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1. Projektziel

1.1 Motivation

Feuerfeste Werkstoffe sind die Grundvoraussetzung fur viele industrielle Prozesse, die hohe
Temperaturen erfordern, z.B. bei der Eisen- und Stahlerzeugung, bei der Zement- und Glasher-
stellung oder in Feuerungsanlagen. Im Betrieb unterliegen feuerfeste Zustellungen und Bauteile
erheblicher thermomechanischer Beanspruchung, die zu Versagen fuhren kann. Insbesondere
schnelle Temperaturwechsel (Thermoschocks) fiihren durch im instationdren Temperaturfeld her-
vorgerufene Spannungen zur Schadigung der feuerfesten Zustellungen und Bauteile. Stillstdnde
(Arbeitskosten, Produktionsausfall) zur Erneuerung der Zustellungen oder Bauteile und hoher
Verbrauch an feuerfesten Erzeugnissen (Kosten) sind die Folgen. Beim Versagen entstehende
Verunreinigungen (z. B. abgeplatzte Schichten) kénnen die Qualitat des produzierten Gutes sig-
nifikant vermindern (Beispiel: exogene Einschlisse im Stahl).

Hohere Anspriiche an eine flexible, auch bedarfsgesteuerte Betriebsweise fihren zunehmend
dazu, dass Thermoprozessanlagen unregelmaRig betrieben werden. Fir diese flexiblen Betriebs-
weisen werden Feuerfestwerkstoffe erforderlich, die Uber eine lange Lebensdauer besonders
gute Temperaturwechselbestandigkeit (TWB) aufweisen. Um solche Werkstoffe zielgerichtet zu
entwickeln bedarf es konkreter, im Labor ermittelbarer Daten zur Lebensdauer unter betrieblichen
Bedingungen. Es werden Kennzahlen lber die Zuverlassigkeit feuerfester Werkstoffe unter zyk-
lischer thermomechanischer Beanspruchung bei hohen Temperaturen bengtigt.

1.2 Ziele

Um praktisch orientiert und betriebsrelevant das Verhalten von Feuerfestwerkstoffe zu ermitteln
werden innovative Prifkonzepte bendtigt. Das Forschungsvorhaben verfolgte daher drei Ziele:

l. Errichtung eines TWB-Prifsystems zur Abbildung betrieblich relevanter Prifbedingun-
gen (Temperaturbereich, Richtung und Geschwindigkeit des Temperaturwechsels),

Il. Entwicklung einer berthrungslosen Schadigungsbewertungsmethode, einsetzbar
auch bei hohen Temperaturen, d.h. in-situ im TWB-Prifsystem,

Il. Entwicklung eines Konzepts zur Ermittlung der Zeittemperaturwechselbestandigkeit
feuerfester Werkstoffe (in Analogie zur Dauer- und Zeitfestigkeit von metallischen
Werkstoffen).

Insgesamt sollen die Hersteller von feuerfesten Erzeugnissen in die Lage versetzt werden, inno-
vative feuerfeste Erzeugnisse zu entwickeln und anzubieten, die bessere Temperaturwechselbe-
standigkeit und langere Standzeit im Einsatz aufweisen. Zudem kdnnen die Auswirkungen ver-
scharfter Einsatzbedingungen auf die Lebensdauer feuerfester Erzeugnisse besser abgeschatzt
werden. Es kommt seltener zu Schaden der feuerfesten Zustellung und damit zu arbeits- und
kostenintensiven Ausfallen. Die Qualitat der erzeugten Produkte wird weniger beeintréachtigt.
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2. Stand der Forschung und Entwicklung

2.1 Thermische Spannungen in Feuerfest-Zustellungen und Tem-
peraturwechselbestandigkeit feuerfester Werkstoffe

Nahezu alle industriellen Prozesse, bei denen hohe Betriebstemperaturen gefordert werden, sind
auf Feuerfest-Zustellungen angewiesen. Diese dienen einerseits zur Einddmmung der Prozess-
medien und der prozessbezogenen Wéarme, andererseits zur Begrenzung des Energieverlusts
sowie zur Sicherheit der Personen und Anlagen in der Umgebung. Dadurch erféhrt eine Seite der
Feuerfest-Zustellung hohe Temperaturen (,heiRe Seite*), wahrend die andere Seite erheblich kal-
ter bleibt. Substanzielle Temperaturgradienten entstehen somit innerhalb der Feuerfest-Zustel-
lung. Dies hat im Wesentlichen zwei Folgen:

- Eine inhomogene Temperaturverteilung bzw. Verhinderung der freien thermischen Ausdeh-
nung innerhalb der Feuerfest-Zustellung, was zu thermomechanischen Spannungen fihrt.

- Eine erhebliche Diskrepanz zwischen dem Verhalten der feuerfesten Werkstoffe an der hei-
Ben und an der kalteren Seite der Zustellung, da die meisten Werkstoffeigenschaften malf3-
geblich von der Temperatur abhangig sind.

Betriebsbedingt kbnnen auRerdem Temperaturen an der heiRen Seite und dementsprechend in-
nerhalb der Feuerfest-Zustellungen im Einsatz sehr stark schwanken (bspw. Befillen und Ent-
leeren einer Stahlwerkspfanne), wodurch die Temperaturwechselbelastung verstarkt wird. Dies
alles fiihrt zu thermomechanisch induziertem Materialverlust durch schichtartiges Absprengen an
der heil3en Seite der Feuerfest-Zustellungen. Die Fahigkeit feuerfester Werkstoffe, diesem Ver-
schleil3prozess zu widerstehen, wird Temperaturwechselbestandigkeit (TWB) genannt.

Neben der Temperaturbestandigkeit und der Korrosionsbestandigkeit stellt die Temperaturwech-
selbestandigkeit eine der elementaren technologischen Eigenschaften fur feuerfeste Werkstoffe
dar. Jedoch, ahnlich wie die Korrosionsbestandigkeit, ist die Temperaturwechselbestandigkeit
keine werkstoffspezifische Eigenschaft, sondern hangt von einer Reihe von Faktoren ab:

- von den mechanischen und thermischen Eigenschaften des feuerfesten Werkstoffes: Fes-
tigkeit, Elastizitatsmodul, Warmeausdehnungskoeffizient und Warmeleitfahigkeit,

- von der Geometrie der Feuerfest-Zustellung bzw. eines Probekdrpers,

- von Warmeulbergangsbedingungen: Warmelbergangskoeffizient, Temperatur des Umge-
bungsmediums bzw. -medien, Warmefluss.

Obwohl die Auswirkung der genannten Faktoren mittlerweile wissenschaftlich gut erforscht und
bekannt ist, ist das Zusammenspiel sowie die gleichzeitige Verdnderung von mehrerer dieser
Faktoren, ohne geeignetes Modell, aul3erst schwierig abzuschatzen.

2.2 Bestimmung der Temperaturwechselbestandigkeit feuerfes-
ter Werkstoffe

Die Temperaturwechselbestandigkeit feuerfester Werkstoffe kann im Labormaf3stab grundséatz-
lich auf zwei Weisen untersucht werden:
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1) Als erste Vorgehensweise kdnnen die mechanischen und thermischen Eigenschaften des
feuerfesten Werkstoffes ermittelt werden. Deren Beitrage zur Temperaturwechselbestan-
digkeit werden anschlie3end einzeln bewertet und, soweit mdglich, in Modelle eingearbei-
tet, z.B. fur die Berechnung der sogenannten Thermoschockgutewerte. Die Thermoschock-
gutewerte sind quantifizierende Grof3en der erwarteten Werkstoffleistung unter definierten
Temperaturwechselvoraussetzungen und dienen als Beurteilungskriterium bei der Werk-
stoffauswahl.

2) Die zweite Vorgehensweise besteht in der Anwendung von technologischen Prifmethoden,
die die Praxisbedingungen in vereinfachter Form simulieren. Dabei wird die thermomecha-
nische Belastung auf feuerfeste Probekoérper ausgelibt. Die entstandene Verschlechterung
bzw. Schadigung des Werkstoffes wird nachverfolgt und soll die Temperaturwechselbe-
standigkeit des untersuchten feuerfesten Werkstoffes widerspiegeln. Da, wie schon be-
schrieben, verschiedene Werkstoffeigenschaften und Prifverfahren einen entscheidenden
Einfluss auf das Verhalten der thermomechanisch belasteten feuerfesten Werkstoffe ha-
ben, sind technologische Prifmethoden zielgerichtet, solange die Prufbedingungen im Ein-
klang mit den Einsatzbedingungen des industriellen Dauerbetriebs stehen.

Das FuE-Vorhaben konzentrierte sich auf die zweite Vorgehensweise mit besonderem Augen-
merk auf die Entwicklung einer Prifmethode, die sich an die Einsatzbedingungen der untersuch-
ten feuerfesten Werkstoffe effizient anpassen lasst. Allerdings galt besondere Aufmerksamkeit
der thermomechanischen Charakterisierung der untersuchten feuerfesten Werkstoffe, um die Er-
gebnisse der zweiten 0.g. Vorgehensweise fundiert zu interpretieren und zu untermauern.

2.3 Technologische Prufmethoden zur Bestimmung der Tempera-
turwechselbestandigkeit feuerfester Werkstoffe

Anhaltende Bemiihungen werden unternommen, um Prifmethoden zu entwickeln, die die effizi-
ente Bewertung der Temperaturwechselbestandigkeit (TWB) feuerfester Werkstoffe im Labor er-
mdglichen. Im Laufe des letzten Jahrhunderts wurden etliche Normen zu der Ermittlung der TWB
ausgearbeitet. Es handelt sich dabei Gberwiegend um empirische Prifmethoden. Diese sind zwar
einfach durchfuhrbar, entsprechen jedoch kaum theoretischen Anséatzen und den Verhéltnissen
in der betrieblichen Praxis [1]. Sie sind nur ein Hilfsmittel zur erfahrungsabhangigen Beurteilung
des werkstoffspezifischen Temperaturwechselverhaltens.

- DIN EN 993-11 Prufverfahren fir dichte geformte feuerfeste Erzeugnisse: Die TWB ent-
spricht der ,Bestandigkeit eines feuerfesten Formstiicks gegen die Zerstérung durch schrof-
fen Temperaturwechsel zwischen 950 °C und Raumtemperatur durch Anblasen mit Luft®.
Als Mal} fur die TWB gilt die Anzahl der Zyklen, bis der Probekdrper unter einer Biegespan-
nung von 0,3 MPa zerbricht, oder die bei Raumtemperatur bestimmte resultierende Scha-
digung nach funf Zyklen.

- DIN 51068 Priufung keramischer Roh- und Werkstoffe — Bestimmung des Widerstandes
gegen schroffen Temperaturwechsel — Wasserabschreckverfahren fir feuerfeste Steine:
Die TWB entspricht dabei ,der Widerstandsfahigkeit feuerfester Steine gegen Zerstérung
durch schroffen Temperaturwechsel zwischen 950 °C und 10 bis 20 °C (Eintauchen in flie-
Rendes Wasser)“. Das MaR fur die TWB ist die Anzahl der bis zur Zerstérung des Probe-
korpers (Zerfall in zwei oder mehrere grol3e Stlicke) ertragenen Abschreckungen.
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- ATSM-C-1171 Prism-Spalling-Test: Probekorper werden funfmal fur je 15 Minuten auf
1200 °C aufgeheizt und mit Luft gekuhlt. Als Maf3 fiur die TWB gilt die Veranderung der
Schallgeschwindigkeit oder Kaltbiegefestigkeit der Probekorper.

- Dartber hinaus existieren der Ribbon (Gradienten)-Test (ASTM, zurlickgezogen), bei dem
Probekdorper in eine Wand eingebaut, mit einem Brenner einseitig erhitzt und dann mit Luft
einseitig angeblasen werden (teuer und zeitaufwendig) sowie der Panel-Spalling-Test
(ASTM, zuriickgezogen [2]), bei dem eine Testwand aus 14 Normalsteinen zehnmal jeweils
zehn Minuten lang aufgeheizt und anschlieRend zehn Minuten lang durch Ansprihen mit
Wasser/Luft abgeschreckt wird (ebenfalls teuer und zeitaufwendig).

Die drei aktuell gultigen Normen (DIN EN 993-11, DIN 51068 und ASTM-C-1171) bilden einen
praxisfremden absteigenden Temperaturwechsel ab. Zugleich erfolgen die Temperaturwechsel
in der Praxis Ublicherweise nicht zwischen ca. 1000 °C und Raumtemperatur, sondern zwischen
zwei unterschiedlichen hohen Temperaturen (Beispiel: Befillen von Stahlwerkspfannen). Des-
halb wurden anwendungsspezifische TWB-Prufverfahren entwickelt, die jedoch in der Regel mit
hohem Aufwand verbunden sind und zudem nur eine qualitative Bewertung erlauben:

- Koltermann-Test: Ein Probekdrper wird bis auf 1350 °C aufgeheizt und auf einer wasserge-
kiihlten Kupferplatte abgekihlt. Beim Abkuhlen liegt ein starker, quasi-unidirektionaler und
daher praxisgerechter Temperaturgradient vor [3].

- Dip-Spalling-Test: Ein prismatischer Probekérper wird finfmal in ein Metallbad (1600 °C)
eingetaucht, in Wasser abgeschreckt und 30 min an Luft abgeklhlt. Die Bewertung der re-
sultierenden Schadigung erfolgt durch Messung der Ultraschalllaufzeit im Probekdrper. Der
Dip-Spalling-Test gehort zu den hartesten TWB-Tests und wird zur Beurteilung von kohlen-
stoffgebundenen feuerfesten Erzeugnissen angewendet [4], [5], [6]. Der Test ist teuer und
aufwendig.

2.4 Bewertung der resultierenden Schadigung feuerfester Werk-

stoffe

Die Schadigung eines Korpers unter mechanischer oder thermomechanischer Belastung erfolgt
in zwei nicht immer streng voneinander unterscheidbaren Schritten. Zu Beginn entstehen diffuse
Mikrorisse, spater breiten sich Makrorisse aus und der eigentliche Bruchvorgang findet statt. Zahl-
reiche Autoren berichten Uber die Verschlechterung der mechanischen Eigenschaften grobkera-
mischer Werkstoffe als Folge zyklischer Beanspruchung, z. B. durch Temperaturwechsel, ohne
dass Makrorisse entstehen [7], [8], [9]Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefunden wer-
den.Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefunden werden.Fehler! Verweisquelle konnte
nicht gefunden werden.. Vielmehr bildet sich ein diffuses Mikrorissmuster aus [9]. Durch die
Beobachtung von Rissen nach der Prifung ist die resultierende Schadigung feuerfester Werk-
stoffe jedoch schlecht zu ermitteln. Einfacher ist die Bestimmung der Verschlechterung mechani-
scher Eigenschaften (,resultierende Schadigung®) durch zerstérungsfreie Prifung. Die géangigs-
ten zerstérungsfreien Methoden beruhen auf der Ermittlung der akustischen Eigenschaften feu-
erfester Werkstoffe. Der Elastizitdtsmodul steht in enger Verkniipfung zu diesen akustischen Ei-
genschaften, wodurch auf die Schadigung riickgeschlossen werden kann.
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2.4.1 Akustische Resonanzanalyse (Resonanzverfahren)

Wird ein Probekorper durch einen Impuls, wie etwa einen Schlag, in Schwingung versetzt, breiten
sich darin Wellen aus. Nach Impulsschwingungsanregung ist innerhalb eines gewissen Zeitbe-
reichs das Schwingungsverhalten durch nattrliche Eigen- oder Resonanzschwingungen gepragt.
Mit Mikrophonen oder Kdrperschallaufnehmern lassen sich die Amplituden der Schwingungen
erfassen, die grof3te Amplitude wird bei der Resonanzfrequenz erhalten (Abb. 1).

Unter Berlcksichtigung der Probekorperabmessungen und ihrer Masse lasst sich mit der Grund-
schwingfrequenz z. B. der Elastizitatsmodul E der Materialien berechnen (nach DIN EN 843-2):

E = 0,9465 - (m—ffz) : (5) T 1)

mit f; Grundschwingungsfrequenz, m Masse des Probekérpers, L Lange, b Breite, D Dicke und
T Korrekturfaktor.

Eine Beschadigung des Probekoérpers beeinflusst das Schwingungsverhalten und somit die Re-
sonanzfrequenz.

Abb. 1: Schema des Resonanzverfahrens nach DIN EN 843-2.

