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Zusammenfassung

Die Arbeit soll einen Einblick in die Kriecheigenschaften von pulvermetallurgisch
hergestelltem Aluminium geben, welches mit alternativen Verfahren neben dem
bereits bekannten Sintern hergestellt wurde. Die Herstellverfahren umfassen das
Extrudieren oder Schmieden nach dem kaltisostatischen Pressen (CIP) des Alu-
miniumpulvers mit einer mittleren KorngréBe dso von 1,3 um und einer BET-
KorngréBe dger von 0,48 um. Die Besonderheit des Herstellprozesses liegt in dem
dadurch erreichbaren Netzwerk aus Aluminiumoxid Al,Os; bzw. plattenartigen
Dispersoiden, welche die Aluminiumkérner umgeben. Eine solche Aluminiumlegie-
rung wird auch als Hochtemperaturaluminium, kurz HITEMAL, bezeichnet, da eine

hohe Temperaturbestandigkeit angestrebt wird.

Eine makroskopische sowie mikroskopische Untersuchung der Bruchflache mittels
Rasterelektronenmikroskopie (REM) erlaubte eine Kategorisierung der Bruchme-
chanismen, wobei mittels Lichtmikroskopie (LM) die Porenanzahl und Porengré-
Ben quantifiziert werden konnten, um auf den Verformungsmechanismus schlie-
Ben zu kénnen. Die gewonnen Erkenntnisse wurden mit der in der Literatur gefun-
denen Karten der Verformungsmechanismen sowie Bruchmechanismen nach
Ashby verglichen. Diese Gegenlberstellungen ergaben, dass die bis dato publi-
zierten Karten fr HITEMAL nicht genltgen. Die experimentell gefundenen Werte
fir den Spannungsexponenten n von 1,6+2,0 fir extrudierte A27A-Proben bzw.
1,31£0,9 flr geschmiedete A27A-Proben, welche bis zu applizierten Spannungen
von ca. 100 MPa konstant sind, weisen auf eine hohe Kriechbesténdigkeit hin.
Eine Extrapolation der Bruchzeit in Abhangigkeit der der minimalen Kriechrate émin
und applizierten Spannung oa bei 300°C ergab eine abgeschéatzte Bruchzeit zwi-
schen 11.000 h und 13.000 h bei einer minimalen Kriechrate von ca. 2,1E-11 1/s

und einer applizierten Spannung von ca. 100 MPa.

Es konnte neben der umfassenden Auswertung der Kriechkurven ein Vergleich mit
gesintertem Aluminium angestellt werden, um den festigkeitssteigernden Effekt
des Al,O3; beim Kriechen zu quantifizieren. Der Verfestigungseffekt Ac(ca) ergibt

80 MPa bei einer applizierten Spannung oa von ca. 130 MPa.



Abstract

This work deals with the unique creep properties of powder metallurgically manu-
factured aluminum, which has been fabricated by innovative routes different to the
already known sintering process. The fabrication route is based on extruding or
forging subsequent to cold-isostatically pressing (CIP) of Aluminiumpowder with a
mean particle size dso of 1.3 um and a BET diameter dger of 0.48 um. The special
feature of the fabrication route is to form a continuous Al,O3 skeleton or plate-like
dispersoids, which surround the grains. These aluminum alloys are also known as
high-temperature aluminum (HITEMAL) due to the fact of their ability to withstand

high temperatures.

A macroscopic and microscopic evaluation of the rupture plane by the use of a
scanning electron microscope (SEM) allowed a classification in fracture mecha-
nisms and a quantification of the cavity density as well as dimensions of these
cavities by the use of a light microscope (LM) aimed to classify the deformation
mechanism behind. These findings have been compared with the map of defor-
mation mechanisms and maps of fracture mechanisms by Ashby and reveals that
these maps are not suitable for HITEMAL. The experimental values for Norton’s
stress exponent n are 1.6+2.0 for the extruded A27A-samples and 1.3+0.9 for the
forged A27A-samples, which have been observed to be constant up to ca. 100
MPa. This implies a high creep resistance of both A27A-series. An extrapolation of
time to rupture depending on the minimum creep rate €min and applied stress oa at
300°C manifested a time to rupture between 11,000 h and 13,000 h for a minimum

creep rate of ca. 2.1E-11 1/s and an applied stress of ca. 100 MPa respectively.

In addition to the evaluation of the creep curves, the creep strengthening effect of
the Al,O3 has been measured by benchmarking against an ordinary sintered mate-
rial. The composite creep strengthening effect Ac(oa) results in 80 MPa at an ap-

plied stress oa of approximately 130 MPa.
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

1  Grundlagen zum Kriechen

Kriechen von Metallen ist durch eine zeitabhangige plastische Verformung bei er-
héhter Temperatur und konstanter Belastung definiert, die auf dem viskoelasti-
schen Verhalten der Materialien beruht. Die kritische Temperatur, ab der von Krie-
chen bzw. Retardation gesprochen werden darf, ist von der Schmelztemperatur Tm
des jeweiligen Metalls abhangig, die mit einem Faktor 0,4 beaufschlagt wird. So-
bald daher ein Metall Temperaturen von T > 0,4.T, und einer gleichzeitigen kon-
stanten Belastung ausgesetzt ist, treten die flr das Kriechen typischen mikrosko-
pischen Vorgange, wie etwa Diffusion oder Versetzungsgleiten sowie -klettern,
auf. Im Gegensatz zu Metallen trifft die Definition des Kriechens bei Keramiken
erst bei Temperaturen T > 0,5.Tm zu, da erst bei hbheren Temperaturen diese

Vorgange aktiviert werden kénnen. [1]

1.1 Uberblick zu Kriechkurven

Kriechkurven dienen zur Darstellung des Verlaufs der Kriechdehnung € eines Ma-
terials Uber die Zeit t. Wie bereits bekannt, setzt das Kriechen erst bei erhdhter
Temperatur ein, sodass die Abhangigkeit der Dehnung ¢ stets durch die Zustands-
funktion € = f(o, t, T) beschrieben werden kann. Bei Temperaturen T < 0,4.Tm hin-
gegen wird die Zeitabhangigkeit der Dehnung von Metallen irrelevant und damit
entfallen zwei Zustandsvariablen in der Zustandsfunktion, da lediglich die appli-
zierte Spannung eine elastische bzw. plastische Verformung verursacht. Die Zu-

standsfunktion nimmt daher die Form ¢ = f(o) an. [1]

Abbildung 1: Typische Kriechkurve eines duktilen Materials [2]
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

Im Folgenden wird der flr das Kriechen wichtige Begriff der Kriechrate ¢ einge-
fihrt, der die Verformungsrate bzw. die Verformungsgeschwindigkeit beim Krie-
chen beschreibt und die zeitliche Ableitung der Kriechdehnung ¢ ist. Bei Kriech-
kurven wird, wie in Abbildung 1 und auch in Abbildung 2 (oben) gezeigt, zwischen
drei Bereichen unterschieden. Diese Bereiche werden als priméres, sekundares
und tertiares Kriechstadium bezeichnet. Wahrend im primaren und tertidren
Kriechstadium die Zustandsfunktion der Kriechrate € = f(o, t, T) zutreffend ist, wird
diese im sekundaren Kriechstadium zur Form ¢ = f(o, T) reduziert. Dies liegt an
einer veranderten Zeitabhangigkeit der weiteren ZustandsgréBen, wie Material-
konstanten und Gefligeparameter (Versetzungsdichte, Versetzungsanordnung,
KristallgréBe, KorngréBe, AusscheidungsgréBe, Ausscheidungsabstande, etc.),
welche letztendlich eine zeitlich konstante Kriechrate im sekundaren Kriechstadi-
um hervorrufen und in Abbildung 2 (unten) ersichtlich ist. [3] Aus welchen Beo-
bachtungen sich die beschriebene Zustandsfunktion der jeweiligen Stadien erge-

ben, wird im Folgenden néher erértert.

EA
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I i m i Im

»
t

Abbildung 2: Schematischer Kurvenverlauf betreffend der Verformung wéhrend des Kriechens
(oben) und Kriechrate (unten) Uber der Zeit mit den einzelnen Kriechstadien [4]
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

Das primdre Kriechstadium ist gekennzeichnet durch eine unmittelbare Verfor-
mung (instantaneous deformation) nach Applizieren der Belastung, die schlieBlich
ahnlich einer logarithmischen Funktion in das sekundére Kriechstadium Ubergeht.
Im ersten Kriechstadium tritt eine Verfestigung des Materials auf die aus einer
elastischen und plastischen Verformung resultiert. Die plastische Verformung wie-
derum beruht auf den durch die Spannung initiierten Versetzungsbewegungen
sowie den neu erschaffenen Versetzungen, bspw. durch Frank-Read Quellen, im
Kristallgitter des Materials. [5]

Im sekundéren Kriechstadium tritt neben der Verfestigung auch Erholung ein, die
sich in der gesamten sekundaren Zeitspanne im Gleichgewicht befinden, sodass
die Kriechrate, also die Steigung der Kriechkurve, minimal und konstant ist. Die
Erholung eines Materials ist definiert durch eine Rekonfiguration der Versetzungen
aufgrund Diffusionsprozesse bei Temperaturen unterhalb der Rekristallisations-
temperatur, die eine partielle Auflésung der Gitterverspannungen erméglicht und
mit einer geringen Abnahme der Versetzungsdichte einhergeht. Die Rekristallisati-
onstemperatur kann dabei im Fall eines unbelasteten Materials mit 0,3 bis 0,5 der
Schmelztemperatur angenommen werden. Da dieser Temperaturbereich sehr weit
gesteckt ist, wird die Rekristallisationstemperatur als die Temperatur definiert, bei
welcher 100% des Materials in einer Stunde rekristallisiert. [5]

Um eine klare Abgrenzung zwischen der in Abbildung 3 gezeigten Erholung und
Rekristallisation zu ziehen, soll auch die Rekristallisation tberblicksmaiig behan-
delt werden. Rekristallisation bedeutet Keimbildung und Wachstum von span-
nungsfreien und gleichférmigen Kérnern, welche die plastisch deformierten Kérner
ersetzen und in Folge zu einer enormen Abnahme der Versetzungsdichte flhrt.
Beim Kriechen, also unter konstanter Belastung des Materials, tritt Rekristallisation
nur in sehr reinen Metallen sowie Keramiken und erst bei hohen Temperaturen T
> 0,6.Tm auf, die eine neuerliche und ausschlieBBliche Verfestigung zur Folge ha-
ben. Daher gelten fir auftretende Wellen der Rekristallisation (Waves of Rec-
rystallisation) kurzzeitig wieder die Bedingungen des primaren Kriechstadiums und
beschleunigte Kriechraten, so wie diese in Abbildung 4 im Hochtemperaturbereich
bei T ~ 0,9 Tm dargestellt sind. [3]

Andreas Sikora 3



Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

Abbildung 3: Erholung und Rekristallisation eines verformten Gefliges im Vergleich [6]

Die Abbildung 4 unterscheidet noch weitere temperaturabhangige Szenarien, die
im sekundaren Kriechstadium prinzipiell auftreten kénnen. Im Hochtemperaturbe-
reich stellen sich neben dem Szenario der Rekristallisationswellen der Idealfall des
Kriechens bei T = 0,5 Tm ein, der durch eine stetig steigende Kriechdehnung und
somit eine konstante Kriechrate € charakterisiert ist. Im Niedrigtemperaturbereich
bei T = 0,1 Tm hingegen reduziert sich die Kriechrate ¢ auf Nullniveau, sodass

hierbei von ausschlieBlich elastischer Verformung gesprochen werden darf.

Andreas Sikora 4



Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen
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Abbildung 4: Hochtemperatur- und Niedrigtemperaturverhalten der Kriechdehnung y = € und der
Kriechrate y = € bei konstanter Schubspannung o5 = T [3]

Der letzte Bereich des Kriechprozesses wird als tertidres Kriechstadium bezeich-
net, in der sich die Probe einzuschniiren beginnt. Die Verformung folgt dabei ei-
nem exponentiellen Verlauf, in der das Material durch die Einschnlirung einer
sténdig steigenden Spannung ausgesetzt ist und letztendlich bricht. Im Vergleich
zum sekundaren Kriechstadium ist daher im tertiaren Kriechstadium wiederum ein

Anstieg der Kriechrate zu verzeichnen. [5]

1.2 Verformungsmechanismen

Bei Kriechen werden aufgrund der aufgebrachten Belastung sowie der eingestell-
ten Temperatur verschiedene Verformungsmechanismen und auch Bruchmecha-
nismen unterschieden. Typische Verformungsmechanismen sind in Abbildung 5
dargestellt, wobei auf der Abszisse die homologe Temperatur, also der Quotient
der Priftemperatur T in K zur Schmelztemperatur T, des Materials in K, aufgetra-
gen ist und auf der Ordinate die normalisierte Schubspannung, also den Quotien-
ten der Schubspannung t in MPa zum Schubmodul G in MPa. Die in diesem Zu-
sammenhang verwendete Schubspannung t, die zum Aufrechterhalten des Flie-
Bens mafBgeblich ist, wird im einfachen Fall der einachsigen Zugbeanspruchung
durch die Beziehung (1.1) mit o1 als maximale Zugspannung errechnet. [3]
01
= = (1.1)

DarUber hinaus kann ebenso der Elastizitatsmodul E fur die Berechnung herange-

zogen werden, der sich aus dem Schubmodul G mittels der Beziehung (1.2) er-
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

rechnen lasst. Darin ist die Querkontraktionszahl bzw. Poissonzahl v enthalten, die
fir das verwendete Material in technischen Tabellen mit Bedacht auf die Tempera-
turabhangigkeit nachgeschlagen werden kann.

E=2-G-(1+v) (1.2)

Far andere Belastungsfalle, wie ebene oder rdumliche Spannungszustande, kann
die gesuchte Schubspannung t mittels der zweiten Invarianten des deviatorischen
Anteils des Cauchy’schen Spannungstensors berechnet werden, wie dies in Glei-
chung (1.3) mit o1, o2 und o3 als den Hauptnormalspannungen dargestellt ist. [7]

1 (1.3)

V6

Die in der Abbildung 5 ersichtlichen Verformungsmechanismen unterscheiden sich

T=—=4(01— 0)2 + (02 — 03)2 + (03 — 0,)?

aufgrund der auftretenden typischen mikroskopischen Vorgange, die im Folgen-

den naher erortert werden.

Abbildung 5: Allgemeine Karte der Verformungsmechanismen nach Ashby [5]

Anzumerken ist, dass diese Ubersicht lediglich den dominierenden Mechanismus
in den bestimmten Temperatur-Spannungs-Bereichen hervorhebt. Andere mikro-
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

skopische Vorgéange sind ebenso aktiv, die aber vor dem dominierenden Vorgang,
der den Mechanismus bestimmt, in den Hintergrund treten.

Wie bereits unter 1.1 erwahnt, werden die fir Kriechen typischen Mechanismen
erst bei Temperaturen T > 0,4.Tm aktiviert, sodass das Material bei geringeren
Temperaturen und Spannungen unterhalb der FlieBgrenze lediglich einer elasti-
schen Verformung unterworfen ist. Je nach Material und applizierter Spannung
kann die elastische Verformung bis hin zu Temperaturbereichen von T < 0,6.Tn

reichen.

Im Bereich der Hochtemperatur hingegen und niedrigen Spannungen ist der Me-
chanismus des sogenannten Coble Kriechens anzutreffen, wobei ein Anheben der
Kriechtemperatur bei gleichbleibend niedrigem Spannungsniveau zum sogenann-
ten Nabarro-Herring Kriechen fuhrt. Die Leerstellendiffusion ist der dazugehérige
mikroskopische Vorgang fir die beiden genannten Kriechmechanismen und in
Abbildung 6 gezeigt, wobei jedoch die Leerstellendiffusion beim Coble Kriechen
entlang der Korngrenzen erfolgt und beim Nabarro-Herring Kriechen in der Kris-
tallstruktur. Das hauptsachliche Unterscheidungsmerkmal dieser beiden Mecha-
nismen ist jedoch die KorngréBe. Das Coble Kriechen tritt ausschlieBlich in Gefl-
gen mit kleinen Korndimensionen auf, wobei die Definition des Nabarro-Herring
Kriechens mit groBen Korndimensionen verknipft ist. Die Abhangigkeit zwischen
der Kriechrate € und der Korngré3e d sind bei Betrachtung der Mechanismen je-
doch nicht &quivalent. Wahrend die Kriechrate des Coble Kriechens proportional
zu d3 ist, zeigt die Kriechrate des Nabarro-Herring Kriechens eine proportionale
Abhangigkeit von lediglich d-2. [5] Ein zusatzlicher Effekt der Leerstellendiffusion
ist die Veranderung der Kornform, die in Richtung der applizierten Belastung einer

Streckung unterworfen ist.
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen
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Abbildung 6: Leerstellendiffusion in einem Polykristall mit Korngré3e d. Der Nabarro-Herring Me-
chanismus (Bulk crystal diffusion) ist durch die Pfeile im Korn dargestellt, wahrend der Coble
Mechnismus (Grain boundary diffusion) durch die Pfeile an den Korngrenzen symbolisiert wird. [1]

-
-

a

Bei Anheben der aufgebrachten Spannung Uber das Spannungsniveau des Coble
Kriechens und Nabarro-Herring Kriechens stellt sich ein weiterer Mechanismus
ein, der als Versetzungskriechen bezeichnet wird. Die dazugehdrigen mikroskopi-
schen Vorgange sind die Bewegungen der Versetzungen (Glide) auf deren Gleit-
ebenen sowie das Klettern der Stufenversetzungen (Climb) Gber mikrostrukturelle
Hindernisse hinweg. Auch beim Versetzungskriechen kann zwischen 2 Vorgangen
unterschieden werden. Die Versetzungskerndiffusion tritt im Gegensatz zur Volu-
mendiffusion bei geringeren Kriechtemperaturen auf und kann als fir das Klettern
erforderliche Diffusion an den Versetzungskernen verstanden werden. Die Volu-
mendiffusion hingegen ist ahnlich dem Nabarro-Herring Kriechen eine Diffusion

hauptsachlich in der ungestérten Kristallstruktur. [5]

Glide i"mb

‘—Glide J% W
Climb LL _ \7

Precipitate

Abbildung 7: Versetzungskriechen mit den typischen Vorgangen Versetzungsbewegung (Glide)
und Versetzungsklettern (Climb) [1]
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

Ein zusatzlich anzutreffender Vorgang ist in Abbildung 8 dargestellt, der zwischen
dem Spannungsniveau des Coble Kriechens bzw. Nabarro-Herring Kriechens und
dem Spannungsniveau des Versetzungskriechens auftritt. Dieser Vorgang ist das
sogenannte Korngrenzengleiten, das durch Leerstellendiffusion in der Kristallstruk-
tur oder entlang Korngrenzen ermdéglicht wird und unter anderem aufgrund von

Leerstellenformation an den Korngrenzen entsteht. [5]

Abbildung 8: Kombination aus Leerstellendiffusion und Korngrenzengleiten. Die dicken Pfeile sym-
bolisieren den Nabarro-Herring Mechanismus und die diinnen Pfeile das Korngrenzengleiten. [5]

Bei weiterem Anheben der aufgebrachten Spannung Uber die FlieBgrenze hinweg,
stellt sich oberhalb des Versetzungskriechens das sogenannte Versetzungsgleiten
ein. Der Unterschied dieser beiden Mechanismen ist das unterbleibende Klettern
der Versetzungen beim Versetzungsgleiten. Das Klettern ist als eine Art Erho-
lungsvorgang fir das Geflige bekannt, aufgrund dessen das Versetzungsgleiten
als konventionelle plastische Verformung betrachtet werden kann. [5] Der Grund
des Ausbleibens dieser Erholung kann auf die hohe applizierte Spannung ober-
halb der FlieBgrenze zuriickgeflhrt werden, die eine Diffusion flr die Rekonfigura-
tion des Materials erschwert und daher der Vorgang der Verfestigung mit den typi-
schen Anzeichen einer Erhéhung der Versetzungsdichte tGberwiegt.

Die theoretische Festigkeit, die sich als Begrenzung des Versetzungsgleitens und
des defektfreien FlieBens zeigt, ist wie der Name bereits impliziert, eine rein theo-
retisch angenommene Gerade. Diese theoretische Festigkeit wird meist mittels
Schubmodul G in GPa geteilt durch einen Zahlenwert zwischen 20 und 30 berech-
net. [8] Unter dem Begriff defektfreies FlieBen wird das FlieBen in defektfreien
Einkristallen verstanden, das durch Uber der theoretischen Festigkeit liegenden
Spannungen ermdglicht wird. [9]
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

Hinsichtlich des in dieser Arbeit behandelten Materials, ungeachtet der Herstel-
lungsmethode, sind in Abbildung 9 die Verformungsmechanismen von reinen
Aluminium-Legierungen abgebildet, die sich betreffend der Bereiche von der klas-
sischen Ubersicht der Verformungsmechanismen in einigen Details unterscheiden.

