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Kapitel 1

Einfiihrung

Die mechanische Festigkeit eines Festkorpers héangt neben der Mikrostruktur von
der Konzentration der Fehlstellen ab. Bei mechanischer Verformung bewegen sich
die Versetzungen auf sogenannten Gleitebenen. Die Beweglichkeit der Versetzungen
bestimmt im wesentlichen das Verformungsverhalten des Festkorpers.
Versetzungen fiithren zu einer Verzerrung des Gitters, die mechanische Spannungs-
felder hervorrufen. Uber diese Spannungsfelder kénnen diese Versetzungen unterei-
nander in Wechselwirkung treten, und z. B. zu unbeweglichen Hindernissen fiihren.
Dies hat eine makroskopische Verfestigung des Materials zur Folge.

Solche Verfestigungen fiihren in duktilen Materialien bei weiterer mechanischer Be-
anspruchung zur Entstehung und Ausbreitung von Rissen.

Fiir den Bau mechanisch beanspruchter Bauteile, wie die Auflenhaut eines Flug-
zeuges, ist das Wissen iiber das Ermiidungsverhalten und die Rissausbreitung von
héchster Bedeutung. Wahrend jedes Start- und Landevorganges wird die Flugzeug-
auBenhaut, bedingt durch den dufleren Druckunterschied, einem Verformungszyklus
ausgesetzt, wodurch eine Ermiidung oder Rissbildung an besonders belasteten Be-
reichen begiinstigt wird. Zur Abschétzung der Lebensdauer des Flugzeuges ist eine
genaue Kenntnis des Ermiidungsverhaltens auch unter korrosiven Bedingungen er-
forderlich.

Im Flugzeugbau wird seit ca. 40 Jahren die Al-Cu-Mg-Legierung AA2024 im Rumpf-
und Fliigelbereich verwendet. Sie wird im kaltausgehérteten Zustand in Niet- bzw.
Klebbauweise eingesetzt. Durch den langen Einsatz dieser Legierung gibt es heute
viele Erfahrungswerte iiber ihr Ermiidungsverhalten.

Durch ein im letzten Jahrzehnt entwickeltes Laserschweif-Verfahren kann diese kon-
ventionelle Bauweise revolutioniert werden. Dies fiihrt zu einer Gewichts- und Kos-
tenreduzierung. Da sich die Legierung 2024 nur unzureichend schweiflen lasst, wird
fiir die neue Fertigungstechnik eine schweilbare, aber weniger gut untersuchte Al-
Mg-Si-Cu-Legierung wie z. B. AA6013 verwendet. Die mechanischen Eigenschaften
wie Streckgrenze, Harte und Zugfestigkeit der Legierung 6013 im warmausgehérteten
Zustand sind mit denen der nicht schweiflbaren Legierung 2024 im kaltausgelagerten
Zustand vergleichbar. Ein fundiertes Verstdndnis der schweilbaren Legierung 6013
ist fiir einen zukiinftigen sicheren Einsatz von grofier Bedeutung.
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Es hat sich gezeigt, dass sowohl die Rissausbreitungsgeschwindigkeit als auch das
Ausheilen der Leerstellen in der plastischen Zone davon abhéngen, ob die Entstehung
des Ermiidungsrisses in Luft oder in korrosiver Umgebung (3,5%ige NaCl-Losung)
stattfindet. [ZamO04]

Zur Untersuchung des Ermiidungsverhaltens einer Probe wird diese zyklisch ver-
formt. Dabei kommt es zu einer Rissbildung an der durch die Probengeometrie
(Compact-Tension-Probe; siehe Kapitel 4) vorgegebenen Stelle. Die Fehlstellendich-
te in der plastischen Zone kann iiber die Messung des sogenannten S-Parameters
der Positronenspektroskopie erschlossen werden.

Mit Hilfe der Bonner Positronenmikrosonde [Gre97, Haa03] ist es moglich, den
S-Parameter ortsaufgeltst zu messen und so eine zweidimensionale Karte der Fehl-
stellendichte zu erhalten.

Abbildung 1.1 zeigt die Fehlstellendichte einer Compact-Tension(CT)-Probe, die in
korrosiver Losung (3,5%ige NaCl-Losung) zyklisch verformt wurde.
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Abbildung 1.1: Rissspitzenbereich einer AA6013 CT-Probe, die unter 3,5%iger
NaCl-Losung ermiidet wurde. Zu sehen ist eine Falschfarbendarstellung des
S-Parameters der gleichen Probe zu verschiedenen Zeitpunkten nach dem Ermii-
den. Die Rissspitze liegt bei den Koordinaten z = y = 0 um. Der Riss wurde direkt
nach der Ermiidung (links) und im zeitlichen Abstand von drei Wochen (Mitte) bzw.
neun Wochen (rechts) auf Fehlstellen untersucht. Der Bereich, in dem ein Einfang
der Positronen in Fehlstellen stattfindet, nimmt im zeitlichen Verlauf ab, d.h. die
plastische Zone wird kleiner. Der hier aufgetragene S-Parameter bezieht sich auf
undeformiertes reines Aluminium (99,999 %). [ZamO04]

Die plastische Zone wurde direkt nach der Verformung (linkes Bild), nach drei Wo-
chen (mittleres Bild) und nach neun Wochen (rechtes Bild) vermessen. Die {iber



neun Wochen gemessene Zeitabhéngigkeit deutet auf einen Ausheilungsprozess der
Positronenhaftstellen hin.

Vergleichsmessungen von Proben, die unter normaler Atmosphére zyklisch verformt
worden sind, zeigen, dass Einzelleerstellen sofort ausheilen oder mit gelosten Fremd-
atomen Komplexe bilden. [Zam02]

Bei der Risserzeugung entstehen an der Rissspitze neue Oberflichen, die keine Pas-
sivierungsschicht besitzen. Ohne die schiitzende Oxidschicht kann atomarer Was-
serstoff aus der Losung durch die Aluminiumoberfliche diffundieren. Im Werkstoff
geben die Wasserstoffatome jeweils ihr Valenzelektron ab. Die positive Ladung jedes
Protons wird durch eine Wolke von Leitungselektronen abgeschirmt. Diese Komplexe
aus Protonen und negativ geladenen Wolken diffundieren auf Zwischengitterplatzen
durch den Festkoérper und werden von Leerstellen, Versetzungen, Korngrenzen und
auch Phasengrenzen eingefangen. Wird der Wasserstoff in einer Leerstelle eingefan-
gen, so bewirkt er, dass die thermisch aktivierte Bewegung dieser Leerstelle behindert
wird.

Das Gebilde aus Leerstelle und Wasserstoff ist bis zu einer Temperatur von 295K
stabil. Erst bei hoheren Temperaturen wird die Leerstelle, durch Abgabe des Was-
serstoffs, wieder beweglich. [Eic61, Lin86]

Wenn der Effekt des verzogerten Ausheilens einer Probe, die unter korrosiven Bedin-
gungen verformt wurde, tatsédchlich durch Wasserstoff verursacht wird, der an der
Rissspitze in das Material diffundiert, so sollte in der plastischen Zone eine erhohte
Wasserstoffkonzentration nachweisbar sein.

Die Moglichkeiten, den Wasserstoff in Metallen nachzuweisen, sind sehr beschriankt.
Zudem ist die Ausdehnung der hier zu untersuchenden plastischen Zone nur wenige
100 um grofl. Damit ist die erhohte Wasserstoffkonzentration lokal stark begrenzt.
Es stehen mehrere etablierte Methoden zur Verfiigung, die jedoch einige Nachteile
mit sich bringen.

Neutronenstreuung
Bei der Neutronenstreuung haben Protonen einen sehr viel grofieren Streuwir-
kungsquerschnitt (= 80 barn') im Vergleich zu anderen Elementen (ca. 4 barn)
und kénnen so nachgewiesen werden. [Ros97]

Elastic Recoil Detection Analysis (ERDA)
Wenn ein Projektil einen Atomkern in der Probe trifft, dann kommt es zu
einem elastischen Streuprozess. Ein Teil der Energie des Projektils geht dabei
auf den herausgeschlagenen Atomkern iiber. Uber Messung der Energie und
der Geschwindigkeit des gestolenen Atomkerns kann das Element identifiziert
werden. Die Konzentration eines Elementes kann aus der gemessenen Zahl der

1 barn = 1028 m?



4 KAPITEL 1. EINFUHRUNG

vorwéartsgestreuten Probenatome berechnet werden.
Nihere Informationen zu dieser Methode finden sich in [Sch97].

Nuclear Reaction Analysis (NRA)
Zur Untersuchung des Wasserstoffgehaltes mittels dieser Technik wird die zu
untersuchende Probe mit einem '°N Tonenstrahl beschossen. Bei einer Kollision
mit einem Proton wird iiber die Reaktion

N+ 'H — "C+ 'He+y

ein Gamma-Quant von 4,44 MeV emittiert. Wird ein Gamma-Quant mit dieser
Energie in einem Detektor registriert, kann somit auf die obige Reaktion und
damit auf Wasserstoff geschlossen werden. [Sch97]

Nuclear Magnetic Resonance (NMR)
Das Problem der Messung von Wasserstoff iiber das Prinzip der NMR liegt dar-
in, dass dieses Verfahren fiir unpolarisierte Protonen viel zu unempfindlich und
somit fiir eine Messung des hier nachzuweisenden Wasserstoffs nicht geeignet
ist. Anders verhélt es sich jedoch, wenn der Wasserstoff nicht im Magnetfeld
polarisiert werden muss, sondern bereits polarisiert in die Probe implantiert
wird. [Bom04]

Neben den hier genannten Methoden gibt es noch weitere Méglichkeiten den Wasser-
stoff nachzuweisen. Dazu gehort z. B. der indirekte Nachweis mit Hilfe des Gorsky-
Effektes. Fiir eine Auflistung weiterer Methoden sei an [LB3-26] verwiesen.

Jede der hier vorgestellten Methoden liefert fiir die Messung der Wasserstoffkon-
zentration in Metallen nur unbefriedigende Resultate im Bezug auf Auflésung bzw.
Empfindlichkeit.

Eine neue Moglichkeit, den Wasserstoff mit hoher Ortsauflésung direkt zu messen,
soll im Rahmen dieser Diplomarbeit vorgestellt werden.

Sie beruht auf dem bewéhrten Prinzip der Wasserstoffdesorption. Das heifit, dass der
Wasserstoff bei hohen Temperaturen aus der Probe ausdiffundiert wird. Findet dieser
Prozess unter Vakuum statt, so kann durch die Druckverdnderung auf die Menge
des ausdiffundierten Gases geschlossen werden. Obwohl fiir das ausdiffundierte Gas
zum iiberwiegenden Teil nur Wasserstoff in Frage kommt, hélt diese Messmethode
die Option offen, das Gas mit einem Massenspektrometer zu untersuchen.

Durch dieses Verfahren kann man den gesamten Wasserstoffgehalt in der erhitzten
Probe messen. Um ein Wasserstoffprofil der Probe zu erhalten, muss man sich eines
Tricks bedienen. Man ségt aus der Probe kleine Spéne heraus, die dann iiber das oben
beschriebene Verfahren auf Wasserstoff untersucht werden. So ist die Ortsauflésung
des Verfahrens nur durch die Grole der Spane und die apparaturbedingte Nachweis-
grenze fiir Wasserstoff beschrankt. Da dieses Verfahren jedoch den Wasserstoffgehalt
im Span misst, ist es fiir die Vergleichbarkeit der Messwerte notwendigkeit, dass die
Spéne naherungsweise gleich grof sind.



Kapitel 2

Theoretische Grundlagen

2.1 Fehlstellen in FestkOorpern

Ein realer Kristall ist nie frei von Gitterfehlern bzw. Leerstellen. Diese Fehler beein-
flussen mafigeblich die elektrischen und mechanischen Eigenschaften des Materials.
Fiir die hier vorgestellten Messungen ist die Eigenschaft, dass Gitterfehler —speziell
Leerstellen— ein attraktives Potential fiir Wasserstoff darstellen kénnen, von beson-

derer Bedeutung.

Zur Beschreibung von Fehlstellentypen bietet es sich an, diese nach ihrer Dimensio-

nalitdt zu ordnen.

2.1.1 Punktdefekte

Unter dem Begriff Punktdefekte versteht man Fehlstellen wie zum Beispiel atomare

Leerstellen, Zwischengitteratome oder auch Fremdatome (siche Abb. 2.1).
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Abbildung 2.1: Schema eines einfachen Gitters mit unterschiedlichen Punktdefek-
ten. Gitterfehler konnen zu einer weitreichenden elastischen Verzerrung des Gitters

fithren. [Joh92]
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Leerstellen und Zwischengitteratome im Nichtgleichgewicht kénnen sowohl durch
plastische Verformung, Teilchenbestrahlung als auch durch Temperaturbehandlung
und anschlieBendes Abschrecken entstehen.

Bei ausreichend hohen Temperaturen kénnen die Leerstellen durch Platzwechselpro-
zesse durch den Festkorper diffundieren.

2.1.2 Versetzungen

Versetzungen sind linienférmige Defekte des Kristallgitters. Da sie keinen Endpunkt

im Inneren des Gitters haben kénnen, sind sie entweder ringférmig, oder sie enden
an einer Grenzfliche bzw. an der Oberflache des Kristalls (Abb. 2.2).

Abbildung 2.2: Versetzungslinien kénnen nicht im Inneren des Gitters enden. Sie
bilden entweder sogenannte Versetzungsringe, oder enden an der Oberflache des
Kristalls. Je nachdem, ob der Burgersvektor b und die Versetzungslinie (gestrichelt)
parallel oder senkrecht zueinander stehen, unterscheidet man zwischen Schrauben-
versetzung oder Stufenversetzung. (Nach [Joh92])

Je nachdem, ob der Burgersvektor b (sieche Abb. 2.2) und die Versetzungslinie parallel
oder senkrecht zueinander stehen, unterscheidet man zwischen Schraubenversetzung
oder Stufenversetzung.

Unter Einwirkung einer dufleren Kraft bewegen sich die Versetzungen vorzugsweise
auf sogenannten Gleitebenen.

