitlager der kleinen Antriebswelle auf.
Die Vaspeliager wurden durch Messinglager ersetzt. Diese liefen bis zum SchiuB stbrungsfrel. Weiterhin
kam es bei der Temperaturdehnung zu einer Berlihrung der Lagerringe {Pos. 8) mit den Lagerbock (Pos.
7a). Durch Nachdrehen des Lagerringes konnte auch dieses Problem beseitigt werden.,
Da die Probenrohlinge im Durchmesserbersich von 10 - 11,6 mm variierien, ergab sich zwischen Probe und
Probenaufnahme ein Radialspiel, wodurch es bei einigen Probenhéliten - als Folge des starken Plasmagas-
stromes - zu einer Versetzung kam. Durch Andrehen einer Zentrierung wurden diese an den Kontakifldchen
justiert,
Fiir weitere Versuche ist eine prézisere Fithrung der Probe im Probenhalter vorgesehen.
Auch die Einstellung der richtigen Spritzparameter und das Aufbringen der Spritzschicht bereitete im Anfang
somit die Probe zu kalt war und
die Spritzschicht sich abléste. im anderen Fall war die Leistung zu hoch, als Folge ergab sich eine
unzulissige Probentemperaiur bis zum teilweise Aufschmelzen einiger Proben.
Auch Fehlfunktionen der Spritzanlage waren zu verzeichnen, die dazu flhrten, daB die Schuizhaube ver-
schmort und das Keramikschutzrohr zerstdit wurde,
Das Auseinanderdriften von Plasmaflamme und Spritzpuiver wirkte sich nachteilig aus. Abh&ngig von der
Pulversorte kam es an der Probenoberfiiche zu einer Diskrepanz von 50 mm, was dazu fiihrte, daB der
Hauptteil des Spritzgutes im oberen Teil der Probe und nicht wie gewlinscht, in der Mitte aufgetragen wurde.
Auch dieser Nachteil konnte durch wiederholtes Nachjustieren der Pulverzugabe beseitigt \#erden.
Die Spritzparamter muBten immer wieder neu eingestelit werden, wenn z.B. infolge Verschlei3, eine neue
Spritzdiise erforderlich war. Dasselbe gilt auch beim Wechsel auf eine andere Pulversorte. Bei den ersten
orientierenden Versuchen mit den Dummy Elementen wurde Udimet 700 als Spritzpulver verwendet, Hier
zeigt es. éich, &aB die Verbindung von Substrat und Spritzschicht nicht so 'g'ut war, wodurch. sich die
Spritzschicht teilweise abidste (s. Abb. 3a). ’ ' -
Bej .der Verwendung von 100 Cr6 war dies nicht zu becbachten. Allerdings machte die U700 Spritzschicht -
unter: dem Lichimikroskop betrachtet - einen homogeneren, porenfreieren Eindruck, als die 100 Cré Schichit.
Elne dicnte Sprfizscmcht wsrd mit 100 Cré erziel, wenn die Schichidicke in oel Pmmenmﬁe ‘ncm un er £00
um liegt (s Abb. 3b-d). - C
Bei allen Proben wurde 100 Cré als Spritzmittel benuizt. Nach Besemgung afler zuvor genannter Mange!
konnten,. “bei. strungsfreiem Betrieb .an_-ei_ne_m Tag _lnsgesamt 64_ zyhndensche Proben: (emschheﬁilch
Dummy Elementen) Qespntzt werden. o T e
Die Zeit zmschen Einbau - (8 Stitck) und Ausbau der beschichteten Charge lag im Mittel bei 45 min, d.h. fir
eine Probe ca. 5 6 min. Neben dem Zeltgewmn ist auch der Gewmn an Betrsebsmltteln (Argongas el Stram,

Puiver etc.) nicht zu vernachlassigen. - - 0
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Abb. 3a-—d: Spritzschicht 100 Cr6 auf Probe MA 5000/MA 6000

Die Spritzvorrichtung lief bis zum Schiu stdrungsfrei. Die hichsie Belastung war bei ununterbrochener
Spritzzeit von 12 min, zu verzeichnen. Die mittels 2TE gemessene Temperatur betrug am vorderen
Lagerbock ca. 300°C und an der Grundplatte ca. 250°C.

Im Schiifibild Abb. 3¢ + d ist die Spritzschicht nach dern Versiegeln zu erkennen, Die Dicke der Schich, in
Umfangsrichtung betrachiet, ist sehr gleichmé&Big, allerdings sind auch ginzelne Poren zu erkennen, und die -

AuBenhaut ist noch sehr zerkliftet. Aus diesem Grunde sollte die Dicke der Schicht im Bersich der
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Fiigezone nicht unter 800 um liegen. Im Hinblick auf die Dichtigkeit ist eine Schichidicke bis 800 um
ausreichend.
Begleitend zu den Versiegelungsarbeiten sollten die Dichtigkeitsmessungen staiffinden. Um den
Druckausgleich wéhrend des HIP Vorganges zu verhindern, war fUr die Spritzschicht eine Leckrate von L <
10°7 mbar liter/sec erforderlich. Die sicherste Bestimmung der Schichtdichtigkett kann nur Gber eine, im
Zentrum einer Probenhélite angebrachte, Schniiffelbohrung erfolgen. Wie die Versuche gezeigi haben,
genlgt es, wenn bei einer Charge von acht St(ick drei Proben mit einer Priifbohrung versehen sind. Bei der
Gleichm&BRigkeit der Spritzschichten waren auch die nicht geprifien 5 Proben dicht - wie nach dem HiP'en
zu bemerken war. Dies ist bisher an nur zwei Chargen ermittelt worden. Zur Absicherung dieser Ergebnisse
sind noch weitere Versuche empfehlenswert,
Die Prifproben sollten Dummys sein und nur fir die Dichtigkeitsmessung benutzt werden. Obwoh! die

t wurden, waren vier der sechs

L Ty

ugeschwei

Bohrungen (hier ausgefihrt 2,5 mm) nach dem HiP'en undicht, wéhrend die restlichen zwei Proben beim

Zugversuch im unteren Lastbereich versagten.
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4, Versuchsauswertung

4.1 Festigkeltsuntersuchung des MA 760 und [N 838

In der Tabelle 3 sind die Festigkeitswerte, Priifbedingungen und HIP-Konditionen eingetragen.