TEMPERATURE.[C)
n“"’!"l'"‘.‘!"’!“’“!“f“!"
o JDEAL SHEAR STRESSS || pyR MINIUM
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Abbildung 9: Karte der Verformungsmechanismen fir reines Aluminium mit 10 ym KorngréB3e nach
Ashby [3]

Frost und Ashby haben herausgefunden, dass Daten flir kommerziell pures Alu-
minium, welche durch dynamische Kompressionstests und Extrusionstests ge-
wonnen wurden, geringere Kriechraten als jene Daten aufweisen, die aus Torsi-
onsversuchen von hochreinem Aluminium und deren Extrapolation stammen. Da-
her wurde die Karte der Verformungsmechanismen in Abbildung 9 der beiden Da-
tenmengen bestmdglich angendhert und zeigt keine exakte Reprasentation der
durchgefuhrten Kriechexperimente. [3]

Waéhrend die Variablenkennzeichnung betreffend der Schubspannung t = o5 und
des Schubmoduls p = G unterschiedlich ist, bleibt jedoch die Bedeutung der Ordi-

natenbezeichnung gleich. Die ersten markanten Unterscheidungsmerkmale sind
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Kapitel 1 Grundlagen zum Kriechen

das Fehlen des Bereiches der elastischen Verformung und der zu geringeren
Temperaturen verschobene Ubergang zwischen dem Nabarro-Herring Kriechen
(Lattice diffusion) und dem Coble Kriechen (Boundary diffusion). Der Grund fir die
Auftragung des Coble Kriechens Uber den Bereich der elastischen Verformung
hinweg liegt an der Tatsache, dass dieser Mechanismus bis zu einer Temperatur
von 0 K aktiv ist, jedoch je nach applizierter Spannung bei Temperaturen T < 0,4 -
0,5 Tm nicht relevante Verformungen hervorruft. Daher wird je nach Entsprechen
Coble Kriechen oder aber elastische Verformung in Temperaturbereichen T < 0,4 -
0,5 Tm vermerkt. [5]

Ebenso expandiert der Bereich des Versetzungskriechens (Power law creep) im
Falle von Aluminium in Richtung geringerer Temperaturen und geringeren Span-
nungsniveaus, sodass eine Aufteilung in einen Niedrigtemperaturbereich und
Hochtemperaturbereich getroffen werden kann, die auf der vorher beschriebene

Versetzungskerndiffusion und Volumendiffusion beruhen.

Des Weiteren ist im Bereich des Versetzungskriechens bei héherer applizierter
Spannung eine zusatzliche Bemerkung versehen, die das Versagen des Kriech-
gesetzes nach Norton (Power law breakdown) kennzeichnet. Dieses Versagen ist
durch eine beginnende Nichtlinearitédt in der doppeltlogarithmischen Darstellung
zwischen der aufgebrachten Spannung und der Kriechrate gekennzeichnet, das
durch die sukzessive Abnahme des Versetzungskletterns bis hin zum nahezu rei-

nen Versetzungsgleiten begrindet ist. [5]

Das Versetzungsgleiten wird aufgrund der konventionellen plastischen Verfor-
mung kurz als Plastizitat (Plasticity) bezeichnet, wobei auch die theoretische
Scherfestigkeit (Ideal shear stress) mit der vorher beschriebenen theoretischen
Festigkeit gleichgesetzt werden kann. Ein neuer Bereich, der sich bei sehr hohen
Temperaturen nahe dem Schmelzpunkt Tm auf Héhe des Versetzungskriechens
befindet, ist die dynamische Rekristallisation, welche im Kapitel 1.1 bereits n&her
behandelt wurde. Die Parameter Temperatur und applizierte Spannung sind dort
entsprechend glnstig, um bei Aluminium einen Spannungsabbau Uber Kornneu-

bildung einzuleiten.

Neben den einzelnen Bereichen, die den jeweiligen dominierenden Mechanismus
kennzeichnen, sind in Abbildung 9 auch die sich bei bestimmter Temperatur und
applizierter Spannung einstellenden konstanten Kriechraten dargestellt. Hervorzu-

heben sind bei den gezeigten Kriechraten die Anderungen in der Steigung an den
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Ubergangen der Verformungsmechanismen, die Einfluss auf Norton’s Kriechfunk-
tion haben. Diese Thematik wird im Kapitel 1.3 naher behandelt.

Die KorngréBe der in Abbildung 9 dargestellten Ubersicht der Verformungsme-
chanismen fiir Aluminium-Legierungen ist 10 pm. Eine Anderung der KorngréBe
sowie auch die Herstellungsmethode haben unter anderem groBBen Einfluss auf
die Bereichsgrenzen der Verformungsmechanismen. In der Literatur jedoch konn-
te eine Ubersicht der Verformungsmechanismen von pulvermetallurgisch herge-

stelltem Aluminium mit einer Korngré3e um 1 um nicht gefunden werden.

1.3 Kriechgesetz nach Norton

Das ausschlieBlich fir das sekundare Kriechstadium bestimmte Kriechgesetz
nach Norton wird geman der Beziehung (1.4) mit M als eine temperaturabhangige
Materialkonstante, o als der applizierten Spannung und n als den Spannungsex-

ponenten definiert.
Emin =M - g™ (1.4)

Der Spannungsexponent n bestimmt die Steigung der Kriechrate in der doppeltlo-
garithmischen Darstellung der Abbildung 10 und gilt als Indikator far den Verfor-
mungsmechanismus. Ebenso ist das Versagen des Kriechgesetzes nach Norton
(power law breakdown = plb) zu erkennen, das bereits im Kapitel 1.2 behandelt

wurde.

n=>5
Versetzungs-
kriechen

Diffusionskriechen

»
Ll

Igo
Abbildung 10: Typisches Norton-Diagramm mit unterschiedlichem Spannungsexponenten n [5]

Wie bereits bekannt, ist die Kriechrate ¢ des sekundaren Kriechstadiums eine
Funktion der applizierten Spannung ¢ und der Temperatur T. Das Kriechgesetz
nach Norton, das lediglich die Kriechrate zur applizierten Spannung in Beziehung

bringt, misste daher durch einen zusatzlichen Temperaturterm erweitert werden,
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der auf die stetig beim Kriechen prasenten und temperaturabhangigen Diffusions-
vorgange basiert. Um diese Diffusionsvorgange in Festkérper beschreiben zu
kénnen, wird eine sogenannte Arrhenius-Gleichung (1.5) zur Berechnung des Dif-
fusionskoeffizienten D(T) herangezogen, die einen Diffusionsparameter Do, die
Aktivierungsenergie flir das Kriechen AH und die universelle Gaskonstante R bein-
haltet. [1]

D(T) = Dy - e 71 (1.5)

Eine Temperaturanderung nimmt stets tber den Diffusionskoeffizienten Einfluss
auf die Kriechvorgange, sodass die Kriechrate proportional zum Diffusionskoeffi-
zienten sein muss und die temperaturabhangige Beziehung fir die Kriechrate (1.6)
daher ebenso durch eine Arrhenius-Gleichung mit A als einen praexponentiellen
Faktor dargestellt werden kann. [1]

—oA (1.6)

Emin = A+ €RT
Durch die Kombination des Kriechgesetzes nach Norton (1.4) und der Arrhenius-

Gleichung fur die Kriechrate (1.6) kann somit die allgemeine Form des Kriechge-

setzes (1.7) mit K als der Kriechkonstanten angeschrieben werden. [10]

L (1.7)

: K .-gh-eRT
Emin =K 0" -err

Flr isotherme Prozesse jedoch findet das Kriechgesetz nach Norton Anwendung,
das Uber den Spannungsexponenten n unterschiedliche Verformungsmechanis-
men identifizieren kann. Die Zuordnung der Verformungsmechanismen von rei-
nem Aluminium zu den jeweiligen Spannungsexponenten n ist in Tabelle 1 darge-
stellt.

Tabelle 1: Préasente Verformungsmechanismen in reinem Aluminium mit 10 um KorngréBe [5, 11,
10]

Mechanismus Vorgang Parameter Norton’s n
Coble Kriechen Leerstellendiffusion entlang von | T < 0,8 T, n<1
Korngrenzen Kleine Korndi-
mensionen
Nabarro-Herring Krie- | Leerstellendiffusion in Kristall- | T>0,8 T, n<i
chen struktur GroBRe Korndi-
mensionen
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Korngrenzengleiten

Abgleiten und Strecken der Kor-
ner durch Leerstellenformation an

Korngrenzen

Gesamter Tempe-
raturbereich

Versetzungskriechen

(Volumendiffusion)

Gleiten und Klettern von Verset-

zungen durch Volumendiffusion

Hochtemperatur-

bereich

T>05-0,7Ty

Versetzungskriechen
(Versetzungskerndif-
fusion)

Gleiten von Versetzungen durch
Versetzungskerndiffusion

Niedrigtempera- n=5-10

turbereich

T<05-0,7Th

Versetzungsgleiten

Gleiten von Versetzungen

Gesamter Tempe-

raturbereich

In Abbildung 11 ist klar ersichtlich, dass die aus dem Kriechgesetz nach Norton

resultierende Isotherme in jedem einzelnen Bereich, welcher den Verformungs-

mechanismus kennzeichnet, auch einen unterschiedlichen Spannungsexponenten

n aufweist.

1072
Temperature /
constant /
Slope
o ,/
Dislocation
creep
'
(n &
~ o Conventional
& plastic
flow
B Core
10 diffusion
Bulk — " Diffusional flow
diffusion s
To R .7 | I [
107" // 10~ 1073 1078 0
o/G
Boundary
diffusion

Abbildung 11: Verformungsmechanismen bei unterschiedlichen Kriechraten und Spannungen [1]

Im Falle des Versuchs einer Extrapolation betreffend die Ermittlung von Kriechra-

ten bei unterschiedlichen Spannungen mittels des Kriechgesetzes nach Norton

wird der Extrapolationsfehler in Abbildung 11 deutlich. Sobald Gber mehrere Ver-

formungsmechanismus hinweg extrapoliert werden soll, versagt das Potenzgesetz
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aufgrund der Anderung des Spannungsexponenten n. Hinsichtlich der mdglichen
Werte flir den Spannungsexponenten n kénnte die Streuung einige GréBenord-
nungen betragen, sodass das Endergebnis einen unrealistischen Wert annehmen
wirde. Unter Anderem auch deshalb werden flr die Vorhersage von Kriechdaten
in der Praxis, wie beispielsweise die Ermittlung der Zeit bis zum Bruch, dafir ei-
gens entwickelte Extrapolationsmethoden verwendet, die im Folgenden naher
ausgefuhrt werden.

1.4 Extrapolationsmethoden

Die beiden bedeutendsten linearen parametrischen Extrapolationsmethoden fir
die Abschatzung der Zeitstandfestigkeit eines bestimmten Materials sind die Lar-
son-Miller Methode und die Sherby-Dorn Methode, die beide im Grunde genom-
men Zeit gegen Temperatur tauschen. Dieser Austausch ist essentiell, da bei Zeit-
standtests mittels héherer Temperaturen und verstéandlicherweise kirzerer Test-
dauer auf die erforderliche Temperatur unter gewilnschten Betriebsbedingungen
geschlossen werden kann. Die gewlnschten Betriebsbedingungen sind dabei mit
der geforderten Einsatzdauer sowie Belastung eng korreliert.

Beide Methoden unterliegen der Annahme, dass Kriechen ein temperaturabhangi-
ger Ratenprozess sei und somit durch die Arrhenius Gleichung (1.8) beschrieben
werden kann. [1]

%zémmzA-e_RA_TH (1.8)
Ein weiterer Ansatz, der Anwendung findet, ist die Monkman-Grant Beziehung
(1.9), die den Zusammenhang zwischen der Kriechrate im Gleichgewicht und der
Zeit bis zum Bruch t: in h herstellt. Unter der Kriechrate im Gleichgewicht wird die
sich einstellende minimale Kriechrate in der Phase des sekundaren Kriechens
verstanden und ist damit ein MaB fir die Kriechfestigkeit. [5]

t, * Emin = CONSL. (1.9)

Durch die Arrhenius Gleichung (1.8) und die sogenannte Monkman-Grant Bezie-
hung (1.9) kann die Basis (1.10) fir beide Methoden angeschrieben werden.

—AH
A-t,eRT = const. (1.10)

Waéhrend Larson und Miller annehmen, dass A eine Konstante und lediglich AH

eine Funktion der Spannung ist, wird bei Sherby und Dorn A als eine Funktion der
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Spannung und AH als Konstante interpretiert. Die daraus resultierenden Parame-

ter werden im Folgenden n&her erldutert. [12]

1.4.1 Larson-Miller Parameter

Durch Logarithmieren und Auflésen der Gleichung (1.10) nach AH kann der Lar-

son-Miller Parameter (1.11) mit T als Temperatur in K angeschrieben werden. [5]

Die einzige Konstante in der Gleichung des Larson-Miller Parameters ist C, welche
als Materialkonstante deklariert wird und einen erheblichen Einfluss auf die Vor-
hersage der Zeitstandfestigkeit hat. [13]

Abbildung 12: Grafische Darstellung des Larson-Miller Parameters [12]

Die Materialkonstante C ist in Abbildung 12 durch den Kreuzungspunkt der sich
schneidenden Geraden dargestellt und kann mit Hilfe der Gleichung (1.12) er-
rechnet werden, die sich wiederum aus dem Gleichsetzen der Larson-Miller Pa-
rameter von 2 Punkten auf einer Geraden gleicher Spannung ergibt.

C _Tz'logtz_Tl'logtl (112)
- T, - T,

Die Modellierung mittels Larson-Miller Parameter ist duBerst einfach und erzielt
gute Ergebnisse betreffend der Vorhersage von Ausfallszeit und Ausfallstempera-
tur unter Bericksichtigung des Kriechmechanismus. Der Parameter ist jedoch flr
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jedes einzelne Material mit bestimmter Geometrie und gewtinschten Anwendungs-

fall separat zu eruieren. [14]

1.4.2 Sherby-Dorn Parameter

Der Sherby-Dorn Parameter resultiert aus einer Zeittransformation der Arrhenius
Gleichung (1.8), wobei A als Funktion der Spannung festgelegt wird. Die Zeittrans-
formation wird dabei Gber eine neu eingefiihrte GroBe 6 bewerkstelligt, die durch

Gleichung (1.13) beschrieben wird und sich Dorn 6-Parameter nennt. [12]
—AH
0 = feﬁdt (1.13)

Uber diesen Dorn 6-Parameter kann die Arrhenius Gleichung (1.8) zu einer Form

(1.14) reduziert werden, die lediglich von A, der Funktion der Spannung, abhangt.

de (1.14)
@—A(U)

Eine aquivalente Schreibweise zur Darstellung des Dorn 6-Parameters ist in fol-

gender Gleichung (1.15) gezeigt. [12]

-A

Die resultierenden Geraden des Sherby-Dorn Parameters der Abbildung 13 sind
parallel und weisen stets eine Steigung von 2.3R/AH auf, dessen Betrag konstant

ist, da AH von Sherby und Dorn als Konstante definiert wurde.

Abbildung 13: Grafische Darstellung des Sherby-Dorn Parameters [12]
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1.4.3 Manson-Haferd Parameter

Der Manson-Haferd Parameter ist wie der Larson-Miller und Sherby-Dorn Parame-
ter von linearer Natur, basiert jedoch ausschlieBlich auf einer empirischen Unter-
suchung von einer Vielzahl von Kriechkurven. Ebenso wie bei der Larson-Miller
Methode konvergieren die Extrapolationsgeraden an einem bestimmten Punkt,
welcher auf der Temperaturachse mit T, und auf der Zeitachse mit log t. spezifi-
ziert ist. Der Manson-Haferd Parameter (1.16) kann als Steigung der Geraden in-
terpretiert werden und hat im Gegensatz zu den beiden vorher beschriebenen Me-
thoden 2 (Ta und log ta) anstatt 1 unabhangige Konstante. [12]

T-T, (1.16)

Pun(0) = logt, —logt,

Die beiden Konstanten kénnen jedoch bei einem linearen Korrelationskoeffizienten
von nahe 1 nicht ganzlich als unabhangig betrachtet werden und zeigen dement-
sprechend einen linearen Zusammenhang. Die Selektion der beiden Konstanten
kann aus einem groBen Wertebereich erfolgen, die auf die gewlinschte Korrelati-

onsgenauigkeit abgestimmt werden sollte. [13]

Abbildung 14: Grafische Darstellung des Manson-Haferd Parameters [12]

Durch Logarithmieren der Monkman-Grant Beziehung (1.9) kann folgende Glei-

chung (1.17) angeschrieben werden.

logt, + logé, i, = const. (1.17)
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Damit besteht die Mdglichkeit fiir alle 3 besprochenen Parameter einen Austausch
der logarithmierten Zeit bis zum Bruch gegen die logarithmierte minimale Kriechra-

te vorzunehmen.
PLM(U) =T- (C - 10gémin) (1 A 8)

L (1.19)

Pp(0) = épin " €RT

T — Ta (120)

loggmin - 1Og‘ga,min

Pyu(0) =

Besonders im Hinblick auf den Larson-Miller Parameter ist zu erwdhnen, dass bei
Aluminiumlegierungen eine auBerst gute Korrelation fir die minimale Kriechrate
sowie auch fur die Zeit bis zum Bruch gefunden werden konnte. [12] Dementspre-
chend fihrt die Abschatzung der Zeitstandfestigkeit bei diesen Legierungen mit
hoher Wahrscheinlichkeit zu realitdtsnahen Ergebnissen.

Nichtlineare und spannungsmodifizierte Methoden sowie Methoden, die Zeit und
Spannung in eine feste Beziehung setzen, werden in dieser Arbeit nicht ausge-
fihrt, da bereits mit Hilfe der linearen Methoden gute Abschatzungen auf einfache

Weise erzielt werden kdnnen.

1.5 Kriechparameter der Literatur

In vielen Literaturstellen wird die in der Arrhenius Gleichung verwendete Aktivie-
rungsenergie flr das Kriechen nicht durch eine Enthalpiednderung AH dargestellt,
sondern durch das Symbol der Warmemengenanderung AQ oder aber auch durch
die Warmemenge Q. Im Falle eines Festkdrpers ist geméan den thermodynami-
schen Grundlagen der Druck p konstant, sodass die innere Energie dU aus dem 1.

Hauptsatz der Thermodynamik durch die Beziehung (1.21) gegeben ist.
dU=dQ —p-dV (1.21)

Des Weiteren kann die Enthalpie dH wiederum bei konstantem Druck p durch die

Beziehung (1.22) ausgedrickt werden.
dH =dU +p-dV (1.22)

Da in einem Festkérper auch die Volumenanderung dV mit nahezu 0 angenom-
men werden kann, reduziert sich der zweite Term der rechten Seite beider Glei-
chungen (1.21) und (1.22), sodass die Beziehung (1.23) bei darauffolgendem

Gleichsetzen resultiert.
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dH = dQ (1.23)

Die Beziehung (1.23) bestatigt, dass die in der Literatur verwendete Warmemen-
genanderung AQ gleich der in dieser Arbeit verwendeten Enthalpiednderung AH
fir die Aktivierungsenergie der Arrhenius Gleichung ist.

Die jeweiligen Aktivierungsenergien flr das Kriechen von Aluminium zugeordnet
zu den unterschiedlichen Kriechmechanismen ist in Tabelle 2 aufgelistet.

Tabelle 2: Aktivierungsenergien der unterschiedlichen Mechanismen fir reines Aluminium [9]

Mechanismus Aktivierungsenergie Q
Coble Kriechen 84 kJ/mol
Nabarro-Herring Kriechen 142 kJd/mol

Versetzungskriechen
82 kJ/mol
(Versetzungskerndiffusion)

1.6 Bruchmechanismen

Materialien, die fir das Kriechexperiment mit entsprechender Temperatur und
Spannung beaufschlagt wurden, erreichen nach bestimmter Zeit das tertiare
Kriechstadium, in der letztendlich Einschnlirung und Bruch eintritt. Gemai den
eingestellten Parametern kann mittels einer flr das jeweilige Material angefertig-
ten Karte der Bruchmechanismus bestimmt werden und somit ein erster Hinweis
auf das Bruchverhalten erfolgen. Eine allgemeine Karte der Bruchmechanismen
ist in Abbildung 15 dargestellt. Weitergehende Untersuchungen des zerstorten
Materials werden Ublicherweise mit einem Rasterelektronenmikroskop (REM)
durchgeflihrt, das ausreichend interpretierbare Darstellungen der Bruchflachen

verspricht.

Hinsichtlich der Achsenauftragung in Abbildung 15 wurde fir die Abszisse wie in
der Karte der Verformungsmechanismen die homologe Temperatur gewahlt, also
der Quotient der Priftemperatur T in K zur Schmelztemperatur T, = Ts des Mate-
rials in K, wohingegen die Ordinate in diesem Fall die normalisierte Zugspannung
zeigt, also den Quotienten der Zugspannung o in MPa zum Elastizitaitsmodul E in
MPa.
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Bei geringen Spannungen und auch niedrigen Temperaturen T < 0,3 - 0,5.Tm wird
aufgrund nicht relevanter Verformungen ein Bruch des Materials ausbleiben. Die-
ser bruchfreie Bereich ist daher nahezu aquivalent zu dem in der allgemeinen Kar-
te der Verformungsmechanismen (Abbildung 5) eingezeichneten Bereich der elas-
tischen Verformung.