Versetzungen erzeugen ein weitreichendes elastisches Spannungsfeld, wodurch es zu
Wechselwirkungen mit anderen Versetzungen oder Ausscheidungen kommt. Die da-
bei entstehenden Komplexe sind teilweise unbeweglich und stellen Hindernisse fiir
die weitere Versetzungsbewegung dar. [Hul84, See65]

Durch Anh&ufung solcher unbeweglicher Hindernisse wéhrend einer plastischen Ver-
formung kommt es zu einer makroskopischen Verfestigung des Festkorpers. [Vol89]
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2.1.3 Hoherdimensionale Fehlstellen

Neben den bis jetzt gezeigten Punkt- und Liniendefekten gibt es auch hcherdimen-
sionale Fehlstellen. Zu den zweidimensionalen Defekten gehoren z. B. Korngrenzen
und Phasengrenzflichen. Korngrenzen trennen Bereiche unterschiedlicher Gitterori-
entierung. Dabei wird je nach Winkel des Orientierungsunterschieds zwischen Klein-
und Grofiwinkelkorngrenzen unterschieden. Haben die angrenzenden Kristallite zu-
dem eine andere chemische Zusammensetzung, so spricht man von Phasengrenzen.

Zu den dreidimensionalen Defekten gehoren z. B. Leerstellencluster oder Ausschei-
dungen. Diese entstehen durch Zusammenlagerung von beweglichen Leerstellen bzw.
Fremdatomen oder Mischkristallkomponenten, wenn diese in einer hoheren Konzen-
tration als der thermodynamischen Gleichgewichtskonzentration vorliegen.

Sowohl die Leerstellencluster als auch die Ausscheidungen sind bei Raumtemperatur
unbeweglich und sorgen so fiir hohere Festigkeit des Materials. Aufgrund dieser
hoheren Festigkeit haben Ausscheidungen eine grofie technische Bedeutung (siehe
auch Kapitel 2.4).

2.2 Plastische Verformung

Das Verformen von Metallen beinhaltet makroskopisch einen reversiblen elastischen
und einen irreversiblen plastischen Anteil. Der plastische Anteil beruht auf der Be-
wegung und Erzeugung von Versetzungen. Ein Material verhélt sich wéahrend einer
Verformung im elastischen Bereich makroskopisch wie eine Feder. Mikroskopisch tre-
ten bei vielen Lastzyklen jedoch bleibende Verdnderungen auf. Diese sind die Ursache
fiir das Phdnomen der Materialermiidung. Der Verformungszustand eines Materials
ist verantwortlich fiir technisch wichtige Eigenschaften wie Harte, Zugfestigkeit oder
Zerspanbarkeit.

Zur Charakterisierung des plastischen Verhaltens lassen sich verschiedene Verfah-
ren anwenden, die physikalisch definierte Groflen liefern. Dazu gehoren z. B. der
Zug- oder Druckversuch sowie das Wechselverformungsexperiment. Priifverfahren
wie z. B. die Héartepriifung nach Vickers oder Brinell, liefern nicht so exakt zu defi-
nierende Groflen, sind aber fiir die praktische Charakterisierung der Werkstoffe von
grofler Bedeutung. [DIN0O, Haa03]

2.2.1 Zugversuch

Beim Zugversuch wird die Probe einer langsam und stetig zunehmenden Verldnge-
rung AL unterworfen. Die dazu erforderliche Kraft F' wird gemessen. Die Dehnrate

(e -
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wird dabei so gering gewéhlt, dass die Versetzungsbewegung annédhernd im Gleich-
gewicht erfolgt. Die zur Langendnderung notige technische Zugspannung o wird aus
der Kraft F' und dem Ausgangsquerschnitt Ay der Probe iiber

F
o = T (2.2)
bestimmt.
Dabei wird die Einschniirung der Probe und damit die Querschnittsdnderung wéh-
rend des Versuchs vernachliassigt. Abbildung 2.3 zeigt den typischen Verlauf der

technischen Spannungs-Dehnungs-Kurve.

A
) L
________ Zugfestigkeit | _ __ _ _ _ _
Bruch
plastischer Bereich
60’2 ...............
*§ elastischer Bereich
\’v-/. >
0,2 % €

Abbildung 2.3: Technische Spannungs-Dehnungs-Kurve beim Zugversuch. Bei klei-
nen Spannungen vor dem Erreichen der Streckgrenze og o verformt sich das Material
makroskopisch reversibel nach dem Hook’schen Gesetz. Bei hoheren Spannungen
setzt die plastische Verformung ein. Es kommt zur Einschniirung des Materials und
somit zu einer Verkleinerung des Querschnittes der Probe. Da die technische Span-
nung sich jedoch auf eine konstante Querschnittsfliche bezieht, fillt sie nach Errei-
chen der Zugfestigkeit bis zum Bruch kontinuierlich ab.

Der Bereich, in dem Spannung und Dehnung proportional sind, ist der elastische
Bereich (Hook’scher-Bereich).

co=FE-¢ (2.3)

Die Proportionalitdtskonstante ist der Elastizitdtsmodul E. Die Proportionalitéts-
grenze gibt die Spannung o, an, bis zu welcher die Dehnung proportional mit der
Spannung wéchst. Da o, schwer zu bestimmen ist, wurde die Streckgrenze als die
Spannung eingefiihrt, bei der eine bestimmte bleibende Dehnung nach Entlastung
auftritt, z. B. 0,2% (09,2). [Ber92]
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2.2.2 Wechselverformung

Als Modell von zyklisch belasteten Bauteilen dient eine Wechselverformung, bei der
die Probe mit einer bestimmten Dehnungsamplitude und Frequenz verformt wird.
Die angelegte Spannung ist {iblicherweise so gering, dass der Hook’sche-Bereich nicht
tiberschritten wird (typisch sind ca. 60% der Streckgrenze) und die dadurch entste-
hende Verformung makroskopisch betrachtet elastisch ist. Man unterscheidet zwi-
schen dehnungskontrollierter Wechselverformung, bei der die maximale Dehnung
konstant bleibt und spannungskontrollierter Wechselverformung, bei der die maxi-
male Spannung konstant bleibt.

Als Spannungs-Dehnungskurve einer dehnungskontrollierten Wechselverformung er-
gibt sich eine Hysterese (siche Abbildung 2.4), die auf die mikroskopisch irreversiblen
Prozesse wéahrend der plastischen Verformung zuriickzufiihren ist.

7/ < ——1.Hysterese

€a €

Abbildung 2.4: Idealisierte Hysteresekurven bei einem dehnungskontrollierten
Wechselverformungsversuch. Die erste Hysteresekurve ist rot dargestellt. Wihrend
des Versuchs steigt die maximale Spannung in der Hysteresekurve aufgrund der Ver-
festigung bis zu einem Maximum an. Die Hysteresekurve bei maximaler Festigkeit
des Materials ist griin dargestellt. (Nach [Haa03])

Durch diese plastischen Verformungen verfestigt sich das Material, wobei die ma-
ximale Dehnungsspannung o, die benétigt wird, um die Dehnungsamplitude ¢,
aufrecht zu erhalten, mit der Zyklenzahl ansteigt.

2.3 Bruchmechanik

Bei mechanisch beanspruchten Bauteilen kommt es unter hinreichend grofier Belas-
tung zum Bruch. Dieses Werkstoffversagen wird je nach Werkstoffzustand und Art
der Belastung in unterschiedliche Kategorien eingeteilt:

Spréodbruch
Einem Sprodbruch ist nur eine kurzzeitige Belastung vorausgegangen. Die plas-
tische Verformung ist dabei nur sehr gering. Das Material ist iiblicherweise sehr
hart (Keramik, gehérteter Stahl).
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Duktilbruch
Ahnlich wie beim Sprodbruch, ist auch dem Duktilbruch nur eine kurzzeitige
Belastung vorausgegangen. Dabei kommt es jedoch zu einer deutlich grofieren
plastischen Verformung als beim Sprédbruch. Typische Materialien, bei denen
ein Duktilbruch auftreten kann, sind zéhe Materialien wie z. B. Aluminium,
Baustahl oder Blei.

Kriechbruch
Einem Kriechbruch geht eine lang andauernde, einseitige Belastung voraus.
(Typische Materialien sind Polymere)

Ermiidungsbruch
Einem Ermiidungsbruch geht eine andauernde Wechselbeanspruchung voraus,
deren Spannungsamplitude im Hook’schen-Bereich liegt.

Hier soll nur auf den Ermiidungsbruch eingegangen werden. Eine genaue Darstellung
der anderen Fille findet sich in [Bro78, Dub97, Got98, W5h58|.

Das Stadium der Rissbildung und der Rissausbreitung geht dem Ermiidungsbruch
voraus. Mit Ausnahme von oberflachengehérteten Werkstoffen und Verbundmateri-
alien beginnt die Rissbildung fast immer an der Oberfliche des Werkstiicks. Stérun-
gen der Oberflache wie Kerben, Kratzer, Grate und Einschliisse dienen als Risskeime,
da sich an ihnen wihrend des Verformens lokale Spannungsmaxima bilden.

Nach einem Modell von Wood kann das Zuriickgleiten von Stufen, die aus der Ober-
flache ausgetreten sind, von Oberflichenoxidationen bzw. Verfestigungen verhindert
werden. Bei Lastumkehr kommt es dann zu einem Abgleiten auf einer parallelen
Gleitebene. Die so entstehenden Extrusionen bzw. Intrusionen kénnen ebenfalls als
Risskeime wirken. [Woo58§]

Die Rissausbreitung kann in drei Stadien unterteilt werden. Im ersten Stadium brei-
ten sich in der Umgebung des Risskeimes kleine Mikrorisse in Richtung der maxi-
malen Schubspannung (45° zur Lastrichtung) aus. Wenn der Riss eine hinreichen-
de Linge erreicht hat, kommt es zu einer Anderung des Spannungszustandes (von
Schubspannung zu Normalspannung) und der Riss schwenkt in die Richtung senk-
recht zur dufleren Lastrichtung um. Dies ist der Beginn des zweiten Stadiums, in
dem der Rissfortschritt von der Spannungskonzentration an der Rissspitze bestimmt
wird. Vor der Rissspitze bildet sich die sogenannte plastische Zone (Abb. 2.5), die
ein Bereich mit hoher Versetzungsdichte ist. [[rw58, Bro7§|

In den ersten beiden Stadien ist zur Vergréflerung des Risses eine Zunahme der
wahren Spannung notig. Man spricht hier von einer stabilen Rissausbreitung. Dabei
héngt der Rissfortschritt pro Verformungszyklus von Faktoren wie der Probengeo-
metrie, dem Risstyp und dem Material ab. Bei speziell genormten Proben, wie z. B.
der CT-Probe (siehe Kapitel 4), kann der Einfluss der Probengeometrie abgeschétzt
werden.

Im dritten Stadium kommt es dann ohne weitere Erhohung der Spannung zu ei-
nem Fortschreiten des Risses bis zum Bruch. Dieses instabile Verhalten lasst sich
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Abbildung 2.5: Typische berechnete Form der plastischen Zone vor einem Ermii-
dungsriss nach Dugdale. [Dug60]

dadurch erklaren, dass sich der tragende Querschnitt soweit verringert hat, dass im
Restquerschnitt die Zugfestigkeit des Materials iberschritten ist. [Ber97, Fin80]

2.4 Guinier-Preston-Zonen (GP-Zonen)

Guinier-Preston-Zonen sind geordnete Gefiigebereiche, die sich unter bestimmten
Bedingungen in Aluminium-Legierungen bilden koénnen.

Als Beispiel sei hier die Bildung von GP-Zonen in Al-Cu-Legierungen beschrieben:
Die maximale Loslichkeit von Cu in Al betréigt 5,65 Gew. % bei 548°C (Abb. 2.6).
Unterhalb einer Temperatur von 300°C ist die Loslichkeit kleiner als ein Prozent.
[Got98]

Um durch Ausscheidungsbildung eine Hartung des Materials zu erlangen, wird eine
Zusammensetzung verwendet, die bei hohen Temperaturen als Mischkristall «, bei
tieferen Temperaturen jedoch als Phasengemenge o« + 0 vorliegt. Dabei ist 0 die in-
termetallische Phase Al,Cu, die eine tetragonale Kristallstruktur hat. Schreckt man
den Mischkristall & von den oben genannten 548°C auf Raumtemperatur ab, so ent-
steht ein iibersattigter Mischkristall, welcher durch Auslagern bei Raumtemperatur
betrédchtlich an Héarte gewinnt.

Da die 6-Phase eine Kristallstruktur hat, die von der Aluminiummatrix verschieden
ist, wire die Phasengrenzfliche inkohédrent (siehe Abb. 2.7 rechts). Wegen der da-
mit verbundenen hohen Grenzflichenenergie ist die Keimbildungsarbeit sehr grof.
Besonders bei tiefen Temperaturen ist somit die Keimbildung stark behindert. Dies
ist der Grund, warum es beim Phaseniibergang o« — o« + 0 nicht direkt zur Bildung
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Abbildung 2.6: Loslichkeit von Cu in Al. Ebenfalls eingezeichnet sind die metasta-
bilen Phasen 6” und 6’. [Haa74]

von einer 0-Phase kommt. Vielmehr kommt es zu einem Durchlaufen von metasta-
bilen Phasen, deren Grenzflichen entweder kohérent, oder teilkohdrent sind (siche
Abb. 2.7).

Diese Phasen heiflen 0” und 0’ (Guinier-Preston(GP)-Zone I und GP II), die in
dieser Reihenfolge beim Auslagern durchlaufen werden und schliefSlich zur Gleichge-
wichtsphase 0 fiihren.

Diese GP-Zonen sind geordnete Gefiigebereiche, die aufgrund ihrer elastischen Span-
nung im Material die Versetzungsbewegung behindern ([Gui39, Pre38]) und so zu
einer Verfestigung des Materials fithren. Die GP I-Zonen sind einschichtige Atom-
lagen von Cu auf {100}-Ebenen der Aluminium-Matrix. GP II-Zonen sind Anhéu-
fungen von mehreren parallelen Cu-Schichten auf {100}-Ebenen (Abb. 2.8), die zu
einer tetragonalen Verzerrung fithren. [Haa74, Got98|
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Abbildung 2.7: Bei kohdirenten Ausscheidungen setzen sich die Gitterebenen der
Matrix stetig in der Ausscheidung fort. Bei teilkohdrenten Ausscheidungen kommt es
zur Bildung von Stufenversetzungen, die die elastischen Verzerrungen in den Grenz-
flichen kompensieren. Bei inkohdrenten Ausscheidungen sind die Kristallstrukturen
der beiden Phasen unterschiedlich. [Got98]

OAl  ecCu

Abbildung 2.8: Schnitt durch eine GP I-Zone in Al-Cu. [Got98]
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2.5 Wasserstoff in Metallen

Wasserstoffatome geben in Metallen jeweils ihr Valenzelektron an das Leitungsband
ab und bewegen sich auf Zwischengitterplédtzen. Dabei wird die elektronische Band-
struktur des Metalls veréndert und die positive Ladung des Wasserstoffs wird durch
eine Wolke von Leitungselektronen abgeschirmt. Durch die elektrostatische Wechsel-
wirkung des Wasserstoffs mit dem Gitter wird dieses lokal aufgeweitet und dadurch
die potentielle Energie des Wasserstoffs abgesenkt. Man spricht von einer sogenann-
ten ,,Selbstlokalisierung®. [Sch97]

Der Wasserstoffkern bildet zusammen mit seiner Abschirmwolke und seinem Verzer-
rungsfeld ein Quasiteilchen. Dieses Quasiteilchen ist gemeint, wenn von Wasserstoff
in Metallen die Rede ist. [Maj00]

2.5.1 Diffusion

Wasserstoff diffundiert auf Zwischengitterplédtzen durch den Festkorper und hat da-
bei eine temperaturabhéingige, sehr hohe Beweglichkeit.