4.1,1 Hartemessungen

Hariemessungen (2,5) wurden an einigen Proben durchgeflhrt. Starke Abweichungen von den
Normalwerten wurden jedoch nicht gemessen, so daB Anzeichen einer Gefligeveranderung - als Folge der

Temperatureinwirkung - nicht zu erkennen waren.

Vickersharte IN 239 450 -
® Vickershorte xHV(H wvon IN 938
" -
— ® =
2 4104 * R
> ® - ® = x »
I = L
Q9
8
-5 3704 :
L
w
=
- S 330
LG 2
= =
T
x
280 r T T
.-g 0 z. 4 6 8 10
= 480 "
g X Vickershorte HV 0.1 von MA 760
é S x X X x ¥ ® = =
= = x x x x
T 4604
E x % X 3
2
=Q
I ” x ¥
3
54404 =
S
" 0.2 =2
Lange L{mm) 2 ‘ =
Rod. R{mm}
420 .
a] 2 4 B 8 10

Probenldnge L/mm

Abb.4a—c: Vickersharte HVO1 der Probe Nr. 76/38—1c

4.1.2 Ermittlung der Streckgrenze

Bei der Ermittlung der Hp 0,2-Streckgrenze war folgendes zu beachten:

Da die meisten Proben aus zwei Werkstoffen mit unterschiedlichen Festigkeiten bestanden, muBte die Fein-
melBdose einseitig, entweder auf der MA, 760- oder auf der IN 839 Hélfte angebracht sein. Bei stark vonein-
ander abwsichenden Festigkeitswarten, ist die Anbringung auf dem weicheren Werksioff zu empfehien, da
hier der Bruch schon einireten kann, wenn bei dem harteren Werkstoff die Ry g0 - Grenze noch nicht

erreicht ist.

4.1.32 Rohrgekapseite Proben

Von den zehn Proben Nr. 1a-1j ist die Probe Nr. 1i beim Abdrehen der Edelstahikapsel
auseinandergebrochen, diese wurde noch einmal versiegelt und nachgehipt. Beim Zugversuch ist keine
Probe suBerhalb der Flgestelle gerissen. Daraufhin wurden zwei weitere Proben (Nr. 1k und 1)) unter
anderen HIP Bedingungen (Héhere HIP Temperatur) gefiigt. Eine Verbesserung der Verbindungsfestigkeit
konnte jedoch nicht erzielt werden. Die Festigkeit aller 10 Proben lag im Bereich von 80 - 97% des IN 938
Referenzwertes. Die Proben Nr. 1d + e sind nicht zu Zugproben verarbeitet worden, sondern wurden

metallographisch untersucht /4, 10/,

SETE T

EE
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4,1.4 Proben mit der LPPS-Versiegelung
Aufgrund des vorhandenen Rohmaterials war es nicht méglich, die Zugproben in der Normlange von 76 mm
zu fertigen. Die Ausfallquote, infolgs Undichtigkeit, war bei den 60 mm langen Rohlingen sehr hoch, Da
diese Proben 18 mm Klrzer waren, muBie eine Distanzblichse in die Halter der Spritzvorrichtung getegt
werden. Nach Tabelle 3 erscheint die Ausfalirate (3 von 9) recht hoch, wenn man jedoch beriicksichiigt, dai3
darunter zwel 80 mm lange Proban waren, welche aus den zuvor genannten Grinden undicht wurden, dann
bleibt noch eine Probe (brig, die erst kurz vor der Feriigstellung der Zugprobe versagte. Bei den
Zugversuchen /2/ war kein Bruch auBerhald der Fiigestelle zu verzeichnen. Von den MA 760/IN 939
Parchen (Nr. 2a-c) blieb eine Probe fir den Zugversuch bei 1050°C Gbrig. Der erreichte Festigkeitswert ist
recht gut, insbesondere wenn man auch die Bruchdehnung betrachtet,
Unbefriedigend sind die Festigkeiiswerte der MA 7680/MA 760 (Nr. 3a-¢) Verbindungen. Die niedrige

igkeit bei der Probe 3a ist sicherlich auf eine unvollkommene Verschweillung

zurlickzuflihren, welches schon bei der US Prilffung zu bemerken war. Bei den Proben 3b+ 3¢ hingegen

Festigkeitsuntersuchung der HIP-diffusionsgefiigten Proben aus den Werkstoffen Mz 760 u.IW 939
=1

Verkstoffpaarungs M T60/IN 939 fir Mr.la-2c, MR 760/MA 760 fir Mr.3a—c, T 939/IN 939 fir Hr.da—c

Br.| Tersiegelung | EIP Eenditiopen | Priftesp.| Verhizdungafestgk.! Strecksr. |Brachdehsg.?| Eirte Bezerkusg
Teap.!ﬂruck!Zeit Bs  Beflmas? Bra.z 5 Tickars

- - o fupa/ } 8¢ B § P % Bi0.1 L.
1z ; Edelstabliapeel | 1850/ 208 / 2.5 3} . 4 - L9 [AM/565YE Auf 31 760 gemessen
15 ? ; * BEE 55 1 4.4 - af In 939 gemesses
1& # & # 81 i 107 4.§ 417540 #
i ? e - - - - - 4077546 | Teln Togrersuch
le ? " - - - - - 425/516 ;
if F | i (¥ il 1.4 - iof Probenmitte ges.
lg ? ? ? 3% 84 §89 0,11 181564 ¥
13 ¢ g ? 758 8 - 2.5 - Raf 32 760 gesessen
1 # ? £ 11¢ 81 - 1.5 - *
ij " i s % 8 §13 3.5 - Euf In 939 gesessea
it 3 1150[‘ 0 f 2, s 16 3 - i - iuf B2 760 gemessen
il ¢ 1186 206 1 1. f % 8 51 1.4 - iaf Iz 939 gepessen
fa ] LPPS 100 Crd [ 11507 2507 1.5 it - - - - - |Bpach deis Bearhsiten
b ’ . 564 - - - - - 7
i ' ? 1050 i H 140 5.6 -
kH] # : 808 k3] { - - §0 =2 lange Prode
i : # 508 1 - - 443
i 7 ? 1050 § 1 - - i
L : e i - - - - - |Beuch beia Bearbeiten
i . ? il g % §15 8.4 385

Tée | 2 z 1450 106 8 143 148 1

1 Erster Wert gilt fir IN 939 , zweiter f£ir MA 760

-4 Ruf IN 939 bezogen
i Rmax = Festigkeit des Grundwerkst. aus Sicmens-KWU Vorprifzeugnis vom 11.02.91

i
=
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zeigt, das US-Bild (s, Seite 20 Abb. 8) eine fshlerfreie Diffusionsschweiung an. Warum diese Proben bai
etwa 15% des Referenzweries versagten, bedari noch der Kldrung.

