SLOVENSKI STANDARD
KSIST FprEN I1SO 7539-11:2014

O1-september-2014

Korozija kovin in zlitin - Ugotavljanje pokanja zaradi napetostne korozije - 11. del:
Napotki za preskuSanje odpornosti kovin in zlitin proti vodikovi krhkosti in
pokanju s podprtim vodikom (ISO/FDIS 7539-11:2014)

Corrosion of metals and alloys - Stress corrosion cracking - Part 11: Guidelines for
testing the resistance of metals and alloys to hydrogen embrittlement and hydrogen-
assisted cracking (ISO 7539-11:2013)

Korrosion der Metalle und Legierungen - Prufung der Spannungsrisskorrosion - Teil 11:
Leitfaden fur die Prifung der Resistenz von Metallen und Legierungen gegen
Wasserstoffversprodung und wasserstoffverursachte Briche (ISO/FDIS 7539-11:2014)

Corrosion des métaux et alliages - Essai de corrosion sous contrainte - Partie 11: Lignes
directrices pour les essais de résistance des métaux et alliages a la fragilisation par
I'nydrogene et la fissuration assistée sous hydrogene (ISO 7539-11:2013)

Ta slovenski standard je istoveten z: FprEN ISO 7539-11

ICS:
77.060 Korozija kovin Corrosion of metals
kSIST FprEN ISO 7539-11:2014 de

2003-01.Slovenski institut za standardizacijo. RazmnoZevanje celote ali delov tega standarda ni dovoljeno.



kSIST FprEN ISO 7539-11:2014



EUROPAISCHE NORM SCHLUSS-ENTWURE
EUROPEAN STANDARD FprEN ISO 7539-11
NORME EUROPEENNE

Juni 2014
ICS 77.060
Deutsche Fassung
Korrosion der Metalle und Legierungen - Prafung der
Spannungsrisskorrosion - Teil 11: Leitfaden fur die Prafung der
Resistenz von Metallen und Legierungen gegen
Wasserstoffversprodung und wasserstoffverursachte Briuche
(ISO/FDIS 7539-11:2014)
Corrosion of metals and alloys - Stress corrosion cracking - Corrosion des métaux et alliages - Essai de corrosion sous
Part 11: Guidelines for testing the resistance of metals and contrainte - Partie 11: Lignes directrices pour les essais de
alloys to hydrogen embrittlement and hydrogen-assisted résistance des métaux et alliages a la fragilisation par

cracking (ISO 7539-11:2013) I'nydrogéne et la fissuration assistée sous hydrogéne (ISO
7539-11:2013)

Dieser Europaische Norm-Entwurf wird den CEN-Mitgliedern zum einstufigen Annahmeverfahren vorgelegt. Er wurde vom Technischen
Komitee CEN/TC 262 erstellt.

Wenn aus diesem Norm-Entwurf eine Européische Norm wird, sind die CEN-Mitglieder gehalten, die CEN-Geschéftsordnung zu erflllen, in
der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu
geben ist.

Dieser Europaische Norm-Entwurf wurde vom CEN in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzgsisch) erstellt. Eine Fassung in
einer anderen Sprache, die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und
dem Management-Zentrum des CEN-CENELEC mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, der ehemaligen jugoslawischen
Republik Mazedonien, Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Kroatien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruménien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der
Tschechischen Republik, der Turkei, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich und Zypern.

Die Empfanger dieses Norm-Entwurfs werden gebeten, mit ihren Kommentaren jegliche relevante Patentrechte, die sie kennen, mitzuteilen
und unterstiitzende Dokumentationen zur Verfiigung zu stellen.

Warnvermerk : Dieses Schriftstlick hat noch nicht den Status einer Europaischen Norm. Es wird zur Priifung und Stellungnahme
vorgelegt. Es kann sich noch ohne Ankilindigung andern und darf nicht als Europaischen Norm in Bezug genommen werden.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

CEN-CENELEC Management-Zentrum: Avenue Marnix 17, B-1000 Briissel

© 2014 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. FprEN ISO 7539-11:2014 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.