Die klassische Vorstellung von der Diffusion eines interstitiellen Teilchens im Fest-
korper ist schematisch in Abb. 2.9 zu sehen.

@ 0 0 o :
*—> V=V, eXp (- k;T
@ 0/o o
— /A
/|0 o o
@ 0 0 o
a) b)

Abbildung 2.9: a) Diffusion von Wasserstoff als interstitielles Teilchen im Festkor-
per b) Bei der klassischen Modellvorstellung der Diffusion geht man von Spriingen
iiber eine Potentialbarriere der Energie F, aus. Als Ma$ fiir die Diffusion kann die
Sprungfrequenz v angegeben werden. vy bezeichnet man als Versuchsfrequenz. (Nach
[Sch97])

Die Zwischengitterplidtze sind in der Abb. 2.9b) als Potentialminima dargestellt.
Um von einem Gitterplatz zum néchsten zu kommen muss der Wasserstoff iiber eine
Potentialbarriere springen. Die Hohe der zu iiberwindenden Potentialbarriere sei
hier mit E, bezeichnet. Die Wahrscheinlichkeit, dass der Wasserstoft dafiir geniigend
Energie besitzt, wird iiber eine Boltzmann-Verteilung angegeben. Als Maf3 fiir die
Diffusion kann die Verweildauer 7 oder die damit verkniipfte Sprungfrequenz v = 1/7
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angegeben werden. Fiir die Sprungfrequenz v und den Diffusionskoeffizienten D
erhdlt man ein Arrhenius-Gesetz [Sch97]:

v = e () (2.4)

ks

E,
D = Dy-exp (— kBT) (2.5)

Dy ist ein temperaturunabhéngiger Vorfaktor. 1y bezeichnet man als Versuchsfre-
quenz. Sie hat einen Wert in der Gréflenordnung der Debye-Frequenz.

Im Rahmen des klassischen Modells sollte die Sprungfrequenz (2.4) bei tiefen Tem-
peraturen (in vielen Fillen ab Zimmertemperatur oder etwas tiefer) so klein sein,
dass es praktisch zu keiner Diffusion mehr kommen sollte.

Die dennoch stattfindende Diffusion bei tieferen Temperaturen erfolgt iiber den Tun-
nelprozess. Bevor es zu einem Tunneln durch die Potentialbarriere kommen kann,
muss zunichst die Selbstlokalisierung bzw. die damit verbundene Absenkung des
Potentials aufgehoben werden. Dies geschieht z. B. durch Gitterschwingungen, die
zu statistischen Fluktuationen des Teilchenpotentials fithren. Dabei konnen soge-
nannte Koinzidenzkonfigurationen entstehen, bei denen Ausgangs- und Endzustand
iibereinstimmen, wodurch ein Tunnelprozess ermoglicht wird. Nach dem Tunneln
relaxiert das Gitter um die neue Gleichgewichtslage (Abb. 2.10). [Maj00, Sch97]

N/

a) b) C)

Abbildung 2.10: Schematische Darstellung des inkoh#renten Tunnelprozesses. Auf-
grund der Selbstlokalisierung und der damit verbundenen Absenkung des Potentials
(a) kann es nicht direkt zu einem Tunneln zum Nachbarplatz kommen. Die Selbst-
lokalisierung muss zuerst durch thermisch angeregte Schwingungen der Gitteratome
aufgehoben werden (b), bevor es zu einem Tunneln durch die Potentialbarriere kom-
men kann. (Nach [Sch97])

Die Gesamtwahrscheinlichkeit fiir einen solchen Tunnelprozess ist das Produkt der
Wahrscheinlichkeit einer Koinzidenzkonfiguration Wy und der Tunnelwahrschein-
lichkeit Wr.

Die Wahrscheinlichkeit fiir eine Koinzidenzkonfiguration Wy wird bei nicht zu klei-
nen Temperaturen im wesentlichen durch ein Arrhenius-Gesetz gegeben:

E/
Wk o exp <_k: ‘%) (2.6)
B
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Dabei ist die Aktivierungsenergie E! wesentlich kleiner als fiir Spriinge iiber die
Barriere (E,).

Die Tunnelwahrscheinlichkeit wird nach der Stérungsrechnung durch das Quadrat
des Tunnelmatrixelements J bestimmt. Demnach gilt:

Wr o J? (2.7)

Die Gesamtwahrscheinlichkeit der Sprungrate v ist somit [Sch97]:

E/
v o Jrexp (_k‘B%) (2.8)

2.5.2 Abschitzung der Diffusionlinge

Die folgende Abschétzung soll der Bestimmung der Diffusionsldnge L von Wasserstoff
in Metallen dienen. Dabei soll diese Rechnung als eine Abschétzung der GroBenord-
nung verstanden werden.

Die Diffusionslange L von Wasserstoff berechnet sich nach folgender Gleichung;:

L=V6D -1 D: Diﬁusionskoefﬁzient (2.9)
t: Zeit

Dabei ist der Diffusionskoeffizient D, wie in dem vorherigen Kapitel gezeigt, eine
Funktion der Temperatur. Es gibt leider nur sehr wenige Messungen, die den Diffu-
sionskoeffizienten von Wasserstoff in Aluminium bei Raumtemperatur beschreiben.
Eine Zusammenstellung von verschiedenen Messungen verschiedener Autoren ist in
[Wip97] abgedruckt und hier in der Abbildung 2.11 wiedergegeben.
Die gestrichelte rote Gerade wurde zur Abschétzung des Diffusionskoeffizienten als
Funktion der Temperatur per Hand in das Diagramm gezeichnet.
Die folgende Gleichung beschreibt die abschétzende Gerade hinreichend gut:

D(T) = e40T .0 08 (2.10)
Uber die Gleichung (2.9) erhilt man eine Abschiitzung der Diffusionslinge fiir eine

bestimmte Temperatur. Dies ist in der Abbildung 2.12 exemplarisch fiir eine Tem-
peratur von 7' = 100°C dargestellt.
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Abbildung 2.11: Diffusionskoeffizient fiir Wasserstoff in Aluminium von Messungen
verschiedener Autoren aus [Wip97|. Die gestrichelte rote Gerade wurde zur Ab-
schitzung des Diffusionskoeffizienten als Funktion der Temperatur per Hand in das
Diagramm gelegt. Sie dient als Basis fiir die weitere Betrachtung.

Zeit [Minuten]
0 2 4 6 8 10 12 14 16

Diffusionslange [mm]
o
[}

T - 1 I 1 1
0 200 400 600 800 1000
Zeit [s]

Abbildung 2.12: Abschitzung der Diffusionslinge von Wasserstoff in Aluminium
bei 100°C. Die mittlere Diffusionsldnge hat nach 15 Minuten einen Wert von etwa
einem Millimeter.

17
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2.6 Das Probenmaterial

Als Probenmaterial wurden die beiden Aluminiumlegierungen AA2024 und AA6013
verwendet.

Die Legierung AA2024 wird traditionell im Flugzeugbau verwendet. Da sie nicht
schweiflbar ist, wird sie im kaltausgehérteten Zustand in Niet- bzw. Klebbauweise
verwendet. Zwecks Gewichtsreduzierung soll in Zukunft jedoch vermehrt die schweif3-
bare Legierung AA6013 verarbeitet werden. Die mechanischen Eigenschaften wie
Streckgrenze, Harte und Zugfestigkeit der Legierung 6013 im warmausgehérteten
Zustand sind mit denen der nicht schweiflbaren Legierung 2024 im kaltausgelagerten
Zustand vergleichbar.

Entscheidend fiir den zukiinftigen sicheren Einsatz der schweilbaren Legierung 6013
ist ein fundiertes Versténdnis ihres Ermiidungsverhaltens. Aus diesem Grunde wird
in dieser Diplomarbeit das Hauptaugenmerk auf die Legierung 6013 gelegt.

’ Legierung H Kupfer ‘ Magnesium ‘ Silizium ‘
Gew. % At.% | Gew.% At.% | Gew.% At.%
AA2024 44 1,99 1,6 1,8 - -
AA6013 0,9 0,38 1 1,1 0,8 0,77

Tabelle 2.1: Legierungskomponenten der Legierungen AA2024 und AA6013

2.6.1 Die Eigenschaften der Legierung 2024

Im kaltausgelagerten Zustand T3, wie sie im Flugzeugbau verwendet wird, hat die
AA2024-Legierung eine mittlere Festigkeit und sehr gute Schadenstoleranz-Eigen-
schaften bei Ermiidung, Rissfortschritt und Bruchzdhigkeit. Die minimale Streck-
grenze dieser Legierung liegt bei 300 MPa quer zur Walzrichtung bzw. 315 MPa
langs der Walzrichtung. Die minimale Zugfestigkeit quer zur Walzrichtung betrigt
420 MPa bzw. 430 MPa langs zur Walzrichtung. Die maximale Dehnung betriagt 17%
bzw. 19%. [Tem01]

Der Zustand T3 lédsst sich in dieser Legierung durch Losungsglithen bei 490°C und
anschlieBendes Abschrecken auf Raumtemperatur erreichen (siche Abb. 2.6). Beim
Losungsglithen entsteht ein homogener Mischkristall. Nach dem Abschrecken befin-
det sich die Legierung in einem metastabilen Zustand, d. h., es liegt ein iiberséttigter
Mischkristall vor. Durch Auslagern bei Raumtemperatur kommt es zur Bildung der
GP-Zonen, wie sie im Kapitel 2.4 beschrieben sind, wodurch die Festigkeit der Le-
gierung stark zunimmt. Nach vier Tagen Auslagern bei Raumtemperatur lésst sich
keine weitere Hértesteigerung feststellen und der Zustand T3 ist erreicht. [Zam02]



2.6. DAS PROBENMATERIAL 19

2.6.2 Die Eigenschaften der Legierung 6013

Anders als die Al-Cu-Mg-Legierung AA2024, lasst sich die Al-Mg-Si-Cu-Legierung
AA6013 schweiflen und besitzt zudem giinstige Strangpress-FEigenschaften. Des wei-
teren weist dieser Werkstoff im Vergleich zu AA2024 eine um 3% geringere Dichte
auf. Aus diesen Griinden eignet er sich als Alternative fiir moderne Fertigungspro-
zesse wie z. B. das Laserschwei-Verfahren. Anders als die Legierung 2024 wird diese
Legierung im Zustand maximaler Festigkeit (T6) verarbeitet. Die Materialeigen-
schaften der beiden Werkstoffe sind dann ungefiahr gleich. Die minimale Streckgrenze
quer zur Walzrichtung liegt bei 340 MPa bzw. bei 360 MPa ldngs zur Walzrichtung.
Die minimalen Zugfestigkeiten betragen 395 MPa (quer) und 400 MPa (ldngs). Die
maximale Dehnung betrigt 15%. [Tem01]

Der Zustand T6 lésst sich in dieser Legierung wie folgt erreichen:

Beim Losungsglithen bei 560°C entsteht, dhnlich wie bei der Legierung 2024 be-
schrieben, ein Mischkristall. Durch Abschrecken auf Raumtemperatur bildet sich
ein iiberséttigter Mischkristall. Nach vier Stunden Auslagern bei 190°C ist der ma-
ximale Hartegrad T6 erreicht. [Zam02]

2.6.3 Probenstandard

Als Probenstandard wird eine 1,6 mm dicke CT-Proben-Form (siehe Kapitel 4) ver-
wendet.

Wiéhrend des Herstellungsprozesses werden die Flugzeugbleche gewalzt, 16sungsge-
glitht und anschliefend abgeschreckt. Die beim Abschrecken entstandenen Uneben-
heiten werden durch Recken der Bleche (¢ < 3%) im noch nicht ausgehirteten
Zustand beseitigt. Sie haben nach vier Tagen bei Raumtemperatur (AA2024) bzw.
nach 4h bei 190°C (AA6013) ihren geforderten Hértegrad und somit ihren Verar-
beitungszustand erreicht.

Um zu vermeiden, dass durch das Recken entstandene plastische Deformationen
einen Einfluss auf die Messungen haben, wurden die Proben nach dem Bearbeiten
(Frasen und Polieren) erneut 16sungsgegliiht, abgeschreckt und ausgelagert.

Aus technischen Griinden wurden die Proben jedoch nicht im eigentlichen Sinne
abgeschreckt, sondern nur iiber eine Luftkiihlung innerhalb von wenigen Minuten
auf Raumtemperatur gebracht. Dies war zum einen innerhalb des gegebenen Zeit-
rahmens technisch einfacher zu realisieren, zum anderen ist fiir eine Messung der
Wasserstoffkonzentration das Abschrecken nicht von Bedeutung.

Bei den Testmessungen (siehe Kapitel 5) wurde die hier beschriebene Behandlung
der Proben nicht vorgenommen, da ein definierter Probenstandard dafiir nicht er-
forderlich war. Bei den verwendeten Proben handelt es sich um AA6013 ,,ab Werk®.
Um zu vermeiden, dass bei der Untersuchung Fett oder Dreckpartikel die Messun-
gen storen, wurden alle Proben kurz vor ihrer Messung fiir 15 Minuten in einem
Ultraschallbad mit Ethanol gereinigt.