Die erzielten Festigkeiiswerie bel den gleichartigen Paarungen IN 839/IN 839 (Nr. 4b+4c) sind recht gut,
inshesondere gilt dies fir die Probe Nr. 4b, welche dem Referenzwert sehr nahe kam.
Bei der Bruchdehnung (A%) ist zu beachten, dal derart niedrige Werte {bai 800°C) durchaus Gbiich sind.

T
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4.2 Festigkeitsuntersuchung des MA 6000, MA754, MASS56 u, Inc 800H
Wie unter 4.1.2 waren von jeder Werkstoffpaarung 3 Zugversuche bei RT, 800°C u. 1050°C vorgesehen.
Dies ist auch aus der Tabelle 4 ersichtiich. Neben der Zugfestigkeit wurde auch hier an einigen Proben die
Vickers Harte bestimmt. Von den insgesamt 21 Proben wurden sechs aus den folgenden Grdnden nicht zu
Zugproben weiterverarbeitet:
- Probe 8¢ wurde als Anschauungsobiekt (s. Abb, 5) benutzt,
- Probe 5 a2 Beschadigung des Spritzmantels kurz vor dem Einbau in die HIP Anfage
- Proben 7a&, 8a und 10b+c waren mit einer Schniiffelbohrung versehen. Infolge Undichtigkeit der

zugeschweiten Bohrung zerbrachen diese beim Abdrehen des Spritzmantels,

Von den verbliebenen 15 Zugproben sind bei dem Zugversuch 6 auBerhalb der Fiigestelle gerissen, Bemer-
kenswert bei Betrachtung der Festigkeitswerte Tabelle 4 ist folgendes:

i Partnern aus dem Elsenbasis-Werkstoff Inc 800 H bzw. MA 9586 zeigen

gute bis sehr gute Festigkeitswerte {Ausnahme Probe 10a)

Wie im ersten Teil der Versuchsreihe /i/ liegt der Festigkeitsweri des MA 956 bei RT fiber dem
Referenzwerl. Im Gegensatz dazu die Warmzugfestigkeit bei 800 °C , diese war in etwa in Héhe des
Referenzwertes und somit urn mehr als 100% Uber dem, aus dem 1. Tell. Ein rapider Abfall der Festigkeit
des Grundmaterials ist bei der Versuchstemperatur von 10580°C zu verzeichnen. Bei dieser Temperatur ist es
offensichtlich zu Gefligeverdnderungen gekommen. Der Bruch erfoigte im Grundmaterial.

Die Werte der Verbindungsfestigkeit der hochwarmfesten Werkstoffe MA 754 und MA 6000 waren niedriger
als erwartet. Die Anhebung des HIP Druckes hat jedoch eine Verbesserung der Warmzugfestigkeit
Ry/Rmax von 20% auf 45% gebracht, wenn man nur die LPPS Proben berlicksichtigt.

Eine Verbesserung der Ergebnisse (ber eine Veréndérung der HIP Bedingungen zu erreichen, ist schwierig.
Druck und Temperatur beim HIP lassen sich kaum noch erhghen, allenfalis die Prefizeit Kdnnte noch einmal
verléngert werden.

Bevor man jedoch eing neue Versuchsreihe stariet, ist eine intensive Untersuchung des Gefilges im Fiigebs-

reich erforderlich.

I 1] T
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Tabelle 4
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Technologische Untersuchung der HIP-diffusionsgefiigten Proben.
Alle Proben mit 100Cré LPPS versiegelt.

Br. | Berkstoffpssrung| BIF Ponditicnen |Priftesp. Terbinfungsfestqk. |Strecigr.] Bruchiesg.| Birte Beasrhang
feap. /Drack/leit %, 1fRae LT i Tickers
- - s¢faRa/h o R P § 1.1 -
52 53 5000/81 6000) 1150/383/0.5 B - - . - [Spritzsantel he-
sehidigt vor EIP

5h ? g 808 6.2, 144 - 0.2 Pigestelleabrech
5¢ ' g 1050 1701, 5.5 - ] 531 [Bruch Bike Rigest
1] b £000/1p $008) 1150/150/2.5 Y 500.2,»100t 143.- 384 - |bruck iz In 8003
] : ? 800 155.4, 180! $5.1 4.7 - sie f2

fe ? ? 105¢ - - - - |iaschazungsobjelt
2 BE T4/EE 754 | 1136/350/2.% 27 - - - - | Bohruog updieht
b # ? 840 24,5, 553 82,6 i, - |Pigestellenbrach
T ? . 1054 .1 1.1 - 0. - :

Ba ER 754/Ta 800E] 1150/154/2.5 4} - - - - | Bobruzg uadieht
& | ' s 300 1455, £9.3 84,9 11,3 1308/184 |Figestelleabruch
Hd * ? 1850 .S, ua 1.0 148 [3T4/168 i

f b 956/g8 956 | 1150/150/%.% it 1818, 1201 170.9 1.0% - [Bruch iz E2 9%
9 e ? 560 126.5, 1.8 108.2 L.y - |gihe Figestelle
4 ’ : 1054 15.0,100 12.¢ 4.0 - |Bruch in BE 956

16z 3z 956/In B00H| 1154/1%6/2.% it 110, 508 i 2966 2,73 |288/178 Bruch Eihe Figest
16h * : 800 - - - = | Bokrung uadicht

ide ? * 1050 - - - rie 102

i1 Iz S008/iz 300| 1150/150/2.5 2t 498.0,0160 ML 454 - ibrach i f= 8002

iih ? £ 800 14,6, N3 9%5.4 1.6 187 iFigastellezbruch

11e F i 1058 L3, 783 2181 2.3 - #

t Die Verbindungsfestigkeit ist héher als die Festigkeit des Grundwerkstoffes

MA 8000

In 800H

Rohlinge

LPPS

Versiegelung

Z01 Zugprobe

Nach dem Zerreifiversuch
Bei Raumternp

SIS p.