101

o/E
dynamischer Bruch

102 —

-~~..__duktiler transkrist. Bruch
\ --ﬁ---P“--""‘"---ﬁ

1073 — transkrist. ¥

Kriechbruch
104 —
kein Bruch interkristalliner
105 — Kriechbruch
106 | | | |
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

TITg

Abbildung 15: Aligemeine Karte der Bruchmechanismen von fcc-Materialien nach Ashby. Linien
gleicher Bruchzeit sind mit t,, gekennzeichnet (i1 > th2 > ths > tma). Der Bereich keilférmiger Tripel-
kantenrisse ist mit w (wedge-type) und der Bereich rundlicher Poren mit r (round-type) eingetragen.

[5]

Bei Hochtemperatur und gleichbleibend niedriger Spannung treten die Verfor-
mungsmechanismen Coble sowie Nabarro-Herring Kriechen auf, die zu interkris-
tallinem Kriechbruch aufgrund der Ansammlung von rundlichen Poren bzw. Ka-
vernenporen (round-type oder cavities) an den Korngrenzen flhren. Im Bereich
des Versetzungskriechens, also bei hdherer applizierter Spannung, verlagert sich
die Rissentstehung des interkristallinen  Kriechbruches in  Richtung
Korngrenzenecken. Die dazugehdrige Bezeichnung ist mit keilférmige Tripelkan-
tenrisse bzw. Keilporen (wedge-type) festgelegt. Beide Typen des interkristallinen
Kriechbruchs sind in Abbildung 16 dargestellt.
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Abbildung 16: Interkristalliner Kriechbruch mit rundlichen Poren an den Korngrenzen (links) und
keilférmigen Tripelkantenrissen (rechts) [15]

Bei weiterer Erhdhung des Spannungsniveaus, jedoch noch immer im Bereich des
Versetzungskriechens zu finden, kann transkristalliner Kriechbruch festgestellt
werden. Die beiden letztgenannten Kriechbruchvarianten, interkristalliner Kriech-
bruch mit keilférmigen Tripelkantenrissen und transkristalliner Kriechbruch, wer-
den durch eine im héheren Temperaturbereich nahe dem Schmelzpunkt gelege-
nen Bruchbereich mit dynamischer Rekristallisation abgel6st. Der Vorgang der
dynamischen Rekristallisation wird dabei wahrend einer beginnenden Einschnu-
rung initilert, da die Kérner bei gleichbleibender Belastung einer stetig steigenden
Spannung unterworfen sind. Im Laufe der weiteren Einschnlirung bis zum Bruch

ist daher fortschreitende Rekristallisation des Gefliges zu erwarten.

Ein duktiler transkristalliner Bruch ist durch Spannungsniveaus nahe der Zugfes-
tigkeit oder dartber anzutreffen und kann durch das typische Merkmal der Wa-
benbildung (dimples) identifiziert werden. Dazu sind eine ausgepragte Einschnu-
rung sowie auch Bruchflachentopographien in Richtung Normalspannung und
Schubspannung beobachtbar. Bei einem dynamischen Bruch hingegen handelt es
sich um einen typischen Gewaltbruch, welcher bei sehr hohen Spannungen spon-
tan eintritt. [5]

Aufgrund des in dieser Arbeit verwendeten Materials, ungeachtet der Herstel-
lungsmethode, werden 2 typische Karten der Bruchmechanismen flr Aluminium-
Legierungen mit unterschiedlicher Reinheit vorgestellt. In Abbildung 17 ist die Kar-
te der Bruchmechanismen fiir hochreines Aluminium mit einer Reinheit zwischen
99,88% und 99,995% dargestellt, wahrend kommerziell reines Aluminium mit einer
Reinheit zwischen 99,0% und 99,3% durch Abbildung 18 reprasentiert wird.
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Abbildung 17: Karte der Bruchmechanismen fir hochreines Aluminium (99,9%) nach Ashby [15]

Waéhrend sich in der Abbildung 17 sowie auch in Abbildung 18 die Variablenbe-
zeichnung der Ordinate im Vergleich zur Abbildung 15 unterscheidet, bleibt jedoch
die Bedeutung gleich. Die aufgetragene Spannung o, soll auf die Verwendung der
beim Kriechen bzw. bei einer Zugprifung auftretenden nominellen Spannung hin-
weisen. Die grau hinterlegten Felder, welche um manche Bereichsgrenzen sicht-
bar sind, stellen die Unscharfe in den Ubergdngen der Bruchmechanismen dar

und sind im Allgemeinen bei zunehmender Temperatur ausgepragter.

Ein wesentlicher Unterschied der Abbildung 17 zur allgemeinen Karte der Bruch-
mechanismen in Abbildung 15 ist der fehlende interkristalline Kriechbruchbereich.
Es tritt lediglich transkristalliner Kriechbruch auf, da die Keimbildung von Leerstel-
len an den Korngrenzen in Aluminium aus den folgenden 2 Griinden erschwert ist.
Einerseits ist das Material sehr weich sowie homogen und andererseits benetzt
das Material die Einschllisse aufgrund dieser Tatsache auch sehr gut. Erst ein
Absenken der Reinheit durch Legieren wrde sich der Bereich des interkristallinen
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Kriechbruchs einstellen, da das Spannungsniveau im Geflige dann generell etwas
héher liegt. [15]

Ein weiteres Merkmal von hochreinem Aluminium ist der dargestellte Bruchbereich
mit Einschnlrung und dadurch auftretenden dynamischen Rekristallisation (Ruptu-
re), der bei wesentlich geringeren Temperaturen und geringeren Spannungsni-

veaus im Vergleich zur allgemeinen Karte in Erscheinung tritt.

Abbildung 18: Karte der Bruchmechanismen fiir kommerziell reines Aluminium (99,3%) nach Ashby
[15]

Die Karte der Bruchmechanismen fir kommerziell pures Aluminium in Abbildung
18 ist der allgemeinen Karte der Bruchmechanismen in Abbildung 15 viel &hnli-
cher. Der Bereich des interkristallinen Kriechbruchs erhalt wieder Einzug in die
Karte, wobei der Bereich des transkristallinen Kriechbruchs nicht mehr in dem auf
der allgemeinen Karte dargestellten hohen Spannungsniveau verweilt, sondern
hinsichtlich dessen einen Teil des interkristallinen Kriechbruchbereichs einnimmt.
Im Allgemeinen vergrdBert sich die Flache des transkristalline Kriechbruchbe-

reichs nicht nur betreffend der Spannung sondern auch betreffend der Tempera-
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tur, sodass transkristalliner Kriechbruch bereits in geringeren Temperaturregionen
anzutreffen ist.

Die Gemeinsamkeit beider Karten, also der Karte flr hochreines Aluminium und
kommerziell reines Aluminium, im Vergleich zur allgemeinen Karte ist der nicht
explizit ausgewiesene bruchfreie Bereich, der selbstverstandlich existiert.

Auch hier sei darauf hingewiesen, dass eine Karte der Bruchmechanismen flr
pulvermetallurgisch hergestelltes Aluminium in der Literatur nicht gefunden wer-

den konnte.

1.7 Hypothese
Die Ergebnisse sollen folgende Fragestellungen beantworten.

Sind die Kriechraten dieses Werkstoffs ebenso auBBergewdhnlich wie die Zugfes-
tigkeiten, die in den Verdffentlichungen zu finden sind? Unterscheiden sich dabei

extrudierte und geschmiedete Proben?

Sind spezifische Auspragungen in der Mikrostruktur und im Bruchbild zwischen

den extrudierten und geschmiedeten Proben zu erkennen?
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2 Experimentelle Methoden

Der Prozess ab Anlieferung des Aluminiumpulvers Uber die Durchfihrung der

Kriechversuche bis hin zur metallographischen Untersuchung ist in Abbildung 19

dargestellt.

[1] [2] (3]

Kategorisieren des ~| Herstellen der Proben S Durchfiihren der
Pulvers Kriechversuche
v

[4] (5] (6]
Auswerten der S Analysieren der Untersuchen von
Kriechdaten Bruchflachen Schliffproben via
Metallographie

Abbildung 19: Prozessschaubild betreffend der Herangehensweise zur Ergebnisfindung

Die Kategorisierung des in dieser Arbeit verwendeten Aluminiumpulvers flr die
Anfertigung der Proben sowie die beiden Herstellungsrouten betreffend Extrusion
und Schmieden werden im Kapitel 2.1 ausfihrlich beschrieben. Wahrend die ers-
ten beiden Prozessschritte der Abbildung 19 am Institute of Materials and Machine
Mechanics der Slovak Academy of Sciences (SAS) durchgefiihrt wurden, konnte
erst nach dortiger Fertigstellung der Proben die Kriechversuche am Kriechstand

der TU Wien gestartet werden.

2.1 Charakterisierung des verwendeten Materials

Das fUr die Herstellung der Proben verwendete Material besteht aus einem sehr
fein luftzerstaubten kommerziell reinen Aluminiumpulver mit der Bezeichnung
A27A, welches vom Unternehmen New Materials Development GmbH geliefert
wurde. Das weitere Verarbeitungsprozedere unterscheidet sich mafBgeblich von
der eines gesinterten Materials und wird auch im Vergleich betreffend der Hoch-
temperaturbestandigkeit als HITEMAL (High Temperatur Aluminium) bezeichnet.
Zudem ist HITEMAL in vielen Eigenschaften, aufgrund der einzigartigen Verfesti-
gungs- und Stabilisierungseffekte der Al,Os-Phasen, den gesinterten Materialien

Uberlegen. [16]
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Die Reinheit des von New Materials Development GmbH gelieferten Aluminium-
pulvers wurde mit 99,8% angegeben, wobei die mittlere KorngréBe dso bei 1,3 um
liegt. Als Verfahren zur Messung der mittleren KorngréBe dsp, welche die maxima-
le KorngréBe der Partikel in 50% des Gesamtvolumens angibt, wurde die Laser-
beugung verwendet, zudem die Pulverpartikel in einer wassrigen Lésung disper-
giert werden mussten. [16] Um die aquivalente BET-KorngréBe dger geman der
Beziehung (2.1) bestimmen zu kénnen, missen die gemessene spezifische Ober-
flache Aspez in m?/g und die Dichte p des Materials bzw. Substrats in g/cm® bekannt
sein. [17]
6 (2.1)

Aspez " P

dgpr =

Die Bestimmung der spezifischen Oberflache Aspe; wiederum wurde durch das
physikalischen Adsorptionsverfahren nach Brunauer, Emmett und Teller, kurz
BET-Verfahren, bewerkstelligt, welches auf einer Erweiterung der Annahmen
betreffend der Langmuir-Isotherme basiert und der Norm DIN 66131 bzw. ISO
9277 unterliegt. [18] Wohingegen die Theorie von Langmuir besagt, dass eine Ad-
sorption von Molekiilen héchstens zu einer Monolage auf dem Substrat flhrt, so
kann die BET-Isotherme zur Beschreibung einer weiteren Deckschicht auf einer
bereits bestehenden Monolage herangezogen werden. Das Anhaften der Deck-
schicht auf einer Monolage wird durch Physisorption bzw. ahnliche Krafte bewerk-
stelligt, die auch ursachlich fir eine Kondensation sind. Die sogenannte Mehr-
schichtadsorptionstheorie nach BET kennt keine Mengeneinschrankung an adsor-
bierten Material, sodass eine BET-Isotherme zu keinem Séttigungswert konver-
giert und daher immer weiter ansteigt, wenn der Druck erhdht wird. Die praktische
Bestimmung einer adsorbierten Menge erfolgt daher unter der notwendige Bedin-
gung einer monomolekularen Bedeckung von Stickstoff Ny, welcher bei einer
Temperatur von 77 K und einem relativen Druck von ca. 0,15 (dimensionslose
GrofBe) Uber das Substrat geleitet wird. Der relative Druck berechnet sich aus dem
Quotienten des Partialdrucks des Stickstoffs N, in der Gasphase und des Dampf-
drucks Uber einer bestehenden Monolage, die mit einer gewdhnlichen Flissigkeit
verglichen werden kann. [19] Bei der Messung des verbrauchten Stickstoffvolu-
mens, welches dem Volumen einer Monoschicht Vuono entspricht, spielt der relati-
ve Druck eine essentielle Rolle um ein Adsorptions-Desorptions-Gleichgewicht

aufrechtzuerhalten, ohne ein Verdampfen einer bestehenden Monolage auszulé-
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sen. Die zusétzliche Kenntnis des mittleren Platzbedarfs Av eines Stickstoffmole-
kiils N2 von ca. 0,162 nm? filhrt liber die Beziehung (2.2) zur belegten bzw. spezi-
fiSChen OberﬂéChe Aspez.

A _ Ny - Ay Vivono (2.2)
spez — mp -V,

Far die Gbrigen Terme Na, Vin und m;, werden die Avogadro-Konstante, das molare
Volumen des Stickstoffs N> und die Masse des Substrats eingesetzt. Der experi-
mentellen Erfahrung zufolge beléuft sich die Fehlerbreite der spezifischen Ober-
flache Aspe: bei der Durchfihrung einer exakten Messung nach dem BET-

Verfahren auf etwa + 35 cm?/g. [20]

Die durch das oben ausgeflihrte BET-Verfahren bestimmte spezifische Oberflache
Aspez betragt bei dem verwendeten Aluminiumpulver 4,6 m?g. Die BET-KorngréBe
ergibt sich durch Anwendung der Gleichung (2.1) mit einer Dichte des Aluminiums
p = paivon 2,7 g/cm® zu dger = 0,48 um. Das Verhaltnis von mittlerer KorngréBe
dso zur BET-KorngréBe dger (dso/dser ratio) erlaubt die Feststellung von asphari-

schen Formen. Der Aluminiumoxidgehalt Al,O3 ist mit 2,3 vol.% spezifiziert. [17]

Das Aluminiumpulver wurde einem 3-stufigen Fertigungsprozess unterzogen. Die-
ser umfasste kaltisostatisches Pressen (CIP) bei 200 MPa, Entgasung bei 420°C
unter Hochvakuum bei 5.10% Pa fiir 12 h und anschlieBende direkte Extrusion
oder quasi-isostatisches Schmieden. [16]

Der Grund einer Vakuumentgasung ist unter Anderem die notwendige Entfernung
von Wasserstoff, welcher sich in Form von chemisch gebundener Feuchtigkeit
bereits vor dem Kkaltisostatischen Pressen an die Pulverpartikel anlagert. Nach
dem Fertigungsprozedere wirde der Wasserstoff in einer finalen Warmebehand-
lung bei Temperaturen unter 550°C expandieren und zur Schadigung des Materi-
als fuhren. Dieser Expansionseffekt ist bei sehr feinen Partikeln viel starker aus-
gepragt als bei groben Partikel. Durch eine Vakuumentgasung bzw. auch durch
unidirektionales Warmpressen des Grlinlings, das dem Produkt nach dem Kkalti-
sostatischen Pressen entspricht, kann die Expansionstemperatur so weit angeho-
ben werden, um Risse oder Blasen bei Hochtemperaturbeanspruchung zu verhin-
dern. [17]
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2.1.1 A27A extrudiert

Der Fertigungsweg der extrudierten Proben umfasste nach dem kaltisostatischen
Pressen und der Vakuumentgasung das Extrudieren bzw. Strangpressen bei
450°C mit einem Umformgrad R von 11:1 und einer Kolbengeschwindigkeit von
ca. 1 mm/s. [16] Dabei wurden die Grinlinge vor dem Extrudieren im Extrusions-
behalter auf Extrusionstemperatur gebracht und flr 30 min gehalten. Als Extrusi-
onswerkzeug wurde ein Laborextruder verwendet, um einen Vollstab mit kreisrun-
dem Querschnitt herzustellen. Zur endguiltigen Formgebung der Kriechproben
wurden die Extrusionsprodukte longitudinal zur Extrusionsrichtung in einer Dreh-
maschine bearbeitet. [17]

Durch die von Balog gefundene Beziehung (2.3) kdnnen die Werte fir die Zugfes-
tigkeit (UTS) der nicht warmebehandelten extrudierten Proben (as-extruded) bei
einer Temperatur von 300°C und bei Raumtemperatur (RT) in Abh&ngigkeit der
BET-KorngréBe dger berechnet werden, welche durch Einsetzen von 3,9 fir 300°C
und 5,3 flr RT als Konstante a; sowie mittels der Angaben zu dem in dieser Arbeit
verwendeten Aluminiumpulvers einem Wert von 198,2 MPa bei 300°C und 269,4
MPa bei RT entspricht. [17]

UTS = a, - djo?’ (2.3)

Ebenso kédnnen durch die von Balog gefundene Beziehung (2.4) die Werte flr die
FlieBgrenze (YS) der nicht warmebehandelten extrudierten Proben bei einer Tem-
peratur von 300°C und bei RT in Abhangigkeit der BET-KorngréBe dger errechnet
werden, die wiederum durch Einsetzen von 3,6 flir 300°C und 6 fir RT und den
Angaben des verwendeten Aluminiumpulvers zu dem Ergebnis 158,2 MPa bei
300°C und 263,7 MPa bei RT fihrt. [17]

YS = a, - dg° (2.4)

Der Elastizitatsmodul des extrudierten Materials betragt bei Raumtemperatur 71,6
GPa und nimmt mit steigender Temperatur sukzessive ab. Somit ergibt sich ein
Elastizititsmodul von nur mehr 51,5 GPa bei einer Temperatur von 300°C, 47,8
GPa bei 350°C und ungefahr 44,9 GPa bei 400°C. [21]

2.1.2 A27A geschmiedet

Der Fertigungsschritt der geschmiedeten Proben nach dem Kkaltisostatischen

Pressen und der Vakuumentgasung war das quasi-isostatische Schmieden bei
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420°C und einer Aufprallenergie von maximal 57 kJ in einer servohydraulischen
Presse. Das Schmieden wurde nach dem Aufheizen des entgasten Grinlings auf
420°C und halten bei dieser Temperatur tGber 60 min gestartet, wobei wahrend-
dessen auch das Schmiedewerkzeug auf eine Temperatur von 110°C erhitzt wur-
de. [22] Ein regelm&Biges Benetzen des Gesenks durch eine wassrige Graphitdis-
persion wahrend des Schmiedevorgangs war notwendig, um nicht nur der thermi-
schen Ermidung des Gesenks entgegenzuwirken, sondern auch fir einen kontrol-
lierten Materialfluss zu sorgen und eine einfache Trennung des fertigen Werk-
stlicks vom Gesenk sicherzustellen. Zur finalen Formgebung wurde wie bei den

extrudierten Proben eine Bearbeitung an der Drehmaschine gewahilt.

Die Zugversuche der nicht warmebehandelten geschmiedeten Proben (as-forged)
zeigen bei einer Temperatur von 300°C einen recht hohen Wert fir die Zugfestig-
keit (UTS) von 219 = 3 MPa, fiir die FlieBgrenze (YS) von 213 + 3 MPa und fr
den Elastizitditsmodul von 57 GPa im Vergleich zu den extrudierten Proben, wobei
die Bruchdehnung er bei 2% liegt. Bei Raumtemperatur kénnen Werte fir die Zug-
festigkeit (UTS) von 280 + 8 MPa, fir die FlieBgrenze (YS) von 266 = 5 MPa, fir
den Elastizititsmodul von 67 GPa und fir die Bruchdehnung &z von 7 * 2% ermit-
telt werden. [22]

2.1.3 Effekte der Kompaktierungstechnik

Im Anlieferungszustand sind die Aluminiumpartikel des Pulvers A27A stets mit
einer feinen Al,Os-HUlle umzogen, die wahrend des Fertigungsprozesses einer
Veranderung unterworfen werden. Besonders die Kompaktierungstechnik, also ob
das Material im letzten Formgebungsschritt extrudiert oder geschmiedet wird, hat
erheblichen Einfluss auf das Geflige betreffend der Morphologie der Aluminium-
partikel und des Aluminiumoxids Al,Os.

Bei den extrudierten Proben unterliegen die Pulverpartikel aufgrund der Scherbe-
anspruchung wahrend des Extrudiervorgangs einer zweidimensionalen Verfor-
mung bzw. Stauchung senkrecht zur Extrudierrichtung, wobei die Al,Os-Hulle in
fein verteilte, nanometrisch kleine und plattenartige Dispersoide zerféllt, die als a-
Al,O3 (Korund) identifiziert werden kénnen. [16, 17] Das Geflige des extrudierten
Materials ist in Abbildung 20 dargestellt und kann im Hinblick auf die zu erwarten-

den Eigenschaften als anisotrop angenommen werden.
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Bei den geschmiedeten Proben hingegen unterliegt das Material einer nur sehr
geringen Scherbeanspruchung wahrend des Schmiedevorgangs, sodass die Mat-
rix aus polyedrischen Aluminiumkdrnern umgeben von einer amorphen Al,Os-
Huille (a-Al.O3) besteht. [16] Das Geflige des geschmiedeten Materials ist in Abbil-
dung 20 zu erkennen und lasst auf ein weitgehend isotropes Verhalten schlie3en.