Kapitel 3

Der Aufbau der Wasserstoffsige

Die Wasserstoffsidge besteht im wesentlichen aus zwei Vakuumrezipienten (siche
Abb. 3.1), die iiber ein Zwischenventil verbunden sind. Im oberen Rezipienten be-
findet sich die Sége und die zu untersuchende Probe. Wihrend die Achse der Sége
fixiert ist, kann die Probe iiber einen linearen Vorschub von auflen bewegt werden.
Sagt nun das Ségeblatt aus der Probe kleine Spéne heraus, werden diese von einem
Trichter aufgefangen und gelangen durch das Zwischenventil in den unteren Rezi-
pienten. Hier werden sie iiber einen zweiten Trichter in einen beheizbaren Tiegel
geleitet. Uber die Heizung kann der Tiegel und somit auch die darin enthaltenen
Spéne auf eine Temperatur von etwa 700°C erhitzt werden. Der Wasserstoff, der
dabei aus den Spanen ausdiffundiert, erhoht den Druck im unteren Rezipienten, was
iiber ein Druckmessgerat nachgewiesen werden kann. Durch den Vorschub der Probe
kann ein Profil des Wasserstoffgehalts der Probe entlang des Sidgeschnittes gemessen
werden. Wiahrend die Abbildung 3.1 zur Verdeutlichung des Prinzips dient, zeigt die
Abbildung 3.2 eine Skizze der tatsidchlichen Ausfithrung der Wasserstoffsige.
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Abbildung 3.1: Im oberen Rezipienten werden aus der Probe kleine Spine gesigt,
die durch ein Trichtersystem in einen auf 700°C beheizten Tiegel fallen. Beim Er-
wérmen der Spane wird ihr Wasserstoffgehalt in das Ultrahochvakuum des unteren
Rezipienten ausdiffundiert, wodurch es einen iiber das Druckmessgeréit nachweisba-
ren Druckanstieg gibt. Dieser Druckanstieg lésst Schliisse auf die Wasserstoftkonzen-
tration im Span zu. Durch den Vorschub der Probe kann ein Profil der Wasserstoft-
konzentration der Probe entlang des Ségeschlitzes erstellt werden.
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Abbildung 3.2: Uber eine Mikrometerschraube kann der Vorschub der Probe von
auflen gesteuert werden. Die Sége wird von einem Motor iiber eine Drehdurchfithrung
betrieben. Die Spéne werden aus der Probe geséigt, vom oberen Trichter aufgefangen
und fallen in den unteren Rezipienten. Hier werden sie vom unteren Trichter zum
Tiegel gefiihrt, wo sie erhitzt werden und der enthaltene Wasserstoff ausdiffundiert.
Der Heizdraht wird iiber eine Stromdurchfiihrung mit Strom versorgt und fungiert
gleichzeitig als Halterung fiir den Tiegel. Der durch den Wasserstoff erhéhte Druck
im unteren Rezipienten kann iiber ein Ionisations-Vakuummeter (Ionivac) gemessen
werden.
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3.1 Antrieb des Sigeblattes

Mikrometerschraube Drehdurchfiihrung

zuséatzliche
Lagerung

Kihimittelzufuhr Probenhalterung

Abbildung 3.3: Die Drehbewegung des Motors wird mittels einer speziellen Vakuum-
Drehdurchfithrung auf die eingezeichnete Achse und somit auf das Ségeblatt iiber-
tragen. Die zusétzliche Lagerung wurde erst nachtréglich angebracht und ist in dieser
Zeichnung transparent gehalten. Der Probenhalter kann von auflen durch die Mikro-
meterschraube bewegt werden. Zur Kiihlung der Proben kann der Probenhalter von
Kiihlfliissigkeit durchflossen werden.

Die Drehung der Sége ist {iber ihre Versorgungsspannung Ug;ge in einem Frequenz-
bereich zwischen 0 Hz und 1,6 Hz stufenlos einstellbar. Im unteren Frequenzbereich
ist jedoch die Kraftiibertragung vom Motor auf das Ségeblatt unzureichend, um ein
konstantes Drehen des Ségeblattes zu gewéhrleisten. Es hat sich herausgestellt, dass
eine Frequenz von ca. 0,8 Hz (Ugsge = 17 Volt) ausreichend ist.

Damit der Motor der Sdge selbst bei so kleinen Geschwindigkeiten ein ausreichend
hohes Drehmoment iibertragen kann, ist der Motor mit einem Schneckengetriebe im
Verhiltnis 50:1 untersetzt.

Beim Sageblatt handelt es sich um ein Vollhartmetall-Sageblatt mit seitlichem Hohl-
schliff. Es hat einen Durchmesser von 80 mm, eine Dicke von 0,5 mm und 64 Zahne.

3.2 Vorschub der Probe

Die Probe wird auf einem kleinen Schraubstock (Probenhalter) im oberen Rezipien-
ten befestigt. Durch die in Abb. 3.3 eingezeichnete Kiihlmittelzufuhr kann die Probe
gekiihlt werden. Um ein durch das Sédgen bedingtes Wackeln der Probe zu vermei-
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den, wird die Probe auf beiden Seiten eingespannt. Der Halter ist so konzipiert, dass
er die Form einer Compact-Tension(CT)-Probe aufnehmen kann.

Da die Position der Sége fest ist, muss die Probe inklusive Probenhalter beweglich
sein. Darum ist der komplette Probenhalter an einer linearen Durchfithrung mit Mi-
krometerschraube befestigt. Uber diese Mikrometerschraube kann man die Probe
auf das sich drehende Sigeblatt zubewegen. Uber eine Skala auf der Mikrometer-
schraube kann die relative Position abgelesen werden, von der gerade Spéne aus
der Probe gesédgt werden. Um gleich grofle Spéne zu erhalten, sollte der Vorschub
moglichst konstant sein. Dieser wird daher von einem Schrittmotor gesteuert, der
mit einer 8:1 Getriebe-Untersetzung eine minimale Schrittweite von 0,045° hat. Dies
entspricht einem effektiven Vorschub der Probe von 0,125 wum pro Schritt.

Durch die Mikrometerschraube kann der Probenhalter um 5cm im Rezipienten be-
wegt werden. Gleichzeitig bewegt sich die Mikrometerschraube auflen um 2,5 cm. Die
Bewegung der Mikrometerschraube muss bei der Ankopplung des Schrittmotors an
diese bertiicksichtigt werden. Die Abbildung 3.4 zeigt, dass der Schrittmotor selbst
auf einem Schlitten in einem U-Profil gehalten wird, was ihn entlang des U-Profils
beweglich macht. Da der Motor samt Schlitten relativ leicht in dem Profil bewegt
werden kann, geniigt es, wenn der Schrittmotor sich selbst hinter der Mikrometer-
schraube herzieht.

Kopplung auf die
Mikrometerschraube

Mikrometer-
schraube

Schrittmotor

U-Profil

Abbildung 3.4: Der Schrittmotor ist auf einem Schlitten in einem U-Profil gelagert,
um der Bewegung der Mikrometerschraube zu folgen.

Um einen Stopp des Vorschubs beim Stillstand der Sége (entweder durch Hangenblei-
ben oder durch sonstige Probleme) zu gewéhrleisten und gleichzeitig den schrittwei-
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sen Vorschub mit der Geschwindigkeit der Sége zu synchronisieren, ist die Achse der
Sége mit einer Lochscheibe und einer Gabellichtschranke versehen (Abb. 3.5). Die
zugehorige Elektronik liefert ein 5 Volt-Signal, das iiber die parallele Schnittstelle an
einen Computer weitergeleitet wird. Ein speziell fiir die Wasserstoffsdge geschriebe-
nes Steuerungsprogramm regelt durch dieses Signal den Vorschub des Schrittmotors.

Achse der Sage R

Lochscheibe

Abbildung 3.5: Die Achse der Sige
ist mit einer Lochscheibe und einer
Gabellichtschranke versehen. Dreht
sich die Achse mit der montierten
Lochscheibe, so fillt auf den Photo-
transistor in der Gabellichtschranke
immer genau dann Licht, wenn sich
ein Loch zwischen LED und Photo-
transistor befindet. Dies erlaubt die
Synchronisation der Geschwindigkeit
der Sdge und des Vortriebs.

Abbildung 3.6: Schaltbild der Licht-
schranke. Der Sender ist eine infra-
rote LED. Der Empfinger ist ein
Phototransistor. Wenn auf den Pho-
totransistor kein Licht fillt, dann
ist der Widerstand des Phototransis-
tors weit grofer als 5k€). Somit fallt
fast die gesamte Spannung iiber dem
Phototransistor ab. Fiir die Aus-
gangsspannung gilt Uyyty =~ 5V. Bei
Lichteinfall wird der Phototransistor
leitend und sein Widerstand wird ge-
geniiber dem 5 k2-Widerstand klein.
Somit ist Uyt =~ 0V.
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Schnecken-
getriebe

Drehachse Lichtschranke

Abbildung 3.7: Um ein gréfieres Drehmoment auf die Sége iibertragen zu kénnen,
liuft der Motor mit einer Drehzahl von 40 Umdrehungen pro Sekunde. Uber ein
Schneckengetriebe wird dies auf 0,8 Umdrehungen pro Sekunde heruntergesetzt. Ei-
ne relativ weiche Kupplung zwischen Getriebe und Achse der Sdge fangt radiale
Krifte auf. Uber eine Vakuumdurchfiihrung wird die Drehung auf das Sigeblatt im
Rezipienten iibertragen. An der Achse ist eine Lochscheibe befestigt, die durch eine
Gabellichtschranke lduft. Diese Lichtschranke sendet bei Drehung der Lochscheibe
laufend Triggersignale an ein Steuerungsprogramm. Auf diese Weise kann der Vor-
trieb mit der Drehgeschwindigkeit der Sége synchronisiert werden.
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3.3 Kiihlfalle und Kiihlung

Da im unteren Vakuumrezipienten Wasserstoff nachgewiesen werden soll, muss in
diesem Bereich ein Ultrahochvakuum (& 107? mbar) vorherrschen.

Der obere Vakuumrezipient hingegen muss zum Probenwechseln jeweils gedffnet wer-
den. Obwohl in diesem Rezipienten ein Hochvakuum (1077 mbar bis 10~% mbar) aus-
reicht, ist er mit einer Kiihlfalle ausgestattet, die es erlaubt, den benétigten Druck
in etwa 30 Minuten zu erreichen (siche Kapitel 5.4).

Abbildung 3.8: Zur schnelleren Druckreduzierung im oberen Rezipienten dient ei-
ne Kiihlfalle, die aus einer Kupfer-Kapillare besteht und von fliissigem Stickstoff
durchflossen wird.

Es handelt sich hierbei im wesentlichen um eine Kupferkapillare, die von fliissigem
Stickstoff durchflossen wird (Abb. 3.8). Auf der kalten Oberfldche der Kapillare kon-
densiert ein groBer Teil des Wasserdampfes. Dadurch wird der Druck von 10~° mbar
auf 10~%mbar bzw. 10~ mbar sehr schnell reduziert.

Beim Ségen wird durch Reibung Warme erzeugt, die zum gréfiten Teil durch Wiir-
meleitung in die Probe iibertragen wird. Da allerdings die mittlere Diffusionsléinge
von Wasserstoff temperaturabhéngig ist, muss die Probe, um einen Verlust von Was-
serstoff durch Diffusion zu vermeiden, gekiihlt werden. In Abbildung 3.3 ist die Kiihl-
mittelzufuhr zum Probenhalter zu erkennen. Dieser kann von einer Kiihlfliissigkeit
durchflossen werden und sorgt so fiir eine Kiihlung der Probe.

Zur Zeit wird der Probenhalter und damit die Probe iiber fliissigen Stickstoff ge-
kiihlt. Um sicherzustellen, dass das Restgas in der Kammer nicht auf der Probe,
sondern auf der Kiihlfalle kondensiert, muss die Kiihlfalle zuerst gekiihlt werden.
Dies wird dadurch gewahrleistet, dass erst die Kiihlfalle und dann der Probenhalter
in einem Kreislauf nacheinander von fliisssigem Stickstoff durchflossen werden. Dies
gewihrleistet auch, dass die Kiihlfalle stiarker gekiihlt wird als die Probe.
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Die Temperatur der Probe kann wihrend des Sdgens mit einem NiCr-Ni-Thermo-
element gemessen werden.

3.4 Span-Abstreifer

Aufgrund der duktilen Eigenschaften von Aluminium bleiben einige Spéne an den
Sagezdhnen héngen. Ohne Span-Abstreifer werden diese Spéane nach einer weite-
ren Drehung auf der Oberseite der Probe abgestreift. Fallen diese nun mit einer
zeitlichen Verzogerung in den Trichter, wird ihr Wasserstoffgehalt im unteren Re-
zipienten nachgewiesen und der aktuellen Position der Probe zugeordnet, was die
Messung verfilscht.

Der installierte Span-Abstreifer arbeitet passiv durch zwei Rasierklingen, die auf
beiden Seiten unter einem sehr spitzen Winkel an dem Ségeblatt anliegen (Abb. 3.9).

Halterung
der Rasierklinge

vordere Rasierklinge

Abbildung 3.9: Zum Abstreifen von Spinen dienen zwei Rasierklingen, die jeweils
auf einer Seite des Ségeblattes unter einem spitzen Winkel gegen das Blatt driicken.
So wird verhindert, dass an den Zahnen héngen gebliebene Spéane nach einem Umlauf
des Ségeblattes auf der Probe abgestreift werden und zu einem spéteren Zeitpunkt
in den Trichter fallen, was die Messung verfilschen wiirde.

Der Abstreifer ist so befestigt, dass die abgestreiften Spéne in den Trichter fallen
und somit ihr Wasserstoffgehalt zum korrekten Zeitpunkt nachgewiesen wird.
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3.5 Das Trichtersystem

Die Spéne werden aus der Probe gesidgt und vom oberen Trichter aufgefangen (siehe
Abb. 3.10). Die glatte Oberfliche des Glastrichters gewihrleistet, dass die Spéne
nicht hdngen bleiben.

oberer
Trichter

Zwischenventil

unterer , : .
Trichter (nicht eingezeichnet)
Tiegel lonivac

Abbildung 3.10: Die Spéne werden aus der Probe geséigt und vom oberen Trichter
aufgefangen. Durch das geoffnete Zwischenventil gelangen sie in den unteren Trichter
und damit in den Tiegel.

Damit beim Beliiften der Sagekammer (oberer Rezipient) das Vakuum in der unteren
Kammer erhalten bleibt, gibt es zwischen den beiden Rezipienten ein Ventil (in der
Abbildung nicht eingezeichnet). Aus diesem Grunde kann der obere Trichter nicht
bis in den unteren Rezipienten hineinreichen.

Der untere Trichter hat einen Durchmesser von 35 mm, womit er den Ubergangs-
flansch zwischen dem oberen und dem unteren Rezipienten fast ganz ausfiillt. Beim
Ubergang zwischen den beiden Trichtern ist somit kein Verlust an Spénen zu erwar-
ten.