Abb. 5a: Zugproben MAB000/Inc.800H

Bei 800°C
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4.2.1 Zugversuche

An Hand einiger ausgew&hlter Zugdiagramme soll das Bruchverhalten néher betrachtet werden.

Es bieten sich hier Proben an, wo der Versagenswert oberhalb der Streckgrenze Rpg o lag. AuBerdem
muBte die Prifeinheit mit einer schnellen Datenerfassung versehen sein, um die Kurzzeiligen
Spannungsspiizen zu erfassen. Hierflr kamen nur die im IRW durchgeflhrten Warmzugversuche /5/ (800 +
1050°C) in Betracht.

Es wurden Zugdiagramme ausgewdnlt, welche die 4 untersuchten Werkstoffe beinhalteten.

Die 4 Zugproben in Abb. 5b-e haben eines gemeinsam, daB bei Uberschreiten der Streckgrenze Rpo, der
Kurvenverlauf unruhig wird. Blendet man einen Teil der Kurve im vergréBerien MaBstab aus, so erkennt man
Spannungsschwankungen mit Amplituden, die his 10% des max. Spannungswertes beiragen. Dis Frequenz
der Spannungsschwingung ist bei den feinkdrigeren Werkstoffen hiher.

Bevor die Probe versagt, tritt eine Beruhigung im Spannungsverlauf ein,

Diese Diagramme sind typisch filir einen Werkstoff mit grobkérniger Strukiur. Es ist vorstellbar, dafl zuerst

sinzelne hochbelastete Korner reien - vergleichbar den Litzen im Drahisell -, bevor dis Probe schiaganiig
versagt.

2507
o 1754 __ Zugprobe Gh 60,/80¢ 225_} — Zugprobe 7b 54/54b
o~ /j\ — ]
c 1504 L, ) L sond Q‘-’—'—ﬂ
— b e b
E ] E 1 l
} 1254 ~ 175': (QE
; E \\ z
— ] ?50'
_ 100jf £ e W&i T £
r T 14e "‘\J\HA 1239 =
o 753 & \M o 1007 £
S b - 5 : o
€ 504 £ £ 75 5
o i o 1 c
8_ o5d & 14511—-74 ;ﬂc : ! (E_ 503 ;a:. 190,00 Zuﬁ:t;sn 54/516: (Detall) 4
m 25_ B . -
O0 B ?ehnung e‘/% T . o] Dehnung /%
3 8 10 3 0.0 0.5 1.0 1.5 2.0
Dehnung &/% Dehnung /%
15.0
— 1504 — Zugprebe B 54/800 ~— —-— Zugprobe 3¢ 56/56¢
o~ ] Y o
‘2 E;é e E 10_0__: ’&é 13.0 _hwhsa/;:m\\
= 109 LW v A E e %ﬁ“’w
P 1 \ 12.04
b Z > iz 1E
F 5] w155 & 7.54 <
i . g 1o
g’ o 130 g’ 0 o
-5 5.0
Z 509 :‘: 125 2 ] ‘::g 8.0 1
c ] 2 120l == Zusgrobs 59 54/805 S 5 5_3 §_
g 257 o MNT s 1B 20 22 24 2 =1 & egi o 75 o0
03] Dehnung &/% v 0.0 . Dehnung &/%
0 T 1 T T T o . x T T — +—
0.0 i.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 0 5 10 15 20 25 30

Dehnung &/%
Abb. Sb—e: Spannungs—Dehnungsdiagramme

Dehnung &/%
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4.3 Festigkeitsuntersuchung der Platte-Zapfen Probe
Die Probenform nebst Versuchsanordnung und die Festigkeitswerte sind in der Tabelle 5§ und Abb. 6 zu
sehan. Fiir die Probenform 1 (Nr. 1 bis 10) ergibt sich die Scherflache zu:

dnocken - T - Splatte = As
Fir die Probenform 2 (Nr. 11 und 12) zu

dNocken” ° T’% =g

Die Platte bestand aus dem Material IN 939 der Zapfen aus MA 760. Die Proben unterschieden sich durch
die Passung und die Plattendicke. Die Festigkeiten der Paarungen mit der diinnen Platte liegen im Bereich
von etwa 30% des Referenzwertes der Zugfestigkeit des IN 939. Ein Vergleich mit den Listenwerien ist nicht
mdglich, da fiir diese Materialien keine Scherfestigkeiiswerts vorliegen.

Bei Betrachiung der Bruchfldche war kein ganz glatter Scherbruch zu verzeichnen, sondern das Material (IN

HP Y N
st teilweaise aus den

(Nr. 1 und 3) ist nicht gravierend, so daB man einer engeren und préziseren Passung nicht unbedingt den

an worden {s. Abb 7). Der Unterschied zwischen den Proben

[<8]
w
{»]
——

Vorrang geben solite. Fiir eine gezielie Beweitung ist die Probenanzahl je'doch ZUu gering.
Die Probe mit der dicken Platte (Nr. 2) zeigt hingegen deutlich schiechtere Werte. Auch hier ist eine Beurtei-
lung wegen der geringeren Probenanzahi nicht gerechifertigt.
Eines kann jedoch gesagt werden, daB das HiP Diffusionsfigen auch fiir eine solche Anordnung bei der vor-
liegenden Materialpaarung keine Schwierigkeiten bereiet.
Das Fligen von Zapfen und Platie ist auch nach Probenform 2 moglich. Es wurden E,delstahiproben {W.Nr.
1.4541) nach Form 1 und 2 HiP-diffusionsgefiigt, wobei zu beachten ist, daB die Probenform 2 wesentlich
einfacher in der Vorbereitung und in der Versiegelung (eine Dichtnaht) war, Auch bei Betrachtung der
Verbindungsfestigkeit schneiden die Proben nach Form 2 betrachtlich besser ab. Warum die Werte der
Verbindungsfestigkeit der Proben Nr. 4 - 10 nach Form 1 so niedrig lagen, ist noch nicht gekidrt, Diese sind
zusammen (Ausnahme Nr.8) mit den IN 839/MA 760-Proben versiegett worden. Auch eine Erhdung des HIP-
Druckes brachte fiir die Proben Nr. € und 10 keine wesentliche Verbesserung. .