Bei der Wahl der Probkérpers ist zu beachten, dass nur rechtwinklige Prismen mit einem L&angen-
Dicken-Verhéltnis von L/D > 10 oder kreisférmige Stébe mit einem Langen-Durchmesser-Verhalt-
nis L/d > 100 verwendet werden dirfen. Die typische Messunsicherheit betragt tblicherweise
+ 1 % fUr den Elastizitadtsmodul.

2.4.2 Laufzeitverfahren

Durch Ermittlung der Zeitdifferenz zwischen Signalabgabe und -empfang lasst sich, unter Beriick-
sichtigung der Probenlange, die Ausbreitungsgeschwindigkeit v von Longitudinalwellen resp.
Transversalwellen in einem Probekdrper berechnen (Abb. 2).

Mit Einbeziehung der Probenkdrperdichte kénnen aus den Geschwindigkeiten verschiedene Gro-
Ren, wie z. B. der E-Modul bestimmt werden:

3vivi-qvi

E=p V2 2)
mit p Dichte des Probekdrpers, v; bzw. v, als Geschwindigkeit (m/s) der Longitudinalwelle bzw.
transversalen Welle.

Wichtig bei dieser Messung ist eine ausreichende Lange des Probekdrpers, um die Schallkom-
ponenten zeitlich auseinanderhalten zu kénnen. Als Richtwert gilt, dass der Probekorper in Mess-
richtung langer als 5 mm sein muss, mit der Bedingung: L = 10 - v; - n mit L als Ladnge (m) und n
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als Ultraschallpulsbreite (s) des Anregungspulses. Des Weiteren beschreibt t; die Laufzeit der
longitudinalen Welle und t; die der transversalen Welle. Die typische Messunsicherheit des E-
Moduls liegt bei + 2 %.

Probe
i b vl
T T | » t
i t

Abb. 2: Schema des Laufzeitverfahrens nach DIN EN 843-2.

Eine Beschadigung des Probekdrpers driickt sich typischerweise durch eine Verringerung der
Schallgeschwindigkeit aus. Risse reflektieren und streuen die Ultraschallwellen, die dadurch ver-
langsamt werden.

2.4.3 Echoverfahren

Schwingungsechos entstehen, wenn die gesamte Schwingung an der gegenlberliegenden Stirn-
flache eines Probekorpers reflektiert wird. Dieser Prozess erfolgt meist mehrfach, wodurch nach
einer Anregung viele Echos entstehen. Bei gleichbleibender Probenlange braucht jedes Echo die
gleiche Dauer, bis es die Probe durchlaufen hat (Abb. 3). Daher wird beim Echoverfahren die Zeit
T zwischen zwei Echos ermittelt, mit derer sich, unter Berlcksichtigung der Probekdrperlange,
die Echo-Schallgeschwindigkeit berechnen lasst. Aus dieser wiederum kann man, mit Einbezie-
hung der Probekdrperdichte, den E-Modul berechnen:

2-1
T

Ve = @), E=p-vg (4)

A
4
\
~+

Abb. 3: Schema des Echoverfahrens.

Ahnlich wie beim Laufzeitverfahren bewirkt die Beschadigung des Probekdrpers eine Verlange-
rung der Zeit T zwischen zwei Echos aufgrund der Verringerung der Schallgeschwindigkeit.

2.4.4 Quantifizierung der Schadigung

Aus den zerstérungsfreien Prifungen des Elastizitdtsmoduls ergibt sich eine quantitative Bewer-
tung der Schadigung eines Probekérpers, auch wenn keine Makrorissbildung zu beobachten ist.



Seite 9 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 20535 N

Durch die Ermittlung des Verhaltnisses zwischen den erfassten Elastizitdtsmodulen vor und nach
der thermomechanischen Beanspruchung (vor und nach den Temperaturwechselzyklen) kann
auf die Temperaturwechselbestandigkeit der feuerfesten Prifkorper geschlossen werden. Die
Anzahl und Temperaturen der Temperaturwechselzyklen kdnnen beliebig variiert werden.

Als Alternative kann die Schadigung der Probekdrper durch dimensionslose Kennwerte quantifi-
ziert werden, z. B. mit dem Schadigungsparameter D nach Kachanov [10]:
E

D=1-—
E, (5)

mit Eo Elastizitatsmodul des unbeschadigten Probekdrpers und E Elastizitatsmodul nach Bean-
spruchung.

2.45 Grenzen der konventionellen Methoden

Das Resonanzverfahren, Schalllaufzeitverfahren und in geringerem MaRRe Echoverfahren sind
verbreitete Verfahren zur Bewertung der Schadigung von kalten feuerfesten Probekérpern. Je-
doch erweist sich die Ubertragung der Standard- bzw. Raumtemperaturkonfiguration auf Hoch-
temperaturanwendungen als problematisch [11]. Im Hinblick auf das Schalllaufzeitverfahren sind
Ubliche Ultraschallsensoren (piezoelektrische Sensoren) bzw. deren Elektronik fir hohe Tempe-
raturen ungeeignet. Bei niedrigen Temperaturen gewéahrt ein Kopplungsmittel die nétige Ankopp-
lungsqualitat der Sensoren an die Probekdrper. Zurzeit stehen aber keine stabilen Kopplungsmit-
tel fir Anwendungen bis 1600 °C zur Verfugung. Fir das Resonanzverfahren werden als Alter-
native zu piezoelektrischen Sensoren auch Mikrofone zur Erfassung der Resonanzfrequenzen
eingesetzt. Diese sind fur Prifungen bei hohen Temperaturen jedoch ungeeignet. Eine mogliche
Losung sind Wellenleiter, die zur Erfassung der Schallsignale mit hohem Aufwand am kalten
Ende einseitig aufgeheizter Probekdrper angebracht werden. Die Anregung der Probekorper,
z. B. mit Impulshdmmern, erweist sich ebenfalls als problematisch. Die Implementierung bei
1600 °C ist aufwendig und schrénkt die Probekérpergeometrie ein.

2.4.6 Laserultraschallmessung

In Gegensatz zum konventionellen zerstdrungsfreien Ultraschallmethoden ermdéglicht eine La-
serultraschallmessung, berihrungsfrei Ultraschallwellen in ein Bauteil bzw. Probekoérper einzu-
bringen und sie ebenso berithrungsfrei zu detektieren. Die Ultraschallerzeugung resultiert aus
der schlagartigen thermischen Expansion (Thermoelastisches Regime) und/oder Ablation (Abla-
tive Regime) eines winzigen Teils einer von einem Laserpuls getroffenen Werkstoffoberflache.
Ublicherweise werden Q-switched Nd:YAG Festkérperlaser zur Erzeugung von Ultraschall ver-
wendet. Die generierten Ultraschallwellen breiten sich im Bauteil bzw. Probekdrper aus und die
dadurch hervorgerufene Schwingung der Grenzflachen kdénnen detektiert werden. Typischer-
weise kommen dafiir Laserinterferometer zum Einsatz, die in der Lage sind, mikroskopische Be-
wegungen ohne physischen Kontakt zum Bauteil bzw. Probekérper zu erfassen. Demzufolge bie-
ten Laserultraschallmessungen mehrere Vorteile gegeniiber den meisten konventionellen zersto-
rungsfreien Ultraschallmethoden:

- es wird kein Koppelmittel benétigt, was Einschréankungen tber die maximale Einsatztem-
peratur beseitigt,
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- ermdglicht Fernmessungen, was sicheren Zugang zur Werkstoffoberflache gewéhrt, die
harschen Umgebungsbedingungen ausgesetzt ist und/oder ansonsten schwieriger zu tiber-
prufen ist,

- bietet sehr hohe Empfindlichkeit bei kleinsten Messpunktgrof3en, was den Zugriff an rAum-
lich beengten Stellen ermdglicht.

2.5 Ermittlung der Lebensdauer von Werkstoffen

2.5.1 Zeitfestigkeit und Dauerfestigkeit metallischer Werkstoffe

Die Dauer- und Zeitfestigkeit metallischer Werkstoffe ist eine Kenngroé3e zur Bestimmung der zu
erwartenden Lebensdauer schwingend belasteter Bauteile und wird in Wdhlerversuchen ermittelt.
Zur Ermittlung der klassischen Wohlerdiagramme werden Probekdrper auf mehreren Lasthori-
zonten geprift, typischerweise unter zyklischer Belastung (Zug-/Druckbelastung, Biegung, Tor-
sion oder Querkraftschub). Durch Auftragung der bis zum Versagen (Bruch, Anriss) der Probe-
korper ertragenen Schwingspielzahlen N in Abhangigkeit der Belastungsamplitude S, ergibt sich
ein Wohlerdiagramm (Abb. 4). Es weist drei charakteristische Bereiche auf: K ist der Bereich der
Kurzzeitfestigkeit, in dem nur wenige Belastungszyklen zu friihzeitigem Versagen fiihren und der
dementsprechend fiir technische Anwendungen geringe Bedeutung hat. D ist der Bereich der
Dauerfestigkeit, in dem das Versagen praktisch unmdoglich ist. Dazwischen liegt der Bereich der
Zeitfestigkeit Z. Dauer- und Zeitfestigkeit bewerten die Auslegung, Haltbarkeit und Zuverlassigkeit
von metallischen Bauteilen gegeniber mechanischen Beanspruchungen.

Snflog] i

R, = — —

Woaohlerlinie

5.10° N N, N (log)

Abb. 4: Wohlerdiagramm-Schaubild (Quelle: Wikipedia).

2.5.2 Abschatzung der Lebensdauer feuerfester Werkstoffe

Aufbauend auf der linear elastischen Bruchmechanik galt bis Mitte des 20. Jahrhunderts die Ma-
xime, dass - um das katastrophale Versagen von thermisch beanspruchten feuerfesten Werkstof-
fen zu vermeiden - der Maximalwert der thermisch induzieren Spannung unter der Bruchfestigkeit
des Werkstoffes liegen muss. Jedoch ist unter typischen Einsatzbedingungen die Entstehung von
Rissen (Bruchinitiierung) und deren Ausbreitung in feuerfesten Werkstoffen nicht zu vermeiden.
Dies bedeutet aber nicht das Versagen der feuerfesten Zustellung. Mit den Konzepten der nicht-
linear elastischen Bruchmechanik konnten in den 1960er Jahren die Versagensmechanismen
bzw. Schadentoleranzfahigkeiten feuerfester Werkstoffe erklart werden.
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Die Bruchmechanik befasst sich mit dem Versagen rissbehafteter Bauteile. Risse oder rissartige
Fehlstellen resultieren aus den Herstellungs-, Bearbeitungs- und Beanspruchungsbedingungen.
Sind die Belastungen gering und die Risse klein, breiten sich diese Risse wahrend des Betriebs
nicht aus. Bei einer kritischen Belastung oder Rissgrof3e tritt jedoch der Bruch ein. Ob dies zum
katastrophalen Versagen des belasteten Bauteils flihrt oder nicht, entscheiden dann die Fahigkeit
des Werkstoffes, der Rissausbreitung entgegenzuwirken, sowie die Intensitat der Belastung. Hin-
sichtlich feuerfester Werkstoffe schuf Hasselman [12] die Grundlage zur Quantifizierung der
Schadenstoleranz feuerfester Werkstoffe (die auf der linear elastischen Bruchmechanik basiert).
Er schlagt zwei Schadenstoleranzparameter R*“ und R als theoretische Ansatze vor, um die zu
erwartende Schadenstoleranz unter Temperaturwechselbedingungen zu quantifizieren. Dabei
werden aber kaum Informationen uber die Lebensdauer feuerfester Werkstoffe unter zyklischer
bzw. betrieblicher thermomechanischer Belastung gewonnen. Der Ansatz, eine Zeittemperatur-
wechselbestandigkeit fur feuerfeste Werkstoffe vergleichbar zu der Dauer- und Betriebsfestigkeit
metallischer Werkstoffe zu entwickeln, wurde aufl3er Acht gelassen. Die Entwicklung und der
Nachweis des Wirkkonzepts eines derartigen Ansatzes war Gegenstand des FUE-Vorhabens.

3. Materialien und Methoden

Das Forschungsvorhaben setzte auf eine Verzahnung der Forschungsziele ,TWB-Priifsystem zur
Abbildung betrieblich relevanter Prifbedingungen® (1. Ziel) und ,Beriihrungslose Schadigungs-
bewertungsmethode, einsetzbar auch bei hohen Temperaturen® (2. Ziel), um durch die Kombina-
tion dieser innovativen Mess- und Prifgerate ein Konzept der Zeittemperaturwechselbestandig-
keit feuerfester Werkstoffe zu entwickeln (3. Ziel).

Um dieses zu erreichen, gliederten sich die Forschungsaktivitaten in vier Arbeitsschritte, welche
sich direkt aus der Umsetzung der Forschungsziele ergaben, erganzt um Unterstitzungsmali-
nahmen (um wber gut verstandene Materialien und passende Probekérper fir die Entwicklungs-
arbeit zu verfligen). Die vier Arbeitsschritte waren:

1. Auswahl, Vorbereitung und Charakterisierung von Referenzwerkstoffen: Zur Entwicklung
der neuen TWB-Prifmethode und der neuen Schadigung-Bewertungsmethode wurden Re-
ferenzwerkstoffe hergestellt und umfangreich charakterisiert. Auf diese Wiese lassen sich
die mittels der neuen entwickelten Methode erzielten Ergebnisse zuverlassig erlautern und
die neuen Methoden validieren.

2. Errichtung eines TWB-Prufsystem zur Abbildung betrieblich relevanter Prifbedingungen: In
enger Zusammenarbeit und Abstimmung mit einem Ofenbauer und einem Anlagenbauer
erfolgten die Entwicklung eines CAD-Modells, Konstruktion und schlieBlich die Inbetrieb-
nahme des neues TWB-Prifsystems. Hier wurde ein aussagekraftiges Prifverfahren ent-
wickelt und abgesichert, mit dessen Hilfe die Temperaturwechselbestandigkeit feuerfester
Werkstoffe unter praxisgerechten Bedingungen (hoher Temperaturbereich, aufsteigender
und absteigender Temperaturschock, grol3e Anzahl von Zyklen) mit grof3er Variationsmog-
lichkeit der Prufbedingungen in kurzer Zeit geprift werden kann. Die damit generierten Er-
gebnisse ermdglichen einen differenzierteren und einzigartigen Einblick in die tatsachliche
Betriebsfahigkeit der Referenzwerkstoffe.

3. Entwicklung einer bertihrungslosen Schadigungsbewertungsmethode, einsetzbar auch bei
hohen Temperaturen: Die Anwendbarkeit eines lasergestitzten Messverfahrens (Laser-Ult-
raschall-Verfahren) fur die zerstorungsfreien Prifung feuerfester Werkstoffe wurde erprobt,
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zuerst bei Raumtemperaturen und dann bis 1600 °C. Die entwickelte Methode macht es
mdglich, sowohl den Einfluss der Temperatur als auch die Beschadigungen in einem Pro-
bekorper quantitativ zu erfassen. Damit lasst sich der relative Grad der Schadigung in-situ
wahrend Thermoschock-Zyklen, auch bei hohen Temperaturen, erfassen.

4. Entwicklung eines Konzepts zur Ermittlung der Zeittemperaturwechselbestandigkeit feuer-
fester Werkstoffe: In Analogie zur Dauer- und Zeitfestigkeit von metallischen Werkstoffen
wurde eine neue Methodik entwickelt, um eine Aussage Uber die Lebensdauer feuerfester
Werkstoffe unter zyklischer thermomechanischer Beanspruchung (Temperaturwechselbe-
anspruchung) zu ermdglichen. Dank der Kombination des neuen TWB-Prifverfahrens (Ar-
beitsschritt 2) und der neuen Schadigung-Bewertungsmethode (Arbeitsschritt 3) kann in
Analogie zum Wdhlerversuch eine Dauer- und Zeittemperaturwechselbestandigkeit feuer-
fester Werkstoffe im , TWB-Wa&hlerdiagramm® ermittelt und etabliert werden. Dadurch eroff-
net sich ein vollig neues Pruffeld bei der Charakterisierung feuerfester Werkstoff, in dem
erstmalig und praxisgerecht deren Lebensdauer untersucht werden kann.