FprEN ISO 7539-11:2014 (D)

Inhalt
Seite
T e o) o 3
1 N1V 4 Lo LB T T o 7= = o o 4
2 NOrmMative VerweiSUNQGEN .........ccieiiimiiiisre s nsss s nsss s s sss s s s s s s sass s s sans e s s ans e s s sann e s nnanes 4
3 Wichtige Faktoren beim Priifen von Wasserstoffversprodung und wasserstoffinduzierten
=1 Y 4
3.1 Dynamische plastische Verformung ..o s s s 4
3.2 Priifdauer und Wasserstoffaufnahme............cccocociiiiriiiinnics e, 5
3.3 L= 1T ¢ =T L 5
4 Auswahl des Prifverfahrens ... 6
41 AlIGEMEINES ... 6
4.2 At der Proben ...t 6
4.3 1 T 11 = 6
4.4 Art der BelasStUNQ.........cuiiiiiiiiiiiiisieisissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnssssnssssssnsnssnssnnsssssnsnnsnnnnnnnnnnns 1
4.5 Beladung mit Wasserstoff vor der Priifung und Effusivitit von Wasserstoff............ccccccrnnnnneee 15
4.6 Priifung von SChWeiBNAReN ... sserr e sss e s mnn e e e e s e s mmn e e e e e e snnnn 15
5 Auswertung nach Durchfiihrung der Prifung.........cccccceiiiiicciscmriniinssccssscse s ssssssssese e ee s s sssmssneees 17
LiteratUrhinWeISe .......ccciiiiire e 18



FprEN ISO 7539-11:2014 (D)

Vorwort

Der Text von ISO 7539-11:2013 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 156 ,Corrosion of metals and
alloys” der Internationalen Organisation flir Normung (ISO) erarbeitet und als FprEN 1SO 7539-11:2014 durch
das Technische Komitee CEN/TC 262 ,Metallische und andere anorganische Uberziige* (ibernommen,
dessen Sekretariat vom BSI gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zum einstufigen Annahmeverfahren vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 7539-11:2013 wurde vom CEN als FprEN ISO 7539-11:2014 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.
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1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von ISO 7539 enthalt einen Leitfaden zur Ermittlung der Schlisselfaktoren, die bei Planung und
Durchfihrung von Prifungen zur Beurteilung der Bestandigkeit von Metallen und Legierungen gegen
Wasserstoffversprédung und wasserstoffinduzierte Rissbildung bericksichtigt werden sollten.

ANMERKUNG Die einzelnen Prifverfahren sind im Detail nicht in diesem Dokument behandelt. Sie werden in anderen
Internationalen Normen beschrieben, auf die verwiesen wird.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

ISO 7539-7, Corrosion of metals and alloys — Stress corrosion testing — Part 7: Method for slow strain rate
testing

ISO 17081, Method of measurement of hydrogen permeation and determination of hydrogen uptake and
transport in metals by an electrochemical technique

3 Wichtige Faktoren beim Priifen von Wasserstoffversprodung und wasserstoff-
induzierten Rissen

3.1 Dynamische plastische Verformung

3.1.1 Die Wasserstoffaufnahme kann durch Oberflachenschichten wie passive Oxidschichten oder
Sulfidschichten, z. B. bei unlegierten Stahle, die H,S-haltigen Prifmedien ausgesetzt werden, merklich

reduziert werden. Bei Aufbrechen der Schicht ist lokal ein verstarktes Eindringen von Wasserstoff mdglich,
was bedeutet, dass die dynamische plastische Verformung und die Dehngeschwindigkeit besonders wichtige
Faktoren sein kénnen. In diesem Kontext gibt es dann im Allgemeinen keinen Zusammenhang zwischen der
bei einer Permeationsprifung gemessenen Wasserstoffaufnahme und dem Rissbildungsverhalten, weil die
Wasserstoffaufnahme lokal an Stellen erfolgt, an denen die Oberflachenschicht unterbrochen ist. Eine
Ausnahme ist mdglich, wenn unter der Oberflaiche ein fur die Aufnahme von Wasserstoff anfalliger
signifikanter Bereich sowie Eigenspannungen oder eine bestimmte, mdglicherweise in Schweillungen
anzutreffende Mikro-Chemie, vorhanden ist. In diesen Fallen sollte vor der Priifung eine umfassende
Untersuchung der Schweilverbindung durchgefiihrt werden.