Tabelle 5 e

Festigkeitsuntersuchung der Zapfen/Platte Proben- ($:‘Lehﬁ' Abb.6)
Versiegelung mit Udimet 700; Pruiftemp.= RT

Et.| Ferkstofipasrang | EIF Menditioses {Verbinduagsfestqi.|Sckeriliche[Scherspazmugy - Begerkung
. Teap./rekfialt fges .

- - o j e /b 1] ag! s L -
1 {83 760/18 $30{R7/56)) 1150 / 208 / 2.5 154 1 1380 | 2683 | Probenfors 1{s.2Bh.6)
RT3 LTE 171770 IS T (RS N7 16 S N | b P
3oEET0/IE SMS(OAMETY . ¢ 1 L TR R 00 SRS I £ 1O B )
4 14881714540 2 L i57.F 0 AL #
5 - [ AT F . i.éé 144'5 q 9‘% &
§ ; : - - - Beach beis Bearbeites
1 . ? 1.8 157.1 2.7 | Probesfora 1 '
3 8 1460 1688.0 9.2 CTE  EreBe Probe
§ ® 1150 [ 336/ 2.5 44 1450 1.5 Preheafors i
16 ? s 3.3 1454 i1

11 ? 1150 / 200 f 2.5 5.0 163.0 3564 Probesfore 2(s.2bb.6)
12 : : i73.0 e ¢ :
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Versuchsanordnung zur Festigkeitsprifung der Nocken—Plaite Probe

Presse
| !
| |
P StéBel
Probenform 2 Probenform 1 f : obe
D
Lo Probe
i
EANN T L
RN AN
NN B N
b NN [ % \\\%r_?u— Distanzbichse
RN RN
AN AN
DN 34§§§§
O NN
g §\‘\\\\\’—$—’\\\\\\\\
E\\N‘_\' | \\.\\
} \f\\ L ONARSN
| | Mepdose

] | |

VA/NA-8  76/39-1 76/39-2 76/39-3
Abb. 7: Zapfen/Platte Proben nach der Festigkeitsprifung
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5. US-Prifung der DiffusionsschweiBung
Die Qualitdt einer HIP-Diffusionsverbindung kann unter bestimmien Voraussetzungen schon vor der
Festigkeitsuntersuchung zerst6érungsifrei auch mit Hilfe der Ultra-Schall Methode bestimmt werden /8, 7, 8/.
An einer Reihe von diffusionsgefligien Proben sofite die Zuverldssigkeit der US Prifung im Vergleich zu der
Verbindungsfestigkeit emiitelt werden. Zum Einsatz Kam die Durchschalltechnik /9/. Hierbel waren 2
Schallkdpfe in einem Scanner montiert, wobel der obere Kopf beweglich, wahrend der untere mit der Probe
fest verbunden war. Die Proben aus allen Versuchsreihen sind in der Tabelle 8 zusammengefaft Die
Bewertung nicht schallbar 10 MHz gilt fir die 10 MHz Schallkdpfe. Die Proben Nr. 11 a und iic waren
jedoch mit einem 2,5 MHz Pr{ifkopf durchaus priifbar, da die Schallschwéchung geringer war, Die 2,56 MHz
Kopfe konnten aus konstrukiiven Griinden nicht in die Vorrichtung des Scanners eingebaut werden. Wie
bereits ausgefiihrt /9/, sind die feinkdrnigeren Werkstoffe besser mit den niederirequenten Kopfen schallbar.
Alierdings ist wegen der gréBeren Wellenldnge des niederfrequenten Kopfes auch die Fehleraussage
schlechter. Bei der Beurteilung der US Bilder ist auch die Empfindlichkeit des MefBverstarkers - die im
Bereich von 1 - 100 dB einstelibar war - zu beachten. Die Schwirzung ist in 4 Graustufen wie folgt untentellt:

- Volle Schwarzung Abschwéchung 0

- 3/4 i 1 _6
- 1/2 . H ir -g
- 1/4 n 3 _1 2

Bei Betrachtung der Rasteraufnahmen (Abb 8a + b) kann man grundsatziich folgendes konstatieren:

- Ein fehlerfreies US-Bild - wie z.B. bei den Proben 3¢, 5b, 8¢, b, 98, u. 102 ist auch immer eln Hinweis auf
eine gute DiffusionsschweiBung, welches jedoch nicht immer durch eine hohe Verbindungsfestigkeit
gekennzeichnet war, da hier nichts dber die Eindringtiefe der Elemente gesagt wird.

- Eing Probe, die mit den 10 MHz-Kopf nicht schallbar ist, bzw. nur mit der hichsten Empfindlichkeit ein
diffuses Rasterblld des kreisférmigen Querschnittes widerspiegel, kann durchaus gut diffusionsgefiigt
sein, wie die Proben 11g, 11c, 8b, 8¢, 4b, u. 4c ergaben. In der Mehrzah! der Untersuchungan war eine
unvolikemmende Filgeverbindung beim Durchschallen festsislibar. Viele dieser Proben versagten bereits
beim Bearbeiten oder im unteren Lastbersich (s. Probe Nr. 73, 82, 3a).

- Ist weder mit dem 10 Mz - noch mit dem 2,5 MHz Schailkepf ein Rickwandecho sichibar, so erfoigie
bisher in allen Féllen der Bruch beim mechanischen Bsearbeiten der Zugprobe.,

- Eine Beurieilung der Gite der DiffusionsschweiBung ist nur mbglich, wenn man Proben gleicher Paarung -
in konstanter Versuchsanordnung und Empfindiichkeit des MeBgerdtes - miteinander vergleicht. Bei
gleichen Werkstoffen kann man vorher mit einer einteitigen Dummyprobe eichen. Dies ist nicht mogiich bei

Paarungen aus unterschiedlichen Materialien.
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Tabelie &

Ultra Schall Prifung der DiffusionsschweiBung nach dem HIP
US-Priifkopf: RTD - 80-259-46, Frequenz=1i0 HHz, Rasterabst. (xty)= 0.1 o
Probendurchmesser= ¢i0 nm, L&nge im Bereich von 60-75 nm
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MA 780/In 939-1e MA 760/In ©38-1h

e 1 () M

A 760/In 839—-1i  MA 780/In 838-1j

Abb. 8a: US Bilder der Proben ia-1j

Die zuvor genannten Bedingungen wurden bei den Proben 3a-¢, 5o-¢, Sa-c erfllit. Die Empflindiichkeit war
sehr niedrig, welches auf eine gute Schallbarkeit und auch DiffusionsschweiBung schlieBen lie. Von den 8
Proben zeigt die Nr. 3a das schlechteste Schallbild und auch die niedrigste relative Verbindungsfestigkett.
Eine Korrelation von Schalibild und Festigkeiisweri ist bei den 0 gleichen Proben ia - ij nicht zu erkennen.
Dies liegt sicheriich daran, daB _fdie Schwankung der Festigkeitswerte untereinander nicht'sehr groB war,
aber auch an der schiechten S_chalibafke_it des IN 939 mit dem 10 MHz Kopf. Das zuletzt Gesagte gilt auch
fiir den Incoloy 800 H. SN