3.1 Referenzwerkstoffe

3.1.1 Auswahl und Eigenschaften

In Absprache mit den Unternehmen im ,Projektbegleitenden Ausschuss® wurde Probenmaterial
fur das FuE-Vorhaben (Referenzwerkstoffe) beschafft. Ausgewahlt wurden hierflr vier unter-
schiedliche, technisch relevante feuerfeste Werkstoffe:

Korundsteine mit einem Alumina (Al.Oz)-Gehalt Uber 99 % (geformte Produkte): besonders be-
standig in kohlenstoffmonoxid- und wasserstoffhaltigen Atmosphéaren bis zu sehr hohen Tempe-
raturen. Diese Steinqualitat wird typischerweise in der Petrochemie und der chemischen Industrie
unter stark reduzierenden Bedingungen eingesetzt (z. B. Ru3produktion).

Quarzglassteine mit einem SiO»-Gehalt tber 99 % (geformte Produkte): dank ihrer hervorragen-
den Eigenschaften gegeniiber verschiedensten Sauren werden diese Produkte in der chemi-
schen Industrie und in der Glasindustrie sowie als Heil3reparaturmaterial (fir Glasschmelzwan-
nen und Koksofen) verwendet.

Andalusitsteine mit einem Alumina (Al.O3)-Gehalt von circa 60 % (geformte Produkte): vielfaltig
einsetzbares Produkt mit sehr gutem DruckflieRverhalten auch bei hohen Temperaturen. Eine
hohe Bestandigkeit gegentiber zahlreichen basischen Schlacken und eine sehr hohe Tempera-
turwechselbestandigkeit zeichnet diese Steinsorte aus. Sie stellt eine Lésung fir die unterschied-
lichsten Anwendungen im Ofenanlagenbau, in der Eisen- und Stahlindustrie, Abfallverbrennung
und Glasschmelzéfen dar.

Hochtonerde-Feuerbeton mit Calciumaluminat-Zementbindung (5 % CA Zement): ein silikatfreies
ungeformtes feuerfestes Produkt, das typischerweise am Einsatzort gemischt und gegossen wird,
und sich fur Anwendungen mit besonders hoher thermischer Belastung eignet, zum Beispiel in
der Zustellung von Stahlpfannen.

Diese Auswahl soll mdglichst typische und unterschiedliche Vertreter des feuerfesten Pro-
duktspektrums abdecken. Die chemischen Zusammensetzungen sind in Tabelle 1 und die phy-
sikalischen Eigenschaften in Tabelle 2 angegeben.
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Tab. 1: Chemische Zusammensetzung der Referenzwerkstoffe.

Komponente Gew.-% Al203 SiO2 Fe203 (6:(0)
Korundstein 99,5 0,2 0,1

Andalusitstein 60 37 1

Quarzglasstein 0,2 99,5 0,1
Hochtonerde-Feuerbeton >97 % - - 15

Tab. 2: Physikalische Eigenschaften der Referenzwerkstoffe.

Physikalische Eigenschaften Korundstein Andalusitstein Quarzglasstein Egjg:g;ir:e_
Rohdichte / g-cm? 3,35 2,58 1,85 3,19

Offene Porositét / Vol.-% 15 14 18

Kaltdruckfestigkeit / MPa 120 90 40 80

Warmedehnung (linear) bei

1000 °C / % 0,85 0,55 0,10 0,85
Warmeleitfahigkeit / W-m1-K-1
bei 400 °C 3,6 1,65 1,25 4,75
bei 1200 °C 3,2 1,9 1,65 3,5

3.1.2 Vorbereitung der Probekorper

Die drei geformten Produkte wurden entweder als Rechtecksteine mit der Format NF1
(230 x 114 x 64 mm), NF1-76 (230 x 114 x 76 mm) oder NF2 (250 x 124 x 64 mm) geliefert
(Abb. 5). Der Hochtonerde-Feuerbeton musste hingegen aus verschiedenen Korundkornfraktio-
nen mit einer Maximalkorngrof3e von 6 mm (Almatis GmbH, Ludwigshafen) zusammen mit dem
Calciumaluminat-Zement (SECAR® 712, Imerys Aluminates GmbH, Oberhausen) und dem Dis-
persionsmittel (FS60, BASF SE, Ludwigshafen) in einem Intensivmischer (Typ RO2E, EIRICH,
Hardheim) trocken vorgemischt und anschlieRend mit einer Umdrehungsgeschwindigkeit von
450 U/min 5 min nach Wasserzugabe nass gemischt werden. Nach dem Ausgiel3en in verschie-
dene Formen unter Vibration wurden die gegossenen Feuerbetonbldcke fur 48 him Klimaschrank
bei 20 °C und 95 % relative Luftfeuchte ausgelagert. Die Trocknung erfolgte fur 24 h bei 110 °C
im Trockenschrank. Schlie3lich wurden alle Feuerbetonbldcke, die tiber 450 °C getestet wurden,
zur Vorbeugung gegen explosives Abplatzen bei 450 °C thermisch vorhandelt.

Aus den Steinen oder gegossenen Feuerbetonblocken wurden verschiedenste Geometrien zu-
geschnitten, zum Beispiel Zylinder mit einem Durchmesser vom 50 mm und einer Hohe von
50 mm fir Temperaturwechseluntersuchungen oder Wurfel (100 mm x 100 mm x 75 mm) fur
Keilspaltuntersuchungen. Im Rahmen der Entwicklung und Erprobung des lasergestiitzten, auch
bei hohen Temperaturen einsetzbaren Messverfahrens zur berthrungslosen Bewertung der
Schadigung wurden vier Geometrien verwendet, darunter zwei zylindrische und zwei prismati-
sche Formen, wobei jeweils eine lange (h: 150 mm) und eine kirzere (h: 50 mm) Variante einge-
setzt wurde. Die Durchmesser/Kantenlangen betrugen jeweils 50 mm, mit Ausnahme des langen
Quaders, der eine Kantenlange von 25 mm besal3.



Seite 14 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 20535 N

Abb. 5: Referenzwerkstoffe: (a) Korundstein, (b) Quarzglasstein, (c) Hochtonerde-Feuerbeton und (d) An-
dalusitstein.

a) b) c)

Abb. 6: Vier verwendete Probekérpergeometrien fiir die Entwicklung und Erprobung des lasergestiitzten
Messverfahrens - Zylinder a) h: 150 mm, @: 50 mm. Zylinder b) h: 50 mm, @: 50 mm. Quader c) h: 50 mm,
I/b: 50 mm. Quader d) h: 150 mm, I/b: 25 mm.
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3.2 Keilspaltuntersuchungen

Zur Charakterisierung des thermomechanischen Verhaltens bzw. Bruchverhaltens der Referenz-
werkstoffe, und um deren Versagen infolge zyklischer thermischer Belastung besser zu interpre-
tieren, wurden Keilspaltuntersuchungen durchgefihrt.

Durch das Keilspaltverfahren nach Tschegg [13] kdnnen bruchmechanische Kennwerte von
Grobkeramik gewonnen werden. Dabei wird in eine spezielle Aussparung (Nut) eine Keilbelas-
tungseinrichtung eingesetzt (Abb. 7). Diese besteht aus einem Keil, zwei Kraftlibertragungsrollen
und zwei Kraftibertragungselementen. Bei hohen Anwendungstemperaturen sind Keil und Kraft-
Ubertragungselemente aus Sinterkorund. Durch die Rollen ist der Einfluss der Reibung vernach-
lassigbar. Bei Belastung des Keils durch die Maschinenkraft Fy wird eine die Rissausbreitung
bewirkende Horizontalkraft F4 erzeugt, die senkrecht auf die Rissflanken wirkt. Die einwirkende
Horizontalkraft Fy 1asst sich aus der Maschinenkraft und dem Keilwinkel a errechnen:

Fu

Ly tan(e/2) ©)

Der Probekoérper ist mit Einkerbungen versehen, die den Riss beim Bruchvorgang durch den ge-
samten Probekorper lenken. Wahrend des gesamten Bruchvorganges werden die Maschinen-
kraft und die horizontale Verschiebung der Rissflanken Ad erfasst und als Kraft-Weg-Diagramm
dargestellt. Die spezifische Bruchenergie Gt ergibt sich gemaf Gleichung (7) aus der Division der
Brucharbeit durch die Ligamentflache A:

1 5max
Gf :KJ.O Fdé‘, (7)
Fu Keil

Kraftiibertragungsstiicke

F, F,

/

A T~

I~ Rollen

= ——— |ineares Auflager

Abb. 7: Schematische Darstellung des Keilspalttests nach Tschegg.

Neben der spezifischen Bruchenergie Gt kbnnen aus der erreichten Maximalkraft die nominelle
Kerbzugfestigkeit oksz sowie der Elastizitatsmodul E aus der Steigung der Last-Verschiebungs-
kurve im Ursprung errechnet werden:

b do ®)

F max 6
o :HT-(1+Tyj, und E =
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h stellt die Ligamenthdhe, b die Ligamentbreite und A = b-h die Ligamentflache des Probekdrpers
dar. y ist der vertikale Abstand des Schwerpunktes der Ligamentflache von der Angriffsebene der
Horizontalkrafte. A(0) ist die dimensionslose Nachgiebigkeit A(a) des Probekorpers bei einer Riss-
lange von a = 0 mm.

Zur Durchfiihrung von Keilspaltuntersuchungen im FuE-Vorhaben bei hohen Temperaturen
wurde eine Hochtemperatur-Prufeinrichtung entwickelt. Im Wesentlichen besteht die Prufeinrich-
tung aus einem Autoklav-Ofen mit Heizeinrichtung (bis 1700 °C), einer Belastungseinrichtung fur
die kontrollierte Kraftaufbringung und einer optischen Bank, mit der das Verhalten des Probekor-
pers wahrend des Versuches mit einer hochauflésenden Kamera beobachtet werden kann.

3.3 Neue technologische Prifmethode zur Bestimmung der Tem-
peraturwechselbestandigkeit feuerfester Werkstoffe

Eine der Schlisselanforderungen fir die neue technologische Prifmethode war, Temperatur-
wechsel in verschiedenen Temperaturbereichen durchzufiihren. Dazu besteht das TWB-Prifge-
rat aus drei Kammern, zwischen denen ein Probekdrper (z. B. Zylinder, 50x50 mm) transportiert
wird. Die mittlere Kammer ist ein Warmhalteofen, in dem der Probekoérper vorgeheizt oder defi-
niert abgekihlt werden kann (,Kammer 1%). Zur Durchfiihrung aufsteigender Temperaturwechsel
dient die ,Kammer 2% in der der Probekoérper in einen Kohlenstoffring eingefahren wird, der in-
duktiv zum Glihen gebracht wurde. Die intensive, vom Kohlenstoffring emittierte Strahlung erwies
sich als ausreichend, um einen darin liegenden Korper rasch auf Oberflachentemperaturen von
Uber 1700 °C aufzuheizen.

0
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Aufsteigender
Temperaturschock
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o | o [ [
Kammer 2
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L A1)
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S

Abb. 8: Neues TWB-Priifgerét. Vorheizung in Kammer 1 (b, Mitte), aufsteigender Temperaturwechsel
durch Einfahren in einen induktiv beheizten Kohlenstoffring in Kammer 2 (a, links) oder abfallender Tem-
peraturwechsel durch Luftabschreckung in Kammer 3 (c, rechts).

Zur Durchfihrung absteigender Temperaturwechsel dient die ,Kammer 3%, in der der Probekdrper
mittels Druckluft (in Anlehnung an die Norm DIN EN 993-11) bzw. Gas abgekuhlt werden kann.
Eine Hubvorrichtung mit Tragerrohr gewahrleistet die Beférderung eines Prifkorpers zwischen
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den drei horizontal aufeinander gestapelten Kammern. Das TWB-Prifgerat ist in einem geschlos-
senen Gehause aufgebaut, um Untersuchungen unter Schutzgasatmosphare durchzufihren.
Dadurch wird gewahrleistet, dass wahrend aufsteigender Temperaturwechsel der glihende Koh-
lenstoffging nicht verbrennt. AuRerdem werden Messungen an oxidationsempfindlichen Probe-
korpern ermdglicht.

Im Vergleich zum initialen Konzept des TWB-Prifgerats wurde der konkrete Aufbau mit einer
Vielzahl von technischen Details vervollstandigt und das Konzept in vielen Punkten verfeinert.
Beispielsweise erfolgt die Abdichtung des Systems an der Hubvorrichtung nicht wie urspriinglich
geplant mithilfe eines Metallfaltenbalges (Abb. 8), sondern mit einer gasgespuilten Labyrinthdich-
tung (Abb. 9 und 10). Dies ermdglicht einen kompakteren Aufbau und hat zudem den Vorteil,
eine zusatzliche Fuhrung fur den Probekdrper zu bieten. Eine Sperre in Form eines Schiebers
musste zwischen der Abschreckkammer (,Kammer 3“) und der Warmhaltekammer (,Kammer 1)
eingebaut werden, sodass wahrend einer Luftabschreckung des Probekorpers keine kalte Luft in
die anderen Kammern des Systems gelangt.

Abb. 9: CAD-Modell des TWB-Priifgeréts.

Das neue TWB-Prufgerat weist eine optimierte Temperaturregelung und -erfassung (durch ein
auf die Probe ausgerichtetes Pyrometer) auf, ist gasdicht und kann vollstandig digital gesteuert
werden. Durch die automatische Steuerung kann das TWB-Prifgerat automatisch beliebig viele
Thermoschockzyklen durchfahren, ohne dass ein Eingriff notwendig ist.
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Abb. 10: TWB-Priifgerét.

3.4 Beruhrungsloses lasergestutztes Messverfahren

Die drei aufgezahlten dynamischen Verfahren (siehe Kapitel 2.4 ,Bewertung der resultierenden
Schadigung feuerfester Werkstoffe*) funktionieren klassischerweise alle mit berihrenden Anre-
gungs- und Detektorelementen oder mit Elementen, die nicht fur die Nutzung in Hochtemperatu-
rumgebungen geeignet sind, wie z. B. Kérperschallaufnehmern. Um diese Nachteile zu umgehen,
werden zur Schwingungsanregung und -detektion Laser verwendet (Abb. 11). Die Impulsanre-
gung geschieht durch einen gepulsten Neodym-dotierten Yttrium-Aluminium-Granat-Laser
(Nd:YAG-Laser), der Laserpulse mit einer Wellenlange von 1064 nm und einer Pulsenergie von
1 J auf eine der Stirnflachen des Probekdrpers schiel3t. Ein Laser-Doppler Vibrometer wird dazu
verwendet, die sich ausbreitende Ultraschallwelle an der gegentberliegenden Stirnflache des
Probekorpers zu detektieren. Das Schwingungssignal Iasst sich anschlieend auf einem digitalen
Oszilloskop darstellen und die gewlinschten Schalllaufzeiten kénnen bestimmt werden. Uber eine
Photodiode werden Lichtreflexe des Laserpulses registriert und als Triggersignal fur das Oszil-
loskop verwendet. Fur die Ermittlung der Resonanzfrequenz muss zunachst noch eine Fourier-
transformation des Zeitsignals durchgefiihrt werden. Der Probekoérper selber befindet sich in ei-
nem Ofen, sodass die beschriebenen Messverfahren wahrend unterschiedlichen Temperaturbe-
dingungen genutzt werden kénnen.
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Abb. 11: Beruihrungsloses lasergestitztes Messverfahren.

3.5 Mikroskopische Untersuchungen

Mikroskopische Untersuchungen vermdgen das Geflige feuerfester Werkstoffe bzw. dessen
Schadigung infolge thermomechanischer Belastung zu identifizieren bzw. zu beurteilen. Im Rah-
men des Vorhabens diente die Mikroskopie, als begleitende Prufung, zur Verbesserung des Ver-
stéandnisses der Versagensprozesse feuerfester Werkstoffe (fraktographische Untersuchungen).

Da insbesondere der Rissverlauf einen deutlichen Hinweis auf den Bruchcharakter (eher spréde
oder duktil) liefert, wurden mikroskopische Untersuchungen an Probekdrpern, die Temperatur-
wechsel erfahren hatten, und an Probekorpern nach dem Keilspaltversuch durchgefihrt. Im Falle
der Keilspaltprobekorper wird Ublicherweise der Versuch gestoppt, sobald die gemessene Kraft
unter 90 % der maximal aufgebrachten Last fallt. Dadurch verbleiben die Keilspaltprobekdrper in
einem Stick, auch wenn ein Riss von oben nahezu bis zur Unterseite des Probekdrpers verlauft.
Somit kann nach dem Zersagen des Keilspaltprobekdrpers von oben nach unten, in einer senk-
recht zur Bruchflache verlaufenden Ebene, der Rissverlauf (Querschnitt) gut nachvollzogen wer-
den. Zur Verhinderung von Erosion der Risskanten beim Sagevorgang wurde Epoxidharz in den
Riss eingefullt. Die mikroskopischen Aufnahmen erfolgten mit Hilfe eines Digitalmikroskops
(Keyence Deutschland GmbH, Neu-Isenburg, Germany).