Abbildung 20: TEM (BF) Aufnahme von extrudiertem Geflige (a) und geschmiedetem Geflge (b)
mit Al,O3; gekennzeichnet durch die weiBen Pfeile [16]

Die beiden Herstellungsverfahren beeinflussen aufgrund der damit verbundenen
unterschiedlichen Textur auch die Eigenschaften des Materials, wie beispielsweise
Kriecheigenschaften sowie thermische und elekirische Leitféahigkeit. Bei Raum-
temperatur aufgenommene Spannungs-Dehnungs-Kurven einer nicht warmebe-
handelten extrudierten sowie geschmiedeten Probe sind schematisch in Abbildung
21 dargestellt, um die Unterschiede der Kompaktierungstechnik hervorzuheben.
Wahrend die extrudierte Probe in diesem Zustand eine Bruchdehnung er von ca.
9,5% aufweisen, liegt der Wert der geschmiedeten Probe in dieser Darstellung
wider erwarten weit darunter bei ca. 4%. [16] Dieses Ergebnis sowie die gezeigte
Zugfestigkeit (UTS) der extrudierten Probe korrespondieren nicht mit den davor
genannten Werten, dessen Ursache in der statistischen Auswertung von mehreren
Zugversuchen liegt, die zu den in Kapitel 2.1.1 und Kapitel 2.1.2 genannten Werte
fuhrt.
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Abbildung 21: Spannungs-Dehnungs-Kurven von extrudierten und geschmiedeten Material bei RT
[16]

Eine weitere hervorzuhebende Aquivalenz beider Texturen ist neben der Erhé-
hung der Zugfestigkeiten sowie der FlieBgrenzen mit abnehmender BET-
KorngréBe dger, besonders wenn diese unter 1 um fallt, die Umwandlung von
amorphen a-Al,O3; bzw. a-Al>O3 in y-Al>Os, die wahrend einer Warmebehandlung
bzw. Glihbehandlung bei Temperaturen um ca. 500°C Uber 24 h stattfindet. Die
Umwandlung bewirkt eine Einformung der a-Al,Oz-Hulle bei geschmiedeten Pro-
ben bzw. eine Einformung der plattenartigen a-Al,O3-Dispersoide, sodass diese
als y-Al,Os-Partikel in spharischer Form in Dimensionen kleiner 100 nm an den

GroBwinkelkorngrenzen (HAGBSs) vorliegen. [16]

Abbildung 22: TEM Aufnahme von geschmiedetem HITEMAL nach einer Glihbehandlung bei
600°C fir 24 h [16]

Die Einformung des Al,Og stellt flr die extrudierten und geschmiedeten Materialien
einen wesentlichen Eingriff in den Gefligeaufbau dar. Wie in Abbildung 22 zu se-
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hen ist, wird eine a-Al,Os-Hulle durch die Temperaturerhéhung aufgebrochen, wo-
bei ein Anstieg der elektrischen Leitfahigkeit festgestellt werden kann. Letzt ge-
nannter Effekt ist lediglich bei geschmiedeten Proben festzustellen, wohingegen
ein Absinken der Zugfestigkeit (UTS), der FlieBgrenze (YS), des Elastizitdtsmo-
duls und der Kriechfestigkeit sowie auch ein Absinken der Bruchdehnung er bei
beiden Materialien beobachtet werden konnte. [22] Abbildung 23 und Abbildung
24 zeigen die Veranderung der mechanischen Eigenschaften bei steigender Glih-

temperatur.

Abbildung 23: Zugfestigkeit (UTS), FlieBgrenze (YS) und Bruchdehnung er (A) des extrudierten
Materials (gemessen bei RT) in Abhangigkeit der Glihtemperatur Gber eine Dauer von 24 h [17]

Abbildung 24: Zugfestigkeit (UTS) (a) und Bruchdehnung € (b) des geschmiedeten Materials (ge-
messen bei RT) in Abhangigkeit der Gliihtemperatur bei 400, 450 und 500°C Uber eine Dauer von
24 h [22]

Eine Kornvergréberung sowie eine verdnderte Anzahl an Kleinwinkelkorngrenzen
(LAGBs), die in solch einem Fall erwartet werden wirden, wurden bei beiden Ma-
terialen nicht beobachtet. [16]
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Nahere Details beziiglich der Umwandlungsgeschwindigkeit von a-Al,O3 bzw. a-
Al>O3 in y-Al,O3 sowie der zeitliche Umwandlungsstart bei ausgewahlten Tempera-
turen konnten nicht recherchiert werden und bedirfen weiteren Untersuchungen.
Das fUr diese Arbeit relevante Fazit ist eine Vermeidung von Temperaturregionen
Uber 450°C fur geschmiedete Proben, die eine Umwandlung von a-Al,O3 in spha-
rischen y-AlO3 initiieren und die Materialeigenschaften drastisch verschlechtern

wirden.
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Abbildung 25: Zugfestigkeit (UTS) und Bruchdehnung er in Abhangigkeit der Priiftemperatur [16]

Bei extrudierten Proben konnte betreffend die Bruchdehnung er nicht nur ein in-
verses Verhalten zur Glihtemperatur festgestellt werden, sondern auch ein inver-
ses Verhalten zur Prlftemperatur, so wie in Abbildung 25 dargestellt ist. Dabei
sinkt die Bruchdehnung er, wenn die Temperatur steigt, das ganzlich in Kontrast
zu den Ublichen schmelzmetallurgisch hergestellten Aluminiumlegierungen steht.
[16] Der Mechanismus dazu wurde noch nicht ausfihrlich untersucht. Annahmen
zufolge kénnte die geringe Bruchdehnung er an Spannungslokalisierungen und
dadurch entstehenden plastischen Instabilitdten zwischen wachsenden Mikropo-
ren liegen. [23]

2.2 Kriechversuch und Kriechdatenauswertung

Der 3. und 4. Prozessschritt in Abbildung 19, welche die Durchflihrung der Kriech-
versuche und die Auswertung der Kriechdaten umfassen, wird im folgenden Kapi-
tel ndher behandelt. Fir die Untersuchung der Proben betreffend Kriechverhalten
steht ein eigens entworfener und erbauter Kriechstand mit 10 Ofeneinheiten am
Institut fir Werkstoffwissenschaft und Werkstofftechnologie an der TU Wien seit
2010 am Standort Karlsplatz zur Verflgung, der in Abbildung 26 dargestellt ist.
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Abbildung 26: Kriechstand mit 10 Ofeneinheiten und Bedienpanel (Ofenregler)

Eine schematische Darstellung des Kriechstandes mit den einzelnen Geraten und

deren Vernetzung bis hin zur Datenaufzeichnung ist in Abbildung 27 ersichtlich.

Abbildung 27: Schematischer Aufbau des Kriechstandes mit den Signalleitungen (Messleitung) fiir
Temperatur und Dehnung, adaptiert von [24]

Die wichtigsten Aspekte sind die Temperaturregelung des Ofens inklusive dessen
Temperaturmessung, die Ubertragung der Belastung auf die Probe sowie die Be-
stimmung deren Verlangerung. Die Temperaturregelung erfolgt Gber 3 separate
Gerate, welche im Zusammenspiel nicht nur zahlreiche Einstellungsmdglichkeiten
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zulassen, sondern auch eine sicherheitsrelevante Abschaltung bei Temperatur-
tberschreitungen erméglichen. Die relevanten Steuereinheiten flr die Ofentempe-
ratur sind die Ofenregler Jumo dTron 304 und Jumo dTron 04.1. Die neuen Ofen-
regler Jumo dTron 304 werden dabei fiir die Ofen 7 bis 9 und 12 verwendet, wobei
die alten Ofenregler Jumo dTron 04.1 fir die Ofen 3 bis 5 sowie 10 und 11 zu-
standig sind. Die Ofen 1 und 2 sind aus Platzgriinden nicht aktiv. Da im Ofenregler
keine Funktion flr eine sicherheitsrelevante Abschaltung bei einer Temperatur-
Uberschreitung integriert ist, kann Gber den separaten Temperaturwachter bzw.
Temperaturbegrenzer Jumo TB/TW diese Méglichkeit bei Bedarf realisiert werden.
Der Ofenregler steuert Gber den Temperaturwachter bzw. —begrenzer den Thy-
ristor Leistungsschalter Jumo TYA 423-100/30, 265 (660), der den Stromkreis flr

die Heizspule der Ofen entsprechend schlieBt oder dffnet.

Die Temperaturmessung wird mittels 2 Thermoelementen des Typs K (NiCr-Ni
oder NiCr-NiAl) am unteren Ende der Probe bewerkstelligt, die flir einen Tempera-
turbereich zwischen -230°C und 1372°C ausgelegt sind. Thermoelement 1 ist da-
bei fir die Temperaturerfassung am Ofenregler sowie am Temperaturwéachter
bzw. -begrenzer verantwortlich, wohingegen Thermoelement 2 fir die Tempera-
turaufzeichnung an den Spezial-Messverstarker HBM Spider8 gekoppelt ist.

Aus der Wahl der Prifspannung o ergibt sich durch die Beziehung (2.5) das not-
wendige Gewicht m, welches an die daflir vorgesehene Vorrichtung des jeweiligen
Kriechstands vor dem Start des Kriechversuchs angebracht sowie durch das

Schiebegewicht am Belastungsbalken eingestellt werden musste.

a_ﬁ_m-g (2.5)
A r2em

Der noch erforderliche Parameter dazu ist der Querschnitt A des polierten Schafts
der Probe, der in dieser Arbeit ebenso wie die Erdbeschleunigung g und die Kreis-

zahl t konstant ist.

Die Vorrichtung fir das anzubringende Gewicht ist ein Auflageteller am Ende des
Belastungsbalkens, an dem 5 kg Gewichtsscheiben aufgelegt werden kénnen. Zur
Belastungsubertragung auf die Probe ist der Belastungsbalken entsprechend ge-
lagert, sodass das Hebelgesetz angewendet werden kann und die Summe des
Gewichts der angebrachten Gewichtsscheiben mit dem Faktor 10 multipliziert
werden muss, um an der Probe die richtige Belastung zu erhalten. Darlber hinaus
kann ein Schiebegewicht am Belastungsbalken zu einer feinen Justierung des
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Gesamtgewichts herangezogen werden, welches entsprechend der Skalierung am
Belastungsbalken ohne zusatzlichen Faktor an die Probe weitergegeben wird. Ei-
ne Ubersicht zu den genannten Bauteilen sowie dem Hebel fiir die Belastungsauf-
nahme der Probe sind durch Abbildung 28 gegeben.

Abbildung 28: Prinzip der Belastungslbertragung auf die Probe, adaptiert von [24]

Die Geometrie der verwendeten Proben ist in Abbildung 29 zu erkennen. Die Ge-
windeenden dienen der Ubertragung der Belastung auf den in der Mitte dargestell-
ten Schafts, zudem der mit einer Toleranz versehene Durchmesser dieses polier-
ten Schafts zur Berechnung der Spannung herangezogen wird. Der Anlieferungs-
zustand aller Proben wurde Uberprift und keine merklichen Fertigungsabweichun-
gen von der Werkstattzeichnung sowie duBBeren Beschadigungen festgestellt, wel-

che Einfluss auf das Ergebnis der Kriechversuche haben kdnnten.

Zur Langenanderung bzw. Verformungsaufnahme der Probe wird ein Differential-
transformator, kurz LVDT fur Linear Variable Differential Transformator, verwen-
det, dessen Ausgangssignal wiederum an den Messverstarker HBM Spider8 wei-
tergegeben wird. Durch den inneren Aufbau des LVDT ist dieser bereits unemp-
findlich gegen auBere Stéreinfliisse, wonach lediglich die Signalleitungen von sté-
renden elektrischen oder elektromagnetischen Feldern beeinflusst sein kénnen.

Ein an jeder Einheit montierter Endschalter oberhalb des Belastungsbalkens un-
terbricht bei Bruch der Probe sofort den Stromkreis fur die Heizspule des jeweili-
gen Ofens und Uberbriickt damit den Thyristor Leistungsschalter, sodass der Ofen
trotz Steuersignal des Ofenreglers zur Aktivierung der Heizspulen nicht mehr be-

heizt wird.
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Abbildung 29: Ausschnitt der Werkstattzeichnung zur Darstellung der Geometrie der verwendeten
Proben

Die Erfassung der gemessenen Daten flr Temperatur und Verformung erfolgt
durch eine auf einem handelsiblichen PC mit Windows XP Betriebssystem instal-
lierte Software HBM Catman, welche auf den Messverstarker HBM Spider8 ent-
sprechend abgestimmt wurde. Die Software HBM Catman zeichnet je nach Ein-
stellung in einem gewissen zeitlichen Abstand die Temperatur- und Verformungs-
daten in einer Datei auf, sodass diese mittels der Software OriginPro des Heraus-

gebers OriginLab aufbereitet werden kénnen.

Laufende Kriechversuche wurden in regelmaBigen Abstdanden ausgewertet, so-
dass sich zwischen den Prozessschritten 3 und 4 ein iterativer Vorgang etabliert.
Die erlangten Daten der abgeschlossenen Kriechversuche, also diejenigen Proben
die durch den Kriechversuch zu Bruch gekommen sind, wurden einer finalen Aus-
wertung zugefihrt, um weitere Darstellungen fiir Vergleiche bzw. Gegeniberstel-

lungen mit anderen Proben zu ermdglichen.

2.2.1 Auswertung der Kriechkurven (OriginPro)

Die Aufbereitung der Kurven erfolgte in mehreren Schritten, sodass sich aus die-
sen letztendlich auswertbare Ergebnisse erzielen lassen. Anhand der extrudierten
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A27A-Probe mit einer applizierten Spannung von 120 MPa (Nr. 2) wird das Aufbe-
reitungsprozedere im Detail erklart. Die in Abbildung 30 gezeigte Kurve wurde oh-
ne Veranderung aus den von der Software HBM Catman aufgezeichneten Daten

erstellt.

Abbildung 30: Eingangsdaten einer Kriechprobe

Die Weiterverarbeitung der Originalkurve erfolgte durch eine 300 Punkte Interpola-
tion der Eingangsdaten. Ausgenommen davon waren die Versuche, bei denen
weniger als 300 Messwerte aufgezeichnet wurden, wobei in diesen Fallen eine
Interpolationsmethode mit 100 Punkten zur Anwendung kam. Im Anschluss daran
war partielles Glatten notwendig, um die Einflisse von Messschwankungen weiter
zu unterdriicken. Die Einstellungen des partiellen Glattens lagen zwischen 10 und
100 Punkten, je nach Schwankungsbreite der interpolierten Kurve. Das partielle
Glatten wurde aufgrund des Ubergangs zwischen dem primaren und sekundéren
Kriechstadium angewandt, da es im Ubergangsbereich bei nicht-partiellen Glatten
zu groBen Abweichung von der Originalkurve kommen wiirde. Daher sind kaum
Abweichungen der in Abbildung 31 dargestellten interpolierten (Interpolated Input
Data) und zusammengefiihrten geglatteten wahren Dehnung (Smoothed True

Strain) ersichtlich.
Die zusammengefluhrte geglattete wahre Dehnung wurde einer Ableitung ersten
Grades zugefihrt, die in Abbildung 32 zu sehen ist. Eine partielle Glattung der ab-

geleiteten Kurve (Derivative of Smoothed True Strain), deren Einstellung zwischen
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5 und 60 Punkten lag, reduzierte die verbleibenden Messschwankungen, um die

finale Kurve der Kriechrate (Smoothed Strain Rate) nach dem Zusammenfihren

der partiell geglatteten Kurven zu erhalten.

Abbildung 31: Interpolierte wahre Dehnung Uber der Zeit (schwarz punktiert) und geglattete wahre
Dehnung Uber der Zeit (rot punktiert)

Abbildung 32: Kriechrate Uber der Zeit (schwarz punktiert) und geglattete Kriechrate Uber der Zeit
(rot punktiert)

Die horizontale Linie in Abbildung 32 kennzeichnet die resultierende minimale

Kriechrate émin dieses Kriechversuchs.
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Um eine Darstellung frei von der zeitlichen Komponente zu erhalten, wurde in Ab-

bildung 33 als Abszisse anstatt der Zeit die wahre Dehnung gewahlt.

Abbildung 33: Kriechrate Uber interpolierter wahrer Dehnung (schwarz punktiert) und geglattete
Kriechrate Uber der geglatteten wahren Dehnung (rot punktiert)

2.2.2 Relativer Fehler der Verformungsmessung

Der relative Fehler basiert auf der temperaturabhangigen Verformung der Bauteile
aus Stahl, die einen zusatzlichen Beitrag zur Verformungsmessung der Proben
liefern. Dieser Verformungsbeitrag Ax der Bauteile wird mit 1 um angegeben, so-
dass sich bei einer der Temperatur beeinflussten Bauteilldange von 36 mm der
temperaturbedingte Messfehler der wahren Dehnung Ae zu 2,78E-5 ergibt. Je
nach zeitlichem Fortschritt des Kriechversuchs kann ein Grenzwert der Kriechrate
Ag/At errechnet werden. [24]

2.3 Analysieren der Bruchflache

Der 5. Prozessschritt in Abbildung 19, das Analysieren der Bruchflache, erfolgte in
2 Phasen. Zuerst wurde eine makroskopische Untersuchung mit bloBem Auge
durchgefuhrt, worauf eine mikroskopische Untersuchung mittels eines Rastereleki-
ronenmikroskops (REM) folgte. Die Kombination beider Untersuchungsmethoden
versprechen eine exakte Feststellung des Bruchmechanismus, der mit den zuvor
besprochenen Karten der Bruchmechanismen fir reines Aluminium (Kapitel 1.6)
abgeglichen werden kann. Die Vorgehensweise dazu ist die Beurteilung des
makroskopischen Aussehens der Bruchflache, also ob kristallin oder matt bzw.
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Vorhandensein von Scherlippen, und der mikroskopischen Erscheinungsform, wie
Spaltflachen oder Wabenbildung, um eine Einteilung in einen der bereits erwahn-
ten Bruchmechanismen zu treffen. Durch die zusatzliche Kenntnis der eingestell-
ten Temperatur und der applizierten Spannung ist eine Verifikation des analysier-
ten Bruchmechanismus mit den Karten der Bruchmechanismen fir reines Alumi-
nium vorgesehen, um bei Ubereinstimmung auf den Verformungsmechanismus
schlieBen und des Weiteren ein madgliches Fehlerpotential bei Anwendung der

Extrapolationsmethoden identifizieren zu kénnen.

2.3.1 Makroskopische Untersuchung

Die makroskopische Untersuchung der Bruchflache wurde ohne besondere Hilfs-
mittel durchgeflhrt. Zu Dokumentationszwecken jedoch wurden die Proben der
abgeschlossenen Kriechversuche mit der Spiegelreflexkamera Canon EOS 400D
Digital und aufgesetzten Zoomobjektiv EF-S 18 — 55 mm 1 : 3,5 — 5,6 Il abgelich-
tet. Die ISO-Empfindlichkeit fir die Lichtempfindlichkeit des Bildsensors betreffend
des Umgebungslichtes wurde auf 400 eingestellt, sodass die effektive Blitzreich-
weite bei Verwendung von Weitwinkel (18 mm) 1 bis 7,4 m und bei Verwendung
des Teleobjektives (55 mm) 1 bis 4,6 m betragt. Auch der Belichtungskorrektur-
wert musste zusatzlich zum aktivierten integrierten Blitzgerat noch manuell auf
einen Wert zwischen +1 und +2 adjustiert werden, da ansonsten die Aufnahmen
keine ausreichende Helligkeit hinsichtlich mancher Farbténe aufweisen wirden.
Die Blendenwahl fir die Scharfentiefe, Verschlusszeit fir eventuelle Bewegung-
sunscharfe sowie die Fokussierung wéahlte die Kamera aufgrund der Automatik-
Einstellung entsprechend der jeweiligen Situation sowie den zuvor getroffenen
Parametern von selbst. Die Bildaufnahmequalitat wurde auf hoch (L) und der
WeiBabgleich auf eine Farbtemperatur von ca. 5200 K, das in etwa Tageslichtweil3
entspricht, eingestellt. In manchen Fallen jedoch wurde eine Farbtemperatur von
ca. 3200 K, welches Kunstlicht entspricht, gewéahlt, um eine bessere Farbgebung

zu erhalten.

Zusatzlich zur Verwendung eines Stativs fiir die Kamera unterstiitze eine hinter
dem zu fotografierenden Objekt angebrachte Beleuchtungseinheit mit einer Leis-
tung von 4 x 15 Watt und einer Farbtemperatur von 5000 K die Ablichtungsquali-
tat.
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2.3.2 Mikroskopische Untersuchung

FiOr die mikroskopische Untersuchung der Bruchflache wurde ein Rasterelektro-
nenmikroskop (REM) der Marke Philips mit der Typenbezeichnung XL30, welches
in Abbildung 34 dargestellt ist, verwendet.

Abbildung 34: Philips XL30 Rasterelektronenmikroskop (REM) des Instituts fiir Werkstoffwissen-
schaft und Werkstofftechnologie an der TU Wien

Die getroffenen Einstellungen am REM umfassten die Beschleunigungsspannung,
die mit 20 kV festgelegt wurde, und den Strahldurchmesser (Spotsize), der mit
einem Wert von 5 auf einer Skala zwischen 1 und 9 fiir eine hohe Schérfentiefe
sorgte. Ein weiterer Vorteil des REMs gegenlber einem Lichtmikroskop ist neben
der hohen Schérfentiefe die hohe VergréBerung von bis zu 10°x.