Die US Untersuchung wurde in.-Zuéam_menarbeit mit dem Zentralinstitut flir Angewandte Technologie der

KF A /6/ durchgefihrt.
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MA 760~-3a  MA TB0/MA

e -

R A

In 939/In 989-—4e

MA6000/In800H-8b  HA 754/MA 754-7c

“MA 754 /In80CH-8b
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6. Metallographische Nachuntersuchung

8.1 Diffusionsprofile

In den Abb. 8a und b sind die Diffusionsprofile von Nicke! und Kobait fiir die Proben 1a, 1¢, 1g sowie 1d + 1e
(siehe Tabelte 3) aufgetragen. Obwoh! hier die Proben mit den Extremwerten der Verbindungsfestigkeit
ausgewahit wurden, ist ein gravierender Unterschied in der max, Eindringtisfe {Gr Ni + Co nicht erkennbar.

Die Eindringtiefe betrégt fiir die 5 Proben ca. 20 im.

o
HIP-Paromaeter: ZOOMPQ/N}SOOC/Z.Sh HIP—Pgrameter: 200 MPA/1050 C/2.5h
75.0] 75.01
2 8
E 625 a3 uA 760 5 6257 7#:% ua 750
3] o
S 5001 / Nickel S a0
c c Nicket M
2 375 S srs]
£ 5
§ 25.04 10 pm E 25,04 lKobai\‘. Co 10z
s o
2 1257 —N& 2 125 : \
a0 0.0° — e
Tiefe x/pm Tiefe x/um
Abb. 9a: Diffusionsprofil Proben Nr. ta,1c u.ig Abb. 9b: Diffusionsprofil Praben Nr.id+1e

Die Erhthung der HIP-Temperatur von 1050°C auf 1150°C fiir die Proben 1k + 1l brachte zwar keine
Verbesserung der Verbindungsfestigkeit, aber eine Erhéhung der Eindringtiefe fir Ni + Co, wie aus Abb. 9¢
leicht erkennbar ist.. Dies ist versténdlich, da der Diffusionsablauf wegen der hdheren Temperatur nach der
Bezishung ' 7 '

D = Do * exp (-Q/RT) intensivien wird,
Die Diffusionsprofile fiir die Proben Nr. 8b+c¢ sind in der Abb. 10a gezeichnet. Der max. Diffusionsweg fir Ni

+ Fe beirégt hier ca. 40 m, also stwa so tief wie in Abb. 8¢

o o
HIP Parameter: 200MPa/1150 C/2.5h HIP Porameter: 150MPg/1150 C/2.5h
- gl

75.09 75.0]
i B /
= g2.54 5 75 2 §52.5 i MA 754
> N 838 A 750 i BOOH
E:?-. 5/ Lei N E?'J: I/ 4

wickei Ni y, | A

O 50.04 & 50.04 . Nickel Ni
g o
= 37.5] 2 375
S =]
= =
o 2504 10 pm 5 25,0 Eizen Fe
i~ prom— ™~
g -\ Kabolt C 8 2.5

12.54 QDoit Lo 12. 25
v \ ¥ =

0.0 0.0
Tiefe x/pm Tiefe x/um

Abb. 10a: Diffusionsprofil Proben Nr. 8b+c
Abb. 9c: Diffusionsprofil Proben Nr. 1k+11

Das Diffusionsprofil der Probe 10a {(Abb. 10b) wurde aufgenommen, weil sich hier einige Abnormitéten
zeigten. Die Probe ist nicht wie zuerst angenommen in der Fligestelle gebrochen, sondern ca. 30 um
auBerhalb im Ma 956 {(sishe Foto 14a+b), bei nur 43% des Basiswertes von MA 956 und 52% von IN 800 H.
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Auch die Bruchdehnung von 2,73% ist bei dieser Bruchlast ungewshnlich hoch. Weiterhin bemerkenswert ist
die groBe Eindringtiefe von 275 pm (Ni) im MA9S6. Der Wert ist auch im 1. Teil der Versuchsreihe {s. Abb.
18) gemessen worden, Die Diffusionskoeffizienten fir die Materialpaarung MA9S6/in 800 H aus dem 1. + 2.
Teil stimmen dberein. Fir eine Eindringtiefe von 10 um betrégt der DK = 4,63 © 1010 om2/sek. Fr die
Paarung MA 754fin 800 H ist der DK = 3,83 * 10710 cmZ/sek (bei 10 pum Tiefe).
Der DK fiir Fe in Ni aus Abb. 10b liegt mit DK = 4,25 = 10°11 cm2/sek um den Faktor 10 niedriger.
In Abb. 11 ist das Diffusionsprofil der Zapfen/Platte Probe Nr. 3 (s. Tab. 5) zu sehen. Die Eindringtiefe von

Co + Ni ist betrédchtlich groBer als bei den gleichartigen zylindrischen Proben.

o o]
HiP—Parameter 150 MPa/1150°C/2.5 h HIP—Parameter: 200MPa/1150 C/2.5h
80
] Proben Nr.10g &0
(n5\ eg:m Hsen Fe z &an in 930 e MA 7EO
o
:_)\ 50'] \(:)\ 504 / Nlckal
c c
2 40 8 404
] g
5 304 = 301
c c
5 zs--\ 50 v % 20
5 i Nicke! 18 g ——_h Kobeit
x 1 ~ 103 25 pm obe!
s} a
Tiefe x/pm Tiefe x/um

/Platte Probe Nr.3

Abb, 11; Diffusionsprofil der Zopfen

Abb. 10b: Diffusionsprofii Proebe Nr. 10a

5.2 Metallographische Untersuchung der Fligezone

An Hand einiger ausgewshlter Proben wird versucht, die im Figestellenbereich abgelaufenen
Difiusionsvorgdnge - und damit verbundenen Anderungen der Kornstrukiur sowie chemischen
Zusammensetzung - zu kl&ren.