3.6 Zeittemperaturwechselbestandigkeit und Dauertemperatur-

wechselbestandigkeit feuerfester Werkstoffe

Anders als bei metallischen Werkstoffen (Wéhlerversuche, siehe Kapitel 2.5.1 , Zeitfestigkeit und
Dauerfestigkeit metallischer Werkstoffe) existierte noch keine Prifmethodik bzw. kein Konzept
zur Ermittlung der zu erwartenden Lebensdauer feuerfester Werkstoffe.

Bei feuerfesten Bauteilen spielen rein mechanische Beanspruchungen eine untergeordnete
Rolle. Sie sind vielmehr sich oft wiederholenden thermomechanischen Temperaturwechsel-Be-
anspruchungen ausgesetzt. Vereinfacht und in Anlehnung an den Wohlerversuch kénnten klas-
sische Temperaturwechselbestandigkeitsversuche (siehe Kapitel 2.3 , Technologische Prifme-
thoden zur Bestimmung der Temperaturwechselbestandigkeit feuerfester Werkstoffe ) als ein ein-
zelner Punkt eines Wohlerdiagramms fur feuerfeste Werkstoffe (in Folge ,TWB-Wohlerdiagramm®
genannt) betrachtet werden. Daher wird der bei Wohlerversuchen bliche Spannungsausschlag
(Sa) durch einen Prufparameter des , TWB-Wohlerversuchs®, z. B. die Amplitude der Tempera-
turzyklen AT einerseits ersetzt, andererseits die Anzahl von Lastwechseln bis zum Versagen
(Schwingspielzahl N) durch ein Kriterium fur die Schadigung ausgetauscht.
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4. Ergebnisse und Diskussionen

4.1 Keilspaltuntersuchungen

4.1.1 Thermomechanische Erkenntnisse

Die thermomechanischen Untersuchungen zeigten das héchst unterschiedliche Verhalten der
Referenzwerkstoffe. Allerdings weisen unter 900 °C, trotz beachtlicher Unterschiede in der Fes-
tigkeit (Abb. 12), alle Referenzwerkstoffe zuerst bescheidene spezifische Bruchenergiewerte auf,
im besten Fall knapp tber 150 J-m2, was auf ein eher sprodes Verhalten in diesem Temperatur-
bereich hindeutet (Tab. 3 und Abb. 13). Uber 900 °C erfahren die meisten der untersuchten Re-
ferenzwerkstoffe eine rasante und erhebliche Zunahme ihrer spezifischen Bruchenergie. Dies
deutet auf eine Veranderung des Werkstoffverhaltens hin, konkret auf die Entstehung von Dukti-
litat. Jedoch sind hinsichtlich des erreichten Mal3es an Duktilitat und dem Verhalten der Werk-
stoffe bei einem weiteren Temperaturanstieg grof3e Unterschiede festzustellen.
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Abb. 12: Entwicklung der Kerbzugfestigkeit der Referenzwerkstoffe mit steigender Temperatur.

Das unkomplizierteste und interpretationsfreundlichste Verhalten zeigten die Korundsteine, die
die hochste Festigkeit bis zu hohen Temperaturen mit einer Kerbzugfestigkeit okr von mehr als
10 MPa und eine nahezu konstante spezifische Bruchenergie aufweisen (Tab. 3 und Abb. 12).
Uber 1000 °C steigt die spezifische Bruchenergie leicht auf bis zu 250 J-m an. SchlieRlich lasst
die Festigkeit und spezifische Bruchenergie Uber 1400 °C drastisch nach, aller Wahrscheinlich-
keit nach infolge des Auftretens von ersten Schmelzphasen. Insgesamt verhalten sich die Ko-
rundsteine eher sprdde bis zu 1250 °C.
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Abb. 13: Entwicklung der spezifischen Bruchenergie der Referenzwerkstoffe mit steigender Temperatur.

Der Hochtonerde-Feuerbeton mit Calciumaluminat-Zementbindung weist ebenso eine ver-
gleichsweise hohe Festigkeit auf (okr = ~10 MPa), die sogar bis zu 450 °C leicht steigt bzw. die
Festigkeit der Korundsteine erreicht. Die allm&hliche Zersetzung der Hydratphasen scheint die
mechanische Integritat des Feuerbetons nicht zu beeintrachtigen, wie es fur Feuerbetone mit
hoherem CA-Zement-Gehalt in diesem Temperaturbereich Ublich ist. Anschlieend und bis zu
1250 °C wird der Hochtonerde-Feuerbeton zwar etwas geschwacht, aber erfahrt eine Verstar-
kung bei 1500 °C, aller Wahrscheinlichkeit nach aufgrund der Versinterung und der Bildung von
CA; (Grossit) und CAs (Hibonit). Besonders aufféllig ist die rasante und beeindruckende Zunahme
der spezifischen Bruchenergie zwischen 1100 °C und 1250 °C, die auf einen Sprod-Duktil-Uber-
gang hinweist (Ublicherweise bei Metallen im Raumtemperaturbereich zu beobachten).

Im Vergleich zu den beiden vorherigen Hochtonerde-Werkstoffen zeigen die Andalusitsteine eine
wesentlich moderatere Festigkeit (~7 MPa). Jedoch steigt die spezifische Bruchenergie der An-
dalusitsteine bereits bei 900 °C stark an und der Werkstoff weist daher ein duktiles Verhalten
bereits bei vergleichsweise niedrigen Temperaturen auf. Dennoch bewirkt die wahrscheinliche
frihe Entstehung von Schmelzphasen (insbesondere aufgrund eutektischer Verbindungen und
Verunreinigungen) einen Festigkeitsverlust bereits bei 1100 °C. Die mechanische Bestandigkeit
des Werkstoffs ist bei 1250 °C so niedrig, dass, auch wenn die mit Hilfe der Keilspaltprifung
ermittelte Kraft-Verformungskurve auf ein duktiles Verhalten hinweist, nur eine recht geringe spe-
zifische Bruchenergie gemessen wird. Bei 1500 °C waren die Keilspaltprobekérper aus Andalu-
sitsteinen so schwach, dass keine messbare Festigkeit festgestellt werden konnte.
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Abb. 14: Entwicklung der mineralogischen Zusammensetzung (Hochtemperatur-Rontgendiffraktometrie) in
der Matrix des Hochtonerde-Feuerbetons (Grobkérner entfernt aus der Zusammensetzung) [14]. Die Ko-
rund-Konzentration liegt au3erhalb des dargestellten Messbereichs.

Die Quarzglassteine zeigten bei Weitem das erstaunlichste Verhalten. Die Kerbzugfestigkeit des
Werkstoffs ist eher niedrig bei Raumtemperatur (~2.6 MPa), steigt nur sehr verhalten tiber 700 °C
(> 4 MPa) und bleibt relativ konstant bis 1500 °C. Vor allem jedoch war die Entwicklung der spe-
zifischen Bruchenergie aufl3ergewdhnlich. Diese startete mit dem geringsten Wert von allen Re-
ferenzwerkstoffen, dann erreichte sie bei 1000 °C den zweithdchsten Wert der spezifischen
Bruchenergie gemessen in Rahmen der vorliegenden Untersuchungen. Ubertroffen wird dies nur
noch von dem Hochtonerde-Feuerbeton. Dennoch, tber 1250 °C, kehrt die spezifische Bruch-
energie sehr Uberraschenderweise auf ein Niveau vergleichbar zum Zustand vor dem Anstieg
zuriick, ohne dass die Kerbzugfestigkeit beeintrachtigt wird (dies gibt keinerlei Anhaltspunkt Gber
die eventuelle Bildung von Schmelzphasen, die den Werkstoff schwéachen wirden). Offenbar
weist der Werkstoff keinen Sprod-Duktil-Ubergang per se auf, sondern verbessert drastisch bei
rund 1000 °C seine Fahigkeit Verformung und Schadigung zu ertragen. Rontgendiffraktometrie
und Raman-Mikrospektroskopie-Messungen an gepriiften Keilspaltprobekdrpern zeigten, dass
unter 1000 °C und tber 1250 °C der Werkstoff weitgehend einphasig ist (Quarzglas bzw. Cristo-
balit), dazwischen erfahrt der Werkstoff einen allméhlichen Ubergang, wahrend dessen Quarz-
glas und Cristobalit koexistieren. Die Vermutung liegt nahe, dass der zweiphasige Zustand einen
wesentlichen Beitrag zu Erhdhung der Duktilitdt bzw. des Schadigungswiderstandes des Werk-
stoffes leistet. Der zugrunde liegende Mechanismus kénnte, zumindest teilweise, auch die Stei-
gerung des Schadigungswiderstands bei Hochtonerde-Feuerbeton mit Calciumaluminat-Zement-
bindung im Hochtemperaturbereich (Entstehung von CA,, spéater CAs Phasen in groRem Umfang)
oder bei Magnesiaspinell- und Magnesiachromitsteinen erklaren. Alternativ oder zusétzlich ist es
madglich, dass das Quarzglas (amorphes Siliziumoxid) ab etwa 1000 °C zu erweichen beginnt,
wodurch es an Duktilitdt gewinnt. Diese Duktilitdt geht bei der Umwandlung zu Cristobalit wieder
verloren.



Seite 23 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 20535 N

Tab. 3: Thermomechanische Eigenschaften der Referenzwerkstoffe, ermittelt mittels Keilspaltuntersuchun-
gen nach einer Stunde Verweilzeit bei der Priftemperatur (zwei Messungen pro Temperatur).

Temperatur / °C Werkstoffe Gf'Y / N/m oksr / MPa E/GPa
Korundsteine 160 115 70
Raumtemperatur Andalusitsteine 103 6,4 40
Quarzglassteine 26 2,6 16
Hochtonerde-Feuerbeton 85 10,0 60
250 Hochtonerde-Feuerbeton 149 10,4 45
Korundsteine 141 11,5 83
450 Andalusitsteine 102 6,2 50
Hochtonerde-Feuerbeton 170 11,6 49
Korundsteine 146 11,4 83
200 Andalusitsteine 106 7,4 48
Quarzglassteine 107 6,3 40
Hochtonerde-Feuerbeton 187 10,3 50
900 Korundsteine 249 7.4 22
Quarzglassteine 184 5,8 14
Korundsteine 245 12,5 53
1000 Andalusitsteine 589 7.4 18
Quarzglassteine 817 4.4 9
Hochtonerde-Feuerbeton 203 8,6 39
1100 Andalusitsteine 169 2,7 8,5
Hochtonerde-Feuerbeton 316 7,7 30
Korundsteine 249 10,2 50
1250 Andalusitsteine 493 1,5 9,5
Quarzglassteine 108 4.5 40
Hochtonerde-Feuerbeton 1181 5,8 16
1400 Hochtonerde-Feuerbeton 66 2.2 13
Korundsteine 25 0.8 5
1500 Quarzglassteine 106 4.5 35
Hochtonerde-Feuerbeton 1210 6.9 16

1) Gf: spezifische Bruchenergie ermittelt bis zum 10 % der Maximallast
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Abb. 15: Réntgendiffraktometrie-Spektren der Quarzglassteine-Keilspaltprobekdrper gepriift bei 900 °C,
1000 °C und 1250 °C.

Als ein komplementarer Ansatz zur Bewertung des thermomechanischen Verhaltens feuerfester
Werkstoffe kdnnen die aus Keilspaltuntersuchungen gewonnen Werkstoffeigenschaften in Giite-
werte kombiniert werden, zum Beispiel die Sprodigkeitskennzahl B, welche definiert ist als [15]:

oL

B = (9)

Gf'E

mit 0, = Zugfestigkeit (die beim Vergleich der Ergebnisse von Keilspaltuntersuchungen durch die
Kerbzugfestigkeit ersetzt sein kann) und L = charakteristisches Mal} des betrachteten Bauteils.
Die Sprodigkeitskennzahl B entspricht dem Verhaltnis zwischen der bis zur Bruchinitiierung ge-
speicherten elastischen Energie und der nétigen Energie fur die Bildung der Rissflache bzw. fur
die Trennung der Probe in zwei Teile. Je grofRer die Sprddigkeitskennzahl B desto sproder der
Werkstoff bzw. grof3er die Neigung zur instabilen Rissausbreitung. Zur Bewertung der Sprodigkeit
feuerfester Werkstoffe ohne ein Mald L anzunehmen schlug alternativ Hillerborg et al. [16] die
sogenannte charakteristische Lange Lcn vor, die sich umgekehrt proportional zu Sprddigkeits-
kennzahl B verhalt:
GrE
Len = % (10)

t

Diese mit der Dimension einer Langeneinheit behaftete Grofle kann zur Werkstoffbeurteilung
herangezogen werden. Eine Erhohung der charakteristischen Lange Lo entspricht einer
Verringerung der Sprodigkeit und bedeutet dementsprechend eine Steigerung der Fahigkeit des
Werkstoffes, Schadigung infolge thermomechanischer Belastung bzw. Temperaturwechselbean-
spruchung zu widerstehen. Die charakteristischen Lange L., steht in engem Zusammenhang mit

dem bekannten Schadenstoleranzparameter R, mit Lo, = 2+ R"".

Die Verlaufe von L. mit steigenden Temperaturen bestatigen die Ergebnisse der bisherigen
Untersuchungen. Alle Referenzwerkstoffe zeigten eine niedrige charakteristische Lange L unter
900 °C, was auf ein eher sprodes Verhalten in diesem Temperaturbereich erneut hindeutet
(Abb. 16). Allerdings schienen die Korundsteine eine Verringerung ihrer Sprodigkeit Gber 1250 °C
aufzuweisen, diese ist in erster Linie auf die deutliche Zunahme des E /o2, Verhaltnis zurlick-
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zufiihren. Dieser Effekt ist ebenso veranwortlich fir das Aufrechterhalten der charakteristischen
Lange Lq auf maRigem Niveau bei den Korund- und Quarzglassteinen trotz erheblich sinkender
spezifischer Bruchenergie tUber 1100 °C. Der Hochtonerde-Feuerbeton hingegen zeigt zwar auch
einen scharfen Ubergang zu einem duktilen, zumindest weniger spréden Verhalten und erreicht
die hochste charakteristischen Lange L der untersuchten Referenzwerkstoffe, erfahrt aber einen
betrachtlichen Rickgang bei Temperaturen tber 1300 °C. Wahrscheinlich durch die beginnende
Versinterung und die Bildung von Hibonit-Kristallen kommt es zu einer Steigerung der Werkstoff-
festigkeit bei hohen Temperaturen. Diese Festigkeitszunahme geht allerdings einher mit der Ab-
nahme der Fahigkeit des Werkstoffes, thermomechanisch induzierter Schadigung zu widerste-
hen. Dadurch nimmt schlieBlich die Sprodigkeit des Hochtonerde-Feuerbetons wieder zu, was
grafisch an der Abnahme der charakteristischen Lange zu erkennen ist.
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Abb. 16: Entwicklung der charakteristischen Lange Lcn der Referenzwerkstoffe mit steigender Temperatur.

4.1.2 Mikroskopische Untersuchungen

Die Ergebnisse der thermomechanischen Untersuchungen bestatigen sich durch die Ergebnisse
der fraktographischen Untersuchungen der Rissverlaufe. Vor allem die Féhigkeit der feuerfesten
Werkstoffe, Schadigung zu tolerieren, korreliert sehr gut mit der Breite der Riss6éffnung der ge-
testeten Keilspaltprobekdrper (Keilspaltuntersuchung gestoppt sobald die gemessene Kraft unter
90 % der maximal aufgebrachten Last fallt). Unter 900 °C bei Andalusitsteinen (Abb. 18) und
Quarzglassteinen (Abb. 19) bzw. 1250 °C beim Hochtonerde-Feuerbeton mit Calciumaluminat-
Zementbindung (Abb. 20) und 1400 °C bei Korundsteinen (Abb. 17) bleibt die Riss6ffnung sehr
schmal und die charakteristische Lange Lch bliebt niedrig (bzw. die Werkstoffe verhalten sich eher
sprode), wahrend oberhalb der vorgenannten Temperaturen wesentlich breitere Rissdffnungen
zu beobachten sind und L¢n deutlich zunahm (bzw. die Werkstoffe Duktilitat entwickeln). Zudem
spiegelt sich auch die erh6hte Fahigkeit der feuerfesten Werkstoffe, Schadigung zu tolerieren, in
Rissverzweigung, -umlenkung und -uberbriickung wieder (Abb. 17). Diese Prozesse behindern
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die geradlinige Rissausbreitung und erhéhen dadurch den Bruchenergieverbrauch bzw. den Wi-
derstand gegenuber Schadigung. Diese Phanomene sind besonders bemerkbar bei Andalusit-
steinen Uber 900 °C (Abb. 18) und Hochtonerde-Feuerbeton Uber 1100 °C (Abb. 20).