Die Auflésung der erhaltenen Bilder betragt 712 x 484 oder 1.424 x 968 Pixel, so-
dass sich die Anzahl der Pixel zu 344.608 oder 1.378.432 ergibt. Aus dem Maf3-
stab kénnen die Abmessungen eines Pixels berechnet werden, die je nach Ver-
gréBerung von 13,07 um (16x VergréBerung und 2 mm MaBbalken) bis 43,48 nm
(4000x VergroBerung und 5 pm MaBbalken) bei einer Auflésung von 712 x 484
Pixel und von 5,63 um (16x VergréBerung und 2 mm MaBbalken) bis 21,65 nm
(4000x VergréBerung und 5 um MaBbalken) bei einer Auflésung von 1.424 x 968
Pixel reichen.
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2.4 Langsschliffe

Nach der mikroskopischen Untersuchung der Bruchflache erfolgte die Vorberei-
tung der Probe fur den 6. und damit letzten Prozessschritt der Abbildung 19, die
metallographische Auswertung anhand von Schliffen, um die Porenanzahl und
PorengréBen in Bruchflachenndhe zu ermitteln. Dieses Vorgehen liefert dabei ein

weiteres Indiz zur Feststellung des Verformungs- bzw. Bruchmechanismus.

Trennen Einbetten Polieren Mikroskopieren

Abbildung 35: Prozessablauf von der Vorbereitung bis zur Begutachtung der Langsschliffe

Die Aufbereitungsschritte sind in Abbildung 35 dargestellt und umfassten als ers-
ten Schritt das Schneiden der Probe in Langsrichtung sowie ein Ablangen in Quer-
richtung, um das zu untersuchende Probenstlck folglich entsprechend Einbetten
zu kénnen. Das Trennen in Langsrichtung erfolgte durch eines der in Abbildung 36
dargestellten Prazisionsschneidemaschinen Struers Accutom-5, wobei das Tren-
nen in Querrichtung durch eine handelsibliche Metallsage bewerkstelligt wurde.
Die Schneidemaschine wurde dabei mit einer Trennscheibe bestickt, welche die
Bezeichnung 10S15 tragt und ausschlieBlich flir weiche Materialien eingesetzt
wird. Durch die Anderung der Trennscheibenbezeichnung entspricht die 10S15
einer 450CA. Die Umdrehungsgeschwindigkeit sowie die Vorschubgeschwindig-
keit wurden entsprechend der verwendeten Trennscheibe und des Materials ge-
wahlt und daher auf 3000 U/min sowie 0,02 mm/s eingestellt. Die Wahl der Kraft-
grenze reguliert die Vorschubgeschwindigkeit, falls der Druck zwischen Trenn-
scheibe und Probe zu hoch werden sollte. Die Einstellung dazu wurde aus 3 Aus-
wahlmdglichkeiten mit dem mittleren zu wahlenden Wert ,medium* festgelegt. Da
eine Kihlung der Trennscheibe aus Zwecken der Vermeidung von Uberhitzung
sowie Hitzeeinbringung in die Probe unumganglich ist, wurde die Kuhimittelzufuhr
wahrend dem Trennprozedere aktiviert.
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Abbildung 36: Struers Accutom-5 Prazisionsschneidemaschinen

Der zweite Prozessschritt ist das Einbetten, welches im Anschluss an den Trenn-
vorgang erfolgte. Dazu wurde aufgrund der Probendimensionen eine Kunststoff-
form mit einem Volumen fir ca. 20 g Einbettmittel gewahlt. Nach einem kurzen
Reinigungsschritt folgte das Einfetten der Form mittels eines handelsiblichen sal-
benartigen Gemisches aus Kohlenwasserstoffen und das Platzieren der Probe mit

der Schnittflache in Richtung Boden der Kunststoffform.

Als Einbettmittel wurde Araldit verwendet, welches ein Gemisch bestehend aus 2
Komponenten ist und in einem bestimmten Verhéltnis verrihrt werden musste. In
einem sauberen Kunststoffoecher wurde zuerst das Harz mit der Bezeichnung
AY103-1 eingewogen, alsdann der Harter HY956 hinzuzufigen war. Das Mi-
schungsverhaltnis zwischen Harter und Harz betragt 1 : 5,88235, sodass bei einer
verwendeten Menge von 20 g Harz exakt 3,4 g Harter hinzugegeben werden
muss, um eine optimale Einbettmasse zu erhalten. Unmittelbar nach Zugabe des
Harters musste fir ca. 1 min das Gemisch mit einem Holzstdbchen gerihrt wer-
den, um eine feine Blaschenbildung zu erwirken. Diese Blaschenbildung ist eine
Indikation dafiir, dass das Gemisch ausreichend verriihrt wurde und nach einer
kurzen Ruhephase von ca. 1 min in die Kunststoffform eingegossen werden konn-
te. Als Richtwerte betreffend der Aushartung des Einbettmittels gelten 6 h fur ein
erstes grobes Hantieren, 12 h fir die Mdglichkeit einer Einzelprobenpréparation

und 24 h fir die Mdglichkeit einer Probenhalterpraparation.

Nach dem Ausharten der Einbettmasse wurde das Schleifen und Polieren der
Schnittflache durchgefihrt. Die dazu verwendete Poliereinrichtung Struers Tegra-
Pol-31 mit Schwenkarm Struers TegraForce-5 fir die Probenapplikation erlaubte

dabei eine Einzelprobenpraparation mit manuell auswahlbarer Anpresskraft zwi-
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schen der zu schleifenden bzw. polierenden Oberflache und der verwendeten
Schleif- bzw. Polierscheibe sowie eine exakt einstellbare Dosierung der Poliersus-
pension durch die Dosiereinrichtung Struers TegraDoser-5. Die Poliereinrichtung
mit Schwenkarm und angeschlossener Dosiereinrichtung ist in Abbildung 37 dar-
gestellt.

Abbildung 37: Struers TegraPol-31 Poliereinrichtung mit Struers TegraForce-5 Schwenkarm und
Struers TegraDoser-5 Dosiereinrichtung

Das Schleifen und Polieren erfolgte durch das voreingestellte Schema mit der Be-
zeichnung ,Al-Molto 220“ welches in der in Tabelle 3 angeflhrten Reihenfolge
von oben nach unten abgearbeitet wurde.

Tabelle 3: Schleif- bzw. Polierschema fir die gepriften HITEMAL Proben

Schleif- bzw. | Suspension | Lubrikant | Bearbeitungs- | Scheibenge- Anpress-
Polierscheibe zeit schwindigkeit kraft
Piano 220 - Wasser 1 min 300 U/min 25N
MD-Largo DP-P9um Blau 5 min 150 U/min 30N
MD-Mol DP-P3pum Blau 4 min 150 U/min 20N
MD-Nap DiaDuo 1pm | - 2 min 150 U/min 25N
MD-Chem OP-U - 5 min 150 U/min 15N

Der Drehteller des TegraPol-31 fur die Aufnahme der Schleif- bzw. Polierscheiben
und auch die am Schwenkarm angebrachte Probenhalterung wurden dem Uhrzei-
gersinn entgegengesetzt, jedoch mit unterschiedlicher Umdrehungszahl, betrie-

ben.
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Wahrend bei den Polierschritten ,MD-Largo* bis ,MD-Nap“ eine Diamantsuspensi-
on (DP bzw. DiaDuo) unterschiedlicher KorngréBe verwendet wurde, kam beim
letzten Polierschritt ,MD-Chem*“ die chemo-mechanische Oxidpoliersuspension
Struers OP-U NonDry (kolloidales SiO) unverdiinnt zur Anwendung. Zur Feststel-
lung einer ausreichend bearbeitenden Oberflache musste nach jedem Polierschritt
die Schnittflache mit dem Lichtmikroskop Zeiss Opto begutachtet werden, um zu

entscheiden, ob ein repetitiver Vorgang erforderlich ist.

Nach dem letzten Polierschritt erfolgte die Reinigung der Probenoberflache unter
flieBendem Wasser, Abspilen mit Ethanol und Trocknen mittels heiBer Luft. Un-
mittelbar danach wurde der frische Schliff im Lichtmikroskop betrachtet.

Das verwendete Lichtmikroskop Zeiss Imager.M2m ist mit einer Kamera des Typs
AxioCam MRc5 des gleichnamigen Herstellers ausgeristet, welche Gber die Soft-
ware AxioVision 40 (Release 4.8.2.0) Aufnahmen der Mikrostruktur des Schliffs
erm@glicht. Am Lichtmikroskop selbst wurden dabei lediglich die Objektive 1,25x,
2,5x, 5x, 10x, 20x, 50x und 100x je nach gewtlnschter VergroBerung eingestellt.
Durch Multiplikation der VergréBerungsleistung des Okulars, welches 10x betragt,
kann die GesamtvergréBBerung errechnet werden, die somit zwischen 25x und
1000x liegt. Fur die Kameraaufnahmen des Gefliges mussten noch 2 weitere Ein-
stellungen an der Software vorgenommen werden. Diese umfassten als ersten
Schritt die Belichtungszeit und im nachsten Schritt den WeiBabgleich, wobei eine
optimale Einstellung der Belichtungszeit zwischen 10 und 20 s liegt. Helligkeit,
Kontrast und Gammakorrektur wurden von der Software automatisch an die jewei-
ligen Gegebenheiten angepasst, kdbnnen aber auch manuell reguliert werden,
wenn gewinscht. Die Mdglichkeiten des Lichtmikroskops betreffend Kontrastie-
rung sind Hellfeld, Dunkelfeld, polarisiertes Licht und Differential-Interferenz Kon-

trast, die je nach Analyseziel gewahlt wurden.

Mit dem Lichtmikroskop ist eine hohe Auflésung der Bilder von 2.584 x 1.936 Pixel
erzielbar, sodass sich eine Gesamtzahl an Pixel von 5.002.624 ergibt. Anhand des
MaBstabs kann die Dimension eines Pixels je nach gewahlter VergréBerung er-
rechnet werden, die zwischen 2,16 um (25x VergréBerung) und 53,97 nm (1000x
VergréBerung) liegt.

Andreas Sikora 47



Kapitel 2 Experimentelle Methoden

Abbildung 38: Zeiss Imager.M2m Lichtmikroskop mit Zeiss AxioCam MRc5 Kamera

Nach der Begutachtung der praparierten Schnittfliche wurde mit zahlreichen Atz-
mitteln und unterschiedlichen Atzzeiten versucht, das Geflige so aufzubereiten,
um eine Charakterisierung zu ermdéglichen. Die angewandten Methoden waren
10% NaOH fir 2 min, 24,67% HCI fir 10 s, 20 s und 30 s, 37% HCI fur 30 s, 2%
NaOH bei 50°C fir 1 min, 2% HF fir 30 s und 8,5% H3PO, fir 5 min. Die Ergeb-
nisse beschrankten sich jedoch dabei auf schwarze Punkte unterschiedlicher Gré-
Be bzw. auf Korrosionsprodukte, die eine Charakterisierung des Gefliges nicht
zulieBen. Lediglich die elektrolytische Barker-Atzung brachte eine akzeptable
Oberflache hervor. Eine eindeutige Identifikation der Geflgestruktur konnte aber
auch in diesem Fall nicht erfolgen, wie in Abbildung 39 ersichtlich ist.

Abbildung 39: Gefiige einer geschmiedeten A27A-Probe nach der Barker-Atzung im Differential-
Interferenz-Kontrast (links) und im Dunkelfeld (rechts) bei héchster VergrdBerung (1000x)
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3  Ergebnisse

3.1 Kriechversuch und Kriechdatenauswertung

Die folgende Tabelle 4 und Tabelle 5 zeigen die abgeschlossenen Kriechversuche
der extrudierten und geschmiedeten A27A-Proben. In den Tabellen sind je nach
applizierter Spannung oa und gewahlter Priftemperatur T die Zeit bis zum Bruch
tr, die minimale Kriechrate émin und die Bruchdehnung er dokumentiert. Zuséatzlich
aufgenommene Daten sind die Chargennummern der an die TU Wien angeliefer-
ten Proben und die Nummer des Kriechstandes (Ofen), in der die Probe geprift
wurde.

Tabelle 4: Abgeschlossene Kriechversuche der Serie A27A extrudiert

oA Nr. T tr Emin £R Charge Ofen
[°C] [1/s] [%]
80 MPa 1 500 Oh - - 105 7
80 MPa 1 400 41h(2d) 4,1E-09 0,58 103 7
80 MPa 1 350 74h(3d) 1,2E-09 0,64 105 7
100MPa 1 300 Oh - - 942 4
100 MPa 2 300 7.896h(329d) 2,1E-11 0,60 941 d
110MPa 1 300 452h(194d) 7,1E-10 0,54 941 7
110MPa 2 300 2.188h (91d) 1,8E-10 0,75 942 7
120MPa 1 300 10h 3,1E-08 0,26 939 7
120MPa 2 300 113h(54d) 2,8E-09 0,83 940 7
120MPa 3 300 21h(1d) 1,8E-08 0,37 103 12

Tabelle 5: Abgeschlossene Kriechversuche der Serie A27A geschmiedet. * 50 MPa Probe bei
13.992 h erhéht auf 60 MPa. ** 60 MPa Probe bei 16.080 h erhéht auf 90 MPa. *** 70 MPa Probe
gestoppt.

oA T tr Emin £R Ofen
[°C] [1/s] [%]

50 MPa * 300 13.992h (583d) 9,7E-12 -

60 MPa ** 300 2.088h (87 d) 1,1E-11 -

70 MPa *** 300 18.240h(760d) 9,5E-12 - 12

80 MPa 300 5.544h(231d) 2,1E-11 0,08 4

Zum Zeitpunkt der Erstellung dieser Arbeit waren die in der Tabelle 6 und Tabelle
7 aufgelisteten Kriechversuche noch nicht abgeschlossen, sodass daher lediglich
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vorlaufige minimale Kriechraten év,min und Versuchszeiten ty ausgewiesen werden
kénnen.

Tabelle 6: Noch laufende Kriechversuche der Serie A27A extrudiert

oA Nr. T[°C] tv €v,min [1/5] Charge Ofen
60 MPa 1 350 3.183 h (133 d) 3,1E-11 103 7
70 MPa 1 350 1.440 h (60 d) 5,5E-11 104 9
64 MPa 1 300 9.157 h (382 d) 6,2E-12 939 4
80 MPa 1 300 9.157 h (382 d) 3,0E-11 940 5
80 MPa 2 300 8.727 h (364 d) 1,2E-11 942 6
90 MPa 1 300 4.267 h (178 d) 1,8E-11 104 12
90 MPa 2 300 2.591 h(108d) 5,0E-11 104 8
100 MPa 3 300 8.727 h (364 d) 7,4E-12 941 3
Tabelle 7: Noch laufender Kriechversuch der Serie A27A geschmiedet

oA T[°C] tv €v,min [1/5] Ofen
60 MPa 300 23.050h(960d) 8,2E-12 10

Um den relativen Fehler fir die Bestimmung von émin der jeweiligen Kriechversu-
che zu errechnen, wurde die im Kapitel 2.2.2 beschriebene Vorgehensweise he-
rangezogen. Der temperaturbedingte Einfluss auf die wahre Dehnung Ae betragt
2,78E-5, welche durch die jeweilige Kriechdauer At dividiert wird, um im Anschluss
den prozentuellen Anteil des Fehlers an der erfassten minimalen Kriechrate €min
oder €vmin zu ermitteln. Der relative Fehler der abgeschlossenen Kriechversuche
sind in Tabelle 8 und Tabelle 9 gezeigt.

Tabelle 8: Relativer Fehler der abgeschlossenen Kriechversuche der Serie A27A extrudiert

(o Nr. T[°C] tg=At[s] €min [1/8] Ag/At [1/s] Fehler [%]
80 MPa 1 400 147.600 4,1E-09 1,88E-10 4,58
80 MPa 1 350 266.400 1,2E-09 1,04E-10 8,66
100 MPa 2 300 28.425.600 2,1E-11 9,75E-11 4,64
110 MPa 1 300 1.627.200 7,1E-10 1,70E-11 2,40
110 MPa 2 300 7.876.800 1,8E-10 3,52E-12 1,95
120 MPa 1 300 36.000 3,1E-08 7,69E-10 2,48
120 MPa 2 300 4.068.000 2,8E-09 6,81E-12 0,24
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120 MPa 3 300 75.600 1,8E-08 3,66E-10 2,04

Tabelle 9: Relativer Fehler der abgeschlossenen Kriechversuche der Serie A27A geschmiedet.
* Daten gewonnen aus einer einzigen Probe mit unterschiedlicher Belastung.

(o T[°C] tgr=At[s] €min [1/8] Ag/At [1/s] Fehler [%]
50 MPa * 300 50.371.200 9,7E-12 5,50E-13 5,67
60 MPa * 300 7.516.800 1,1E-11 3,69E-12 33,50
70 MPa 300 65.664.000 9,5E-12 4,22E-13 4,44
80 MPa 300 19.958.400 2,1E-11 1,39E-12 6,61

Waéhrend in Tabelle 8 kein auBergewdhnlich hoher temperaturbedingter Einfluss
der Bauteile festgestellt werden konnte, ist in Tabelle 9 ein auffallig hoher relativer
Fehler einer Probe von einem Drittel ersichtlich.

In der folgenden Tabelle 10 und Tabelle 11 sind die relativen Fehler der noch lau-
fenden Kriechversuche gezeigt.

Tabelle 10: Relativer Fehler der noch laufenden Kriechversuche der Serie A27A extrudiert

oA Nr. T[°C] tyv=At[s] €vmin [1/S] Ag/At[1/s] Fehler [%]
60 MPa 1 350 11.458.800 3,1E-11 2,42E-12 7,80
70 MPa 1 350 5.184.000 5,5E-11 5,34E-12 9,72
64 MPa 1 300 32.965.200 6,2E-12 8,40E-13 13,55
80 MPa 1 300 32.965.200 3,0E-11 8,40E-13 2,80
80 MPa 2 300 31.417.200 1,2E-11 8,82E-13 7,35
90 MPa 1 300 15.361.200 1,8E-11 1,80E-12 10,02
90 MPa 2 300 9.327.600 5,0E-11 2,97E-12 5,94
100 MPa 3 300 31.417.200 7,4E-12 8,82E-13 11,91

Tabelle 11: Relativer Fehler des noch laufenden Kriechversuchs der Serie A27A geschmiedet

Oa

T[°C]

tv = At [s]

€v,min [1/8]

Ag/At [1/s]

Fehler [%]

60 MPa

300

82.980.000

8,2E-12

3,34E-13

4,07

Bei den noch laufenden Kriechversuchen sind relative Fehler von maximal 13,55%

ZU verzeichnen.
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Im Folgenden werden die Kriechkurven dargestellt, welche fir die weitere Diskus-
sion relevante Daten liefern. Die dabei verwendeten Typen von Darstellungen sind
die wahre Dehnung Uber der Zeit, die Kriechrate Uber der Zeit und Kriechrate Uber

der wahren Dehnung.

3.1.1 A27A extrudiert

Eine Unterscheidung zwischen abgeschlossener und nicht abgeschlossener Ver-
suche der in folgenden Diagrammen dargestellten Kriechkurven wurde durch eine
Markierung realisiert. Die Markierung X weist auf einen abgeschlossenen Kriech-
versuch hin, wohingegen alle anderen Kriechkurven daher als vorlaufig angese-

hen werden kénnen.

Die Abbildungen der Kriechkurven sind im Allgemeinen mit einer Zeitskala bis
24.000 h versehen. Die Zeitskala der Proben mit einer nominalen Prifspannung
von 120 MPa sowie 80 MPa und Priftemperaturen iber 300°C sind aufgrund de-
ren kurzen Laufzeit auf 150 h justiert, um eine bessere Darstellung zu erreichen.

Abbildung 40: Wahre Dehnung aller extrudierten A27A-Proben, Proben ohne Temperaturangabe
bei 300°C gepriift
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Abbildung 41: Wahre Dehnung der extrudierten A27A-Proben zwischen 60 und 80 MPa, bei unter-
schiedlicher Temperatur geprdift

Abbildung 42: Wahre Dehnung der extrudierten A27A-Proben zwischen 90 und 110 MPa, bei
300°C geprift
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Abbildung 43: Wahre Dehnung der extrudierten A27A-Proben mit 120 MPa, bei 300°C geprft,
sowie mit 80 MPa, bei unterschiedlicher Temperatur geprift (justierte Abszisse)

Abbildung 44: Kriechrate aller extrudierten A27A-Proben, Proben ohne Temperaturangabe bei
300°C geprift
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Abbildung 45: Kriechrate der extrudierten A27A-Proben zwischen 60 und 80 MPa, bei unterschied-
licher Temperatur gepruft

Abbildung 46: Kriechrate der extrudierten A27A-Proben zwischen 90 und 110 MPa, bei 300°C ge-
pruft
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Abbildung 47: Kriechrate der extrudierten A27A-Proben mit 120 MPa, bei 300°C geprift, sowie mit
80 MPa, bei unterschiedlicher Temperatur gepruft (justierte Abszisse)

Abbildung 48: Kriechrate Uber der wahren Dehnung aller extrudierten A27A-Proben, Proben ohne
Temperaturangabe bei 300°C gepruft

3.1.2 A27A geschmiedet
In den folgenden Diagrammen kennzeichnet die Markierung X wiederum einen
abgeschlossenen Kriechversuch, wobei die Markierung S (stopped) auf einen ab-

gebrochenen Versuch verweist. Der ungewdhnliche Verlauf findet in den Dia-
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grammen keine Berlcksichtigung. Die Markierung | (inc. flr increased) kennzeich-
net die Kriechversuche, deren applizierte Spannung nach einer gewissen Ver-

suchszeit erhoht wurde.

