Gregor Manke

Local Hydrogen Analysis —
mobile Analysemethode zum
zerstorungsfreien Nachweis
von Wasserstoff in Stahl

SHAKER



" Fakultdt Maschinenbau S:RIRERSWAT RUB
od BOCHUM

Local Hydrogen Analysis — mobile Analysemethode zum
zerstorungsfreien Nachweis von Wasserstoff in Stahl

Dissertation
zur
Erlangung des Grades
Doktor-Ingenieur
der

Fakultat fur Maschinenbau
der Ruhr-Universitat Bochum

von
Gregor Manke
aus Hagen

Bochum, Oktober 2019



Dissertation eingereicht am: 21.08.2019
Tag der mundlichen Priifung: 21.10.2019
Erstgutachter: Prof. Dr.-Ing. Michael Pohl

Zweitgutachter: Prof. Dr.-Ing. Werner Theisen



Berichte aus der Werkstofftechnik

Gregor Manke

Local Hydrogen Analysis —
mobile Analysemethode zum zerstérungsfreien
Nachweis von Wasserstoff in Stahl

Shaker Verlag
Duren 2019



Bibliografische Information der Deutschen Nationalbibliothek

Die Deutsche Nationalbibliothek verzeichnet diese Publikation in der Deutschen
Nationalbibliografie; detaillierte bibliografische Daten sind im Internet Gber
http://dnb.d-nb.de abrufbar.

Zugl.: Bochum, Univ., Diss., 2019

Copyright Shaker Verlag 2019

Alle Rechte, auch das des auszugsweisen Nachdruckes, der auszugsweisen
oder vollstandigen Wiedergabe, der Speicherung in Datenverarbeitungs-
anlagen und der Ubersetzung, vorbehalten.

Printedin Germany.

ISBN 978-3-8440-7070-5

ISSN 0945-1056

Shaker Verlag GmbH < Am Langen Graben 15a « 52353 Diren

Telefon: 02421/99011-0 + Telefax: 02421/99011-9
Internet: www.shaker.de * E-Mail:info@shaker.de



Danksagung

Die vorliegende Arbeit entstand neben meiner Tatigkeit als wissenschaftlicher Mitar-
beiter am Lehrgebiet Werkstoffpriifung der Ruhr-Universitdt Bochum.

Mein besonderer Dank gilt Prof. Dr.-Ing. Michael Pohl fiir die Moglichkeit zur Pro-
motion in einem sehr spannenden und praxisnahen Umfeld mit groflen Freiheiten bei
der Entwicklung und Umsetzung des Dissertationsthemas. Herrn Prof. Dr.-Ing. Wer-
ner Theisen danke ich fiir die Ubernahme des Korreferats. Auch Herrn Prof. Dr.-Ing.
Viktor Scherer danke ich fiir die Ubernahme des Priifungsvorsitzes.

Den Herren Dr.-Ing. Sebastian Kiithn und Dr.-Ing. Fabian Unterumsberger danke ich
fiir die vielfaltige Unterstiitzung zu Beginn meiner wissenschaftlichen Tatigkeit. Fiir
die vielen fachlichen Diskussionen mochte ich auch Dr.-Ing. Marina Knyazeva, Dr.-
Ing. Alexander Luithle und M. Sc. Jens Jiirgensen danken, der auch mit seiner Mas-
terarbeit zum Gelingen dieser Dissertation beigetragen hat. Zu erwédhnen sind auch
Norbert Lindner, Christian Gramann und Jiirgen Rotzing fiir die experimentelle Un-
terstiitzung. Den Studenten Stephan Rath, Florian Binner, Nadine Lenz, David Kniep
und Selim Aksoy gilt ebenfalls mein Dank.

SchliefSlich danke ich meiner Familie fiir ihre Unterstiitzung und Motivation, die Dis-
sertation zu einem erfolgreichen Ende zu bringen. Besonderer Dank gilt meiner Frau
Christina und meinen Tochtern Neele und Nieke fiir die Geduld und ihr Verstindnis,
gerade in der Endphase der Arbeit.






Kurzfassung

In der Technik gibt es den Trend zur Verwendung von immer hochfesteren Stih-
len mit Zugfestigkeiten tiber 1000 MPa. Schrauben werden schon bis zu einer Fes-
tigkeit von 1600 MPa eingesetzt, Spannstidhle mit Festigkeiten tiber 2000 MPa exis-
tieren ebenfalls. Bei diesen hohen Festigkeiten steigt die Gefahr der Wasserstoffver-
sprodung rasant an. Bei plotzlichem Versagen der Bauteile kann es zu katastrophalen
Schdaden kommen.

Es ist notwendig, sowohl bei der Bauteilherstellung als auch im Betrieb die notwen-
digen Randbedingungen fiir einen sicheren Einsatz zu kennen. Hierfiir werden vor
allem Wasserstoffanalysemethoden wie Hydrogen Collecting Analysis (HCA) und
Thermodesorptionsanalyse (TDA) verwendet. Allerdings ist die Probenpraparation
zerstorend. Je nach zu analysierenden Bauteilen (Walzen, Schweifindhte etc.) ist der
Aufwand hoch.

Aus diesem Grund wird ein zerstdrungsfreies und mobiles Verfahren entwickelt. Die-
se Local Hydrogen Analysis (LHA) erlaubt es, den schadlichen Wasserstoffanteil am
Bauteil zu bestimmen. Grundlage dafiir ist ein Drei-Elektroden-Aufbau, der den Oxi-
dationsstrom einer Stahloberfldche misst. Dieser Strom ist abhédngig vom austreten-
den Wasserstoff und wird tiber Diffusionsgesetze in einen Wasserstoffgehalt in ppm
umgerechnet. Zur Interpretation und Einordnung der Ergebnisse werden die Stah-
le 100Cr6 und C60 in jeweils zwei gleichen Festigkeitsklassen und der hochlegierte
Stahl X2CrMoTi18-2 untersucht und die Ergebnisse der LHA mit denen der HCA ver-
glichen. In den Grundlagenuntersuchungen zeigt sich, dass mit der HCA identische
Ergebnisse erzielt werden, wie sie die Diffusionsgesetze vorhersagen. Die HCA kann
somit als Kalibration verwendet werden.

Die in dieser Arbeit entwickelte Auswertemethodik lasst fiir die LHA weitere Riick-
schliisse zu. Bei einer homogenen Wasserstoffverteilung in den Proben ergeben sich
mit LHA und HCA die gleichen Wasserstoffgehalte. Werden durch Beladeversuche
Wasserstoffkonzentrationsprofile eingestellt, existieren im oberflachennahen Rand-
bereich hthere Wasserstoffgehalte als in der Bauteilmitte. Mit der LHA lédsst sich die-



ser Unterschied auflosen. Die vergleichende HCA erlaubt nur eine integrale Kon-
zentrationsbestimmung. Mit der Kenntnis der Wasserstoffprofile ldsst sich aus den
Messdifferenzen von LHA und HCA die Messtiefe bestimmen, aus der diffusibler
Wasserstoff mit der LHA gemessen wird. Abhédngig vom Diffusionskoeffizienten des
Materials ergeben sich Messtiefen von ca. 0,2 bis 1,0 mm. Dabei liegt die Reproduzier-
barkeit bei < 0,1 ppm und damit in der Groenordnung konventioneller, integraler

Analysemethoden.
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