Die Form des zweiten Trichters ist absichtlich recht schlank gehalten, da die Spéne
auf dem Weg in den Tiegel nur noch leicht gefithrt werden miissen.
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3.6 Nachweis des Wasserstoffs

Die Spéne fallen in einen Tiegel, der von einem zwei Millimeter dicken Tantaldraht
umwickelt ist, der sowohl als Halterung als auch als Heizung fiir den Tiegel fungiert
(Abb. 3.11). FlieBt durch diesen Draht ein Strom von mehr als 35 Ampere, so beginnt
er zu glithen (das entspricht einer Drahttemperatur von ca. 600°C). Im Messbetrieb
wird iiblicherweise ein Strom von 40 Ampere verwendet, was etwa 700°C entspricht
(siche Abb. 3.12).

Abbildung 3.11: Gefiihrt durch den Abbildung 3.12: Im Messbetrieb wird
Trichter fallen die Spéne in einen Tie- der Tantaldraht von 40 Ampere durch-
gel (Innendurchmesser: 8 mm), der von flossen und dient so als Heizung des
einem zwei Millimeter Tantaldraht ge- Tiegels. Die Spéne fallen in den Tiegel,
halten wird. wo sie auf etwa 700°C erhitzt werden.

Dabei wird der in den Spénen enthal-
tene Wasserstoff ausdiffundiert.

Der Tiegel besteht aus Zirkonoxid (teilstabilisiert mit YoOj3) und hat eine Tempera-
turbestandigkeit bis 1500°C. Durch seine Saurebestéandigkeit ist er leicht zu reinigen
und somit wiederverwendbar.

Bei der Temperatur wie sie im Tiegel vorherrscht, wird atomarer Wasserstoff in den
Spénen sehr beweglich und diffundiert an die Oberfliche, wo er in das Ultrahochva-
kuum ausdiffundiert. Durch diesen Effekt sollte der Druck im unteren Rezipienten
messbar erhoht werden.

Als Nachweis fiir Wasserstoff, der aus der Probe ausdiffundiert, dient ein Ionisations-
Vakuummeter (Ionivac), das den Druck im Ultrahochvakuum(UHV)-Bereich an-
zeigt. Der Nachteil hiervon ist, dass Wasserstoff nicht von anderen Gasen separiert
werden kann und somit keine eindeutige Identifizierung des Gases stattfindet.
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Der Druck wird iiber den General Purpose Interface Bus (GPIB) von dem lonivac
auf einen Computer iibertragen und hier zusammen mit der Position der Probe! in
eine Datei geschrieben.

Es hat sich herausgestellt, dass der anfingliche UHV-Druck zum grofiten Teil wie-
derhergestellt ist, bevor die nédchsten Spéne in den Tiegel fallen.

Das Funktionsprinzip eines lonisations-Vakuummeters nach Bayard-Alpert ist in
Abbildung 3.13 zu sehen.

lonenfanger (0 V) lonenfanger (0 V)
(Anode (160V)
Kathode (10 V) 7§ Kathode (10 V)
N § g
— e Elektron t Anode (160 V)
@ lon

Abbildung 3.13: Aufbau eines Ionisations-Vakuummeters nach Bayard-Alpert. Die
Elektronen werden von der Glithkathode in Richtung Anode mit 150 V beschleunigt.
Dabei nehmen sie aus dem elektrischen Feld geniigend Energie auf, um das Gas,
in dem sich das Elektrodensystem befindet, zu ionisieren. Die gebildeten positiven
Gasionen gelangen auf den beziiglich der Kathode negativen Ionenfinger und geben
hier ihre Ladung ab. [HV200, GA406]

Die Elektronen werden von der Glithkathode in Richtung Anode mit 150 Volt be-
schleunigt. Dabei nehmen sie aus dem elektrischen Feld geniigend Energie auf, um
das Gas, in dem sich das Elektrodensystem befindet, zu ionisieren. Die gebildeten
positiven Gasionen gelangen auf den beziiglich der Kathode negativen Ionenfanger
und geben hier ihre Ladung ab.

Um Linearitdt zwischen Gasdruck und Ionenstrom {iber einen moglichst groflen
Druckbereich zu gewihrleisten, muss der Rontgeneffekt? so weit wie moglich un-
terdriickt werden. Dies geschieht in der Elektrodenanordnung nach Bayard-Alpert
dadurch, dass die heifle Kathode auflerhalb der Anode liegt und der Ionenfinger als
diinner Faden die Achse des Elektrodensystems bildet. Der Rontgeneffekt wird durch

! Die relative Position der Probe ist iiber die Ansteuerung des Schrittmotors gegeben.

2Zur Erklirung des Rontgeneffektes: Treffen die beschleunigten Elektronen auf die Anode, so
werden Rontgenquanten emittiert. Treffen diese Rontgenquanten auf den Ionenfénger, werden Pho-
toelektronen ausgelost, die zur Anode gelangen und hier fiir einen erhéhten Strom sorgen. Dies sorgt
fiir eine vorgetduschte untere Druckmefgrenze.
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die Verkleinerung der Oberfliche des Ionenfingers um zwei bis drei Zehnerpotenzen
verringert. [HV200]

3.6.1 Messung der Wasserstoffkonzentration

Mit der Wasserstoffsdge kann nur der Wasserstoffgehalt der Spéne, nicht jedoch
deren Wasserstoffkonzentration gemessen werden. Auf letztere kann jedoch durch
Messung des Wasserstoffgehalts geschlossen werden.

Fillt ein Span in den heiflen Tiegel, so wird ndherungsweise sein kompletter Wasser-
stoffgehalt in das Vakuum des Rezipienten abgegeben. Durch die messbare Drucker-
hohung kann auf die Anzahl der hinzugekommenen Wasserstoffatome im Rezipienten
geschlossen werden (siehe hierzu auch die Berechnungen im folgenden Kapitel tiber
die Nachweisgrenze der Wasserstoffsdge). Wenn die Grofie des Spans bekannt ist, ist
auch die Wasserstoffkonzentration, die sich vorher im Span befand, zugénglich. Dies
entspricht der Wasserstoffkonzentration cy der Probe an der Stelle, wo der Span
war.

In der Praxis betrachtet man jedoch nicht nur einen einzelnen Span, sondern einen
,Fluss“ von Spéanen. Das heifit also eine gewisse Anzahl n von Spénen, die in der
Zeit t in den Tiegel fallen. Somit ist auch die zeitliche Spanausbeute % fiir den ge-
messenen Wasserstoff im Rezipienten relevant.

Wenn weder die Grofle der Spéne noch die Spanausbeute bekannt sind, aber beide
Groflen konstant sind, so kann zwar kein absoluter Wert fiir cy angegeben werden.
Jedoch kénnen die Wasserstoftkonzentrationen {iber den untersuchten Bereich vergli-
chen und so lokale Anderungen der Wasserstoffkonzentration nachgewiesen werden.
Die Messungen untereinander bleiben vergleichbar, solange die mittlere Spangréfie
und die Spanausbeute iiber alle Messungen hinweg konstant bleibt.

3.6.2 Nachweisgrenze der Wasserstoffsige

Zur Abschitzung der Nachweisgrenze der Wasserstoffsiige sind die folgenden Uber-
legungen erforderlich:

Der Druck in der Ofenkammer (unterer Rezipient) hat eine Groéfienordnung von
1072 mbar. Das Ionisations-Vakuummeter hat eine Genauigkeit von 1 - 1071° mbar.
Somit kann eine Druckénderung von

Apmin = 1 - 107" mbar (3.1)

nachgewiesen werden.
Die allgemeine Gasgleichung kann wie folgt geschrieben werden:

pV = NkpT (3.2)

Wie die Gleichung (3.2) zeigt, steigt der Druck p linear zur Teilchenzahl N. Es gilt
also:
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kg T
Ap = ]‘3/ AN (3.3)

Das Volumen V ist das Volumen der Ofenkammer und betrigt etwa 14 dm3._.
Die Abschitzung der Temperatur 7" in der Ofenkammer benotigt folgende Uberle-

gung:
Tiegel und Heizdraht haben beide eine Temperatur von etwa 700°C. Aufgrund des
geringen Drucks kann man jedoch nicht von einer normalen Gaskinetik ausgehen,
sondern muss die Wahrscheinlichkeit einer Kollision betrachten. Bei der kleinen
Oberflache von Tiegel und Heizdraht ist ein Zusammenstofl von den Gasatomen
mit diesen heiflen Komponenten im Vergleich mit einem Zusammenstoss mit der
Rezipientenwand so unwahrscheinlich, dass man davon ausgehen kann, dass die Tem-
peratur des Gases in der Ofenkammer etwa Raumtemperatur (7' = 293 K) entspricht.

Mit einer nachweisbaren Druckinderung von Apyi, = 1 - 107 mbar, ist es nach
Gl. (3.3) moglich, noch eine Teilchenzahlanderung von ANy, nachzuweisen.

ANy =~ 3.5- 10" (3.4)

Um eine Vorstellung davon zu erhalten, was dies im Bezug auf den Wasserstoffgehalt
eines Spans bedeutet, muss man folgende Uberlegung anstellen:

Die Abmafe eines Spans betragen im Mittel etwa 1,0 mm - 0,5 mm - 40 um.
Das entspricht einem mittleren Volumen von Vgpay.

Vspan = 0,02 mm?®
Mit der Dichte von Aluminium
p=2"Tg/cm’
hat ein Span ein mittleres Gewicht von Mgpay.

MSpan = p- VSpan
= Sdug

Ein Mol Aluminium hat eine Masse von 27 g. Somit hat ein Span im Mittel eine
Molzahl von ngpay.

Ngpan = 2 10~% mol

Uber die Avogadrokonstante Ny = 6,0221367- 102 mol ™! erhilt man so die mittlere
Anzahl der Aluminiumatomen pro Span:

Nspan = Ngpan - Na = 1,2-10" (3.5)
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Die minimal messbare Wasserstoffkonzentration cy, min ergibt sich nun als Quotient
von Nyin (Gl (3.4)) und der Teilchenzahl pro Span (Gl. (3.5)).

AA]\fmin
NSpan

~ 3-107% (3.6)

CH, min =
~ 0,03 ppm (3.7)

Dies ist die theoretische untere Grenze fiir die Wasserstoffkonzentration, die in der
Aluminiumprobe mit der Wasserstoffséige nachgewiesen werden kann.

Analog sollte eine Druckerhéhung um 1 - 107® mbar einer Wasserstoffkonzentrati-
on von 3 ppm entsprechen. Eine solch einfache Umrechnung setzt natiirlich voraus,
dass es nicht zu einer Uberlagerung von zwei bzw. mehreren Peaks im Druck-Profil
kommt.






Kapitel 4

Risserzeugung an
Compact-Tension-Proben

Mit Hilfe einer Wechselverformungsmaschine kann in einer standardisierten Probe,
wie z. B. der hier verwendeten Compact-Tension(CT)-Probe (Abb. 4.1), ein Ermii-
dungsriss erzeugt werden.
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Abbildung 4.1: Probengeometrie der Compact-Tension(CT)-Probe

Das Herzstiick der Maschine ist ein Piezostellelement, welches sich durch eine an-
gelegte elektrische Spannung ausdehnt. Die Probe ist zwischen diesem Stellelement
und einem unbeweglichen Joch eingespannt (sieche Abb. 4.2) und kann sowohl ge-
dehnt als auch gestaucht werden. Die Dehnungsamplitude kann dabei iiber einen
kapazitiven Wegaufnehmer gemessen werden. Mit Hilfe eines Steuerungsprogramms
kann die Probe einer Wechselverformung mit konstanter Dehnungsamplitude aus-
gesetzt werden. Die dafiir notwendige Kraft kann iiber eine Kraftmessdose, die sich
zwischen Probe und Joch befindet, gemessen werden. Der Aufbau dieser Maschine
ist in der Diplomarbeit von T. Wider [Wid97] ausfiihrlich beschrieben.
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Kraftmessdose
CT-Probe
Wanne mit
Kapazitiver NaCl - Lésung
Wegaufnehmer

Abbildung 4.2: Wihrend der Verformung in der Wechselverformungsmaschine
bleibt das obere Joch unbeweglich. Die untere Plattform wird von einem Piezostell-
element nach oben gedriickt. Die Edelstahlfedern fungieren als riickstellende Kraft.
Zu erkennen ist eine CT-Probe, die unter korrosiven Bedingungen ermiidet wird.

Die Wanne mit der NaCl-Losung gewéhrleistet eine stdndige Benetzung der Probe.
[Zam02]

Von besonderem Interesse ist die Untersuchung von Ermiidungsrissen, die unter
korrosiven Bedingungen in das Material eingebracht werden, da bei ihnen eine nicht
homogene Wasserstoffverteilung vermutet wird.

Aus diesem Grunde wurden die CT-Proben wéhrend der Rissbildung einer Losung
mit 3,5% Natriumchlorid, 0,2% NayCryO7 und 0,2% NayCrO,4 (pH-Wert ~ 6) aus-
gesetzt.

Damit es mit dem Sauerstoff der Luft nicht zu einer Bildung von chemisch sehr resis-
tentem Al,O3 kommt, muss sichergestellt werden, dass die Rissregion der CT-Probe
stdndig mit der Natriumchloridlésung benetzt wird.

Bei einer zyklischen Beanspruchung kommt es bei jedem mechanischen Zyklus zur
Bildung einer neuen metallischen Oberfléche.

Durch eine solche frische Oberfliche kann Wasserstoff, der bei einer chemischen Re-
aktion an der Al-Oberfliche in atomarer Form entsteht, vom Material absorbiert
und durch Diffusion in die plastische Zone vor der Rissspitze gelangen.
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In sauren Elektrolytlosungen folgt die Aluminiumauflésung den bekannten Gleichun-
gen [HaaO1]

Al+4H,0 —  Al(OH) +2H30" + 3e” (4.1)
2 H30+ + 2¢” — H2 + 2HQO

In chloridhaltigen Medien ist in stark sauren Losungen eine Auflésung nach
Al+3Cl1™ — AlCl; 4+ 3e” (4.3)

moglich. Dieses Korrosionsprodukt (AlCls) wird aufgrund seiner leichten Loslichkeit
unter Bildung von Al(OH); umgesetzt.

AlCL +6H,0  —  Al(OH)3 + 3H;0" +3C1° (4.4)

Die entstehenden Wasserstoflionen stehen in direktem Kontakt mit dem Metall und
erhalten von ihm die Elektronen fiir die Bildung von atomarem Wasserstoff.

