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Kurzfassung

In den letzten Jahren hat die Optimierung der Radiographie-Messplatze an
Forschungsreaktoren und hier insbesondere die Weiterentwicklung der Neutronendetektoren
die Messung von Wasserstoffverteilungen mit immer héherer Ortsauflosung bei gleichzeitig
empfindlicherer Nachweisgrenze ermoglicht. Wasserstoff besitzt im Vergleich zu Eisen
einen hohen Wechselwirkungsquerschnitt flir Neutronen und erlaubt somit mit einfachen
radiographischen Methoden die zwei- und dreidimensionale Visualisierung von
Wasserstoffverteilungen im Geflige. Dies ermdglichte uns erstmals die Messung von
Wasserstoffdiffusionsstromen in zentimeterdicken Stahlproben mit einer zeitlichen
Aufldésung von 20 s [1] sowie die quantitative Messung von Wasserstoffansammlungen an
Rissflanken in wasserstoffversprodeten Eisenproben [2]. Dabei konnte auch erstmals
gasformiger Wasserstoff in den Hohlrdumen der Risse nachgewiesen werden und dessen
Druck bestimmt werden. Diese neue Qualitat der Information auf der Mikrostrukturskala
gewahrt noch nie dagewesene Einblicke fiir die Aufklarung von Schadigungsmechanismen
z. B. bei der Wasserstoffversprodung. Durch die Bereitstellung von lokalen in situ
Informationen, die mit herkémmlichen Methoden wie der Tragergas-HeilRextraktion nicht
zuganglich sind, kdnnen so auch Analysen in drei Dimensionen mit einer Ortsauflésung von
20-30 pm durchgefihrt werden.

In diesem Beitrag werden Beispiele gezeigt, die die Orts- und Zeitauflésung der
Neutronenradiographie und -tomographie nutzen, um Wasserstoffverteilungen in und an
Rissen zu visualisieren und zu quantifizieren. Die Messungen wurden an den
Forschungsreaktoren BER 1l des HZB in Berlin und FRM 1l der Neutronenquelle Heinz
Maier-Leibnitz in Garching durchgefuhrt.
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Wasserstoffaufnahme P2 il

= Wasserstoffeintrag durch SchweiRzusatzwerkstoff, Schutzgas, Feuchtigkeit und
Verunreinigungen
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= Nach Erstarren des Schmelzbades zwei Kategorien von Wasserstoff,
diffusiblen und gefangen (engl.: trapped)

Wasserstoffunterstiitzte Rissbildung YT

= Kaltrisse beim Schweilprozess

Blister in technischem Eisen

- Untersuchung des Wasserstofftransportverhaltens
- Zusammenspiel mit Mikrostruktur und mechanischen Spannungen




Interaktion von Neutronen mit Materie P2 il

= Neutronen wechselwirken mit dem Atomkern durch Absorption und Streuung
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- Neutronen erméglichen einen hohen Bildkontrast zwischen H und Fe

Kardjiov et al., Materials Today 14 (2011) 248 5

Experimentelles YT

= Elektrochemische Beladung der Proben mit Wasserstoff,
Mengenbestimmung mittels TragergasheilRextraktion

= Neutronenradiographie (NR) und Neutronentomographie (NT)
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Kardiov et al., Nuc. Instr. & Meth. Phys. Res. Sec. A 651 (2011) 95 8




NR: c,(1) - Effusionsmessungen bad ©ie ]
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Beyer et al.. J Mat Sci 45 (2011) S171

NR: cy(t) - Effusionsmessungen YT
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Griesche et ., Int. J. Hydrogen Energ. 38 (2013) 14725
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NT: c4(x, y, z)-Verteilung in Eisen
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NT: Wasserstoff & Risse

Risse Risse + H

Oberflache

Griesche et 3., Acta Mater. 78 (2014) 14




NT: Wasserstoff & Risse

= Entgasen der Probe bei 50 °C fir 48 h (nach ISO 3690)

NT: Quantifizierung Wasserstoffkonzentration c ><EREA
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Analyseweg x / pm (= 20% RD,O.Z)

= cy(Rissflanke) ~ 100 - 200 wt.ppm

Kardjiov et ., Phys. Proc. (2015) In print




NR/NT: Zugexperimente unter Wasserstoffeinfluss bad ©ie ]

= Zugexperimente an supermartensitischem Stahl unter Wasserstoffeinfluss

= |n situ Informationen Uber Wasserstofftransport
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|
- S :
£ A
l“ \
4 R\
Oberflache des gekerbten Bereichs Schnitt mittig im gekerbten Bereich
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Tomograhie @ CONRAD (Besiin)

- Wasserstoffansammlung im plastischen Bereich der Bruchzone und im
Kerbgrund




NR/NT: Zugexperimente unter Wasserstoffeinfluss >3

Wasserstoffausgangs- ~ Belastet bei 70 % Ry, Belastet bei 35 % Ry 5
konzentration far 1 h, elastisch far 1 h, elastisch + zerrissen

Tomograhie @ ANTARES (Garching)

- Wasserstoffdiffusion in Bereiche hochster Spannung und Plastizitat

Bragg-Kanten- und Transmissions-Radiography > BAM
polychromatischer polykristallines
Neutronenstrahl Material
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Energiedispersives Imaging:
Wo finden Phasenumwandlungen statt?
Welche Phasen?

Kardiov et al., Int. J. Mater. Res. 103 (2012) 151 18




Zusammenfassung IS

» NR & NT liefern in situ Informationen, erlauben die direkte Visualisierung
und sind quantifizierbare Methoden

= NDT-Methode fiir z. B. Schadensanalyse

= Messung von Wasserstoffansammlungen mit hoher Auflésung méglich:
- NR:Ax~15um, t,,=20s
— NT: Av ~20-30 um
— Detektionslimit ~ 20 wt.ppm
— Probendicken im cm-Bereich (Stahl)

Ausblick:

= Kombinierte Bildgebung aus Transmission und Diffraktion
zur Untersuchung von:
— H-induzierten Phasentransformationen
— Gitterdehnungen <« Wasserstoffdiffusion
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