1000 °C 1250 °C 1400 °C

Abb. 17: Fraktographische Aufnahmen der Rissverldufe an Keilspaltprobekérpern aus Korundstein getestet
bei unterschiedlichen Temperaturen.

Das ungewdhnliche Verhalten der Quarzglassteine wird durch die fraktographischen Untersu-
chungen bestatigt (Abb. 19), bei 1000 °C drlckt sich die bemerkenswerte Fahigkeit der feuerfes-
ten Werkstoffe Schadigung zu tolerieren durch eine besonders breite Risséffnung sowie eine
ausgepragte RisslUberbrickung aus. Unter und Gber 1000 °C ist hingegen die Risséffnung eng
und der Rissverlauf eher geradlinig.
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Abb. 18: Fraktographische Aufnahmen der Rissverldufe an Keilspaltprobekérpern aus Andalusitstein ge-
testet bei unterschiedlichen Temperaturen.

1000 °C

1000,00mi

Abb. 19: Fraktographische Aufnahmen der Rissverldufe an Keilspaltprobekérpern aus Quarzglasstein ge-
testet bei unterschiedlichen Temperaturen.
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Abb. 20: Fraktographische Aufnahmen der Rissverldufe an Keilspaltprobekérpern aus dem Hochtonerde-
Feuerbeton getestet bei unterschiedlichen Temperaturen.

4.2 Beruhrungsloses, lasergestutztes Messverfahren zur Bewer-
tung der resultierenden Schadigung feuerfester Werkstoffe

4.2.1 Messverarbeitungszeit des Laser-Doppler Vibrometers (LDV)

Sollte das LDV eine Messverarbeitungszeit besitzen, entspricht diese einem Offset der Laufzeiten
fur jedes Schwingungssignal, welcher die Messwerte verfalscht. Daher wurde der Einfluss auf die
Laufzeiten an dinnen Metallplatten im in Kapitel 3.4 beschriebenen Messaufbau tberprift. Durch
die Schwingungsanregung von sehr diinnen Probekdrpern an einer Flachenseite erhalt man das
Schwingungssignal instantan an der gegentberliegenden Seite, sodass eine eventuelle Mess-
verarbeitungszeit im Messsignal sichtbar wird. Hierfir wurden diinne Metallplatten aus geglatte-
tem Aluminium und Kupfer verwendet, die lediglich eine Dicke von 2 mm besitzen. Diese wurden
durch einen Laserpuls zum Schwingen angeregt. Das Schwingungssignal wurde anschlieRend
mittels LDV an der gegenuberliegenden Seite detektiert. Der Start der Messung wurde Uber eine
Photodiode ausgeldst, die den Reflex des Laserpulses wahrnimmt.
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Die Untersuchung hat ergeben, dass das LDV tatséachlich ein Offset von (20 + 0,5) us besitzt, der
der Messverarbeitungszeit entspricht und von den Laufzeiten der Schwingungen abgezogen wer-
den muss.

4.2.2 Eignung der Impulsverfahren fir einen laseroptischen Messaufbau

Die Eignung des Resonanzverfahrens, Laufzeitverfahrens und Echoverfahrens, deren Funktions-
weisen bereits in Kapitel 2.4 erlautert wurden, wurde an unterschiedlichen Probengeometrien in
dem Messaufbau wie beschrieben in Kapitel 3.4 getestet.

Das Resonanzverfahren erweist sich zur Untersuchung der Keramikgeometrien nach DIN EN
843-2 als ungeeignet, da prismatische Probekorper ein Verhaltnis der Gesamtlange zu Di-
cke > 10 und zylindrische Priflinge ein Verhaltnis der Gesamtlange zu Durchmesser > 100 be-
sitzen mussen. Die Verhaltnisse liegen fur die verwendeten Geometrien weit unter den Anforde-
rungen. Fur den 150 mm langen Quader ergibt sich ein Verhaltnis von [: 150 mm/d: 25 mm = 6,
fir den 50 mm langen Quader [:50 mm/d:50 mm =1, fir den 150 mm langen Zylinder
[:150 mm/d: 50 mm = 3 und fir den 50 mm langen Zylinder [:50 mm/d: 50 mm = 1. Aus die-
sem Grund kann das Resonanzverfahren zur Auswertung nicht verwendet werden.

Fir das Laufzeitverfahren muss die Probekdrperlange in Messrichtung grof3er als 5 mm sein und
die folgende Bedingung erfullen:

L>10-v;-7
Wobei L die Lange des Probekdrpers in Metern (m), v, die longitudinale Schallgeschwindigkeit in
Meter pro Sekunde (m/s) und n die Ultraschall-Pulsbreite in Sekunden (s) ist. Fir die verwende-
ten Proben, die eine Mindestlange von 50 mm besitzen, dem Laserpuls, der eine Pulsdauer von
maximal 9 ns hat und bei longitudinalen Schalllaufzeiten, die fur alle vier untersuchten kerami-

schen Referenzwerkstoffe bei einigen tausend Metern pro Sekunde liegen, wird diese Bedingung
eingehalten.

Nachfolgend wurde die Eignung des Laufzeit- und Echoverfahrens anhand der Schwingungsbil-
der fur die vier Probekdrpergeometrien untersucht. In Abbildung 21 sind die oszillografischen
Schwingungsbilder aller Geometrien von Probekdrpern aus Quarzglassteinen beziiglich des
Laufzeitverfahrens abgebildet. Die Grafiken eines Oszilloskops stellen Spannungssignale Uber
ihren zeitlichen Verlauf dar und kénnen dabei mehrere Kandle gleichzeitig abbilden. In den hier
verwendeten Bildern sind jeweils zwei Kanéle dargestellt. Kanal 1 (gelb) zeigt das Triggersignal
der Photodiode, wobei ein Kéastchen 200 mV umfasst und Kanal 2 (blau) das Schwingungsbild
der Probe, wobei ein K&stchen in den Grafiken a) und b) 100 mV und in ¢) und d) 200 mV betrégt.
In den Abbildungen ist die Messverarbeitungszeit des LDV nicht abgezogen, sodass zwischen
Triggersignal und Anfang des Messsignals noch 20 us subtrahiert werden mussen. Alle vier Dar-
stellungen besitzen die gleiche Zeitbasis von 10 ys pro Kastchen. Die markanten Stellen der
Schwingungen wurden mit roten Beschriftungen markiert. Um Messungen mit dem Laufzeitver-
fahren auswerten zu kdnnen, mussen die longitudinalen und transversalen Schwingungsanteile
unterscheidbar sein. In Bild a) und d) ist dies moglich, wobei a) das Schwingungsbild eines 50 mm
langen Zylinders und d) eines 50 mm langen Quaders darstellt. Die Beginne der Schwingungs-
anteile wurden mit Cursors und roten Beschriftungen markiert. In Grafik d) scheint zusétzlich im
longitudinalen Peak ein Defekt aufzutreten, der einen leichten Doppel-Peak erzeugt. Fir die
150 mm langen Probekdrpergeometrien ist keine eindeutige Aussage uber die unterschiedlichen
Schalllaufzeiten méglich. Vermutlich wirkt sich die Lange der Probekdrper negativ aus, da sich
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Reflexe der schnelleren longitudinale Welle ausbilden, bevor die transversale Schwingung detek-
tiert wird. Dies ist z. B. in Bild ¢) zu erkennen, wo vier kleinere Peaks im longitudinalen Schwin-
gungsanteil auftreten. Dieses Verhalten erschwert jedoch die genaue Unterscheidung, die oft-
mals, wie in Bild b) nicht mdglich ist. Das Laufzeitverfahren eignet sich demnach fir die 50 mm
langen Probekoérper besonders gut und ist eher ungeeignet fir 150 mm lange Geometrien.
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Abb. 21: Darstellung der Schwingungsbilder des Laufzeitverfahrens von Probekdrpern aus Quarzglasstein
fiir a) einen Zylinder mit h, @ = 50 mm, b) einen Quader mith = 150 mm und I, b = 25 mm, c) einen Zylinder
mit h = 150 mm und @ = 50 mm und d) einen Quader mit h = 50mm und I, b = 50 mm.

Fir das Echoverfahren missen keine zusatzlichen Bedingungen bertcksichtigt werden.

In Abbildung 22 sind die Schwingungsbilder der vier Geometrien von Probekérpern aus Quarz-
glasstein bezuglich des Echoverfahrens abgebildet. Erneut ist fur alle Grafiken das Triggersignal
der Photodiode (gelb) und das Schwingungssignal der Probe (blau) dargestellt. Die Anordnung
der Grafiken ist die gleiche wie in Abbildung 21. In den Abbildungen a), b) und c) liegt die Zeitbasis
bei 50 ps pro Kastchen. Bei Grafik d) betragt diese 25 uys, damit das Signal besser erkennbar ist.
Das Photodiodensignal hat wie in Abbildung 21 eine Spannungsbasis von 200 mV pro Kastchen.
In den Darstellungen a), c) und d) besitzt das Schwingungsbild ebenfalls eine Aufteilung von
200 mV. Lediglich das Signal in Abbildung b) besitzt eine Teilung von 50 mV pro Kastchen, da
die Signalamplituden niedriger lagen und somit das Schwingungsbild noch gut erkennbar ist.

Um eine Messung mittels Echoverfahren auszuwerten, missen die Schwingungsechos im Signal
erkennbar sein. In Bild b) lassen diese sich hervorragend fir den 150 mm langen Quader unter-
scheiden. Die Echos besitzen alle dieselbe Breite und sind rot markiert. Jedoch ist fir die anderen
Bilder keine Echounterscheidung mdéglich. In Bild c) kdnnte man meinen, dass man Echos er-
kennt, jedoch besitzen diese sehr unterschiedliche Breiten, was dem widerspricht. Das Echo-
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verfahren eignet sich demnach nur fir 150 mm lange Quader und ist fir die anderen Probekor-
pergeometrien ungeeignet. Die Funktionsweise scheint nicht nur von der Lange der Probekoérper,
sondern auch von deren Querschnittsflache abzuhangen. Wider Erwarten ist das Echoverfahren
fur 150 mm lange Zylinder ungeeignet. Die gekrimmte Mantelflache konnte sich hier negativ auf
die Form der Echos auswirken, sodass eine Unterscheidung verhindert wird.

M Pos: 202.0us SAVE/REC. & [ CURSOR
Aktion ; ; : : ] : : o
speichern ; -
Taste | Y I i e e 1 ouele
aste - :
DRUCKEN B ] [ . ]
Speichert

CH2 200mY M S0,0us CH1 /7 360mY
16-Mar-20 15:.07 <10Hz

M Pos: 240.0 us

CH1 200mY CHZ2 200mY M S0.0us L D'y CH1 200mY
16-Nov-20 14:25

Abb. 22: Darstellung der Schwingungsbilder des Echoverfahrens von Probekérpern aus Quarzglasstein fiir
a) einen Zylinder mit h, @: 50 mm, b) einen Quader mit h: 150mm und I/b:25 mm, c) einen Zylinder mit h:
150mm und @: 50mm und d) einen Quader mit h: 50mm und I/b: 50 mm.

Die Schwingungsuntersuchungen haben ergeben, dass 50 mm lange Zylinder und Quader mittels
Laufzeitverfahren und 150 mm lange Quader mittels Echoverfahren untersucht werden kénnen.
Fir 150 mm lange Zylinder eignet sich keines der Verfahren sonderlich gut.

4.2.3 Probencharakterisierung bei Raumtemperatur

Als erste Untersuchung wurde der E-Modul aller vier Referenzwerkstoffe bei Raumtemperatur
ermittelt. Verwendet wurden zylindrische Probekorper mit LAnge und Durchmesser von 50 mm.
Hierfr werden jeweils funf Zylinder jedes Referenzwerkstoffs mittels der berlihrungslosen, laser-
optischen Laufzeitverfahren untersucht. Fur jeden Probenkérper werden finf Messungen ange-
fertigt, die gemittelt den Messwert bilden (Abb. 23 und Tab. 4).
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Abb. 23: E-Modul fiir jeweils fiinf zylindrische Probekérper der Referenzwerkstoffe mit Ldnge und Durch-
messer von 50 mm bei Raumtemperatur.

Tab. 4: E-Modul von jeweils fiinf Probek6rpern der Referenzwerkstoffe bei Raumtemperatur.

Werkstoff 4 b
N TR 08 AT Korundsteine Andalusitsteine Quarzglassteine
Probekorper beton

#1 156+ 2 147 £3 42 +1 19+0,2
#2 1799 M7 £2 42 1 23+0,2
#3 160 £ 4 118 3 46 =1 20+£0,3
#4 159+ 3 130£3 32+0,3 17+0,3
#5 159+ 5 134 £2 46 + 1 18+04

Die Messwerte der einzelnen Probekdrper kdnnen relativ stark voneinander abweichen, da feu-
erfeste Werkstoffe heterogene grobkérnige Materialien sind. Ist der Anteil einer Komponente in
einem Probekoérper fertigungsbedingt héher und sind Poren in unterschiedlicher Verteilung im
Geflige vorhanden, kann der resultierende E-Modul einzelner Probekdrper des gleichen Werk-
stoffes demnach stark voneinander abweichen. Aus diesem Grund ist die Messunsicherheit fur
einen einzelnen Probekdrper haufig auch wesentlich geringer, da kein Unterschied in den Antei-
len der Materialzusammensetzung vorliegt. So liegt z. B. die Abweichung des ersten Hochton-
erde-Feuerbeton-Probekdrpers, der einen E-Modul von (155 £ 2) GPa besitzt, lediglich bei 1 %.

Der gemittelte E-Modul fur alle funf Probekdrper aus Hochtonerde-Feuerbeton (grun) liegt bei
162 GPa. Die grofite Abweichung von diesem Mittelwert besitzt der zweite Probekdrper, der ei-
nen um 17 GPa erhdhten E-Modul aufweist. Dies entspricht einer prozentualen Abweichung von
10,5 %. Die Messunsicherheit fur einen einzelnen Probekorper liegt, fur alle finf Proben gemittelt,
bei + 4,5 GPa, dies entspricht einer Abweichung von 2,8 %.



Seite 33 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 20535 N

Gemittelt betragt der E-Modul fur die Korundsteine (rot) 129 GPa, wobei der Probekdrper 1 einen
um 18 GPa erhdhten E-Modul besitzt, was 14 % entspricht. FUr alle finf Probekdrper gemittelt
liegt die Abweichung der einzelnen Proben bei + 2,5 GPa und belauft sich auf 2 %.

Fur die Andalusitsteine (schwarz) liegt der gemittelte E-Modul fur alle finf Zylinder bei 42 GPa.
Der vierte Probekdrper hat einen um 10 GPa niedrigeren E-Modul, was 24 % entspricht. Fir je-
den einzelnen Probekorper betragt die Abweichung, fur alle finf Zylinder gemittelt, nur + 0,7 GPa.
Prozentual ergibt dies eine Messunsicherheit von 1,7 %.

Die funf Probekdrper aus Quarzglassteine (blau) haben einen gemittelten E-Modul von 19 GPa.
Der Probekorper 2 hat einen um 4 GPa hoheren E-Modul, dies entspricht 21 %. Fur alle finf
Probekorper gemittelt liegt die Abweichung der einzelnen Proben bei + 0,3 GPa, dies entspricht
1,6 %.

Es wurde gezeigt, dass die Messunsicherheiten der einzelnen Probekorper gering, die Abwei-
chung mancher Probekérper vom Mittelwert jedoch vergleichsweise hoch sein kann. Dieser Um-
stand liegt in der Heterogenitat grobkorniger feuerfester Werkstoffe begriindet.