3H30+ +3e” — 3Had + 3H20 (45)

Die Chloridionen stellen bei diesem Prozess die ,,Briicken“ zum Wasserstoffeintritt
in die Aluminiumlegierung dar.






Kapitel 5

Anderungen des Versuchsautbaus
und erste Messungen

Abbildung 5.1: Das derzeitige Aussehen der Wasserstoffsiige. Im Rahmen dieser Ar-
beit sind einige Komponenten hinzugekommen, auf deren Funktionsweise in diesem
Kapitel eingegangen wird.

In den frithen Anfangen dieser Diplomarbeit hatte die Wasserstoffsédge noch ein etwas
anderes Aussehen. Da sie noch nicht computergesteuert war, konnte sie nur manuell
bedient werden. Zudem fehlten ihr Komponenten wie z. B. der Trichter im unteren
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Rezipienten, der Spanabstreifer und die Kiihlfalle, die urspriinglich nicht vorgesehen
waren und erst spater nachgeriistet wurden. Diese Komponenten sind bei der Be-
schreibung der Wasserstoffsige (Kapitel 3) tiber den Aufbau und die Funktionsweise
bereits beschrieben worden. Dieses Kapitel zeigt die ersten Test-Messungen und die
zum Teil daraus resultierenden Verbesserungen in chronologischer Reihenfolge.

5.1 Spanausbeute

Bei den ersten Séageversuchen stellte sich heraus, dass die Anzahl der Spéne, die den
Tiegel erreichten, viel zu klein war. Das Problem lag darin, dass die Spédne nach
dem Trichter im oberen Rezipienten keine weitere Fiihrung mehr hatten. Obwohl
sie im Vakuum keine Ablenkung durch Gase erlitten, reichte ein kleiner seitlicher
Impuls der Spéne aus, um den knapp 10 cm tiefer liegenden Tiegel, dessen Offnung
nur 8 mm betrigt, zu verfehlen.

Im unteren Rezipienten wurde daher ein Trichter (siche Abb. 3.10) eingebaut, dessen
obere Offnung den Verbindungsflansch der beiden Kammern fast vollstindig ausfiillt
und dessen untere Offnung einen Innendurchmesser von 4 mm hat. Seine Linge ist so
konzipiert, dass er nur wenige Millimeter {iber dem Tiegel endet. So ist gewahrleistet,
dass fast alle Spéne, die in den unteren Rezipienten fallen, auch im Tiegel landen.
Bei der Gestaltung des Trichters musste ein Kompromiss zwischen der Effektivitét
des Trichters und der Anzahl der Gasatome gefunden werden, die im Betrieb aus
dem Tiegel austreten und nach Moglichkeit nicht in den Trichter, sondern in den
Rezipienten und so zu dem Druckmesser gelangen sollten. Dies ist auch der Grund
dafiir, warum der Trichter nicht direkt bis auf den Tiegel reicht.

Um eine Abschéatzung zu bekommen wie viele Spéne effektiv im Tiegel landen, wur-
de das Gewicht einer Probe (4,2728 g) vor und nach dem Ségen (4,2550 g) mit dem
Gewicht der Spéne (0,0107 g), die im Tiegel gelandet sind, verglichen. Die Messung
ergab, dass knapp 50 % aller Spiane im Tiegel landen. Wie sich erst spéter her-
ausstellte, geschah diese Messung jedoch unter ungiinstigen Bedingungen, da der
Tiegel nicht exakt unter dem Trichter positioniert war. So liegt der wahre Wert
wahrscheinlich deutlich hoher. Der Spanabstreifer trigt zu einer weiteren Erhohung
dieser Rate bei. Eine noch grofiere Spanausbeute wiirde man nur erreichen, wenn
man das Spanauffangkonzept in der Sdgekammer (oberer Rezipient) komplett ver-
dndert (zur Zeit befindet sich nur ein einfacher Trichter unter dem Ségeblatt), oder
die Drehgeschwindigkeit des Ségeblattes herabsetzt. Letzteres wiirde aber, aufgrund
der damit verbundenen niedrigeren Schnittgeschwindigkeit, nicht den idealen Zer-
spanungsbedingungen fiir das Probenmaterial entsprechen.

5.2 Die Sage

Es hat sich schnell herausgestellt, dass der Antrieb fiir die Sdge nicht zuverléssig
war. Die Achse des Ségeblattes hatte aufgrund unzureichender Lagerung eine Un-
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wucht und das Siageblatt blieb aufgrund der nicht hinreichenden Motorleistung 6fters
hé&ngen.

Das Héngenbleiben wurde durch die Unwucht der Achse noch begiinstigt, da das
Sageblatt im Sdgeschlitz unruhig lief. Dies verursachte Schwingungen in der Pro-
be, die insgesamt zu einem unruhigen und gerduschvollem Laufen der Sige sowie
teilweise zum Verkanten der Ségezédhne fiihrte. Dass die benutzten Sageblatter aus
Vollhartmetall und somit spréde sind, zeigte sich in der kurzen Lebensdauer eines
Sageblattes.

Versuche, bei denen ein Sageblatt iiber Drahte-
rosion auf vier symmetrisch liegende Zahne re-
duziert wurde (das normale Ségeblatt hat 64
Zahne), um moglichst gezielt einige wenige Spé-
ne abzuschlagen, schlugen fehl. Es stellte sich
heraus, dass die 64 Zdhne erforderlich sind, da
sie das Ségeblatt im S#geschlitz fithren und so
stabilisieren. Durch das Fehlen der Stabilisie-
rung bei diesem Sageblatt kam es sehr schnell
zu einer Schwingung von Ségeblatt und Probe,
die sich auf das Sageblatt kontraproduktiv aus-
wirkte (siehe Abb. 5.2).

) Die Achse der Sége wurde iiberarbeitet und er-
Abbildung 5.2: Uber Drahterosi- hjelt eine weitere Lagerung (diese ist in Abbil-
on wurden von diesem Ségeblatt al-  qung 3.3 zu erkennen). Der Motor und das zuge-
le bis auf vier Zihne entfernt. Auf- 151500 Getriebe wurden gegen eine leistungsstir-
grl'md ?er feh?en('i.en Ziihne .Verﬁ:lgt kere Version mit einer gréfleren Untersetzung er-
es im Ségeschlitz iber zuwenig Fith- setzt, wodurch nun ein viel gréferes Drehmo-
FHS: ment auf das Ségeblatt iibertragen werden kann.
Das anfangs 0,3mm dicke Sdgeblatt wurde ge-
gen ein 0,5 mm dickes Sdgeblatt ersetzt. Dies war bereits eine deutliche Verbesserung
fiir das stabile Laufen des Ségeblattes, doch kann riickblickend gesagt werden, dass
ein gleichméssiges Laufen der Sdge erst durch den Einbau des Spanabstreifers er-
reicht wurde.

5.3 Computer-Steuerung

Das im unteren Rezipienten befindliche Druckmessgerét, das gleichzeitig als Nach-
weis fiir Wasserstoff dient, konnte iiber den GPIB-Bus an einen Computer ange-
schlossen werden. So konnte der Druck von einem Programm aufgenommen und als
zeitlicher Verlauf gespeichert werden. Die Samplerate, mit der der Druck gelesen
wird, ist bei der benutzten Druckmessung abhéngig von der aktuellen Druckénde-
rungsgeschwindigkeit und liegt zwischen 20 und 50 Hz.

Um neben dem zeitlichen Druckverlauf auch eine Information iiber die Position
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der Probe beziiglich des Sdgeblattes zu bekommen, musste der Vortrieb ebenfalls
automatisiert und mit dem Steuerungsprogramm verbunden werden. Dies wurde
tiber einen Schrittmotor realisiert, der iiber den Parallel-Port (LPT) des Computers
angesteuert wird. Der Schrittmotor wurde zwar {iber eine Kupplung mit der Mikro-
meterschraube verbunden, jedoch musste er selbst noch beweglich gelagert werden,
da sich die Mikrometerschraube auch ldngs ihrer Achse bewegt. Siehe hierzu auch
das Kapitel 3.2 iiber den Vorschub der Probe.

Antrieb

Vorschub Motor

Schrittmotor Séageblatt

A

lonivac

Druck _ : v
| Computer | Trigger Lichtschranke

Position

Abbildung 5.3: Die Steuerung liuft gréfitenteils {iber einen Computer, der die Dre-
hung des Sageblattes {iberwacht, den Schrittmotor fiir den Vorschub der Probe steu-
ert und den Druck des Ionivacs protokolliert.

Um zu verhindern, dass der Vorschub die Probe weiter gegen das Sageblatt driickt,
wenn dieses héngen bleibt, musste der Vorschub und die Drehung des Ségeblattes
synchronisiert werden. Dies geschah mit Hilfe einer Lochscheibe, die an der Achse
der Sége befestigt ist, und einer Lichtschranke, deren Licht nur durch jeweils eines
der vier Locher in der Lochscheibe auf einen Phototransistor fallen kann (siehe hierzu
auch Kapitel 3.2). Das Signal des Phototransistors geht iiber den Parallelport in den
Computer und wird vom Steuerungsprogramm als Trigger-Signal fiir den Vorschub
verwendet.

Die Lochscheibe hat vier Locher, da sie sie urspriinglich fiir das Sdgeblatt mit den vier
Zahnen konzipiert war (Abb. 5.2). Diese Locher waren so angebracht, dass jeweils
ein Trigger-Signal erfolgte, bevor der néchste Zahn die Probe erreichte.

5.4 Test der Kiihlfalle

Der Nachweis des Wasserstoffs findet im unteren Rezipienten statt. Aus diesem
Grund sollte der Druck in diesem Rezipienten moglichst klein sein (1079 mbar).
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Da das Zwischenventil zwischen den beiden Rezipienten wéhrend des Ségens offen
sein muss, stellt die Anforderung eines UHV-Vakuums im unteren Rezipienten auch
hohe Anspriiche an das Vakuum im oberen Rezipienten (< 1-107% mbar). Um nach
dem Beliiften fiir das Probenwechseln, moglichst schnell diese Bedingung zu erfiillen,
wurde die in Kapitel 3.3 bereits beschriebene Kiihlfalle eingebaut.
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Abbildung 5.4: Wirkung der Kiihlfalle beim Abpumpen des oberen Rezipienten bis
zu einem Druck von 1-10~% mbar. Vorpumpe und Turbopumpe wurden zur Zeit ¢t = 0
gleichzeitig eingeschaltet. Zur Demonstration des Einflusses der Kiihlfalle wurde bei
einer der beiden Messung nach 7 Minuten die Kiihlfalle eingeschaltet. Durch ihren
Einfluss wird die Abpumpzeit von urspriinglich zwei bis drei Stunden auf etwa 30
Minuten reduziert. Zu beachten ist die doppeltlogarithmische Darstellung.

5.5 Druckinderung aufgrund von Spinen

In einem der ersten Tests der Wasserstoffséige wurde festgestellt, dass in den beheiz-
ten Tiegel fallende Spéne tatséchlich eine Druckdnderung im unteren Rezipienten
hervorrufen. Ein Anstieg des Drucks konnte bei ausgeschalteter Tiegelheizung nicht
verzeichnet werden. Dies zeigt eindeutig, dass das Signal weder durch das Herun-
terfallen der Spéne alleine, noch durch Vibrationen der Sége, sondern durch die in
den heiflen Tiegel fallenden Spéne bzw. das damit verbundene Ausdiffundieren von
Wasserstoff verursacht wird.
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5.6 Probe ohne Wasserstoff

Ebenso wie alle folgenden Proben war die hier verwendete Probe aus der Legie-
rung AA6013 ,,ab Werk" hergestellt. Sie wurde nicht extra mit Wasserstoff beladen
und hatte eine unbekannte Verteilung der Wasserstoffkonzentration, die als homo-
gen angenommen werden kann. In Abbildung 5.5 ist das Positions-Druck-Profil der
Messung dargestellt.

10° -

107

T T T T 1 — 1 r r1r - 1 . 1
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800
Position [um]

Druck [mbar]

Abbildung 5.5: Positions-Druck-Profil einer AA6013 Probe, die eine homogene Ver-
teilung der Wasserstoffkonzentration aufweisen sollte.

Wie man anhand der Abb. 5.6 sieht, erzeugt jeder Span einen abrupten Druckanstieg
und einen langsamen Abfall, der dadurch bedingt ist, dass das ausdiffundierte Gas
iiber die Turbopumpe abgepumpt werden muss.

Vergleicht man die Signale der Spane untereinander, so stellt man fest, dass sie zum
Teil stark unterschiedliche Peakhchen im Druck-Profil aufweisen. Dies kann zum
einen dadurch bedingt sein, dass in den Spénen unterschiedlich hohe Wasserstoft-
konzentrationen vorhanden sind, zum anderen aber auch einfach dadurch, dass die
Spangrofle variiert. Die Wasserstoffsdge kann demnach nicht unterscheiden, ob es
sich um einen groflen Span mit einer geringen Wasserstoftkonzentration, oder um
einen kleinen Span mit einer sehr hohen Wasserstoffkonzentration handelt.

Eine direkte Deutung der in Abb. 5.5 gezeigten Daten ist dadurch sehr schwierig.
Wenn man jedoch annimmt, dass die Spangréfie um einen Mittelwert schwankt, so
sollte eine Mittelung iiber mehrere Spéne, d. h. {iber eine definiert grofle Schnittlénge,
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Abbildung 5.6: Eine Vergrofierung des Positions-Druck-Profils zeigt den abrupten
Druckanstieg, wenn der Span in den Tiegel fillt, und den durch die Pumpleistung
bedingten Druckabfall. Der Peak des Spans, der bei 1083 um in den Tiegel fiel, wird
noch von einem kleineren Peak bei 1090 um iiberlagert.

eine aussagekriftige Grofie dafiir sein wie grofl die Wasserstoffkonzentration in dieser
Schnitt-Region ist. Dies wird dadurch realisiert, dass iiber alle gemessenen Driicke in
einem Bereich von jeweils 100 um gemittelt wird. Das Ergebnis dieser Auswertung
ist in Abbildung 5.7 zu sehen. Da sich dieses Verfahren als sinnvoll herausgestellt
hat, wird es im weiteren Verlauf dieser Arbeit angewendet.

Die entsprechenden Diagramme sind an der Ordinate jeweils mit ,, gemittelter Druck®
gekennzeichnet.