3.1.2 Eine dynamisch-plastische Verformung kann unter statischer Belastung erfolgen, wenn ein
signifikantes Kriechen des Werkstoffs auftritt, wie z. B. bei einigen nichtrostenden Duplexstahlen.

3.1.3 Bei der Prufung von aktiv korrodierenden Legierungen gibt es haufig einen Zusammenhang zwischen
der Rissbildung und der gemessenen gesamten Wasserstoffaufnahme. In diesem Fall kann es sein, dass die
dynamisch-plastische Verformung eine relativ geringe Rolle bei der Wasserstoffaufnahme spielt.

3.1.4 In allen Legierungen kénnen die dynamisch-plastische Verformung und die Dehngeschwindigkeit
beim Transport von Wasserstoff (ber Versetzungskanale eine bedeutende Rolle spielen. Weil
Wasserstoffatome sehr beweglich sind und an Versetzungen eingefangen werden, kann sich Wasserstoff
entlang der Versetzungen (mit Einschrankungen durch die Grenzen im Mikrogefuge) bewegen und an
bestimmten Stellen einlagern, z. B. an den Korngrenzen.
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3.2 Priifdauer und Wasserstoffaufnahme

3.2.1 Atomarer Wasserstoff ist sehr beweglich und kann zu potenziell geeigneten Stellen diffundieren, die
sich durchaus in einer bestimmten Entfernung von der Primarquelle befinden kénnen. Eine grundlegende
Frage ist, mit welcher Prifdauer eine Laborpriifung durchgefiihrt werden sollte um sicherzustellen, dass die
Wasserstoffaufnahme ausreichend ist, um das Verhalten unter Einsatzbedingungen zu simulieren, wobei im
Einsatz Einwirkungszeiten des Korrosionsmediums in der Grof3enordnung von Jahren zu berilicksichtigen
sind. Der kritische Kernpunkt ist die Stelle, an der Rissbildung auftritt, in Bezug zur Primarquelle des
Wasserstoffs. Eine groRe Entfernung zur Wasserstoffquelle muss bei Festlegung der Priifdauer berlcksichtigt
werden. Folglich sind das Diffusionsvermdgen des Wasserstoffs und die Priifdauer wichtige Einflussgrofien.
Bei einer verzogerten Bildung von wasserstoffinduzierten Rissen kann z. B. eine Untersuchung der
Wasserstoffverteilung tber der Zeit als Reaktion auf Konzentration und Spannungsgradienten notwendig sein,
um die Wahrscheinlichkeit der Bildung von Rissen unter Einsatzbedingungen zu beurteilen.

3.2.2 Die Lage der gebildeten Risse ist vom jeweiligen System abhangig. Sie kann mit der Rohrwandmitte
einer Rohrleitung aus niedriglegiertem Stahl mit Mittenseigerungen in Zusammenhang stehen. Bei
Anwendung angerissener Proben lokalisiert sich der Riss naturlich an der Spitze des Anrisses. In einer
Schweil3naht kénnen sich Risse direkt unter der Oberflache bilden.

3.2.3 Bei der Prifung korrosionsbestandiger Legierungen im Passivzustand befindet sich die Primarquelle
fir Wasserstoff mit hoher Wahrscheinlichkeit in Bereichen mit einer lokalen Beanspruchung, weil Stellen, in
denen die Passivschicht aufbricht, die bedeutendsten Stellen sind, an denen der Wasserstoff eindringen kann.
In diesem Fall kénnen relativ kurze Prifzeiten angewendet werden, sofern nicht Lochfral (oder
Spaltkorrosion) auftritt. Die lokal aggressive chemische Zusammensetzung an Stellen mit Lochfrall und
Spaltkorrosion beginstigt in Verbindung mit aufgeldsten Schutzschichten die Wasserstoffaufnahme. Wenn
der Riss von einem Loch ausgeht, kann die LochgréfRe ein beachtenswerter Faktor sein und damit einen
Einfluss auf die fir diesen Aspekt spezifische Einwirkungsdauer haben. Mit einem Versagen braucht nicht
gerechnet zu werden, sofern die kritische LochfraR- bzw. Spaltkorrosionstemperatur nicht tGberschritten wird,
obwohl Spannungen Einfluss auf diesen Wert haben kénnten.