4.2.4 Probencharakterisierung bei hohen Temperaturen bis 1000 °C

Inhalt dieses Kapitels ist die Untersuchung des E-Moduls der vier Referenzwerkstoffe mittels der
in Kapitel 2.4 erlauterten bertihrungslosen Schadigungs-Bewertungsmethode bei hohen Tempe-
raturen bis 1000 °C. Ebenfalls soll fur die Andalusitsteine das Laufzeitverfahren mit dem Echo-
verfahren verglichen werden, um die bertihrungslose Schadigungs-Bewertungsmethode zu vali-
dieren. Hierflr muss der resultierende Messwertbereich verfahrensiibergreifend weitestgehend
Ubereinstimmen. Wie in Kapitel 4.2.3 bereits festgestellt, kbnnen die E-Module verschiedener
Probekorper desselben Materials aufgrund der Heterogenitat der Materialien voneinander abwei-
chen. Dennoch wird erwartet, dass der Messkurvenverlauf Gbereinstimmt, selbst wenn die Mess-
werte voneinander abweichen.

Fur das Echoverfahren wurden nach den Untersuchungen aus Kapitel 4.2.2 prismatische Probe-
korper mit einer Lange von 150 mm und Kantenlange von 25 mm benétigt. Fir das Laufzeitver-
fahren wurden weiterhin Zylinder mit Durchmesser und Lange von 50 mm verwendet.

Die jeweiligen Probekérper wurden mittig in einen Réhrenofen eingebracht und im Fall der Pro-
bekorper aus Andalusitstein in zirka 100 K-Schritten erhitzt, wobei auf jeder Temperaturstufe eine
halbe Stunde verweilt wurde, um zu gewahrleisten, dass das Material homogen auf die ge-
wlnschte Temperatur erhitzt wurde. Im Fall der Probekérper aus Hochtonerde-Feuerbeton, Ko-
rundsteine und Quarzglassteine betrug die Schrittweite 200 K, ebenfalls mit einer Verweildauer
von 30 Minuten bei jeder Temperaturstufe. Flir Hochtonerde-Feuerbeton wurde aul3erdem eine
Abklhlkurve aufgenommen, zwischen den Temperaturstufen wurde mindestens vier Stunden ge-
wartet, um zu gewdhrleisten, dass der Probekérper auf die geforderte Temperatur abgekiihlt ist.
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Abb. 24: Entwicklung des E-Moduls der Referenzwerkstoffe bis 1000 °C. In dunkelgriin gestrichelt ist zu-
sétzlich der Verlauf des E-Moduls des Hochtonerde-Feuerbetons beim Abkiihlen dargestellt.

Die drei geformten feuerfesten Referenzwerkstoffe (Korundstein, Andalusitstein und Quarzglas-
stein) zeigen grundsachlich eine Steigerung des E-Moduls mit steigenden Temperaturen bis
1000 °C. Da diese Werkstoffe bei Temperaturen von tiber 1000 °C vorgebrannt wurden, sind bei
den hier durchgeflihrten Messungen bis 1000 °C keine signifikanten mikrostrukturellen Anderun-
gen zu erwarten, die den E-Modul beeinflussen kédnnen. Jedoch entstehen Mikrorisse wahrend
der Abklhlung nach dem Brennprozess aufgrund thermischer Ausdehnungsungleichheit inner-
halb der Werkstoffe. Diese Mikrorisse schlieen sich beim erneuten Aufheizen. Dadurch kénnen
sich Schallwellen bei hohen Temperaturen ungehinderter ausbreiten und der dynamische E-Mo-
dul steigt. Dieser Effekt hangt daher stark von dem thermischen Ausdehnungskoeffizienten des
Werkstoffs bzw. der Unterschied der thermischen Ausdehnung verschiedener Gefligebestand-
teile ab und ist bei Werkstoffen mit vergleichbar geringen Ausdehnungskoeffizienten, z.B. Quarz-
glasstein, eher vernachlassigbar.

Hingegen erfahrt der Hochtonerde-Feuerbeton eine Abnahme seines E-Moduls bis 1000 °C. Dies
ist hdchstwahrscheinlich mit der Erhéhung der Porositat infolge der Zersetzung der Hydratphasen
des Zements verbunden, zumal diese die Ausbreitung der Schallwellen im Werkstoff erschwert.
Zum Beweis sei darauf verwiesen, dass wahrend und nach der Abkihlung der E-Modul geringer
als vor und wahrend des Aufheizens ist, da die Zersetzung der Hydratphasen nicht reversibel ist.

4.2.5 Induzierte Schadigung durch Druckbelastung bei Raumtemperatur

Nachdem die charakteristischen E-Modul-Werte der vier Referenzwerkstoffe in Abhangigkeit der
verwendeten Temperatur bekannt sind, Iasst sich der Einfluss der Schadigungen im Material un-
tersuchen. Zu diesem Zweck werden die zylindrischen Probekorper manuell Uber eine Presse mit
definiertem Druck belastet und anschlieRend erneut auf eine Anderung des E-Moduls vermessen.
Die hierbei verwendeten Drlicke liegen bei 30, 40, 50 und 57,5 N/mm? fir die Probekdrper aus
Korundstein und Hochtonerde-Feuerbeton, bei 40 und 57,5 N/mm? fir Probekorper aus Andalu-
sitstein und bei 15, 20 und 25 N/mm? fiir Probekoérper aus Quarzglasstein, da dieses Material
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bereits unter geringeren Belastungen nachgibt. Der verwendete Druck wurde jeweils fur 10 Se-
kunden beaufschlagt und anschlieliend das E-Modul gemessen.
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Abb. 25: Anderung des E-Moduls unter Beaufschlagung unterschiedlicher Druckbelastungen bei Raum-
temperatur.

Aus den Messdaten in Abbildung 25 geht hervor, dass es einen naherungsweisen linear abfal-
lenden Zusammenhang zwischen E-Modul und beaufschlagtem Druck gibt. Die Steigung ist dabei
materialabhangig. Die generelle Abnahme des E-Moduls nach einer Druckbelastung ist auf die
erzeugten Strukturschaden im Inneren des Probekdrpers zurtickzuflihren. Mikro- und Makrorisse
entstehen bzw. breiten sich aus, was zu einer Verlangerung der Schalllaufzeiten beitragt. Diese
Verlangerung der Laufzeiten findet sich dann in der Abnahme des E-Moduls wieder.

Fir eine Schadigungsbewertung wurden der ermittelte E-Modul Wert der beschadigten Probe mit
dem charakteristischen Wert des zugehdrigen Materials aus Kapitel 4.2.3 ,Probencharakterisie-
rung bei Raumtemperatur” verglichen. Je grélier dabei die Abweichung, desto gréfRer ist auch
der Grad der Schadigung. Hierbei muss wieder berticksichtigt werden, dass unterschiedliche Pro-
bekdrper aufgrund ihrer Inhomogenitat einer gewissen Schwankung unterliegen kénnen.

Soll eine Schadigungsbewertung bei hohen Temperaturen stattfinden, so muss ebenfalls auf die
Temperaturabhangigkeit des E-Moduls aus Kapitel 4.2.4 in Abbildung 24 geachtet werden. In
diesem Fall kann die temperaturabhéngige Anderung des E-Moduls anhand der Kennkurve ab-
geleitet werden.

4.2.6 Kombinationsmessung mit Druckbelastung bei hohen Temperaturen

Um eine Querempfindlichkeit der beiden Einflussfaktoren auszuschlieRen wurden Temperatur-
und Belastungsabhangigkeit in einer Messreihe gleichzeitig betrachtet. Dazu wurde der verwen-
dete Prifkoérper zunachst in 500 °C-Schritten von Raumtemperatur bis auf 1000 °C aufgeheizt
und bei jeder Temperaturstufe vermessen. Die Haltezeit jeder Stufe betrug wieder 30 Minuten.
AnschlielRend wurde der Prifkorper vollstandig abgekihlt und mit der ersten Druckstufe belastet.
Der Druck wurde wieder fur 10 Sekunden gehalten. Nach dieser ersten Belastung wurde erneut
der Heizzyklus durchlaufen und bei jeder Stufe gemessen. Dieser Wechsel aus Temperaturzyklus
und Erhdéhung der Druckbelastung wird so lange fortgesetzt, bis der Maximaldruck von
57,5 N/mm? erreicht ist oder der Probekdrper versagt.
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Der Einfluss von Temperatur und Beschadigung auf die Schwingungsbilder ist in Abbildung 26
beispielhaft flr einen Probekdrper aus Andalusitstein abgebildet. Hierbei ist die Schwingungs-
amplitude in Millivolt gegen die Zeit in Mikrosekunden aufgetragen, die Messverarbeitungszeit
des LDV von 20 ps wurde bereits abgezogen. Es ist zu erkennen, dass die Laufzeiten bei hohen
Temperaturen abnehmen, wodurch der E-Modul zunimmt. So liegt die Laufzeit der longitudinalen
Schwingung in Grafik a) bei ca. 12,5 ps und verringert sich in Grafik c) auf etwa 8,5 us bei
1000 °C. Die Schwingung der maximal belasteten Keramik sind in Grafik b) bei Raumtemperatur
und d) bei 1000 °C abgebildet. Bei Raumtemperatur tritt ein charakteristischer Doppel-Peak in
Folge einer Beschadigung auf. Sehr wahrscheinlich ist dieser das Ergebnis eines Schwingungs-
reflexes an einem Riss. Aufféllig ist, dass dieser bei hohen Temperaturen nicht mehr zu erkennen
ist, die zwei lokalen Maxima sind wieder zu einem Maximum verschmolzen. Eventuell hat sich
der Riss durch thermische Expansion des Probenmaterials geschlossen, sodass kein Reflex
mehr auftritt. Wie in den Grafiken ebenfalls zu erkennen ist, haben sich die Laufzeiten nach Be-
lastung verlangert. So beginnt z. B. der longitudinale Peak bei Raumtemperatur nicht mehr bei
ca. 12,5 us, sondern bei etwa 15 pus. Demnach nimmt der E-Modul in Folge der Schadigung ab.
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Abb. 26: Schwingungsbilder eines Probekdrpers aus Andalusitstein mit Lange und Durchmesser von
50 mm im unbelasteten Zustand bei a) Raumtemperatur und c) 1000 °C, sowie nach einer Belastung mit
57,5 N/mm?2 bei b) Raumtemperatur und d) 1000 °C.

Die Ergebnisse der Messreihen sind fur die vier Referenzwerkstoffe in Abbildungen 27 bis 30
dargestellt. Betrachtet man zunachst die Abhangigkeit von E-Modul zu Druckbelastung, so zeigt
sich wieder ein ndherungsweiser linearer Abfall des E-Moduls mit zunehmender Druckbelastung
fur alle vier Referenzwerkstoffe, wie schon in Abbildung 25 gezeigt. Vergleicht man zudem die
drei Kurvenverlaufe eines Materials untereinander fur die drei Temperaturstufen, wird ersichtlich,
dass dieses Verhalten weitestgehend unabhangig von der Temperatur auftritt. Der Kurvenverlauf
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andert sich also nicht, sondern nur der Startwert des E-Moduls abhangig von Temperatur und
Material. Die Startwerte entsprechen hierbei wieder ndherungsweise dem Kurvenverlauf der
Temperaturmessung aus Abbildung 24.

Abb. 27: Verhalten des E-Moduls in Abhangigkeit des vorher beaufschlagten Drucks und der Temperatur
fur einen Probekorper aus Korundstein.
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Abb. 28: Verhalten des E-Moduls in Abhéngigkeit des vorher beaufschlagten Drucks und der Temperatur
fur einen Probekoérper aus Andalusitstein.
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Abb. 29: Verhalten des E-Moduls in Abhéngigkeit des vorher beaufschlagten Drucks und der Temperatur
fur einen Probekérper aus Quarzglasstein.
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Abb. 30: Verhalten des E-Moduls in Abhéngigkeit des vorher beaufschlagten Drucks und der Temperatur
fur einen Probekoérper aus dem Hochtonerde-Feuerbeton.

4.2.7 Betrachtung der Poissonzahl als alternative Gr6é3e zur Schadigungsbewer-

tung

Der E-Modul ist nicht die einzige elastische Kenngrol3e von Feststoffen, die sich tber Schalllauf-
zeiten berechnen lasst. Eine weitere GroRRe, die sich tiber das Laufzeitverfahren bestimmen lasst,

ist die Poissonzahl u. Daher wurde untersucht, ob die Poissonzahl ebenfalls als Indikator geeignet
ist, um eine Schadigungsbewertung vorzunehmen.
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Da zur Berechnung der Poissonzahl dieselben Laufzeiten wie zur Berechnung des E-Moduls ver-
wendet werden, anderte sich nichts am bisherigen Versuchsaufbau aus Kapitel 3.4. Die Formel
zur Berechnung der Poissonzahl lautet nach DIN EN 843-2:

v: — 2v?

2
4]

u=20,>5 — vf
Im Vergleich zum formellen Zusammenhang des E-Moduls aus Abb. 2: Schema des Laufzeitver-
fahrens nach DIN EN 843-2° bietet die Berechnung der Poissonzahl einen entscheidenden Vor-
teil. Die Dichte des Probekérpers, und damit auch die Anderung der Dichte unter Temperaturein-
wirkung, hat auf die Berechnung der Poissonzahl keinen Einfluss. In diesem Fall sind die entste-
henden Messunsicherheiten rein auf die Bestimmung der Laufzeiten reduziert.

In Abbildung 31 wurde zunachst die Abhangigkeit der Poissonzahl von der Temperatur unter-
sucht. Die zugehérigen Messwerte der Messpunkte sind in Tabelle 5 aufgelistet.
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Abb. 31: Abhédngigkeit der Poissonzahl der vier Referenzwerkstoffe von der Temperatur.

Die Werte fiur Probekdrper aus Korundstein, Andalusitstein und den Hochtonerde-Feuerbeton
liegen alle im Bereich bei zirka 0,3. Wahrend Probekdrper aus Korundstein einen schwankenden
Verlauf zwischen 0,27 und 0,32 bei steigender Temperatur aufweisen, besitzen Probekdrper aus
Andalusitstein eine steigende Tendenz von 0,25 auf 0,31 und Probekdrper aus Hochtonerde-
Feuerbeton eine fallende Tendenz von 0,32 auf 0,28. Grundsatzlich Iasst sich aber sagen, dass
die Anderung der Poissonzahl durch den Temperatureinfluss gering ausfallt.

Die Poissonzahl von Probekdrpern aus Quarzglasstein liegt im Vergleich zu den anderen Mate-
rialien Uberraschenderweise deutlich niedriger und zeigt eine starkere Anderung von 0,02 auf
0,12 mit steigender Temperatur. Wie stark sich die Temperatur auf die Poissonzahl auswirkt
scheint demnach materialabhangig zu sein.
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Tab. 5: Messwerte der Poissonzahl der vier Referenzwerkstoffe in Abhéngigkeit der Temperatur zu den
abgebildeten Messpunkten aus Abbildung 31.

Werkstoff Hoch -F 5
ochtonerde-Feuer Korundsteine Andalusitsteine Quarzglassteine
Temperatur beton

Raumtemperatur 0,27 0,25 0,02 0,32
500 °C 0,32 0,27 0,10 0,30
1000 °C 0,30 0,31 0,12 0,28

In der folgenden Abbildung 32 ist das Verhalten der Poissonzahl in Abhangigkeit des beauf-
schlagten Drucks bei Raumtemperatur aufgetragen. Die Ausgangswerte der unbelasteten Prif-
kérper entsprechen den bereits gezeigten Ausgangswerten aus Abbildung 31. Anhand der Kur-
venverlaufe lasst sich der Schadigungsprozess gut darstellen. Mit zunehmender Druckbelastung
erhdht sich der Grad der Schadigung, sodass daraus ein Abfallen der Poissonzahl resultiert. Die-
ses Verhalten tritt bei allen vier Referenzwerkstoffe auf. Die Messwerte der einzelnen Punkte
kénnen aus der Tabelle 5 enthommen werden. Fir die maximale Belastung von 57,5 N/mm? sinkt
die Poissonzahl flr Probekoérper aus Korundstein von urspringlich 0,27 auf 0,18; flr Probekdrper
aus Andalusitstein von 0,25 auf 0,18; flir Probekoérper aus Hochtonerde-Feuerbeton von 0,32 auf
0,21. Fur Probekorper aus Quarzglasstein sinkt der Wert von 0,02 auf -0,21 bei einer Belastung
von 25 N/mm?, bevor der Probekoérper nachgibt. Ein solches Verhalten (auxetisch) ist extrem
unublich und Iasst sich nicht einfach erklaren.