Wie man anhand der beiden Abbildungen 5.5 und 5.7 sieht, lag der Anfangsdruck
bei ca. 6 - 107 mbar und stieg bei etwa 200 um —~wo das Ségeblatt anfing die Probe
zu sdgen— schlagartig an. Die Verteilung der gemittelten Messpunkte sieht relativ
flach aus. Da jeder der in das Diagramm eingetragenen Punkte eine Mittelung der
Druckmesswerte iiber mehrere durch Spéne hervorgerufene Peaks darstellt, ist ei-
ne Angabe von einem Fehler fiir die einzelnen Punkte nicht moglich. Um dennoch
eine Abschitzung der Genauigkeit der Messung zu erhalten, muss man die statisti-
sche Schwankung der in dem Diagramm 5.7 eingetragenen Werte betrachten. Diese
schwanken um einen mittleren Druck von p = (1,25 - 1078 £ 0,07 - 107%) mbar.
Innerhalb dieses Rahmens kann man die Verteilung der gemittelten Druckwerte in
Diagramm 5.7 als flach und damit die Verteilung der Wasserstoftkonzentration in
der Probe als homogen betrachten.
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Abbildung 5.7: Die in Abbildung 5.5 gezeigten Daten wurden iiber jeweils eine
Strecke von 100 um gemittelt. Wie zu erwartet sieht man, dass diese Probe kei-
ne signifikanten Variationen in der Wasserstoffkonzentration (Untergrund-Messung)
aufzeigt. Eine Angabe von Fehlerbalken ist nicht moéglich.

Bei der Berechnung des Mittelwertes wurden die ersten drei gemittelten Messpunkte
in der Abbildung 5.7 nicht beriicksichtigt, da die ersten zwei Punkte eindeutig noch
vor der Probe liegen und in den dritten gemittelten Messpunkt bei 250 pm zum Teil
auch Messwerte eingehen, bei denen noch nicht die volle Probenstérke geségt wurde.
Um die Herkunft der statistischen Schwankungen zu verstehen, denen die gemittelten
Messpunkte unterliegen, muss man bedenken, dass die Druckmesswerte {iber mehre-
re Spéane gemittelt wurden, um im Mittel eine konstante Spangréfie zu erhalten und
die Messwerte dadurch vergleichbar zu machen. Da allerdings die Spangrofie trotz
einer Mittelung {iber jeweils 100 um statistischen Schwankungen unterworfen war,
spiegelt sich diese statistische Schwankung in den Messpunkten im Diagramm 5.7
wieder. Eine Vergroflerung des Bereiches, iiber den gemittelt wird, wiirde zwar die
statistischen Schwankungen reduzieren, jedoch wiirde man damit eine schlechtere
Auflosung bekommen und eine lokal erhohte Wasserstoftkonzentration kénnte durch
die Mittelung unbemerkt bleiben.

Obwohl die Probe fiir 15 Minuten in einem Ultraschallbad mit Ethanol gereinigt
wurde, kann man auch Verunreinigungen auf der Probe fiir die Schwankungen im
gemittelten Druck-Profil nicht ausschlieflen.

In diesem Stadium der Wasserstoffsdge variierten sowohl die Drehgeschwindigkeit
der Sége als auch die Geschwiqdigkeit des Proben-Vorschubs von Messung zu Mes-
sung. Die damit verbundene Anderung der Spanausbeute macht einen Vergleich
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der Messungen untereinander sehr schwierig. Dies héngt damit zusammen, dass die
Wasserstoffsédge eigentlich nicht die Wasserstoftkonzentration, sondern den Wasser-
stoffgehalt in den Spanen misst (siche hierzu das Kapitel 3.6.1). Erst wenn sowohl
die Grofle der Spéane als auch die Spanausbeute bekannt sind, kann man somit auf
die Wasserstoffkonzentration schliefen. Da weder eine Messung der Spangréfie noch
der Spanausbeute moglich ist, bleibt nur die Annahme, dass beide Gréflen konstant
sind. Dies erdffnet zwar nicht die Méglichkeit, die absolute Wasserstoffkonzentration
zu messen, dafiir aber Schwankungen der selbigen iiber den untersuchten Bereich
festzustellen.

Da sowohl die Spanausbeute als auch die Spangréfie von der Drehgeschwindigkeit
der Sédge und der Geschwindigkeit des Vorschubs abhéngen, kénnen Messungen, die
mit unterschiedlichen Einstellungen gemacht worden sind, nicht direkt verglichen
werden.

5.7 Die erste Steg-Probe

Um diese Methode des Wasserstoffnachweises zu testen, galt es eine Probe mit Was-
serstoff zu beladen und zu sédgen. Im Positions-Druck-Profil sollte dann in dem Be-
reich, wo sich Wasserstoff befindet, eine messbare Erhchung des Druckes abzeichnen.
Zu diesem Zweck wurden verschiedene Proben vorbereitet.

Mit Wasserstoff
q/<<\ 2, beladene Region Séageschlitz
~ 2 \

I |
s

Abbildung 5.8: Um den Steg der Pro- Abbildung 5.9: AnschlieBend wurde
be mit Wasserstoff zu beladen wurde die Probe entlang dem hier eingezeich-
die Probe in 5%iger Schwefelsdure bei neten Ségeschlitz mit der Wasserstoft-
100°C entsprechend den Pfeilen fiir 15 sige gesigt.

Minuten hin und her gebogen.

Aus der Aluminium-Legierung AA6013 wurde eine Probe in der Form, wie sie Abbil-
dung 5.8 zeigt, hergestellt und entsprechend den Pfeilen in der Abbildung mehrfach
hin und her gebogen. Das Biegen sollte bewirken, dass die Oberfliche — speziell
die Oxidschicht des Aluminiums — an dem diinnen Steg aufbricht. Um dabei eine
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Diffusion von Wasserstoff in den Steg zu erlangen wurde die Probe nicht in Luft,
sondern in 5%iger Schwefelsiure bei 100°C iiber eine Zeit von 15 Minuten hin und
her gebogen.

Die von der Schwefelsdure abgegebenen Protonen kénnen dabei in das Aluminium
diffundieren. Der Wasserstoff hat bei 100°C und 15 Minuten eine mittlere Diffusi-
onslange in der Grofenordnung um einen Millimeter (siche Kapitel 2.5.2).

Die Probe wurde mit der Wasserstoffsige entlang dem in Abb. 5.9 gezeigten Sage-
schlitz gesédgt. Das Ergebnis ist in Abbildung 5.10 auf Seite 51 gezeigt.

Wie man anhand von dieser Abbildung sieht, ist in dem vermeintlich mit Wasserstoff
beladenen Steg kein signifikanter Peak im Druck-Profil zu erkennen. Dies kénnte
unter anderem daran liegen, dass es sehr schwierig war, die Probe in einem Sdurebad
mit zwei Zangen zu biegen. Was man erkennt ist jedoch ein konstanter Druckabfall
iiber die Zeit, die mit der Positionsangabe linear korreliert ist.

Wie spéter festgestellt wurde, ist ein Druckabfall im oberen Rezipienten von z. B.
4-10"%mbar auf 1-10~% mbar ebenfalls im Druck des unteren Rezipienten und somit
in den Druck-Profilen zu verzeichnen. Der Druckverlauf im oberen Rezipienten wurde
bei dieser Messung nicht protokolliert. Deshalb kénnte es gut sein, dass das Vakuum
im oberen Rezipienten mit der Zeit besser wurde und im unteren Rezipienten einen
ebenfalls messbaren Druckabfall verursacht hat.

Der Peak bei etwa 5000 um ist sowohl bei dem gemessenen Druck als auch bei dem
gemittelten Druck sehr deutlich zu sehen. Eine Erklarung hierfiir ist leider nicht
offensichtlich. Riickblickend betrachtet kénnte es jedoch gut sein, dass an dieser
Stelle eine Anhdufung von Spéanen in den Tiegel gefallen ist wie sie sich links und
rechts vom Sagespalt manchmal ansammelt. Diese Ansammlung kommt dadurch
zustande, dass einige Spane an dem Sédgeblatt héngen bleiben und beim néchsten
Durchlauf durch den Sédgeschlitz an der Oberseite der Probe abgestreift werden.
Diese Ansammlung von Spénen kann sich durch eine leichte Erschiitterung der Probe
durch das Sageblatt 16sen und gegebenenfalls in den Tiegel fallen. Dieses Problem
wird bei spateren Messungen erneut auftreten.

Zunéachst galt es, diese Messung der Steg-Probe zu wiederholen und dabei den Steg
nach Moglichkeit durch stéirkeres Biegen in der Schwefelsdure mit mehr Wasserstoff
zu beladen.
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Abbildung 5.10: Bei der ersten Messung einer Steg-Probe war in dem vermeintlich
mit Wasserstoff beladenen Steg kein signifikanter Peak im Druck-Profil zu erkennen.



92 KAPITEL 5. ANDERUNGEN UND ERSTE MESSUNGEN

5.8 Die zweite Steg-Probe (stirker gebogen)

Wie man in dem letzten Abschnitt gesehen hat, war die erste Steg-Probe wohl
nicht ausreichend mit Wasserstoff beladen. Dies sollte bei der zweiten Steg-Probe
gedndert werden. Die relevanten Abmafle der zweiten Steg-Probe waren mit der
ersten identisch und sind den Abbildungen 5.8 und 5.9 zu entnehmen. Dieses Mal
wurde jedoch versucht, die Probe mit den Zangen iiber einen grofleren Winkel zu
biegen als vorher. Das Ergebnis der Messung ist in Abb. 5.11 auf Seite 53 zu sehen.
Wie man in dieser Abbildung sieht, hat das Positions-Druck-Profil an der Stelle
des Steges einen Peak. Dieser erhohte Druck konnte zum einen auf Wasserstoff an
dieser Stelle hindeuten. Zum anderen kénnte der gemessene Peak aber auch durch
die Probeform bedingt sein. Das S&gen war im Steg-Bereich deutlich lauter, was
darauf hindeutet, dass die Probe bzw. der Steg mehr in Schwingung geriet und so
auch gegen das Sdgeblatt schlug, was das Gerdusch erkldren wiirde.

Durch diese vermehrte Schwingung konnte es zu einem der folgenden Effekte gekom-
men sein, die alle den Peak im Druck-Profil erkliaren wiirden:

e Durch die Schldge der schwingenden Probe gegen das Sdgeblatt konnten sich
Spédne von dem Ségeblatt 16sen, die ansonsten am Ségeblatt hingen geblieben
wéaren und nicht in dem Trichter, sondern z. B. auf der Oberfliche der Probe
gelandet wéren.

e Spine, die bereits vorher auf der Oberfliche der Probe gelandet sind, ,,tanzten*
auf der schwingenden Probe hin und her, bis sie im Trichter gelandet sind.

e Durch die Schwingung der Probe hat die Sédge gréfiere Spane aus der Probe ge-
siagt. Diese haben aufgrund ihrer grofleren Masse eine andere Flugbahn. Diese
Flugbahn konnte die Spanausbeute positiv beeinflussen.

Dies zeigt, dass die hier verwendete Probengeometrie nicht unbedingt einen ein-
deutigen Schluss auf eine erhohte Wasserstoffkonzentration im Steg zuldsst. Eine
homogene Probengeometrie wire zum Testen der Wasserstoffsége besser geeignet.

Betrachtet man den erhohten Druck in den ersten zwei Millimetern der Probe, so
konnte dieser auf eine erhthte Wasserstoffkonzentration schliessen lassen. Diese er-
hohte Wasserstoffkonzentration kénnte, so die damalige Annahme, durch Kratzspu-
ren der Zange an dieser Stelle der Probe erkliart werden (siehe Abb. 5.12). Durch
die Zange, die verwendet wurde um die Probe in der Sadure zu biegen, wurde die
schiitzende Al,O3-Schicht an dieser Stelle der Probe verletzt, wodurch Wasserstoff
in die Probe hinein diffundieren konnte.

Wenn man davon ausgeht, dass die Kratzspuren fiir den erhdhten Wasserstoffge-
halt in den ersten zwei Millimetern in der Probe verantwortlich sind, dann 6ffnet
sich {iber diesen Weg eine einfache Testmoglichkeit der Wasserstoffsége, bei der die
Probengeometrie homogen sein kann.
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Abbildung 5.11: Bei der zweiten Messung einer Steg-Probe war in dem mit Wasser-
stoff beladenen Steg tatséchlich ein Peak im Druck-Profil zu erkennen. Der erhohte
Druck in den ersten zwei Millimetern der Messung kommt evtl. dadurch, dass durch
die Kratzspuren der Zange die Oberfldche so verletzt wurde, dass ebenfalls Wasser-
stoff in das Material eindringen konnte.
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Abbildung 5.12: Die Steg-Probe zeigt in den ersten zwei Millimetern der Probe
deutliche Kratzspuren, die von der zum Biegen benutzten Zange herrithren. Diese
Kratzspuren haben evtl. die Oberfliche des Aluminiums soweit verletzt, dass Was-
serstoff hinein diffundieren konnte. Dies wiirde den erhchten Druck in den ersten
zwei Millimetern in der Abb. 5.11 erkléren.
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5.9 Die erste Kratz-Probe

Wie man in dem vorherigen Abschnitt gesehen hat, lieen die Messungen aufgrund
der nicht homogenen Probenform keine eindeutigen Schliisse zu. Wenn es jedoch ge-
lingt, die Oxid-Schicht auf dem Aluminium durch Kratzen an der Oberfliche soweit
zu beschadigen, dass Wasserstoff in das Material hinein diffundieren kann, so kénnte
eine homogene Probenform verwendet werden.

Aus diesem Grund habe ich eine Probe vorbereitet, die 15 Minuten in 5%iger Schwe-
felsdure bei 100°C mit einem spitzen Eisenstab gekratzt worden ist.
Die links stehende Abbildung zeigt die gekratz-
Sageschlitz te Probe vor dem Ségen. Leider war es mit dem
Eisenkratzer, der selber mit der Schwefelsdure
reagiert, nicht so einfach, immer denselben Krat-
zer zu treffen. So erhielt ich anstelle von einigen
wenigen aber sehr tiefen Kratzern, wie ich es ge-
hofft hatte, mehrere nicht ganz so tiefe Kratzer.
Diese Kratzer kann man abhéngig von der Po-
sition des Ségeschlitzes in Kratzer-Regionen un-
terteilen. Dies ist in der Skizze auf Seite 56 zu
sehen. Die Ergebnisse dieser Messung befinden
sich ebenfalls auf Seite 56 in Abbildung 5.14.
Betrachtet man das untere der beiden Diagram-
me, welches den gemittelten Druck als Funkti-
on der Position zeigt, so erkennt man bis auf
einen Wert bei 4800 pm keine direkte Uberein-
Abbildung 5.13: Die Probe wurde stimmung mit den gekratzten Regionen. Wenn
15 Minuten lang in 5%iger Schwe- man jedoch davon ausgeht, dass der Wasserstoff
felsdure bei 100°C mit einem spit- nur sehr langsam aus dem unteren Rezipienten
zen Eisenstab gekratzt. Das Ergeb- abgepumpt wird, so kénnten die ersten beiden
nis der Messung befindet sich in Ab-  mit rot gekennzeichneten Kratzer-Regionen zu-
bildung 5.14. sammen den breiten Peak in der Messung um
2250 um erkldren. Auffillig bei dieser Messung
ist der erhdhte Druck in den ersten Millimetern.