Abbildung 49: Wahre Dehnung aller geschmiedeten A27A-Proben mit Unterbrechung zwischen
5.650 h und 12.430 h, bei 300°C geprift

Abbildung 50: Kriechrate aller geschmiedeten A27A-Proben mit Unterbrechung zwischen 5.650 h
und 12.430 h, bei 300°C geprift
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Abbildung 51: Kriechrate iber der wahren Dehnung aller geschmiedeten A27A-Proben, bei 300°C
gepruft

Im Allgemeinen lasst sich festhalten, dass sich die extrudierten A27A-Proben mit
einer Zeitskala bis 10.000 h darstellen lassen, wohingegen der Grofteil der ge-
schmiedeten A27A-Proben eine Versuchszeit weit Gber 10.000 h aufweisen.

3.2 Analysieren der Bruchflache

3.2.1 Makroskopische Untersuchung

Die Fotodokumentation der extrudierten und geschmiedeten A27A-Proben der
abgeschlossenen Kriechversuche ist in den folgenden beiden Unterkapiteln er-
sichtlich.

3.2.1.1 A27 A extrudiert

Die Probe in Abbildung 52 wurde bei einer Temperatur von 350°C, die Probe in
Abbildung 53 bei einer Temperatur von 400°C und die Probe in Abbildung 54 bei

einer Temperatur von 500°C geprUft.
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Abbildung 52: A27A extrudiert bei 80MPa und 350°C, gebrochen nach 74 h

Abbildung 53: A27A extrudiert bei 80MPa und 400°C, gebrochen nach 41 h

Abbildung 54: A27A extrudiert bei 80MPa und 500°C, unmittelbar nach Start gebrochen

Die Proben der Abbildung 55, Abbildung 56, Abbildung 57, Abbildung 58, Abbil-
dung 59, Abbildung 60 und Abbildung 61 wurden bei einer Temperatur von 300°C
gepruft.
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Bruchstelle Schnitt

Abbildung 55: A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 1) und 300°C, unmittelbar nach Start gebrochen

Abbildung 56: A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 2) und 300°C, gebrochen nach 7.896 h

|
%

Abbildung 57: A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 1) und 300°C, gebrochen nach 452 h

Abbildung 58: A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 2) und 300°C, gebrochen nach 2.188 h
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Abbildung 59: A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 1) und 300°C, gebrochen nach 10 h

Abbildung 60: A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 2) und 300°C, gebrochen nach 113 h

Abbildung 61: A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 3) und 300°C, gebrochen nach 21 h

Beim Vergleich der Bruchflachen sind keine nennenswerten Unterschiede erkenn-
bar. Es tritt stets ein dem Mischbruch ahnlicher Kriechbruch auf, da klar ersichtli-
che Normalspannungsbruchbereiche mit Ubergang zu Schubspannungsbruchbe-
reichen (Scherlippen) erkennbar sind.

Die Ubergénge zwischen den Normalspannungsbereichen und den Scherlippen
sind bei allen Proben der Charge 941, wie in Abbildung 56 und Abbildung 57 er-
sichtlich ist, weicher ausgepragt als bei den anderen Chargen, die in Abbildung 55
und Abbildung 58 zu sehen sind. Die nominalen Prifspannungen der genannten
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Charge lagen bei 100 MPa (Nr. 2) und 110 MPa (Nr. 1). Weitere spannungsab-

hangige Auspragungen der Bruchstruktur sind nicht ersichtlich.

Bei keiner der Proben kann eine eindeutige Einschnirung identifiziert werden und
in Anbetracht der Bruchposition ist beim GrofBteil der Proben der Bruch am Ende
des Schaftes eingetreten. Lediglich bei 2 Proben, die héheren Priftemperaturen
(120 MPa) ausgesetzt waren und in Abbildung 59 und Abbildung 60 dargestellt
sind, konnte die Bruchposition in der Mitte festgestellt werden.

3.21.2 A27A geschmiedet

Bei den geschmiedeten A27A-Proben konnte eine Bruchflachenanalyse lediglich

an einer Probe erfolgen.

Bruchstelle Schnitt

Abbildung 62: A27A geschmiedet bei 80MPa und 300°C, gebrochen nach 5.544 h

Die geschmiedete A27A-Probe zeigt hinsichtlich des Bruchbildes keinen wesentli-
chen Unterschied zu den extrudierten A27A-Proben. Es ist wiederum ein dem
Mischbruch ahnlicher Kriechbruch ohne Einschniirung zu erkennen, dessen Uber-
gang zwischen dem Normalspannungsbruchbereich und den Scherlippen weich
erscheint und eine Ahnlichkeit mit der in Charge 941 gefundenen Form aufweist.

3.2.2 Mikroskopische Untersuchung

Die nachfolgenden Abbildungen zeigen ausgewahlte REM-Aufnahmen, die cha-

rakteristisch flr die jeweiligen nominalen Prifspannungen sind.

3.2.21 A27A extrudiert

Die Proben der Serie A27A extrudiert mit den nominalen Prifspannungen von 110
MPa, 100 MPa und 80 MPa bei unterschiedlicher Priftemperatur weisen im All-
gemeinen idente Bruchcharakteristik auf, die wie in Abbildung 63 dargestellt, in 3

Bereiche unterteilt werden kann.

Im makroskopisch betrachteten Bereich der Normalspannungen, zu sehen als De-
tail 1 in Abbildung 64, zeigt sich stets eine Wabenstruktur mit hellen umrandeten
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Regionen, welche sehr hohe und massive Auszugsspitzen darstellen. Die Orien-
tierung dieser Auszugsspitzen ist nahezu orthogonal zur Bruchoberflache. Am
Grund der Waben sind Kérner vorzufinden, deren Dimensionen weitgehend der
Korngroé3e des Materials entsprechen.

Im weiteren Verlauf in Richtung Scherlippen verandert sich die Bruchstruktur da-
hingehend, dass hell umrandeten Regionen zwar zum Teil noch erkennbar sind,
jedoch nicht mehr das Bruchbild dominieren. Die dementsprechend resultierende
Bruchstruktur besteht im Vergleich zum Detail 1 aus flacheren und kleineren Wa-
ben, die als Detail 2 in Abbildung 65 ersichtlich sind.

An den Scherlippen ist die klassische Wabenstruktur als Detail 3 in Abbildung 66
zu erkennen. Es zeigen sich Waben unterschiedlicher Dimensionen sowie unter-
schiedlicher Orientierungen, wobei am Grund groBer Waben wiederum Kérner
identifiziert werden kdénnen, deren Dimensionen nur mehr der Halfte der Korngré-

Be des Materials entsprechen.

AccV SpotMagn Det WD E;(p |—| 2 mm
200k¥ 50 13x SE 203 1 WWW ZA Andreas 942 110MPa

Abbildung 63: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 2) und 300°C
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) Det WD Exp |—| 20,um
SE 202 5 WWW ZA Andreas 942 110MPa

” gl 4o o~ %
AccY SpotMagn Det WD Exp pb——+ 20pum
20.0KY 50 1000x SE 202 9 WWW ZA Andreas 942 110MPa

[:[:V Sput Magn Det WD Exp |—| 20 um
00KV 50 1000x SE 199 13  WWW ZA Andreas 942 110MPa

Abbildung 66: REM-Detail 3 der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 2) und 300°C

Die 3 gepruften Proben der Serie A27A extrudiert mit der nominalen Prifspannung
von 120 MPa fallen betreffend deren Bruchcharakteristik nicht in dieselbe Katego-
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rie wie die vorher vorgestellten A27A-Proben mit den nominellen Prifspannungen
von 110 MPa, 100 MPa und 80 MPa mit unterschiedlicher Priftemperatur. Als Re-
ferenz flr diese Kategorie dient die A27A-Probe mit 120 MPa (Nr. 3), die in Abbil-
dung 67 dargestellt ist.

Die Struktur im makroskopisch betrachteten Bereich der Normalspannungen, als
Detail 1 in Abbildung 68 erkennbar, dhnelt dem Ubergangsbereich (Detail 2) der
Probe A27A extrudiert mit 110 MPa (Nr. 2) in Abbildung 65. Es sind flache und
kleine Waben zu sehen, die zum Teil durch hell umrandete Regionen, den soge-

nannten Auszugsspitzen, abgegrenzt sind.

Im weiteren Verlauf in Richtung Scherlippen treten die hohen Auszugsspitzen
mehr und mehr in den Hintergrund, sodass die Ubergénge zwischen den Waben
sehr weich erscheinen. Die Waben selbst lassen sich bereits in kleine flache und
groB3e tiefe Arten unterteilen, die als Detail 2 in Abbildung 69 zu sehen sind.

An den Scherlippen wiederum ist die klassische Wabenstruktur als Detail 3 in Ab-
bildung 70 ersichtlich. Die Waben haben unterschiedliche Dimensionen und sind
unterschiedlich orientiert. In Abbildung 70 sowie auch in Abbildung 69 lassen sich
am Grund groBer Waben Korner identifiziert, deren Dimensionen jedoch maximal
der Halfte der KorngréBe des Materials entsprechen.

AccV SpotMagn Det WD Exp —— 2mm
200kV 5.0 12x SE 2201 WWWT ZA Andreas 103 120MPa

Abbildung 67: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 3) und 300°C
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AccY SpotMagn Det WD Exp b——— 20um AccV SpotMagn Det WD Exp b———— 5um
0.0kV 50 1000x SE 235 5 WWWI ZA Andreas 103 120MPa 0.0kv 40 4000x SE 2356 WWWT ZA Andreas 103 120MPa

AccY SpotMagn Det WD Exp b——— 20um ) Det WD Exp p———— 5um
200KV 50 1000x SE 237 10 WWWT ZA Andreas 103 120MPa 0.0kV 40 4000x SE 237 11 WWWT ZA Andreas 103 120MPa

| & 52 Ve 4 8 5050 e - RS SR O AP ED %V T 7
Acc.Y SpotMagn AccY SpotMagn Det WD Exp ————{ S5um
200kv 40 1000x SE 217 15 WWWT ZA Andreas 103 120MPa 200kv 40 4000x SE 217 16 WWWT ZA Andreas 103 120MPa

Abbildung 70: REM-Detail 3 der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 3) und 300°C
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Bei 2 von 3 Proben, die bei einer nominellen Prifspannung von 120 MPa gepruft
wurden, zeigten sich tiefe Krater in der Mitte der Bruchflache, wie in Abbildung 71

zu sehen ist.

Der Krater befindet sich auf einer Art Plateau, der als ein makroskopischer Nor-
malspannungsbereich gilt. Im Krater selbst ist sowohl eine glatte Struktur als auch
eine mit Waben Ubersate Struktur zu identifizieren, die respektive als dunkelgraue
und hellgraue Flachen erkennbar sind. Die hellgraue Flache ist dabei so orientiert,
dass eine nahezu parallele Anordnung zu den Scherlippen ausgemacht werden
kann. Des Weiteren sind am Randbereich der Ausbruchstelle ebenso Waben zu
sehen, die als hellgraue Flachen in Erscheinung treten und in Abbildung 72 darge-

stellt sind.

AccV SpotMagn Det WD Exp b 2mm
200 kv 50 16x SE 401 4 A27A extr 120MPa 939

Abbildung 71: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 1) und 300°C
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=4 . B2 tasd e /
st WD Bxp —————
A27A extr 120MPa 939

N 4

5

i3 E w bt A
20 pm AccY SpotMagn Det WD Exp b——— 5pum
200k 50 1000x SE 396 4 A27A extr 120MPa 939 200 kv 4.0 4000x SE 406 4 A27A extr 120MPa 939

Abbildung 72: REM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 1) und 300°C von (a) nach
(d) mit zunehmender VergréBerung

3.2.2.2 A27A geschmiedet

Bei der Probe der Serie A27A geschmiedet mit einer nominalen Priifspannung von
80 MPa, dargestellt in Abbildung 73, konnten 3 Bereiche identifiziert werden, die
unterschiedliche Bruchstrukturen aufweisen. Die Bruchcharakteristik ist mit den
extrudierten A27A-Proben nur bedingt vergleichbar und muss daher einer eigenen
Kategorie zugeordnet werden.

Die Bruchtopographie im makroskopischen Normalspannungsbereich ist in Detail
1 der Abbildung 74 zu sehen und &hnelt dem makroskopischen Normalspan-
nungsbereich (Detail 1) der Probe A27A extrudiert mit 120 MPa (Nr. 3) in Abbil-
dung 68 mit Ausnahme der Héhe der Auszugsspitzen. Diese ist im Vergleich ge-
ringer, sodass die Waben insgesamt flacher erscheinen. Es kann in diesem Be-
reich bereits ansatzweise zwischen kleinen flachen und groBen tiefen Waben un-

terschieden werden.

Andreas Sikora 68



Kapitel 3 Ergebnisse

Zudem ist in der Mitte der Probe, als Detail 2 in Abbildung 75 ersichtlich, eine zer-
rottete Oberflache mit abwechselnden Berg- und Talauspragungen erkennbar.
Mikroskopisch gesehen ist die Bruchstruktur eine Fortsetzung der Wabenstruktur
des Details 1, jedoch mit differentem Aussehen bei geringerer Vergré3erung.

T

AccY SpotMagn Det WD Exp —— 2mm
200KV 50 13x SE 215 8 WWWT ZA Andreas A27A forg 80OMPa

Abbildung 73: REM-Ubersicht der Probe A27A geschmiedet bei 80MPa und 300°C

AccY SpotMagn Det WD Exp b——— 20pm AccY SpotMagn  Det WD Exp  ——— 5um
200kV 50 1000x SE 228 11 WWWT ZA Andreas A27Aforg 80MPa  J200kV 40 4000x SE 229 12 WWWT ZA Andreas A27A forg 80MPa

*

Abbildung 74: REM-Detail 1 der Probe A27A geschmiedet bei 80MPa und 300°C
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#

g it L T e A e T £ 19 = 2 - S
Acc.Y Spot Magn AccY SpotMagn Det WD Exp b
SE 186 8 WWWI ZA Andreas A27A forg80MPa  J20.0kv 5.0 300x SE 186 4 WWWT ZA Andreas A27A forg 80MPa
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Det WD Exp pb——— 20um AccY SpotMagn Det WD Exp ————{ S5um
200KV 50 1000x SE 186 5 WWWI ZA Andreas A27A forg 80MPa  20.0kV 3.0 4000x SE 186 6 WWWT ZA Andreas A27A forg 80MPa

Abbildung 75: REM-Detail 2 der Probe A27A geschmiedet bei 80MPa und 300°C von (a) nach (d)
mit zunehmender VergréBerung

3.3 Langsschliffe

Aufgrund der im Rasterelektronenmikroskop festgestellten unterschiedlichen
Bruchcharakteristik und dementsprechender Kategorisierung wurden die ausge-
wahlten A27A-Referenzproben auch einer metallographischen Praparation zuge-
fihrt und ausgewertet. Aus Grinden, die bereits in Kapitel 2.4 dargelegt sind,
wurden keine Atzungen an den Proben durchgefiihrt.

3.3.1 A27A extrudiert

Eine erste Auffalligkeit der Proben der Serie A27A extrudiert mit den nominalen
Prifspannungen von 110 MPa, 100 MPa und 80 MPa bei unterschiedlicher Prif-
temperatur, die durch die Probe A27A extrudiert bei 110 MPa (Nr. 2) und einer
Praftemperatur von 300°C in Abbildung 76 reprasentiert werden, ist die ungleich-
maniige Porenanzahl pro Flache. Wahrend die Matrix eine hohe Anzahl von klei-

nen Poren aufweist, nimmt im Bereich der Bruchflache die Porenanzahl ab, wo-
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hingegen die Dimension der Poren zunimmt. Dies ist in Abbildung 77 an der

Bruchflache links deutlich erkennbar.

Eine Quantifizierung der Poren in Abbildung 78 ergab in der Matrix ungefahr 60
Poren pro 1000 x 1000 Pixel bzw. 5.150 Poren/mm? und in N&he der Bruchflache
ungefahr 45 Poren pro 1000 x 1000 Pixel bzw. 3.860 Poren/mm?. Die Porengré-
Ben in der Matrix lassen sich dabei von ca. 10 Pixeln im Durchmesser bzw. 0,92
um? Flache bis ca. 25 Pixeln im Durchmesser bzw. 5,72 pm? Flache und im Be-
reich der Bruchflache sogar bis zu ca. 55 Pixeln im Durchmesser bzw. 27,68 pm?
Flache unter Berlcksichtigung einer rundlichen Porenform identifizieren. Das er-
gibt eine Porenflache von maximal 2,9% in der Matrix und von maximal 10,7% im

Bereich der Bruchflache.

C O

Detail

Abbildung 76: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 2) und 300°C
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Abbildung 77: LM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 2) und 300°C zum Vergleich
der lokalen Porenanzahl

Abbildung 78: LM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 2) und 300°C

Die Probe A27A extrudiert bei 120 MPa (Nr. 3) und einer Prlftemperatur von
300°C, welche als Referenzprobe aller extrudierten A27A-Proben mit einer nomi-
nellen Prifspannung von 120 MPa dient und in Abbildung 79 dargestellt ist, weist
im Vergleich mit der extrudierten A27A Probe bei 110 MPa (Nr. 2) auf den ersten

Blick etwas kleinere Poren auf.

Das Schliffbild des makroskopischen Normalspannungsbereich, als Detail 1 in Ab-
bildung 80 zu sehen, lasst keine deutlichen Unterschiede betreffend Porenanzahl
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zwischen Matrix und Bruchflachenbereich erkennen. Die Quantifizierung der Po-
ren ergab ungefahr 120 Pixel pro 1000 x 1000 Pixel bzw. 10.230 Poren/mm?. Bei
genauerer Betrachtung der Porenform ist der Uberwiegende Teil nicht rundlich,
sondern eher eckig und langlich mit zahlreichen Veréastelungen, sodass die gefun-
den PorengréBen von ca. 5 Pixel im Durchmesser bzw. 0,23 pm? Flache bis ca. 20
x 25 Pixel bzw. 5,83 um? Flache reichen.

Bei Vergleich des Details 1 mit dem Detail 2 in Abbildung 81 wird deutlich, dass
die Porenanzahl im Bereich des makroskopischen Normalspannungsbereichs we-
sentlich héher ist. Dies bestétigt die Quantifizierung des Schliffbildes der Scherlip-
pen, die bei ungefahr 35 Poren pro 1000 x 1000 Pixel bzw. 3.000 Poren/mm? liegt.
Die Form der Poren lasst sich hauptsachlich als rund bezeichnen und die Poren-
gréBen liegen zwischen 10 Pixeln im Durchmesser bzw. 0,92 pm? Flache und 30

Pixeln im Durchmesser bzw. 8,24 pm? Flache.

Das ergibt eine Porenflache von maximal 6,0% im makroskopischen Normalspan-

nungsbereich und von maximal 2,5% im Bereich der Scherlippen.

C >

Detail 1

C >

Detail 2

Abbildung 79: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 3) und 300°C
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Abbildung 80: LM-Detail 1 der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 3) und 300°C

Abbildung 81: LM-Detail 2 der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 3) und 300°C

3.3.2 A27A geschmiedet

Ein augenscheinliches Unterscheidungsmerkmal im Vergleich der geschmiedeten
A27A Probe bei 80 MPa und einer Priftemperatur von 300°C in Abbildung 82 mit
den Proben der Serie A27A extrudiert ist das nahezu porenfreie Geflige.

Erst im Detail 1 in Abbildung 83 sind einige wenige Poren mit rundlicher Form
auszumachen, die bei weiterer VergréBerung, zu sehen in Abbildung 84, an den
Korngrenzen festgestellt werden kénnen. Die Quantifizierung der Poren ergibt je-
doch einen Wert von ungeféhr 120 Poren pro 1000 x 1000 Pixel bzw. 10.230 Po-
ren/mm?®. Da die PorengréBe aber lediglich zwischen 3 Pixeln im Durchmesser
bzw. 0,08 pm?® Flache und 10 Pixeln im Durchmesser bzw. 0,92 pm? Flache liegt,
ist die ldentifikation von Poren bei geringerer VergréBerung nur erschwert méglich.
Die maximale Porenflache betragt bei den geschmiedeten A27A-Proben daher nur
0,9%.
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Ein Unterschied zwischen dem makroskopischen Normalspannungsbereich des
Details 1 und des Bereich der Scherlippen des Details 2 in Abbildung 85 betref-

fend Porenanzahl und Porengré3e ist nicht eindeutig zu erkennen.