0 4 1 " 1 " 1 " 1 " L " 1 " 1
¥ _
0,3 - ; : I I
w

0,2 ~ i ¥ I
— ]
£
N
c 0,14 "
(@]
3 y
- ] _
S 00{ 4

0,14 v Hochtonerde-Feuerbeton [

® Korundsteine
.02 } ®  Andalusitsteine I
’ A Quarzglassteine

I N T v 1 - I v 1 N I N 1

0 10 20 30 40 50 60
Druck / N.mm-=2

Abb. 32: Abhéngigkeit der Poissonzahl der vier Referenzwerkstoffe vom Grad der Schédigung durch
Druckbelastung.

Die Referenzwerkstoffe wurden durch Beaufschlagung eines mechanischen Drucks gezielt ge-
schadigt. Dabei ergab sich — wie erwartet und in Tabelle 6 dargestellt — mit zunehmender intrin-
sischer Schadigung eine Verringerung des Querkontraktionszahl. Insgesamt konnte die
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prinzipielle Anwendbarkeit der vorgeschlagenen Methode (Schallanregung durch Kurzpulslaser
und Messung mittels Laser-Doppler-Vibrometer) gezeigt werden.

Tab. 6: Messwerte der Poissonzahl der vier Materialien Referenzwerkstoffe in Abhangigkeit des beauf-
schlagten Drucks zu den abgebildeten Messpunkten aus Abbildung 32.

Korundsteine  Andalusitsteine MQuarzglassteine
/ N.mm-2

Werkstoff Hochtonerde-

Feuerbeton
0 0,32 0,27 0,25 0 0,02
30 0,32 0,27 15 -0,16
40 0,29 0,23 0,21 20 -0,17
50 0,24 0,22 25 -0,21
57,5 0,21 0,18 0,18
4.2.8 Erweiterung der Probencharakterisierung bis 1600 °C

Das entwickelte Laser-Ultraschallverfahren wurde fiir den Einsatz bei hohen Temperaturen bis
1600 °C weiter adaptiert. Dabei wurde der E-Modul der vier Referenzwerkstoffe in einem Klappo-
fen (Abb. 33) untersucht.

Lens

........ 7(__0__

Photo Detector Nd:YAG Laser

+——Furnace

i‘iSpecimen

Digital Oscilloscope

Laser-Doppler
Vibrometer

Abb. 33: Beruihrungsloses, lasergestitztes Messverfahren im Klappofenaufbau.

Das Ergebnis ist in Abbildung 34 dargestellt. Die vier Referenzwerkstoffe zeigen temperaturab-
hangige Kurvenverlaufe wie sie bereits fir die Messungen bis 1000 °C erzielt wurden (Kapitel
4.2.4). Lediglich beginnt der E-Modul von Probekorpern aus Korundstein und Andalusitstein ab
einer Temperatur von 1300 °C zu sinken. Grinde dafur sind die Entstehung von ersten
Schmelzphasen und die Erweichung an den Korngrenzen. Fir den Hochtonerde-Feuerbeton
konnte ein bekannter und vergleichbarer Kurvenverlauf zu RFDA-Messungen eines polnischen
Instituts ICiIMB erzielt werden [17]. Wie bereits erlautert, erfahrt zuerst der Hochtonerde-Feuer-
beton eine Abnahme seines E-Moduls bis 1000 °C, die auf die Zersetzung der Hydratphasen
zurtickzufuihren sein sollte. Uber 1000 °C startet die Bildung von CA; und spater CAs (Abb. 14)
und gemeinsam mit dem Versinterungsprozess tragt dies zur Erhéhung der Werkstoffsteifigkeit
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bzw. des E-Moduls bei. Gestltzt wird diese Darstellung dadurch, dass bei der erneuten Erhitzung
und Messung des, nun zum Teil versinterten, Hochtonerde-Feuerbetons wesentlich hdhere Werte
fur den E-Modul ermitteln wurden.

Der E-Modul der Probekdrper aus Quarzglasstein steigt hingegen weiterhin leicht an und fir den-
selben Probekoérper konnte in einer zweiten Messung nur noch ein wesentlich niedrigerer E-Mo-
dul gemessen werden. Dies liegt an der irreversiblen Umwandlung von Quarzglas in Cristobalit
ab einer Temperatur Uber 1000 °C, womit zuerst eine Versteifung und dann eine Beschadigung
des Gefliges wahrend der Abkulhlung einhergeht.

Der Temperatureinfluss der Poissonzahl ist ebenfalls weitestgehend temperaturunabhangig, le-
diglich Probekdrper aus Quarzglasstein weisen einen Anstieg von etwa 0,25 auf.
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Abb. 34: Temperaturabhédngigkeit des E-Moduls der Referenzwerkstoffe bis 1600 °C.

4.2.9 Schadigungsbewertung an thermisch zyklierten Probekorpern

Die vier Referenzwerkstoffe wurden in einer weiteren Untersuchung durch Wasserabschreckung
nach vorherigem Erhitzen auf 950 °C (in Anlehnung an DIN 51068) thermisch geschadigt, hierbei
wurden bis zu 20 Zyklen durchgefihrt.

Der E-Modul sinkt rapide nach dem ersten Thermoschock (Abb. 35). Durch mikroskopische Un-
tersuchungen konnten nach einem einzigen Thermoschock jedoch keine pragnanten Schadigun-
gen erkannt werden, erst nach mehreren Thermozyklen traten sichtbare Risse auf (Abbildungen
36 und 37). Dies steht im Einklang mit Hasselmans Theorie zur Temperaturwechselbestandigkeit
feuerfester Werkstoffe. Fur Materialien mit sehr kleinen Defekten bzw. vorhandenen Rissen wird
im Fall einer thermomechanischen Belastung (z.B. Temperaturwechsel) elastische Verformungs-
energie gespeichert, und bei Uberschreitung der kritischen Spannung erfolgt die instabile Aus-
breitung des vorhandenen Risses bis zu Entlastung des Materials. Dadurch entstehen
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groRtenteils Schadigungen bzw. makroskopische Risse, die aber nicht zwangslaufig fiir das bloRe
Auge sichtbar sind. Bei weiterer Belastung (Temperaturwechsel) von Materialien mit groen De-
fekten bzw. vorhandenen Rissen findet der weitere quasi-statische Rissfortschritt statt. Dabei
nimmt die Beschadigung vergleichsweise langsam zu und vorhandene makroskopische Risse
werden schrittweise sichtbar.
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Abb. 35: E-Modul nach Wasserabschreckung der vier Referenzwerkstoffe.

Die steiferen Werkstoffe (d.h. mit hdherem E-Modul) Hochtonerde-Feuerbeton und Korundstein
erfahren vergleichsweise die héheren E-Modulverluste bereits nach einem einzigen Thermos-
chock. Diese beiden Werkstoffe sind bekannt daftir, eher temperaturwechselempfindlich zu sein,
zumindest im moderaten Temperaturbereich. Aufgrund ihrer hohen Festigkeit werden grol3e Men-
gen elastische Verformungsenergie gespeichert, die bei Bruchinitierung zum umfangreichen
Schaden fuhren. Weitere Thermoschocks bewirken zwar eine weitere Abnahme des E-Moduls,
aber in einem weit geringeren Ausmal} als wenn ein quasi-statischer Rissfortschritt stattfindet.

Probekorper aus Andalusitstein verhalten sich in ahnlicher Weise, zeigen jedoch eine wesentlich
kleinere Verschlechterung ihres E-Moduls nach dem ersten Thermoschock. Insbesondere wegen
der niedrigeren Festigkeit der Andalusitsteine fallt die Menge elastische Verformungsenergie vor
der instabilen Rissausbreitung viel moderater als bei dem Hochtonerde-Feuerbeton und dem Ko-
rundstein aus. Die daraus resultierende Beschadigung des Probekorpers ist geringer. Zusammen
mit anderen Werkstoffeigenschaften, wie einem niedrigen thermischen Ausdehnungskoeffizien-
ten, tragt diese zur guten Temperaturwechselbestandigkeit von Andalusitsteinen bei und erklart
dementsprechend die moderate Verschlechterung ihres E-Moduls mit der steigenden Anzahl von
Thermozyklen.

Bekannt fir ihre bemerkenswerte Temperaturwechselbestandigkeit, zumindest unter 1000 °C,
beweisen die Quarzglassteine diese erneut durch eine sehr niedrige Verschlechterung ihres E-
Moduls mit der steigenden Anzahl von Thermozyklen (Abb. 35). Nach 10 Wasserabschreckungen
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zeigten sogar die Probekdrper aus Quarzglassteine, im Vergleich zu den drei anderen untersuch-
ten Referenzwerkstoffen, den héchsten E-Modul, obwohl sie den kleinesten E-Modul vor Beginn
der Thermozyklen aufwiesen.

Abb. 36: Mikroskopaufnahmen eines unbeschadigten Probekérper aus Hochtonerde-Feuerbeton (linke
Seite) im Vergleich mit eines Probekorper aus Hochtonerde-Feuerbeton nach 6 Thermozyklen (rechte
Seite) mit erkennbaren Rissen.
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Abb. 37: Zusammenfassende Grafik der Laser-Ultraschallmethode an einem unbeschadigten und durch
sechs Thermoschocks beschéadigten Probekdrper aus Hochtonerde-Feuerbeton, mit schematischen
Schwingungsbildern und Mikroskopaufnahmen.

4.3 TWB-Prufsystem zur Abbildung betrieblich relevanter Bedin-
gungen

Feuerfeste Werkstoffe finden Anwendung in vielfaltigen Industrieprozessen, die hohe Tempera-
turen bendtigen. Jedoch je nach Anwendung andern sich die Betriebsbedingungen und thermo-
mechanische Belastungen erheblich. Das im Kapitel 3.3 beschriebene TWB-Prifsystem ermdg-
licht die Untersuchung des Verhaltens feuerfester Werkstoffe unter betrieblich relevanten Prufbe-
dingungen:
- Temperaturbereich: wahrend in der Stahlindustrie Temperaturwechsel (an der hei3en Seite
der feuerfesten Zustellungen) zwischen 1000 °C und tber 1700 °C durchaus ublich sind,
sind in der Nichteisenmetallindustrie Temperaturen tber 1000 °C eher die Ausnahme.

- Richtung und Geschwindigkeit/Effektivitat des Temperaturwechsels: typisch in der Metall-
herstellungsindustrie sind schroffere steigende Temperaturschocks aufgrund der Fillung
mit Metallschmelze, wogegen absteigende Temperaturschocks eher wahrend der Abklh-
lung der Produktionsaggregate an der Luft stattfinden und einen wesentlich milderen
Warmaustausch hervorrufen. In der petrochemischen Industrie kdnnen hingegen die Stro-
mungen von Prozessgasen eine heftigere Abschreckung der feuerfesten Zustellungen ver-
ursachen bzw. absteigende Temperaturschocks.
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- Amplitude/Intensitat des Temperaturwechsels: kleine Temperaturwechsel bzw. Tempera-
turgradienten kbnnen alle feuerfesten Werkstoffe aushalten. Grol3e angelegte Temperatur-
differenzen an der heil3en Seite der feuerfesten Zustellungen férdern hohe thermische
Spannungen und das friihzeitige Versagen feuerfester Werkstoffe.

Im Rahmen des FUE-Vorhabens wurden ausgewabhlte Prifbedingungskombinationen untersucht.
Die Versuchsreihen wurden mit 5 oder 10 thermischen Zyklen durchgefiihrt. Zur Quantifizierung
der Schadigung der Probekorper wurde der dimensionslose Schadigungsparameter D nach
Kachanov, wie im Kapitel 2.4.4 eingefihrt, berechnet.

4.3.1 Geformte feuerfeste Produkte

Wie erwartet steigt die Schadigung mit steigender thermomechanischer Belastung bzw. zuneh-
mender angelegter Temperaturdifferenz an der Oberflache der Probekérper. Wéahrend kleine an-
gelegte Temperaturdifferenzen (380 K) kaum oder keine Schadigungen hervorrufen, verursachen
grol3e angelegte Temperaturdifferenzen (880 K) systematisch signifikante Schadigungen.

Tab. 7: Ergebnisse der TWB-Untersuchungen mit dem neuen Prifsystem fir Probekdrper aus Korundstein.

Temperatur / °C

Versuch
Untere Kammer Mittlere Kammer Obere Kammer
12 RT (-20 °C) 900 - 880 0,24
22) RT 800 - 780 0,21
32 RT 600 - 580 0,04
42 RT 400 - 380 0,00
) RT 900 880 0,00
1R RT 800 780 0,00
mno RT 600 580 0,00
A2 - 900 1280 380 0,13
B2 - 900 1480 580 0,34
c? - 900 1680 780 0,44
AD - 900 1280 380 0,09
BY - 900 1480 580 0,27
ch - 900 1680 780 0,33
cY - 900 1680 780 0,30

Anzahl von thermischen Zyklen: Y5 oder 210 Verweilzeit in mittlerer Kammer: 30 Minuten
Verweilzeit in unterer/oberer Kammer: 15 Minuten

Mit Fokus auf den Korundsteinen (Tab. 7 und Abb. 38) zeigte sich, dass im niedrigen Tempera-
turbereich (< 900 °C) die Gasabschreckung effizienter als die Aufschreckung durch intensive
Strahlung ist, um Schadigungen am Probekorper hervorzurufen. Uberraschenderweise lieRR sich
sogar keine Schadigung infolge der Aufschreckung durch intensive Strahlung unter 900 °C fest-
stellen. Im Gegensatz dazu fuihrte bereits eine kleine angelegte Temperaturdifferenz (380 K) zu
signifikanten Schadigungen bei thermischen Zyklen tiber 900 °C infolge der Aufschreckung durch
intensive Strahlung. Erwartungsgemal steigt das Ausmalf der Schadigung mit zunehmender an-
gelegter Temperaturdifferenz an der Oberflache der Probekdrper und mit der Anzahl an thermi-
schen zZyklen. SchlieR3lich konnten wesentlich héhere Schadigungen infolge thermischer Zyklen
im hohen Temperaturbereich als im niedrigen Temperaturbereich festgestellt werden, was auf
eine hohere Thermoschockempfindlichkeit der Korundsteine bei hohen Temperaturen hinweist.
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Abb. 38: Entwicklung der Schédigung von Probekérpern aus Korundstein mit steigendem angelegtem Tem-

peraturunterschied an der Probekdrperoberfléche fiir verschiedene Priifbedingungskombinationen (niedri-
ger Temperaturbereich = unter 900 °C, hoher Temperaturbereich = iiber 900 °C).

Tab. 8: Ergebnisse der TWB-Untersuchungen flir Probekérper aus Andalusitstein.

Temperatur / °C

Versuch
Untere Kammer Mittlere Kammer Obere Kammer
1 RT (20 °C) 900 - 880 0,13
2 RT 800 - 780 0,02
3 RT 600 - 580 0,03
4 RT 400 - 380 0,01
A - 900 1280 380 0,18
B - 900 1480 580 0,53
Anzahl von thermischen Zyklen: 5 Verweilzeit in mittlerer Kammer: 30 Minuten

Verweilzeit in unterer/oberer Kammer: 15 Minuten

Tab. 9: Ergebnisse der TWB-Untersuchungen fiir Probekérper aus Quarzglasstein.

Temperatur / °C

Versuch
Untere Kammer Mittlere Kammer Obere Kammer
1 RT (20 °C) 900 - 880 0,00
2 RT 800 - 780 0,01
3 RT 600 - 580 0,00
4 RT 400 - 380 0,00
A - 900 1280 380 0,05
B - 900 1480 580 0,76
Anzahl von thermischen Zyklen: 10 Verweilzeit in mittlerer Kammer: 30 Minuten

Verweilzeit in unterer/oberer Kammer: 15 Minuten
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Betrachtet man alle drei geformten feuerfesten Referenzwerkstoffe, bestatigen sich frihere Be-
funde. Messbare Schadigungen treten infolge der Gasabschreckung im niedrigen Temperaturbe-
reich ab einem AT von 780 K bzw. 880 K bei Probekoérpern aus Korundstein bzw. Andalusitstein
auf, wohingegen Probekdérper aus Quarzglasstein von jeder durchgefuhrten Prifung im Wesent-
lichen unversehrt blieben. Wie im Kapitel 4.2.9 bereits erwahnt und beobachtet sind Quarzglas-
steine bekannt fur ihre besonders gute Temperaturwechselbestandigkeit bis zirka 1000 °C. Bei
thermischen Zyklen in hohen Temperaturbereich und Aufschreckungen durch intensive Strahlung
ist die Empfindlichkeit umgekehrt, d.h. Quarzglassteine werden schon bei einem AT von 580 K
sehr stark beschadigt (inhomogene Umwandlung von Quarzglas zu Cristobalit), Andalusitsteine
sind etwas weniger empfindlich und Korundsteine sind am wenigsten empfindlich unter diesen
Prifbedingungen. Zudem fiihren diese Prifbedingungen zu hoher Beschadigung aller dieser
Werkstoffe im Vergleich zur Gasabschreckung im niedrigen Temperaturbereich. Dies verdeutlicht
die grolte Bedeutung von TWB-Untersuchungen, die die Einsatzbedingungen so weit wie mdglich
widerspiegeln um eine gerechte und anwendungsorientierte Klassifizierung der Leistung feuer-
fester Werkstoffe zu gewahrleisten.
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Abb. 39: Entwicklung der Schadigung von Probekdrper aus geformten feuerfesten Referenzwerkstoffen mit
steigendem angelegtem Temperaturunterschied an der Probekdrperoberfldche fiir verschiedene Priifbe-
dingungskombinationen (niedriger Temperaturbereich = unter 900 °C, hoher Temperaturbereich = (iber
900 °C).