3.2.4 Fur Systeme ohne Schutzschicht ist die Primarquelle des Wasserstoffs eine komplexe Funktion der
chemischen Zusammensetzung der Korrosionsldsung und des vorhandenen Potenzials. Wenn in der Lésung
Spezies enthalten sind, die zwar die Erzeugung und Aufnahme von Wasserstoff unterstiitzen, in einem Riss
jedoch abgereichert sind, dann ist die Primarquelle die der Lésung ausgesetzte AuRenflache. Beispiele sind
saure und schwefelwasserstoffhaltige Lésungen. In H,S-haltigen Umgebungen flihrt jedoch Gber Dauer der

Einwirkung des Korrosionsmediums die Bildung eines Eisensulfidfiims auf der beanspruchten Aufienflache
progressiv zu einem verringerten Wasserstoffeintrag, und durch die Eisensulfidschicht kann sich die Lage der
Primarquelle in Richtung zur Rissspitze andern.

In weniger ,aggressiven“ oder gasférmigen Korrosionsmedien kann Wasserstoff vorzugsweise an der
Rissspitze aufgenommen werden. Bei Anwendung angerissener Proben mit kathodischen Schutzpotenzialen
in Hohe der Opferanoden-Werte befindet sich die Primarquelle des Wasserstoffs wegen des Potenzialabfalls
und der Anderungen der Risschemie an der AuRenflache.

3.3 Temperatur

3.3.1 Wasserstoffversprodung ist oft mit dem Einfangen von Wasserstoff verbunden. Temperatur-
erhdhungen fihren zu einer Verringerung der Einfangstellen-Belegung, wobei dieser Trend jedoch in den
meisten Werkstoffen durch die gréBere Kinetik bei der Wasserstofferzeugung und die zunehmende Léslichkeit
kompensiert werden kann. Auch das Diffusionsvermdgen nimmt mit der Temperatur zu, und bei einem
Vergleich von Versuchsergebnissen bei unterschiedlichen Temperaturen kdnnen sich falsche Annahmen fir
die Anfalligkeit ergeben, wenn die Wasserstoffaufnahme nicht stabil erfolgt und die unterschiedlichen Niveaus
des Wasserstoffeintrags nicht berticksichtigt werden. Fir ungeschitzte korrosionsbestandige Legierungen im
passiven Zustand kann Rissbildung nur oberhalb einer kritischen Temperatur auftreten, die mit dem in 3.2.3
beschriebenen lokalen Angriff verbunden ist. Weil auch die zugehdrige Duktilitdt der Metalle bei héheren
Temperaturen zu einer Zunahme tendiert, ist ein komplexer Einfluss der Temperatur auf die Versprédung zu
erwarten.
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3.3.2 Die Prifung sollte den Bereich der unter Einsatzbedingungen zu erwartenden Temperaturen
umfassen. Zu beachten ist, dass fur kathodisch geschitzte Legierungen die niedrigste Temperatur der
starkste Einflussfaktor sein kann, weil sie das Einfangen von Wasserstoff begunstigt (siehe Einleitung).

3.3.3 Fir den Einfluss von Temperaturanderungen liegen Daten in nur begrenztem Umfang vor. Diese
Daten koénnen wichtig sein, wenn die Abkuhlgeschwindigkeit gegeniber der Geschwindigkeit des
Wasserstoffaustritts aus dem Metall relativ grol} ist. Fur viele Legierungen nimmt die L&slichkeit flr
Wasserstoff im Metallgitter mit der Temperatur zu, und die Einfangstellen-Belegung nimmt ab. Die Duktilitat
nimmt ebenfalls zu. Daher kann bei einer ausreichend erhdhter Temperatur eine signifikante
Wasserstoffaufnahme ohne Rissbildung beobachtet werden. Probleme kdnnen sich jedoch ergeben, wenn die
Abklhlung bezogen auf die Diffusion schnell erfolgt. In einigen Stahlen kann Wasserstoff als molekularer
Wasserstoff an den Grenzflachen aus dem Gitter ausgeschieden werden, so dass die Moglichkeit einer
druckinduzierten Rissbildung grofRer wird. Allgemeiner ausgedriickt fallen Wasserstoffatome im Gitter in die
Einfangstellen. In Verbindung mit verringerter Duktilitat kann Rissbildung auftreten.