C D

Detail 1

C D

Detail 2

Abbildung 82: LM-Ubersicht der Probe A27A geschmiedet bei 80MPa und 300°C

Abbildung 83: LM-Detail 1 der Probe A27A geschmiedet bei 80MPa und 300°C

Andreas Sikora 75



Kapitel 3 Ergebnisse

Abbildung 84: LM-Detail 1 der Probe A27A geschmiedet bei 80MPa und 300°C in vergrdBerter und
Uberarbeiteter Darstellung zur Akzentuierung der Korngrenzen

Abbildung 85: LM-Detail 2 der Probe A27A geschmiedet bei 80MPa und 300°C
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4  Diskussion der Ergebnisse

Bei einem Vergleich der Ergebnisse dieser Arbeit mit den Karten fir Verfor-
mungsmechanismen und Bruchmechanismen nach Ashby gilt es zu beachten,
dass diese Karten aus Kriechversuchen mit Aluminiumlegierungen resultieren und
daher ein Bezug zu pulvermetallurgisch hergestelltem Aluminium nicht eindeutig
hergestellt werden kann. [15] Des Weiteren ist, wie auch schon in Kapitel 1.2 er-
wahnt, die KorngréBe des in Ashby’s Karten gepriften Aluminiums nicht ident mit
der KorngréBe des in dieser Arbeit untersuchten Materials. Wahrend Ashby seine
Untersuchungen ausschlieBlich an Aluminium mit einer KorngréBe von 10 pm
durchfihrte, haben die A27A-Proben lediglich eine KorngréBe von 1,3 pm. [15]
Aufgrund dessen wird im Folgenden unter Anderem der Schwerpunkt auf die Er-
arbeitung einer eindeutigen Kategorisierung des Verformungs- und Bruchmecha-
nismus gelegt.

4.1 Interpretation der Kriechkurven und deren Auswertung

Das markanteste Merkmal im Vergleich zwischen den extrudierten und geschmie-
deten A27A-Proben ist die geringe wahre Dehnung bei den geschmiedeten A27A-
Proben, das im Vergleich der Abbildung 40 und Abbildung 49 ersichtlich ist und
auf ein auBerst kriechbestandiges Material hindeutet.

Des Weiteren konnte bei allen gepriften A27A-Proben kein eindeutiges tertiares
Kriechstadium festgestellt werden, das auf die bereits in Kapitel 3.2.1 erwahnten
fehlenden Einschnirung zurlckgefihrt werden kann. Diese Tatsache lasst aus

makroskopischer Sicht auf ein sprédes Material schlieBen.

Der auffallig hohe relative Fehler von nahezu einem Drittel der geschmiedeten
A27A-Probe mit 60 MPa in Tabelle 9 resultiert aus der Erh6hung der Belastung
wahrend des Versuchs, sodass der zeitliche Einfluss als manuell manipuliert an-
genommen werden kann. Durch die reduzierte Versuchszeit ergibt sich ein hoher
Grenzwert der Kriechrate Ae/At, der einen groBen Anteil an der erfassten Kriech-

rate €min hat und den relativen Fehler dementsprechend erhht.
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4.2 Interpretation der Bruchflachenanalyse und Langsschliffe

4.2.1 Kategorie I: A27A extrudiert mit 110 MPa, 100 MPa und 80 MPa
bei unterschiedlicher Priiftemperatur

Die in Kapitel 3.2 betrachteten Schubspannungsbruchbereiche sind als Scherlip-
pen bekannt, wohingegen Normalspannungsbruchbereiche Ublicherweise mit
Sprédbruch in Verbindung gebracht werden. [10] Die fehlende Einschnlrung bei
allen Proben wirde den Schluss zulassen, dass es sich um einen Sprédbruch
handelt. [25]

Unter mikroskopischer Betrachtung der Bruchtopographie der extrudierten A27A-
Probe bei 110 MPa (Nr. 2) kann vorerst die These eines aufgetretenen mikrodukti-
len Bruchs beim untersuchten Material nicht untermauert werden. Im Allgemeinen
treten bei Aluminiumlegierungen Waben nur unter Schubbeanspruchung als typi-
sches Merkmal eines duktilen Bruchs auf. [25] Unter diesen Umstanden kénnte
unter mikroskopischer Betrachtung die Bezeichnung eines Normalspannungsbe-
reichs in Frage gestellt werden, da sich Waben durch die Abscherung stets an der
Schubspannung orientieren, die beispielsweise als Reisswaben oder Schubwaben
bekannt sind. [10] Im Falle des gepruften Materials jedoch ist eine gesonderte Be-
urteilung zu wahlen, da es sich um pulvermetallurgisch hergestelltes Aluminium
unter Kriechbeanspruchung handelt. Die Bezeichnung des Normalspannungsbe-
reichs ist makroskopisch und mikroskopisch zutreffend, da die Waben des geprif-
ten Materials betrachtet an ihren Auszugsspitzen nahezu orthogonal zur Bruch-
oberflache orientiert sind, sodass sich ein Einfluss von Schubspannungen weitge-
hend ausschlieBen lasst. Das Dilemma ist nun, dass es sich in Anbetracht von
reinen Normalspannungen um einen Sprédbruch handeln sollte, auf der anderen
Seite jedoch die Waben auf einen duktilen Bruch hindeuten. Résler identifizierte in
seiner Arbeit dieselbe Bruchtopographie und beschreibt diese als
Grabchenstruktur ~ (Waben) im  Normalspannungsbereich,  wobei  der
Grubchendurchmesser mit steigender Kriechrate abnimmt. [26] Diese Beobach-
tung trifft auch auf die gepriften A27A-Proben zu. Zusammenfassend kann daher
die behandelte Bruchtopographie als eine typische beim Kriechen auftretende
Struktur flr pulvermetallurgisch hergestelltes Aluminium beschrieben werden, die

lediglich unter Normalspannungen auftritt.

Im Ubergangsbereich der extrudierten A27A-Probe bei 110 MPa (Nr. 2) zwischen
Normalspannungsbereich und Scherlippen werden die Normalspannungen bereits
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von Schubspannungen begleitet, sodass die Belastung auf die Kérner nicht mehr
nur eindimensional wirkt und sich eine spezielle Wabenstruktur ausbildet. Diese
Bruchstruktur ist der im makroskopisch identifizierten Normalspannungsbereich
der extrudierten A27A-Probe bei 120 MPa (Nr. 3) sehr ahnlich. Es kann eine
Bruchstruktur ausgehend von sogenannten Kavernenporen (round-type) ange-
nommen werden, die sich aufgrund Diffusionsprozesse an den Korngrenzen

sammeln und zu interkristallinem Kriechbruch fahren. [5] Aufgrund der vorgefun-

denen Kérner am Grund der Waben erscheint diese Annahme plausibel. [26]

Die Untersuchung der extrudierten A27A-Probe bei 110 MPa (Nr. 2) im Lichtmik-
roskop lasst jedoch keine eindeutige Porenklassifizierung, also ob Kavernenporen
oder sogar Keilporen an Korngrenzen gebildet wurden, zu. Zahlreiche Versuche
den Schliff per Atzung aufzubereiten, um die Korngrenzen zu akzentuieren, waren
nicht erfolgreich. Hinsichtlich der Porenform kann aber von Kavernenporen aus-
gegangen werden. Die Analyse des Schliffs zeigt eine veranderte Porenanzahl
nahe den Bruchflachen im Vergleich zur Matrix. Wahrend die Porenanzahl im Be-
reich der Bruchflache abnimmt, steigt die PorengréB3e, das auf Diffusion von Leer-
stellen Uber genltgend lange Zeit sowie der Aggregation zu Kavernenporen zu-
rickgefuhrt werden kann. [27]

4.2.2 Kategorie Il: A27A extrudiert mit 120 MPa

Die Analyse der extrudierten A27A-Probe bei 120 MPa (Nr. 3) lasst erkennen,
dass der makroskopisch identifizierte Normalspannungsbereichs keine typische
Bruchstruktur mit hohen und massiven Auszugsspitzen orthogonaler Orientierung
aufweist. Mikroskopisch betrachtet kann daher von einwirkenden Schubspan-
nungsanteilen ausgegangen werden, welche die Bruchstruktur wie im Ubergangs-
bereich der extrudierten A27A-Probe bei 110 MPa (Nr. 2) aussehen lassen. Es
kann somit festgehalten werden, dass bei den A27A-Proben mit einer nominalen
Prifspannung von 120 MPa kein reines Normalspannungsbruchregime vorherr-
schend ist. Durch zunehmende Schubspannungsanteile ist im Ubergangsbereich
bereits eine Wabenstruktur deutlich erkennbar, dessen Auspragung sich im Be-
reich der Scherlippen insofern verandert, dass zweifellos Schubwaben identifiziert

werden konnen.

Die Untersuchung der extrudierten A27A-Probe bei 120 MPa (Nr. 3) im Lichtmik-

roskop offenbart eine homogenere Verteilung von Poren im Vergleich zur extru-
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dierten A27A-Probe bei 110 MPa (Nr. 2), wobei jedoch geringere Porendimensio-
nen sowie eine geringere Porenanzahl festgestellt werden konnten. Die Ursache
dafur dirfte in der kiirzeren Versuchszeit liegen, sodass nicht ausreichend Zeit zur
Diffusion vorhanden war um einen erheblichen Einfluss auf PorengréBe und Po-

renanzahl auszutiben.

Bei einigen extrudierten A27A-Proben mit einer nominalen Prifspannung von 120
MPa wurde ein Krater in der Mitte der Bruchflache festgestellt, der in Abbildung 71
dargestellt ist. Da die Bruchflachen im Krater teilweise mit typischen Scherwaben
bedeckt sind und der Rest einem transkristallinen Sprédbruch ahnelt, jedoch bei
genauerer Betrachtung es sich um sehr flache und verformte Waben handelt,
wirde eine Zuordnung in die Kategorie Duktilbruch passend erscheinen. [25] Bei
der extrudierten A27A-Probe bei 120 MPa (Nr. 1) wirde diese Zuordnung auch
zutreffen, da die Versuchszeit lediglich 10 h betrug. Im anderen Fall jedoch trat der
Bruch nach 113 h ein, wobei ein typisches Merkmal des Kriechens, also die Ent-
stehung von Risskeimen in der gesamten Matrix, zu beobachten war. [5] Hinsicht-

lich dessen kann von einem transkristallinen Kriechbruch ausgegangen werden.

[5] Der Kraterboden scheint dabei der Bruchausgang zu sein, sodann der Bruch
ausgehend von der hellgrauen Flache, welche die typischen Scherwaben zeigt, in
paralleler Richtung fortschreitet. An den gegenulberliegenden Flachen kommt es
dadurch zu einer sehr starken Verformung der Waben durch Abscherung.

4.2.3 Kategorie lll: A27A geschmiedet

Die Bruchtopographie der geschmiedeten A27A-Probe bei 80 MPa kdnnte bei
fliichtiger Begutachtung mit einem Schwingbruch verwechselt werden. Es ist eine
zerklUftete Oberflache in der Mitte der Bruchflache zu erkennen, die darauf schlie-
Ben lasst, dass die Beanspruchungsrichtung beim Schmieden in vertikaler Rich-
tung hinsichtlich Abbildung 73 erfolgte. Die Rissausbreitung folgte dabei der da-
durch entstandenen Textur, sodass ein treppenférmiger Bruchverlauf resultierte.
Eine Verifizierung dieses Phanomens muisste durch weitere Versuche erfolgen.

Die Untersuchung der geschmiedeten A27A-Probe bei 80 MPa im Lichtmikroskop
ergab eine Ansammlung von Poren gréBerer Dimension an der Bruchflache, wo-
hingegen in der Matrix viele kleine Poren zu erkennen sind. Aufgrund der Form

liegt die Vermutung nahe, dass es sich wiederum um Kavernenporen handelt und

daher ein interkristalliner Kriechbruch sehr wahrscheinlich Bruchursache war. [5]
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Lokale Unterschiede von Porenanzahl und PorengréBe konnten ebenso festge-
stellt werden, die auf dieselbe Ursache wie bei der extrudierten A27A-Probe bei

110 MPa (Nr. 2) zurlckgeflhrt werden kann.

Weitere Auffalligkeit bei der Untersuchung mit dem Lichtmikroskop sind die gut
akzentuierten Korngrenzen in Abbildung 84, welche lediglich unter Anwendung
des letzten Polierschrittes ,MD-Chem* mit der Suspension ,OP-U“ fiir 5 min erfolg-
te. Bei den geschmiedeten A27A-Proben ist offensichtlich eine zusétzliche Atzung
nicht erforderlich und auch nicht zielfihrend, wie Abbildung 39 zeigt, wohingegen
bei den extrudierten A27A-Proben die Korngrenzen nach dem letzten Polierschritt
tber 5 min nicht sichtbar wurden und eine andere Untersuchungsmethode zur

Feststellung von Korngrenzen gewahlt werden sollte.

4.2.4 Zusammenfassung der Untersuchungen

Allgemein kann davon ausgegangen werden, dass die Wabentiefe Auskunft Gber
die Festigkeit des Materials gibt. Je tiefer die Waben, umso duktiler ist das Materi-
al. Des Weiteren sind eine hohe Anzahl an Grenzflachenporen und Gitterfehler fur
eine hohe Dichte von groBen Waben verantwortlich, da Hohlrdume als Keimbil-
dungsstellen bei Applizieren einer Belastung agieren. Bei Beobachtung von gerin-
geren Dichten von groBen Waben ist anzunehmen, dass weniger Keimbildungs-
stellen im Material vorhanden sind, es daher weniger fehlerhaft hinsichtlich Hohl-
raume ist und daher einen besseren Zusammenhalt des Gefliges verspricht. [28]
Ein Vergleich zwischen extrudierten und geschmiedeten A27A-Proben hinsichtlich
der Wabenform offenbart eine sehr viel geringere Dichte an tiefen und groBBen
Waben bei der geschmiedeten A27A-Probe sowie eine zeilenweise Anordnung
von tiefen Waben in einem klar abgegrenzten Bereich, das offensichtlich auf den
Herstellprozess zurickzuflhren ist. Aufgrund dieser Beobachtung lasst sich an-
nehmen, dass die geschmiedeten A27A-Proben eine héhere Festigkeit und in Fol-

ge eine héhere Kriechbestandigkeit aufweisen missten.

4.3 Verformungs- und Bruchmechanismenkarten

In welchem Bereich auf den Karten von Ashby die gepriften A27A-Proben liegen,
kann durch Errechnen der normalisierten Temperaturen T/Tm in K unter Berlck-
sichtigung der Schmelztemperatur T, von 933 K (660°C) sowie durch Errechnen
der normalisierten Zugspannungen oa/E und Schubspannungen t/G ermittelt wer-

den. [15] Die Berechnung der normalisierten Schubspannung erfolgt dabei mittels
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der Beziehung (1.1) und (1.2) unter Bertcksichtigung der Querkontraktionszahl
bzw. Poissonzahl v von 0,33. Bei Raumtemperatur betragt der E-Modul der extru-
dierten A27A-Proben 72 GPa und der E-Modul der geschmiedeten A27A-Proben
67 GPa, wobei dieser bei steigender Temperatur abnimmt. [21, 22] Die E-Moduli
der beiden A27A-Serien fir die jeweiligen Priftemperaturen sind neben den nor-
malisierten Werten in Tabelle 12 und Tabelle 13 gelistet.

Tabelle 12: Normalisierte Werte in unterschiedlicher Kombination von Spannung und Temperatur
in Anlehnung an die abgeschlossenen Kriechversuche der Serie A27A extrudiert. * E-Modul von 38
GPa durch Extrapolation bestimmt.

oA T T E-Modul Schubmodul oa/E 1/G T/Tn
[MPa] [K] [MPa] [GPa] [GPa] [K]
80 773 46 38" 14,3 2,11E-3 3,22E-3 0,83
80 673 46 45 16,9 1,78E-3 2,72E-3 0,72
80 623 46 48 18,0 1,67E-3 2,56E-3 0,67
100 573 58 52 19,5 1,92E-3 2,97E-3 0,61
110 573 64 52 19,5 2,12E-3 3,28E-3 0,61
120 573 69 52 19,5 2,31E-3 3,54E-3 0,61

Tabelle 13: Normalisierte Werte in unterschiedlicher Kombination von Spannung und Temperatur
in Anlehnung an die abgeschlossenen Kriechversuche der Serie A27A geschmiedet

oA T T E-Modul Schubmodul ou/E 1/G T/Tm
[MPa] [K] [MPa] [GPa] [GPa] [K]
50 573 29 57 21,4 0,88E-3 1,36E-3 0,61
60 573 35 57 21,4 1,06E-3 1,64E-3 0,61
70 573 40 57 21,4 1,23E-3 1,87E-3 0,61
80 573 46 57 21,4 1,40E-3 2,15E-3 0,61

Bei Eintragung der normalisierten Werte der untersuchten A27A-Proben in die
Karte der Verformungsmechanismen von reinem Aluminium mit einer KorngréBe
von 10 um, wie in Abbildung 86 dargestellt, wirde flr nahezu alle A27A-Proben
angenommen werden kénnen, dass der Mechanismus des Versetzungskriechens
(Power law creep) dominierend ist. Genauer betrachtet wiirden sich Werte haupt-
sachlich im Grenzbereich zwischen Niedrig- und Hochtemperatur des Verset-
zungskriechens befinden, sodass der vorherrschende Mechanismus flr die extru-
dierten A27A-Proben als Versetzungskerndiffusion und fir die geschmiedeten
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A27A-Proben als Volumendiffusion angenommen werden kann. AuBBerdem miss-
te im Norton-Diagramm eine Nichtlinearitat sichtbar werden, da dieser Bereich
bereits das Versagen des Kriechgesetzes nach Norton (Power law breakdown)
kennzeichnet. Die extrudierte A27A-Probe, welche bei einer Temperatur von
500°C gepruft wurde, befindet sich bereits im Bereich der dynamischen Rekristal-

lisation.

Abbildung 86: Karte der Verformungsmechanismen far reines Aluminium mit 10 yum KorngrdB3e
nach Ashby erganzt um die Werte der A27A-Proben, adaptiert von [3]

Bei Eintragung der normalisierten Werte der A27A-Proben in die Karte fir Bruch-
mechanismen von hochreinem Aluminium (99,9%), in Abbildung 87 zu sehen, wa-
re anzunehmen, dass der Bruchmechanismus auf einen duktilen transkristallinen
Bruch oder aber bereits auf einen Bruch mit dynamischer Rekristallisation beruht.
Ausgenommen dabei sind die extrudierten A27A-Proben, welche bei hdheren

Temperaturen als 350°C oder mit héheren Spannungen als 100 MPa gepruft wur-
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den, die in den dynamischen Bruchbereich fallen. Wohingegen bei Eintragung der
normalisierten Werte der A27A-Proben in die Karte fir Bruchmechanismen von
kommerziell reinem Aluminium (99,3%), in Abbildung 88 dargestellt, ausschlielich
der duktile transkristalline Bruch als mdglicher Bruchmechanismus in Frage kom-
men wirde. Die extrudierte A27A-Probe, welche bei einer Temperatur von 500°C

gepruft wurde, fallt jedoch eindeutig in den dynamischen Bruchbereich.

Abbildung 87: Karte der Bruchmechanismen fir hochreines Aluminium (99,9%) nach Ashby er-
ganzt um die Werte der A27A-Proben, adaptiert von [14]

Die vorangegangene Kategorisierung in 3 Gruppen ergab fir die Kategorie |
(A27A extrudiert mit 110 MPa, 100 MPa und 80 MPa unterschiedlicher Tempera-
tur) einen interkristallinen Kriechbruch, flr die Kategorie Il (A27A extrudiert mit 120
MPa) einen transkristallinen Kriechbruch und fur die Kategorie Il (A27A ge-
schmiedet) wiederum einen interkristallinen Kriechbruch. Da die Schadigungsme-
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chanismen flr den transkristallinen Kriechbruch und den duktilen transkristallinen
Bruch ident sind, kénnte zumindest die Kategorie Il mit den Karten der Bruchme-
chanismen in etwa Ubereinstimmen. [5] Generell jedoch dirften sich die Bereiche
der Bruchmechanismen, vor allem des interkristallinen Kriechbruchs, bei HITE-
MAL im Vergleich zu den in Abbildung 87 und Abbildung 88 dargestellten Berei-

chen in weit héheren Spannungsniveaus ansiedeln.

Abbildung 88: Karte der Bruchmechanismen fir kommerziell reines Aluminium (99,3%) nach Ashby
erganzt um die Werte der A27A-Proben, adaptiert von [14]

4.4 Norton-Diagramm

Als Vergleichsbasis zur Feststellung der Auswirkungen des verstarkenden Alumi-
niumoxid-Netzwerks der gepriiften A27A-Serien wurde ein ebenso pulvermetallur-
gisch hergestelltes Aluminium mit der Bezeichnung AICO gewé&hlt, welches auf-
grund des Sinterprozesses als Herstellungsmethode kein solches Netzwerk aus-

bildet. [26] Diesem ebenso feinkérnigen Material wurden keine zusatzlichen Legie-
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rungselemente zugegeben, obwohl Kohlenstoff aufgrund der Verarbeitung in ei-
nem sehr geringen Mengenanteil vorhanden ist. [26] Ein Einfluss dieser Verunrei-
nigung auf die Untersuchung der mechanischen Eigenschaften des Aluminium-
oxid-Netzwerks kann aber vernachlassigt werden. Die Legierungselemente, deren
Mengenanteile und die KorngréBe des Materials AICO sowie des A27A-Pulvers
sind in Tabelle 14 dargestellt.