Hier bieten sich nur Paarungen aus unterschiedlichen Werkstoffen an. Aus der Tabelle 4 sind diss die
Proben Nr. 8b, 8¢ u. 10a (8a-¢ als Anschauungsmaiterial} und aus der Tabelle 3 die Proben 1a-l u. 2¢c.

Die foigenden Abb. 12a-d sind lichtmikroskopische Aufnahmen der Probe 8¢. Abb. 12a + b zeigt die typisciie

Korasirukiur von ing, 800 H und MA isn Abb, 12¢c+d die Bruchkanien zu sehen sind. Disse
sind durch einen helien bzw. dunklen Rand von stwa 30 um Dicke gekennzeichnet, Besonders deutlich istin
der Abb. i2c eine Aufldsung der Kornstrukiur sichtbar. Die chemische Analyse am Energie-Dispersiven-
XRay {(EDX), ergab in diesem Bereich sinen starken Anstieg von Chrom, Aluminium und Titan, welches auf

eine Oxidbildung hinweist. Eine soiche Oxidbildung ist bekanntlich eine Diffusionsbarriere,

'3
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Mikrostruktur des In 800H Mikrostruktur des MA 754

E B0

Fugezone des In BOOH - '“F‘L'Jgezone des MA 754

"Abb. 12a—d: Mikroaufnahmen der Probe 54/80c—8c
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Abb. 13a-b: REM Aufnahmen der Probe 54/80b-8b

Die folgenden Abb, 13a+b zeigen den Fiigestellenbereich der Probe 8b. Die Bruchkanten verlaufen nicht an
der Verbindungsoberildche, s handelt sich im Grunde nicht um einen Flgestellenbruch. Dies ist sehr
deutlich in der REM Aufnahme, Abb. 13b, zu sehen. Betrachtet man die Abb, 13a, dann féllt auf, dab die
Grenze ca. 12 wm oberhalb der Bruchkante verléuft. De_r-_A_nstieg der oxidbildenden Elemente ist nient so

gro3 wie bei der Probe 8c.

Den Fugestellenbereich von Probe 10a erkennt man in der Abb. 14a+b. Obwohl dig Bruchlast nur 52% des
In 800 H Referenzweries betrug, war der Bruch doch auBerhalb der Verbindungsoberfléche erfolgt. Dies
belegen die Abb. 14a-b, wo noch am in 800 H ein Reststiickchen von 30 pm Dicke des MA 856 sichtbar ist.
Bel der EDX Untersuchung (Line Scan) wurde an der Verbindungsstelle ein starker Anstieg von Chrom und
Aluminium gemessen. Dies zeigt wiederum die  Oxidbildung und somit die Versprodung im
Fligesteiienbereich an. Auch die folgenden Proben 8b, 5c und 8b (Abb.15a-)) sind auBerhalb der Figestelle

L]

gebrochen und zsigsn Versprodungsn Folge der Oxidbildung. Bei den rohrgekapselten Proben 1a-11 ist

8
~.sowohl im tine Secan als auch bei der lichtmikroskopischen “Untersuchun

w

eine gerings Oxidbildung
- gemessen worden (siehe Abb. 16a-d). '

Wir vermuten, daB bei der Vorbereitung zum LPPS-Versiegeln - namlich beim Sputtern und Heizen (bis ca.
800°C) - die Oxidation an der Figefidche stattfand. Die Spritzkammer wurde vor dem Versiegeln bis 1072
mbar evakuiert und mit Argon bis 60 mbar geflutet. Im Argongas sind ca. 2 vpm O enthalten, dies entspricht
einem Partiaidruck von 12 * 10-5 mbar. Selbst unter der Annahme, daB das Argongas die Proben schitzend
umgibt, ist beim Elektronenstrahischweien der Kapsel infolge des Unterdruckes von p < 1074 mbar, der O
Partialdruck von 2,1 ¢ 105 mbar doch wesentlich geringer als in der Spritzkammer.

Der Unterdruck in der Spritzkammer 188t sich jedoch auf p< 1 X 103 mbar senken und durch Verwendung
von Argon 5.7 kann der O, Anteil auf < 0,3 vpm verringert werden.
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Abb. 14a+b: Probe 56/80b~10a Inc 800H Bruchstelle

Reststuckchen am in 800H

Abb. 15a+b: Probe 56/56a—9b Bruchstelle | -
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F'dgezone des MA 8000 Probe 60/60b-5¢ mit Reststuck

Flugezone des MA 754 Probe 54/80b—8b

Abb. 15¢c—f: Mikro Aufnahme der Bruch und F'L'agezone
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Probe 39/76-1k Figezone des MA 760  Probe 39/76—1! Fugezone des In938

Abb. 16a—d: REM Aufnahmen der Bruchzone (MA 760/In939)




Geflgebild MA

. Flgestelle der Probe e MA 760/in839(keine Zugprobe)

\»UU. 17a—ci M
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Gefugebild In 939

S

ikro Aufnahmen der Probe 1e (MA 760/In238)
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7. Zusammenfassung
In Ergénzung zum 1. Teil wurde die Verbindungsfestigkeit der HIP diffusionsgefigten Werkstoffe MA 6000,

MA 754, MA 956 und Incoloy 800 untersucht. Die Versiegelung erfoigte auBschlieBlich in der Spritzkammer

der neuen Plasmaspritzaniage der Fa. Plasma-Technik nach dem LFPPS Veriahren.

Da auch zu diesem Zeitpunkt die HIP Il Einheilt wieder zur Verfiigung stand, war keine Einschrankung bei

der Einstellung der HIP Parameter gegeben. Die Festigkeitsuntersuchung ist wie folgt zu bewerten:

- Alle Verbindungen, mit einem oder beiden Partnern aus Eisenbasiswerkstoffen (MA 956, In 800 H)
zeigen gute bis sehr gute Verbindungstestigkeliswerte.

- Bestehen beide Probenhéiften aus einem ODS Nickelbasiswerkstoff (MA 6000 + MA 754), so ist zwar die
Verbindungstestigkeit hdher als bei den Versuchen aus dem 1. Teil, aber noch nicht zufriedensteilend.