4 Auswahl des Priifverfahrens

41 Alilgemeines

Eine grof3e Anzahl von Priifverfahren wurde entwickelt, die zur Beurteilung der Bestandigkeit von Werkstoffen
gegen Wasserstoffversprodung und wasserstoffinduzierte Rissbildung angewendet werden kdnnen. Im
Vorwort werden mehrere Internationale Normen genannt, die im Allgemeinen auf die durch das Prifmedium
verursachte Rissbildung einschlielllich Spannungskorrosion und Schwingungskorrosion anwendbar sind. Das
elektrochemische Verfahren fir die Wasserstoffpermeation (ISO 17081) enthalt einen Leitfaden fir die
Messung der Aufnahme und der Diffusionsfahigkeit des Wasserstoffs. Auf weitere Prifverfahren zum Thema
Wasserstoffversprodung und wasserstoffinduzierte Rissbildung, meist fiir systemspezifische Anwendungen,
wird in einer erganzenden Liste in den Literaturhinweisen hingewiesen. Bei vielen Anwendungen sind die
Belastungsbedingungen und die Bedingungen fiir die Einwirkung des Priifmediums ausreichend einfach und
das Ziel der Internationalen Norm so eingeschrankt, dass weitere Leitfaden fir die Prifung nicht kritisch sind.
Fir Prufverfahren, die auf Vorschriften verzichten, missen jedoch fir die Festlegung der Prifung die in
Abschnitt 3 erwahnten Aspekte bericksichtigt werden.

4.2 Art der Proben

Die Anwendung der Probenart ist abhangig von der Entwurfs- und der Beibehaltungsphilosophie in Bezug auf
vermutete signifikante Oberflachenfehler und ihre zeitliche Entwicklung. AuRer hohen o6rtlichen Spannungen
oberhalb der Streckgrenze sind gekerbte oder angerissene Proben zusatzlich dadurch gekennzeichnet, dass
Wasserstoff durch die hydrostatische Spannungskomponente lokalisiert wird. Daher gibt es eine ortliche
Zunahme der Wasserstoffkonzentration. Fir die Kerbe sind jedoch die Kerbtiefe, der Kerbgrundradius und bei
Schweillverbindungen die Lage der Schweilnahtwurzel zur Warmeeinflusszone (WEZ) véllig frei wahlbar.
Diese Aspekte der Prifung sind noch nicht gentugend erforscht, und es gibt keine entsprechenden Leitfaden.
Fir die Prifung der Wasserstoffversprodung gibt es keine allgemein akzeptierte Internationale Norm zur
Festlegung von Details der Kerbe, und Leitfaden sind nicht verfugbar. Eine Kerbe vergréRert offensichtlich die
Versagenswahrscheinlichkeit. Angerissene Proben kénnen flir Bewertungen angewendet werden; haufiger
dienen sie jedoch zur Ermittlung von Grenzwerten flir die Spannungsintensitatsfaktoren und Daten zum
Risswachstum.

4.3 Prifdauer

4.3.1 Die Prufdauer sollte auf den in 3.2 festgelegten Grundsatzen und Uberlegungen basieren; eine vor
der Prufung durchgefiihrte Wasserstoffaufnahme kann angemessen sein um sicherzustellen, dass eine
signifikante Wasserstoffaufnahme stattgefunden hat. In einigen Fallen, z. B. bei kathodischer Polarisation, ist
es relativ einfach, die zeitliche Entwicklung der Wasserstoffkonzentration nach dem 2. Fick’schen Gesetz bei
einem effektiven Diffusionsvermégen ungefahr abzuschatzen. In Bild 1 wird die vorhergesagte zeitliche
Entwicklung der Wasserstoffkonzentration in einer zylindrischen Probe dargestellt, die als im Allgemeinen fir
die Prifung mit langsamer Dehnrate bei kathodischer Beladung verwendet wird. Hier sind a der Radius, r die

Entfernung von der Oberflache, C§' die Wasserstoffkonzentration an der Oberflache, und ¢ gibt eine
dimensionslose Zeit an (¢ Dog/a?), wobei D den effektiven Diffusionskoeffizienten und ¢ die Zeit bezeichnet.