Durch optische Begutachtung der zersagten Probekdrper wird der Umfang der Schadigung noch
deutlicher. Jedoch lassen sich Makrorisse lediglich bei Probekdrpern erkennen, deren dimensi-
onsloser Schadigungsparameter D zirka 0,3 Uberschreiten hat (Tab. 10 und 12). Dartber hinaus
ist bei Werkstoffen wie Andalusitsteinen (Tab. 11), die von Anfang an ein Netzwerk von Rissen
aufweisen, die Zunahme und das Wachstum der Risse optisch sehr schwer zu bewerten. Obwohl
sie hilfreich ist, um einen ersten Eindruck Gber den Zustand des Probekérper nach der thermo-
mechanischen Belastung zu erlangen, stéf3t die optische Begutachtung sehr rasch an praktische
Grenzen. Damit Iasst sich eine objektive und quantitative Bewertung der Schadigung nicht durch-
fuhren. Die Kombination der optischen Begutachtung mit Ultraschallmessungen bzw. Berech-
nung des dimensionslosen Schadigungsparameter eignet aber sich besonders zur Quantifizie-
rung spezifischer, aus thermomechanischer Belastung resultierender Erscheinungsbilder.
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Tab. 10: Querschnitte der Probekorper aus Korundsteinen fir verschiedene Prufbedingungskombinationen
nach 10 thermischen Zyklen (sichtbare Risse sind mit roten Pfeilen gekennzeichnet).

AT/ K Gasabschreckung Intensive Strahlung
(niedriger Temperaturbereich) (hoher Temperaturbereich)
580
780

880
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Tab. 11: Querschnitte der Probekdrper aus Andalusitsteinen fir verschiedene Prifbedingungskombinatio-
nen.

AT/ K Gasabschreckung Intensive Strahlung
(niedriger Temperaturbereich) (hoher Temperaturbereich)
380
580

780
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880

Tab. 12: Querschnitte der Probekdrper aus Quarzglassteinen fur verschiedene Prufbedingungskombinati-
onen (sichtbare Risse mit roten Pfeilen kenngezeichnet).

Gasabschreckung Intensive Strahlung

AT /K
(niedriger Temperaturbereich) (hoher Temperaturbereich)

380

580
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4.3.2

780

880

Ungeformte feuerfeste Produkte

Bei ungeformten zementgebundenen feuerfesten Produkten tragen grundsatzlich drei verschie-
dene Phanomene zur Anderung der Schallgeschwindigkeit bei bzw. beeinflussen den dimensi-
onslosen Schadigungsparameter D:

Zersetzung der Hydratphasen: wéhrend des Abbindens zementgebundener Feuerbetone
entstehen Hydratphasen, die sich im Laufe des Einsatzes des Werkstoffes unter Einwirkung
hoher Temperaturen zersetzen. Wasser wird freigesetzt und die Porositat des Werkstoffes
nimmt zu, was die Ausbreitung Ultraschallwellen behindert.

Entstehung und Ausbreitung von Rissen: geférdert durch die thermomechanische Belas-
tung des Werkstoffes werden Risse initiiert und/oder breiten sich im Werkstoffgeflige aus,
dies behindert ebenfalls die Ausbreitung von Ultraschallwellen.

Versinterung und Bildung von neuen Phasen: unter dem Einfluss von erhéhten Tempera-
turen, vergrobert und Ublicherweise verdichtet sich die Matrix der Feuerbetone um einen
Zustand geringster freier Enthalpie einzunehmen. Darlber hinaus kénnen neue Phasen
entstehen, in Hochtonerde-Feuerbetonen z.B. CA; (Grossit) und CAg (Hibonit), die Risse
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zu heilen vermogen. Beide Prozesse fiihren zu einer Zunahme der Ultraschallwellenge-
schwindigkeit.

Im Rahmen dieses Vorhabens wurden thermische unbehandelte Probekdrper aus Feuerbetonen
(&hnlich wie in der Praxis eingesetzt) thermischen Zyklen ausgesetzt. Dadurch sind die Beitrage
der oben genannten, zum Teil entgegenwirkenden, Prozesse schwer zu entwirren. Um den Bei-
trag der Zersetzung der Hydratphasen (Dehydration) vor dem Beginn des Temperaturwechsels
im hohen Temperaturbereich abzuschatzen wurde ein Probekdrper auf eine Basistemperatur von
900 °C in der mittleren Kammer des TWB-Prifgerats aufgeheizt und ohne thermische Zyklen
wieder kontrolliert abgekunhlt. Die dadurch entstanden ,Schadigungen® sind aller Wahrscheinlich-
keit nach auf den (bei der Temperatur vollstandig abgelaufenen) Dehydrationsprozess zuriickzu-
fuhren und in Tabelle 13 von der gesamten Schadigung nach thermischen Zyklen im hohen Tem-
peraturbereich abgezogen (D mit Beriicksichtigung der Dehydration).

Tab. 13: Ergebnisse der TWB-Untersuchungen mit dem neuen Prifsystem fir Probekdrper aus dem Feu-
erbeton.

Temperatur / °C

versuch —— —— — — — — — — AT/ K

. hne Beriicksichtigung mit Beriicksichtigun
Untere Kammer Mittlere Kammer Obere Kammer ohne Berlicksichtigung mit Bertcksichtigung

der Dehydration der Dehydration

1 RT (-20 °C) 900 - 880 0,62
2 RT 800 - 780 0,54
3 RT 600 - 580 0,40
4 RT 400 - 380 0,30

A 900 1280 380 0,68 0,12

B 900 1480 580 0,62 0,07

Cc 900 1680 780 0,60 0,04
900 - 0 0,56
Anzahl von thermischen Zyklen: 5 Verweilzeit in mittlerer Kammer: 30 Minuten

Verweilzeit in unterer/oberer Kammer: 15 Minuten

Der Verlauf der Schadigungskurve von Probekorpern aus dem Hochtonerde-Feuerbeton infolge
thermischer Zyklen im niedrigen Temperaturbereich (Gasabschreckung) folgte erwartungsgeman
dem Verlauf der Schadigungskurve von Probekdrpern aus Korundstein, der, zumindest im nied-
rigen Temperaturbereich, eine ahnliche Temperaturwechselempfindlichkeit aufweisen sollte. Je-
doch sind die erreichte Werte von D wesentlich héher als bei Probekérpern aus Korundstein. Da,
trotz dass die Werte von D hoher als 0,3 sind, keine Makrorisse sichtbar sind (Tab. 14), liegt es
nahe, dass ein Grof3teil der ,Schadigung“ auf den Dehydrationsprozess zurtickzufiihren ist. Bei
Temperaturwechseln im hohen Temperaturbereich ist der Verlauf der Schadigungskurve von Pro-
bekorpern aus dem Hochtonerde-Feuerbeton besonders auffallig, da im Gegensatz zu den ge-
formten feuerfesten Referenzwerkstoffen oder dem Verlauf im niedrigen Temperaturbereich, die
scheinbaren Schédigungen mit zunehmender angelegter Temperaturdifferenz nicht ansteigen.
Einerseits dirfte, wenigstens teilweise, die drastische Steigerung der spezifischen Bruchenergie
des Feuerbetons (siehe Kapitel 4.1.1) tiber 1200 °C bzw. das duktile Werkstoffverhalten bei ho-
hen Temperaturen die Fahigkeit des Feuerbetons, Schadigung zu vermindern, erheblich erho-
hen. Anderseits sind, trotz eines korrigierten Wertes von D (namlich mit Berticksichtigung der
Dehydratation) deutlich unter 0,3, Makrorisse deutlich sichtbar am zersagten Probekorper bei
einem AT von 780 K (Tab. 14). Vermutlich gleichen der aufgrund der hohen Temperaturen gefor-
derte Versinterungsprozess sowie die Bildung der neuen Phasen CA; und CA¢ die durch thermo-
mechanische Belastungen hervorgerufen Schéadigungen aus. Im Kontrast zu den geformten
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feuerfesten Referenzwerkstoffen sind dementsprechend die Ergebnisse von Ultraschallmessun-
gen mit Vorsicht zu betrachten und lediglich in der Kombination mit der optischen Begutachtung
und mit fundierten Kenntnissen uber die Entwicklung des Feuerbetons bei hohen Temperaturen
effektiv zu bewerten.

0,80
0,70
0,60
0,50
0,40
0,30

0,20

Schadigung D / -

0,10

0,00
300 400 500 600 700 800 900

angelegte Temperaturunterschied an der
Probekérperoberfliche AT / K

Gasabschreckung Intensive Strahlung
(niedriger Temperaturbereich) (hdher Temperaturbereich)
ohne Beriicksichtigung
der Dehydration

mit Berlicksichtigung der 0
Dehydration

Abb. 40: Entwicklung der Schéadigung von Probekérpern aus dem Hochtonerde-Feuerbeton mit steigen-
dem angelegtem Temperaturunterschied an der Probekérperoberflache fiir verschiedene Priifbedingungs-
kombinationen (niedriger Temperaturbereich = unter 900 °C, hoher Temperaturbereich = (iber 900 °C).

Tab. 14: Querschnitte der Probekdrper aus dem Hochtonerde-Feuerbeton fiir verschiedene Priifbedin-
gungskombinationen (sichtbare Risse mit roten Pfeilen kenngezeichnet).

Gasabschreckung Intensive Strahlung
(niedriger Temperaturbereich) (hoher Temperaturbereich)
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4.4 Zeittemperaturwechselbestandigkeit und Dauertemperatur-
wechselbestandigkeit feuerfester Werkstoffe

Die Ermittlung der Dauer- und Zeitfestigkeit zur Einschatzung der Lebensdauer metallischer
Werkstoffe ist heute gangige Praxis. Als Basisversuchsparameter gelten:

1. die Spannungsamplitude, die zyklisch auf einen Probekérper getibt wird,

2. die Anzahl der zyklischen Belastungen bis zum Versagen der Probekdrper (Anriss oder
Bruch).

Dazu werden Prufkorper bei verschiedenen Spannungsamplituden gepruft. Zur Darstellung der
Ergebnisse wird die Spannungsamplitude linear oder logarithmisch tber der logarithmisch dar-
gestellten Anzahl der zyklischen Belastungen bis zum Versagen aufgetragen (Woéhlerdiagramm).

Bei den Ublichen Betriebsbedingungen feuerfester Werkstoffe spielen mechanische Belastungen
alleine eine untergeordnete Rolle. Die Standzeit einer Feuerfestzustellung hangt, abgesehen von
Korrosions- und Erosionsprozessen, vielmehr von sich wiederholenden thermomechanischen
Temperaturwechselbelastungen ab. Als Basisversuchsparameter zur Ermittlung der Zeittempe-
raturwechselbesténdigkeit und Dauertemperaturwechselbestandigkeit (Zeit-TWB und Dauer-
TWB) feuerfester Werkstoffe gelten daher:

1. der angelegte Temperaturunterschied an der Probekdrperoberflache, der zyklisch auf einen
Probekorper ausgeibt wird und der die Intensitat der thermomechanischen Belastungen
bedingt,

2. die Anzahl der zyklischen thermomechanischen Belastungen bis zum Erreichen eines de-
finierten Beschadigungsgrads der Probekorper (z.B. Reststeifigkeit unter 30 %).

Mit Hilfe des neuen TWB-Prifsystems zur Abbildung betrieblich relevanter Bedingungen kann
der Versuchsparameter 1 gezielt gesteuert werden und vor allem erstmalig im Hochtemperatur-
bereich effektiv eingestellt werden. Dariiber hinaus lasst sich durch die bertihrungslose Schadi-
gungsbewertungsmethode der Versuchsparameter 2 bestimmen. Wie geplant wurden dement-
sprechend beide Systeme kombiniert.

Um das zugrundeliegende Konzept der Zeit- und Dauertemperaturwechselbestandigkeit feuer-
fester Werkstoffe unter Beweis zu stellen, wurde als erster Entwurf von TWB-Wohlerkurven die
Restschallgeschwindigkeit nach 5 oder 10 Temperaturzyklen in Abh&ngigkeit vom angelegten
Temperaturunterschied an der Probekérperoberflache dargestellt (AT zwischen 380 K und 880 K,
sowohl Aufheizung als auch Abschreckung). In Anlehnung an die klassischen Wohlerkurven kén-
nen Bereiche identifiziert werden, die Dauertemperaturwechselbestandigkeit und Zeittemperatur-
wechselbestandigkeit genannt werden (Abb. 41). Im Bereich der Dauertemperaturwechselbe-
standigkeit sind die angewendeten AT und entsprechend in den Probekdrper eingeleiteten Span-
nungen zu niedrig, um messbare Schadigungen nach 5 oder 10 Zyklen zu erzeugen. Der Probe-
korper sollte diese Belastungen bzw. Temperaturwechsel nahezu unendlich lange aushalten kon-
nen. Im Bereich der Zeittemperaturwechselbestandigkeit sind die angewendeten AT ausreichend,
um den Probekdrper Uber einen praxisrelevanten Zeitraum zu zerstéren.
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Abb. 41: Entwicklung der Restfestigkeit von Probekdrpern aus geformten feuerfesten Referenzwerkstoffen
mit steigendem angelegtem Temperaturunterschied an der Probekérperoberfiédche fiir verschiedene Priif-
bedingungskombinationen - erster Entwurf von TWB-W&hlerkurven mit D = Dauertemperaturwechselbe-
standigkeit, Z = Zeittemperaturwechselbesténdigkeit und K = Kurzzeittemperaturwechselbesténdigkeit
(niedriger Temperaturbereich = unter 900 °C, hoher Temperaturbereich = (iber 900 °C).

Infolge der Gasabschreckung im niedriger Temperaturbereich (unter 900 °C) kann erwartungs-
gemal die folgende Klassifizierung festgelegt werden: Quarzglassteine weisen eine héhere Le-
bensdauer als Andalusitsteine auf, die selber besser als Korundsteine abschneiden. Anders sieht
die Situation bei Temperaturwechseln im hohen Temperaturbereich (intensive Strahlung Uber
900 °C) aus. Je nach angelegtem Temperaturunterschied an der Probekdrperoberflache AT zei-
gen Quarzglassteine eine hdhere Lebensdauer als Andalusitsteine (AT zwischen 300 und 550 K).
Uber einen AT von 550 K zeichnet sich eine Trendwende ab bzw. die Lebensdauer von Andalu-
sitsteinen wird potenziell hoher als die von Quarzglassteinen. Dartber hinaus scheint Korundstein
trotz hoher (und bekannter) Temperaturwechselempfindlichkeit in tieferem Temperaturbereich
eine héhere Lebensdauer als die zwei anderen geformten feuerfesten Referenzwerkstoffe im ho-
hen Temperaturbereich aufzuweisen.

Die Ergebnisse betonen noch einmal die Wichtigkeit eines Untersuchungs- und Bewertungstools,
welches die tatsachlichen Einsatzbedingungen feuerfester Werkstoffe berticksichtigen kann. Sie
weichen von den traditionellen Vorstellungen zum Verhalten feuerfester Werkstoffe bei hohen
Temperaturen teilweise deutlich ab. Mit dem neuen TWB-Prifverfahren ist es erstmals moglich,
das Verhalten unter betriebsrelevanten Temperaturbedingungen abzubilden und zu untersuchen.
Dies stellt eine Schlisseltechnologie dar, um neue und bessere feuerfeste Produkte zu entwi-
ckeln.
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