- Teilweise sind Versprédungen als Folge der Oxidbildung im Fligestelienbereich zu beobachten.

- Bei den ODS Nickelbasiswerkstoffen war kein Bruch auBerhalb der Flgestelie zu verzeichnen.

Weiterhin wurden der von der Fa. Siemens-KWU im Turbinenbau eingeseizte Nickelbasiswerkstoff N 93¢

und die ODS Legierung MA 760 auf ihre DiffusionsschweiBbarkeit mit folgendem Ergebnis untersucht:

- Die Verbindungsfestigkeit der rohrgekapseiten- und LPPS versiegeiten iN 838/IN 939 und MA 760/iN 839
Péarchen lag im Bereich von 70 - 87% des IN 939 Referenzwertes.

- Es war auch hier - wie bei den anderen Nickelbasiswerkstoffen - kein Bruch auBerhalb der Fligestelle zu
registrieren, _

- Die Festigkeit der MA 760/MA 760 Pérchen lag unier 15% des MA 760 Basiswertes und ist als
unzureichend zu bezeichnen. Dies Uberrascht um so mehr, da bei zwei Proben das US Bild eine
fehlerfreie Diffusionsschweifung anzeigt. Dies kdnnte auf eine Versprddung im Fligestellenbereich
zurlickzuflhren ssin. '

- Die Zapfen/Platie Proben lieferien gute Ergebnisse bei den Abscherversuchen. Dies gilt in besonderem
MaBe fiir die Proben mit der diinnen Platte, wo teilweile der Bruch auBerhalb der Fligestelle erfoigte.
Auch in dieser Anordnung ist das HIP-Diffusionstligen problemlos anwendbar.

Die US-Prifung wurde an 35 zylindrischen Proben durchgefithit. Das zusammengefaBie Ergebnis lautet
wie folgh:
den gesamien Querschnitt keine Verbindung vorhanden, die Proben zerbrachen bereits beim Bearbsiten.

- Die feinkdrnigeren Werkstoffe (IN 939 u. In 800 H) waren sehr schiecht mit dem 10 MHz Kopf schalibar,
so daB auch Proben mit einem diffusen Schalibild gute Festigkeiiswerte erbrachten. Diese Proben waren
mit dem 2.5 MHz Prifkopf (nicht im Scanner montiert) besser schallbar.

- Ein fehlerfreies Schalibild sagt noch nichis Gber die Festigkeit der SchweiBverbindung aus.

- Eine Korrelation von US-Bild und Verbindungsfestigkelt ist nur mit Einschrénkungen maglich.

Die Eichung mit einer Dummy Probe ist uneriéBiich (gleiche Paarung).
- Unterschiede in der relativen Verbindungsfestigkeit im Bereich von = 10% waren im US Bild nicht

erkennbar,
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8. Nachtrag

Nach AbschiuB dieses Berichies wurde noch eine Versuchsrethe gefahren, welche sich von den bisherigen

durch Anhebung des Spritzkammerdruckes auf 1000 mbar Argon unterschied.

Bei allen vorherigen Experimenten war es von Nachteil, daB infolge des Oo-Partialdruckes im Argongas eine
Oxidation an der Fiigefidche erfolgte, welche bekanntlich eine Diffusionsbarriere darsteift.
Dichtigkeitsmessungen an der Plasmaspritzanlage ergaben eine Lackrate - fir die Spritzkammaer einschiieB-
lich Filter - von L = 3,22 * 10°1 mbar * Liter/sek (oei 60 mbar Innendruck, tiber eine MeBzeit von 112 Sid).
Dies enispricht nach kurzer Zeit einer Konzentration von 81 vpm O, im 60 mbar Argongas. Im
Anlieferungszustand betrdgt der Partialdruck im Flaschenargon ca. 2 vpm.

Bei einem Argondruck von 100C mbar besteht somit nicht die Gefahr, daf8 infolge Undichtigkeit sich diese
hohe Oo-Konzentration einstellt.

Die in der Tabelle 7 eingetragenen Festigkeitswerte sind unter diesen Gesichtspunkien zu bewerten.
Hervorzuheben ist, daB von den 13 untersuchten Proben kein Ausfall beim mechanischen Bearbegiten zu

verzeichnen war und 4 Proben auBierhalb der Figestelle versagten. Bis auf die Paarung MA 8000/MA 6000

>
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{MA 754/MA 754) ist der Bruch auBerhalb der Flgestelle erfolgt, welches bei noch
Probe dieser Paarung erreicht wurde. Enttuschend die Festigkeitswerte der MA 8000/MA 6000 Paarung.

Aus der Literatur ist bekannt, daB3 selbst geringe Argoneinlagerungen bei diessm hochgsaziichteten Werksioff
eine Diffusionsharriere darsiellen.
"Tabelle 7
Festigkeltsuntersuchung der HIP-diffusionsgeflgten Proben
Spritzparameter:Argonatmosphdre p = 1000 mbar; Versiegslung 100 Cx§
Nr. Werkstoff HIP-Kond. Pruftem. Rpax Rpg .2 A% Bemerkung
- - ‘C/MPa/h "C MPa/% MPa/% % -
1 6000/6000 1150/350/2.5 RT 317/24.5 - 0.135 Flagestellenbruch
2 . : 800 37/ 5.8 - - :
3 : : 1050 31/11.6 - - :
4 754/754 1150/350/2.5 . RT 780/80.8 481782 16.4 Bruch im MA754
: . 800 216/70.3 209/83 1.1 Fogestellenbruch
6 . : 1050 §4/42.7 - 0.1 :
7 956/95% 1150/150/2.5 RT 74375100 | 722/>100 1.64 Bruch im MA956
N i 200 70/ 56 74/ 61 8.1 Fagestellenbruch
5 6000/800 1150/150/2.5 RT 345/ 65 167/>100 13.1 :
19 754/800 1160/150/2.5 RY 508/ 95 176/>100 55.2 Bruch im In800
11 | . 800 157/ 77 115/>100 6.9 Fagestellenbruch
12 956/800 £156/150/2.5 RT 211/ 39.3] 161/>100 5.2 it schndffelbohrg|
i3 : . 200 767 51.7 63/ 51.7 30.1 Bruch im MA956

Bemerkung: Veon 13 untersuchten Proben sind 4 auferhalb der Flgestelle gebrochen.
Beim mechanischen Bearbeiten war kein Ausfall zu verzeichnen.
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