Tabelle 14: Chemische Zusammensetzung und KorngréfBBe der Materialien A27A und AICO, adap-
tiert von [26]. * KorngréBe von 1,3 um durch Laserbeugung ermittelt. ** KorngréBe von 1,9 pym
durch optische Vermessung in Strangpressrichtung ermittelt.

Werkstoff Al C o) Al,C; Al,O3 KorngréBe
[gew.%] [gew.%] [vol.%] [vol.%] [am]

A27A Matrix - - - 2,30 1,3*

AICO Matrix 0,031 0,98 0,11 1,75 1,9 **

Die Bestimmung der mittleren linearen KorngréBe des Materials AICO erfolgte
durch optische Vermessung quer zur Strangpressrichtung und ist direkt vergleich-
bar mit der durch Laserbeugung ermittelten mittleren KorngréBe des A27A-
Materials. [26]

Des Weiteren stammen die Daten fur AICO aus Druckkriechversuchen. [26] Litera-
turstellen verweisen darauf, dass die durch Druckkriechversuche erhaltenen mini-
malen Kriechraten niedriger sein kdnnten als durch Zugkriechversuche. [29] Die
Werte der Druckkriechversuche von Rdésler kbnnen aber zum Vergleich mit den
Messdaten aus den Zugkriechversuchen der A27A-Proben herangezogen werden,
da die Festigkeitswerte des Materials AICO im Zug- und Druckkriechversuch in
etwa Ubereinstimmen, sodass die minimale Kriechrate nur geringfligig mit der Be-
lastungsrichtung korreliert. [26]

Auf Basis des Norton-Diagramms, in Abbildung 89 dargestellt, wird der Verfesti-
gungseffekt Ao(oa) des Aluminiumoxid-Netzwerks beim Kriechen deutlich sichtbar.
Der Verfestigungseffekt Ao(oa) des Aluminiumoxid-Netzwerks betragt bei 300°C in
etwa 80 MPa bei einer applizierten Spannung oa von ca. 130 MPa. Weitere Daten
fir einen Verfestigungseffekt bei geringeren applizierten Spannungen konnten
aufgrund der wenigen Messwerte der Druckkriechversuche des Materials AICO
nicht erfasst werden, sodass lediglich qualitativ eine Verbesserung beschrieben
werden kann. Dementsprechend wirken sich die vorgestellten Herstellungsmetho-
den fur HITEMAL &auBerst positiv auf die Kriechfestigkeit aus, wobei das Alumini-
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umoxid-Netzwerk Uber 60% der applizierten Spannung zu kompensieren vermag.
[30]

Abbildung 89: Norton-Diagramm mit resultierendem Kriechexponent n der Serie A27A extrudiert
und geschmiedet (Zugkriechversuch) im Vergleich zur Serie AICO (Druckkriechversuch), Daten fir
AICO aus [26]

Im unteren Bereich der Abbildung 89 sind die Spannungsexponenten der extru-
dierten A27A-Proben nextrudea Mit 1,6+2,0 und der geschmiedeten Proben nforgea mit
einem Wert von 1,3+0,9 fUr applizierte Spannungen bis ca. 100 MPa dargestellt.
Diese Werte kénnten eine Zuordnung zu den Kriechmechanismen der Tabelle 1
erlauben. Bei Spannungsexponenten zwischen 1 und 2 wirden die A27A-Proben
zwischen den Mechanismen mit Leerstellendiffusion und dem Korngrenzengleiten
liegen. [5]

Bei Betrachtung des Spannungsexponenten n in Abbildung 89 bei héheren appli-
zierten Spannungen wird klar, dass die Spannungssensitivitdt der extrudierten
A27A-Proben einen flir die bekannten theoretischen Konzepte ungewdhnlich ho-
hen Wert von 37,6+4,8 annimmt. [31] Dies korreliert mit der Erkenntnis aus Abbil-
dung 86, die in diesem Bereich ein Versagen des Kriechgesetzes nach Norton far
die untersuchten A27A-Proben voraussagt und wird durch den erhéhten Wert des
Standardfehlers gestitzt.
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Der jeweilige Streuwert nach dem Plusminuszeichen gibt diesen Standardfehler
an, der die theoretische Streubreite des Mittelwertes aller Messwerte darstellt. [32]

Zum Zeitpunkt der Erstellung dieser Arbeit lagen zu wenige Ergebnisse bei Prif-
temperaturen tber oder knapp unter 300°C vor, sodass die in Kapitel 1.4 bespro-
chenen Extrapolationsmethoden faktisch nicht auf das untersuchte Material an-
wendbar sind. Trotzdem kann durch eine simple Extrapolation bei konstanter PrGf-
temperatur von 300°C die Bruchzeit im Bereich von zumindest einem Verfor-
mungsmechanismus ermittelt werden. Dieser Bereich betrifft den Verformungsme-
chanismus mit einem Spannungsexponenten n von 37,6+4,8 aufgrund der bereits
erfassten Ergebnisse hinsichtlich der Bruchzeit. Die extrapolierten Darstellungen
in Abbildung 90 und Abbildung 91 lassen daher eine Abschatzung der Bruchzeit
zu, welche zwischen 11.000 h und 13.000 h bei einer minimalen Kriechrate von
ca. 2,1E-11 1/s und einer applizierten Spannung von ca. 100 MPa liegt. Eine Aus-
kunft Gber die Bruchzeit bei einer minimalen Kriechrate émin unter 2,1E-11 1/s und
applizierten Spannung unter 100 MPa darf aufgrund der Bereichsiberschreitung
zu einem anderen Verformungsmechanismus hin nicht erfolgen, sodass die weite-
re Extrapolation in Abbildung 90 und Abbildung 91 unter die oben erwahnten Wer-
te fir die minimale Kriechrate und applizierte Spannung ignoriert werden soll.

Abbildung 90: Doppeltlogarithmische Auftragung der Bruchzeit t. Gber der minimalen Kriechrate
€min der Serie A27A extrudiert bei 300°C
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Abbildung 91: Doppeltlogarithmische Auftragung der Bruchzeit tr Gber der applizierten Spannung
oa der Serie A27A extrudiert bei 300°C
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5 Fazit

Wie bereits in Kapitel 4.4 ausgeflihrt, unterscheidet sich bis 100 MPa der Span-
nungsexponenten n der geschmiedeten A27A-Proben nur geringfligig von dem
der extrudierten A27A-Proben. Dabei erscheint das geschmiedete A27A-Material
als weniger Spannungssensitiv. Der dominierende Kriechmechanismus ist jedoch
bei beiden A27A-Typen in der Literatur nicht eindeutig bestimmt, obwohl die Leer-
stellendiffusion auf alle Falle eine wichtige Rolle einnimmt. [5] Bei einem Span-
nungsexponenten n ab 2 wirde Korngrenzengleiten in den Vordergrund ricken,
das aufgrund des als Barriere agierenden Aluminiumoxid-Netzwerks der A27A-
Proben anzuzweifeln ist. [33] Durch die Eintragung der Ergebnisse in die Karte der
Verformungsmechanismen nach Ashby, in Abbildung 86 dargestellt, ergibt sich ein
vollig anderer Mechanismus und zwar das Versetzungskriechen. Die geschmiede-
ten A27A-Proben wirden in den Hochtemperaturbereich fallen, sodass die Volu-
mendiffusion der vorherrschende Mechanismus ist, wobei die extrudierten A27A-
Proben knapp unterhalb im Niedrigtemperaturbereich zu finden sind, dessen Me-
chanismus die Versetzungskerndiffusion ist. Da jedoch eine dominierende Verset-
zungskerndiffusion voraussetzt, dass gentgend groBe Kdrner sowie Diffusions-
atome mit kleineren Atomradien als die der Kristallatome (Cottrell-Wolken) vor-
handen sind, ist dieser Mechanismus fiir die extrudierten A27A-Proben anzuzwei-
feln. Die geringen Korndimensionen von nur ca. 1 um hemmen eine Formierung
von Versetzungen. [33] Daher ist anzunehmen, dass die Dichte an Versetzungen
bzw. Versetzungskernen sehr gering ist und damit die Volumendiffusion eine gré-
Bere Rolle spielen misste. Das Versetzungskriechen wird im Allgemeinen mit ei-
nem Spannungsexponenten n zwischen 3 und 8 beschrieben, der sich von den im
Norton-Diagramm der Abbildung 89 errechneten Spannungsexponenten wesent-
lich unterscheidet.

Um den tatsachlichen Kriechmechanismus eindeutig bestimmen zu kénnen, soll-
ten die Bruchmechanismen noch einmal betrachtet werden. Wie bereits in Kapitel
4.3 zusammengefasst, ergeben sich fir die Kategorie | (A27A extrudiert mit 110
MPa, 100 MPa und 80 MPa unterschiedlicher Temperatur) ein interkristalliner
Kriechbruch, far Kategorie Il (A27A extrudiert mit 120 MPa) ein transkristalliner
Kriechbruch und fir Kategorie Il (A27A geschmiedet) ein interkristalliner Kriech-
bruch. Wahrend der transkristalline Kriechbruch dem Kriechmechanismus des

Versetzungskriechens zuzuordnen ist, so lasst sich auch flr den interkristallinen
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Kriechbruch ein dominierender Kriechmechanismus eruieren. Interkristalliner
Kriechbruch muss durch Leerstellendiffusionsmechanismen, wie Coble Kriechen
und Nabarro-Herring Kriechen, ausgelést werden. Daher wirde fir Kategorie | und
Kategorie Ill aufgrund von Priftemperaturen T < 0,8.Tm sowie kleiner KorngréBen
das Coble Kriechen der zutreffende Kriechmechanismus sein, das mit den errech-

neten Werten fir den Spannungsexponent n gut korreliert.

Das Kriechverhalten veréndert sich hinsichtlich des Norton-Diagramms in Abbil-
dung 89 ab einer applizierten Spannung von ca. 100 MPa, das durch die Kategori-
sierung nach Untersuchung der Schliffproben bestatigt werden kann. Die Ande-
rung des Bruchverhaltens bei den extrudierten A27A-Proben erfolgt in etwa bei
110 MPa, das durch das unterschiedliche Bruchbild zwischen Kategorie | und Ka-
tegorie Il identifiziert werden konnte. Der Spannungsexponent n der extrudierten
A27A-Proben wachst nach einer applizierten Spannung von in etwa 100 MPa auf
37,6%4,8 an. In der Literatur sind fir Composite Spannungsexponenten gréBer 10
zu finden, wobei dispersionsgehartete Metalle Werte zwischen 20 und 200 aufwei-
sen. [11, 10] Dies kennzeichnet ein Versagen des Kriechgesetzes nach Norton
(PLB) bei den extrudierten A27A-Proben.

Folgende Tabelle 15 fasst die soeben erarbeiteten Erkenntnisse zusammen.

Tabelle 15: Zusammenfassung des fir die jeweilige Kategorie zutreffenden Kriech- und Bruchme-
chanismus

Kategorie Spannungs- Kriech- Bruch-
exponentn mechanismus mechanismus

1 (<110 MPa) 1,6£2,0 Leerstellendiffusion Interkristalliner

A27A extrudiert (Coble-Kriechen) Kriechbruch

I1 (120 MPa) 37,614.8 Power Law Break- Transkristalliner

A27A extrudiert down (PLB) Kriechbruch

1] 1,3+0,9 Leerstellendiffusion Interkristalliner

A27A geschmiedet (Coble-Kriechen) Kriechbruch

Zusammenfassend ist anzunehmen, dass durch den Herstellungsprozess von HI-
TEMAL eine definierte Anzahl an Poren pro Flache in das Geflige eingebracht
wird, die als Restporositat bezeichnet werden kann und bereits vom Sintern her
bekannt ist. [34] Da Schmieden das Geflige jedoch generell besser verdichtet als
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Extrudieren, hat der Schmiedevorgang offensichtlich einen wesentlichen Einfluss
auf die PorengréBe und damit zumindest auf die Festigkeitseigenschaften. Ein
Einfluss auf die Kriecheigenschaften wird angenommen, konnte jedoch durch die
vorliegenden Untersuchungen nicht ausreichend bestatigt werden, da der Unter-
schied der Spannungsexponenten n zwischen den extrudierten und geschmiede-
ten A27A-Proben nur marginal ist. Die Porengré3en bleiben bei den geschmiede-
ten A27A-Proben aber auch bei langen Versuchszeiten gering. Eine Vermutung
ist, dass die héhere Kriechbestandigkeit an einer sehr viel spateren Anderung der
Spannungssensitivitat bzw. des Spannungsexponenten n im Norton-Diagramm zu
erkennen sein kénnte. Dazu muissten jedoch weitere Versuche von geschmiede-
ten A27A-Proben mit nominellen Prifspannungen Uber 80 MPa durchgefihrt wer-
den. Des Weiteren kdénnten durch bessere Untersuchungsmethoden anstatt der
Porenanzahl pro Flache die Porendichten ermittelt werden, um ein tieferes Ver-
standnis der Auswirkungen unterschiedlicher Kompaktierungstechniken auf das

Kriechverhalten zu erlangen.

Der ermittelte Wert betreffend den Verfestigungseffekt Ac(ca) der extrudierten
A27A-Proben von etwa 80 MPa bei einer applizierten Spannung oca von ca. 130
MPa verspricht eine enorme Verbesserung hinsichtlich Kriechbestandigkeit. Wel-
chen Wert der Verfestigungseffekt Ao(oa) bei den geschmiedeten A27A-Proben
annimmt, musste ebenso durch weitere Versuche mit nominellen Prifspannungen
tber 80 MPa herausgefunden werden. Dies kdnnte einen wesentlichen Beitrag zur
Kriechbestandigkeit im Vergleich mit den extrudierten A27A-Proben liefern.

Eine Gegeniberstellung von HITEMAL mit einem vergleichbaren pulvermetallur-
gisch hergestellten Aluminium zeigt dessen Uberlegenheit hinsichtlich des Verfes-
tigungseffekts und der Kriechbestandigkeit. Dazu wurde kommerziell pures Alumi-
nium gewahlt, welches Uber ein pulvermetallurgisches Verfahren hergestellt und
durch SiC-Partikel verstarkt wurde. [35] Die eingetragenen Werte in Abbildung 92
stammen aus isothermen Zugkriechversuchen bei einer Temperatur von 270°C.
[35, 30]
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Abbildung 92: Kriechraten von pulvermetallurgisch hergestelltem Aluminium verstérkt durch 10%
bzw. 20% SiC-Partikel mit einer PartikelgréBe von 3 um bzw. 20 um, Daten aus Zugkriechversu-
chen bei einer Priaftemperatur von 270°C, adaptiert von [35]

Das durch 20% SiC ym) verstarkte Aluminium weist mit einer applizierten Span-
nung oa von 70 MPa eine minimale Kriechrate émin von in etwa 0,5E-06 1/s auf,
wohingegen die A27A-Proben nicht einmal mit einer nominellen Prifspannung von
120 MPa eine solch hohe minimale Kriechrate erreichen. [35] Ebenso konnte der
Verfestigungseffekt Ao(oa) in Abbildung 92 mit ca. 30 MPa bei einer applizierten
Spannung von 70 MPa abgelesen werden, sodass auch hinsichtlich dessen die
A27A-Proben bessere Werte erzielen. Fairerweise muss erganzt werden, dass die
Vergleichsdaten flur die A27A-Proben aus einer anderen Arbeit stammen und da-
her nicht eindeutig darauf geschlossen werden kann, ob das Aluminiumoxid-
Netzwerk gegentber den SiC-Partikel eine wesentlich bessere Verstarkung fir

eine Aluminiummatrix bietet.

Zusammenfassend ist festzuhalten, dass die ermittelten minimalen Kriechraten
der A27A-Proben bei hohen applizierten Spannungen aufBerst gering sind und auf
eine sehr gute Kriechbestandigkeit schlieBen lassen. Dies ist auf die einzigartigen
Herstellrouten von HITEMAL zurtckzuflhren, die besonders unter Verwendung
von Aluminiumpartikel im einstelligen um-Bereich sicherlich als interessante Alter-

nativen zu den Ublichen Sintermethoden gesehen werden kénnen.
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6 Ausblick

Weitere Untersuchungen kdénnten unterschiedliche Warmebehandlungen und de-
ren Effekt auf das Geflige beinhalten. Die Umwandlungsgeschwindigkeit von a-
Al,O3 bzw. a-AlO3 in y-Al.O3; sowie der zeitliche Umwandlungsstart bei ausge-
wahlten Temperaturen wirden im Rahmen einer weiterfiihrenden Arbeit interes-
sante Ergebnisse flir HITEMAL Werkstoffe betreffend Einfluss auf die mechani-

schen Festigkeitswerte sowie auch auf die Kriechbestandigkeit bringen.

Wie bereits an einigen Stellen dieser Arbeit erwahnt, konnte eine Ubersicht der
Verformungsmechanismen von pulvermetallurgisch hergestelltem Aluminium mit
einer KorngréBe von 1 um sowie eine Ubersicht der Bruchmechanismen dessel-
ben Materials nicht gefunden werden. In Anbetracht dessen und der zukinftigen
Méglichkeiten des Einsatzes von pulvermetallurgisch hergestelltem Aluminium
erscheint eine Erweiterung der Daten betreffend Verformungsmechanismen und
Bruchmechanismen sinnvoll. Vor allem auch deshalb, weil sich die Karten hin-
sichtlich des Auftretens der Mechanismen von den in Kapitel 1 besprochenen Kar-
ten unterscheiden. Dabei kann diese Arbeit als erster Schritt fir die Erstellung sol-
cher Karten fir HITEMAL gesehen werden.

Nach Abschluss der weiterfilhrenden Untersuchungen kénnte ebenso die wirt-
schaftliche Komponente bei einer potentiellen Herstellroute inklusive Warmebe-
handlung fur HITEMAL im Vergleich zu anderen pulvermetallurgisch hergestellten
Aluminium betrachtet werden, um auch den Kosten-Nutzen Aspekt dieses neuarti-
gen Materials zu berticksichtigen.
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Anhang
REM-Bilder

AccY SpotMagn Det WD Exp |—| 2 mm
200kv 40 13x SE 2021 WWW ZA Andreas 105 80MPa 350C

Abbildung 93: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 350°C

Acc.V SpotMagn  Det WD Exp p——— 10um
200kv 40 2000x SE 201 5 WWW ZA Andreas 105 80MPa 350C
r I .

Abbildung 94: REM-Detail 1 der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 350°C
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Abbildung 96: REM-Detail 3 der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 350°C
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Abbildung 97: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 400°C
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Abbildung 100: REM-Detail 3 der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 400°C
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AccY SpotMagn Det WD Exp b— 2mm
200KV 40 14x SE 1911 WWW ZA Andreas 105 80MPa 500C

Abbildung 101: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 500°C
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Abbildung 103: REM-Detail 2 der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 400°C
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AccY SpotMagn Det WD Exp b— 2mm
200kV 50 13x SE 2051 WWWT ZA Andreas A27A extr 100MP

Abbildung 104: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 1) und 300°C
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Abbildung 106: REM-Detail 2 der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 1) und 300°C

Andreas Sikora 102



Literaturverzeichnis & Anhang

. i i sSel o : r —
} < Acc SpotMagn  Det WD Exp p———— 20um - Det WD Exp
?20.0 kv 50 1000x SE 1995 WYWWT ZA Andreas A27A extr 100MP [ £ SE 199 6

b pug— e Al N e

AccY Spot Magn De.t WD Exp |—| 2 mm
200kY 50 13x SE 2001 WWW ZA Andreas 941 100MPa

Abbildung 108: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 2) und 300°C
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Abbildung 109: REM-Detail 1 der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 2) und 300°C
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Abbildung 112: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 1) und 300°C
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Abbildung 115: REM-Detail 3 der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 1) und 300°C
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Abbildung 117: REM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 1) und 300°C
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Abbildung 118: REM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 2) und 300°C
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Abbildung 119: REM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 2) und 300°C
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Abbildung 120: REM-Ubersicht des Kraters der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 2) und
300°C

Abbildung 121: REM-Detail des Kraters der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 2) und 300°C
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LM-Bilder

Abbildung 122: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 350°C

Abbildung 123: LM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 350°C
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Abbildung 124: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 400°C

Abbildung 125: LM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 400°C
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Abbildung 126: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 500°C

Abbildung 127: LM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 80MPa und 500°C
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Abbildung 128: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 1) und 300°C

Abbildung 129: LM-Detail 1 der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 1) und 300°C

Abbildung 130: LM-Detail 2 der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 1) und 300°C

Andreas Sikora 112



Literaturverzeichnis & Anhang

Abbildung 131: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 2) und 300°C

Abbildung 132: LM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 100MPa (Nr. 2) und 300°C
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Abbildung 133: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 1) und 300°C

Abbildung 134: LM-Detail der Probe A27A extrudiert bei 110MPa (Nr. 1) und 300°C
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Abbildung 135: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 1) und 300°C

Abbildung 136: LM-Detail 1 der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 1) und 300°C

Abbildung 137: LM-Detail 2 der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 1) und 300°C
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Abbildung 138: LM-Ubersicht der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 2) und 300°C

Abbildung 139: LM-Detail 1 der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 2) und 300°C

Abbildung 140: LM-Detail 2 der Probe A27A extrudiert bei 120MPa (Nr. 2) und 300°C
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