Bevor eine weitere Kratz-Probe gemessen wurde, wurde der Wasserstoffséige ein wei-
teres wichtiges Detail hinzugefiigt.
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Abbildung 5.14: Eine Skizze der Probe befindet sich iiber der Messung (siehe auch
Abb. 5.13). Die gekratzten Regionen sind mit roter Farbe unterlegt. Bis auf eine
Ausnahme bei 4800 um sieht man an den gekratzten Stellen keine erhohte Wasser-
stoffkonzentration. Wenn das System jedoch relativ trige auf Wasserstoff reagiert,
dann koénnte auch der breite Peak um 2250 um durch die ersten beiden gekratzten
Regionen kommen.
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5.10 Der Span-Abstreifer

Bei den bisherigen Messungen ist jeweils aufgefallen, dass in den ersten Millimetern
ein erhohter Druck gemessen wurde.

Ein Grund, der zumindest zum Teil fiir diesen Effekt verantwortlich sein konnte, sei
im folgenden erklért:

Wiéhrend des Sdgens sind einige recht grofle Spéne am Sdgeblatt hdngen geblieben
und wurden beim néchsten Durchlauf an der Oberseite der Probe abgestreift. Ein
solcher grofler Span ist z. B. in der Abb. 5.15 zu erkennen. Die Spéne, die auf der
Probe gelandet sind, bewegten sich aufgrund der Erschiitterung der Probe hin und
her. Befanden sich die Spédne noch am Anfang der Probe, so hatten sie eine hohere
Wahrscheinlichkeit, von der Probe in den Trichter und damit in den Tiegel zu fallen.
Wenn also das Sdgeblatt noch in den ersten paar Millimetern der Probe ségte, so
fielen im Mittel mehr Spéne in den Trichter und erzeugten somit ein hoheres Signal
im Druck.

kleinere Spane  Ségeschlitz

Abbildung 5.15: Beim Siigen einer Probe (das Foto zeigt eine ,Steg-Probe* nach
dem Sigen) kam es 6fters dazu, dass grofie Spéne am Sdgeblatt héingen blieben und
auf der Oberseite der Probe abgestreift wurden. Diese groflen Spéne haben sowohl
die Messung verfilscht als auch zum Teil das Sédgeblatt blockiert.

Dies kann mit ein Grund dafiir sein, dass der gemessene Druck in den ersten paar
Millimetern in den gezeigten Messungen erhoht ist.

Die am Séageblatt hédngen gebliebenen Spénen haben sich zum Teil zwischen Sége-
blatt und Ségeschlitz verkantet. Dies machte das Sédgen sehr unruhig und sorgte
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dafiir, dass das Sageblatt von Zeit zu Zeit in der Probe héngen blieb.

Die Losung fiir das Problem war der bereits in Kapitel 3.4 beschriebene Spanab-
streifer.

Seit der Installation dieses Spanabstreifers landen auf der Oberfliche viel weniger
kleine und iiberhaupt keine grofien Spéne mehr. Da gerade die groflen Spéne der
Grund fiir das Verkanten und Héngenbleiben des Sdgeblattes waren, lduft das Sage-
blatt mit Spanabstreifer deutlich ruhiger und das S&gen ist gleichmé&figer.
Riickblickend muss man jedoch sagen, dass trotz der Losung dieses Problems der
erhohte Druck in der Anfangsregion der Probe noch immer zu verzeichnen ist.

Es kommt nach wie vor dazu, dass sich kleinere Spéne an der Seite des Ségeschlitzes
anlagern. Diese kénnen vom Spanabstreifer nicht abgestreift werden, da sie sich nur
auf der Stirnseite des Ségeblattes befinden. Beim Abstreifen auf der Probe gelangen
sie dann an die Seite des Sédgeschlitzes.

5.11 Die zweite Kratz-Probe (stirker gekratzt)

Die zweite Kratz-Probe wurde, genau wie die erste, iiber eine Zeitspanne von 15
Minuten bei 100°C in 5%iger Schwefelsaure gekratzt. Dieses Mal habe ich versucht,
moglichst wenige und dafiir tiefe Kratzer zu erzeugen. Zudem habe ich in der Schwe-
felsdure mit einer Eisenfeile den ersten Millimeter der Probe so angefeilt, dass die
Oxidschicht des Aluminiums in dieser Region grofitenteils aufgebrochen bzw. ent-
fernt war.

Ein Foto der Probe ist in Abbildung 5.16 zu sehen. Das Messergebnis zusammen
mit einer Skizze der Kratzer auf der Probe ist in der Abbildung 5.17 auf Seite 60 zu
sehen.

Bei dem Druck-Profil sowie bei dem gemittelten Druck in der Abbildung 5.17 fehlt
der Bereich von 1080 pm bis 1240 pm. Ein Ausfall der Kiihlfalle an dieser Stelle hatte
zur Folge, dass der Druck sowohl im oberen als auch im unteren Rezipienten stark
anstieg. Da der Druck in diesem Bereich somit nicht repréasentativ ist, wurden alle
Daten aus diesem Bereich bei der Auswertung entfernt.

Der Peak bei 750 wm, der im angefeilten Anfangsbereich der Probe liegt, kann ange-
sichts des Druckverlaufs, wie man ihn in der ersten Kratz-Probe (Abb. 5.14) sieht,
nicht zweifelsfrei einer erhéhten Wasserstoftkonzentration durch das Anfeilen zuge-
schrieben werden.

An dem Druck-Profil ist sehr auffillig, dass der Druck bei 2760 pm einen Sprung von
4,2-10? mbar auf 5, 5-10~® mbar aufweist und anschlieBend nur sehr langsam wieder
abfillt. Zudem fillt diese Position in einen der Kratzer. Wenn man jedoch die Form
dieses Peaks mit der Form in der Abb. 5.18 vergleicht, so erscheint es wahrscheinlich,
dass sich in beiden Messungen einige angesammelte Spéane gelost haben und in den
Trichter gefallen sind.
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Sageblatt

Abbildung 5.16: Die zweite Kratz-Probe wurde iiber eine Zeitspanne von 15 Minu-
ten bei 100°C in 5%iger Schwefelsdure gekratzt und dann in Pfeilrichtung geségt.

Abbildung 5.18 zeigt die Messung einer unbehandelten Probe (Untergrund), wobei
jedoch zwei Peaks sehr herausstechen und den selben Druckverlauf zeigen wie die
hier untersuchte Kratz-Probe. Bei dieser Untergrund-Messung konnte ich durch ein
an der Wasserstoffsége befestigtes Lichtmikroskop (siehe Abbildung 5.1) beobach-
ten, dass sich wiahrend des Ségens eine groflere Anzahl von kleineren Spéanen entlang
des Sdgeschlitzes angelagert hatten. Ein Teil davon konnte sich als groflere Klumpen
l6sen. Diese bewegten sich, durch die vom Ségen verursachten Vibrationen angetrie-
ben, auf der Probe hin und her. Zu einem spéteren Zeitpunkt waren diese Klumpen
nicht mehr durch das Mikroskop auszumachen. So ist es wahrscheinlich, dass sie
von der Probe in den oberen Auffangtrichter und damit letztendlich in den Tiegel
gefallen sind.
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Abbildung 5.17: Eine Skizze der Probe befindet sich iiber der Messung (siehe auch
das Foto in Abb. 5.16). Die gekratzten Regionen sind mit roter Farbe unterlegt.
Der abrupte Anstieg bei 2760 um kénnte entweder am Wasserstoff in dem Bereich
des Kratzers liegen, oder durch eine Ansammlung von Spinen kommen, die bedingt
durch eine groflere Erschiitterung sich gelost und von der Probe in den Tiegel gefallen
sind. Siehe auch die Form des Druckverlaufes in Abb. 5.18
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Abbildung 5.18: Bei dieser Probe, die keine lokal erhthte Wasserstoffkonzentration
aufweisen sollte, hat sich bei 1150 pum und 1890 um jeweils eine Ansammlung von
kleinen Spénen geltst und ist in den Trichter gefallen. Diese kleinen Spéne kommen
von der Stirnseite des Ségeblattes, werden auf der Probe abgestreift und lagern sich
links und rechts des Ségeschlitzes an.
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5.12 Streifen-Probe

Im néchsten Versuch wurden zwei Streifen aus der Aluminium-Legierung AA6013
hintereinander durchgeségt. Davon wurde ein Streifen analog zu den Proben vorher
in 5%iger Schwefelsdure bei 100°C fiir 15 Minuten gekratzt, wihrend der andere
Streifen weder gekratzt noch in Schwefelsdure gelegt wurde.

Ziel dieses Versuches war es, bei der Messung einen Unterschied zwischen den bei-
den Streifen im direkten Vergleich zusehen. Dafiir wurden die etwa vier Millimeter
breiten Streifen mit einem Abstand von ca. einem Millimeter den Probenhalter ein-
gebaut.

Séageschlitz

1.Streifenprobe
(mit Wasserstoff)

2 Streifenprobe

\/ (ohne Wasserstoff)

Stabilisierung

Probenhalterung

Abbildung 5.19: Nur der erste Streifen war durch Kratzen in 5%iger Schwefelsiure
bei 100°C fiir 15 Minuten mit Wasserstoff beladen.

Der erste Streifen war durch Kratzer in Schwefelséure mit Wasserstoft beladen.
Wie man in Abbildung 5.19 sieht, wurden zusétzlich zwei Edelstahl-Streifen mit
den Proben verschraubt. Dies diente zur Stabilisierung der Streifen-Proben unter-
einander. Versuche ohne diese Stabilisierung haben gezeigt, dass sich ansonsten ein
Streifen 16sen kann.

Das Ergebnis der Messung ist in der Abb. 5.20 auf Seite 64 zu sehen.

Der in Abbildung 5.20 markierte Bereich von 1950 um bis 2960 pm kann leider zur
Auswertung nicht verwendet werden, da zu diesem Zeitpunkt die Kiihlfalle versagt
hatte. Dies hatte eine Steigerung des Drucks im oberen Rezipienten und durch Dif-
fusion des Gases durch das gedffnete Zwischenventil auch einen erhohten Druck im
unteren Rezipienten zur Folge.

Die Anfangs- und die Endpositionen der beiden Streifen sind im Diagramm ge-
kennzeichnet. Man erkennt deutlich, wie sich der Druck zwischen den beiden ersten
Streifen erholt. Jedoch ist nach dem Durchsédgen des zweiten Streifens keine sol-
che Erholung zu erkennen. Statt dessen ist im Druck-Profil bei 9620 um sogar ein
Peak zu verzeichnen. Dieses Verhalten erklért sich vielleicht dadurch, dass nach dem
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Durchsédgen des zweiten Streifens dieser, trotz der zusétzlichen Versteifung, rapide
an Stabilitdt verloren hat und in Schwingung geraten ist bzw. das Sédgeblatt zum
Teil eingeklemmt hat.

Auffallend an der Messung ist, dass es sowohl beim ersten als auch beim zwei-
ten Streifen zu einem erhohten Druck im Anfangsbereich des jeweiligen Streifens
kommt. Dieser Effekt ist ebenfalls bei den vorherigen Messungen zu beobachten.
Anhand der hier vorliegenden zwei Streifen, die nacheinander durchgeséigt worden
sind, sieht man, dass es sich bei diesem Phdnomen nicht um ein ,, Anlaufsproblem®
der Wasserstoffsige handeln kann.

Abgesehen von dem erhéhten Druck im Anfangsbereich erkennt man leider keine
erhohte Wasserstoffkonzentration. Allerdings muss man sagen, dass der grofite Teil
des gekratzten und damit vermeintlich mit Wasserstoff beladenen Bereiches in der
in Mitte der ersten Probe liegt. Dieser Bereich fallt ziemlich genau mit dem Bereich
zusammen, an dem die Kiihlfalle versagt hatte.
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Abbildung 5.20: Eine Skizze der Probe befindet sich iiber der Messung (siehe auch
Abb. 5.19). Im Bereich von 1950 um bis 2960 pm ist die Kiihlfalle ausgefallen. Dieser
Bereich kann zur Auswertung nicht verwendet werden.
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5.13 Diskussion der ersten Test-Messungen

In den vorherigen Kapiteln wurde eine Reihe von Test-Messungen gezeigt, bei de-
nen lokal eine erhdhte Wasserstoffkonzentration zu erwarten war. Insgesamt muss
man sagen, dass der Wasserstoff in den Proben nicht eindeutig nachgewiesen wer-
den konnte. Bei jeder der gemessenen Proben konnte man bei den Bereichen der
erhohten Wasserstoffkonzentration mehr oder weniger auch einen Anstieg im Druck
verzeichnen. Allerdings kann man diesen Druckanstieg in keinem der hier gezeigten
Fille eindeutig mit der erhchten Wasserstoffkonzentration in Verbindung bringen.
Bei der zweiten Steg-Probe z. B. konnte die Geometrie der Probe fiir einen Anstieg
des Druckes an der erwarteten Stelle verantwortlich sein (siche Abschnitt 5.8).

Bei der zweiten Kratzprobe kénnten grofiere Spanansammlungen, die sich auf der
Oberfliche der Probe angesammelt haben, in den Tiegel gefallen sein (siehe Ab-
schnitt 5.11). Da die Wasserstoffsidge keine Information iiber die Groe der Spéne
liefert, kann dieser Effekt nicht von einer lokal erhohten Wasserstoffkonzentration
unterschieden werden.

Auffillig ist der erhohte Druckanstieg, der jeweils in den ersten beiden Millimetern
zu verzeichnen ist. Die Messung der Streifen-Probe (Abb. 5.20) zeigt deutlich, dass
es bei zwei Streifen, die hintereinander gesédgt werden, in beiden Streifen jeweils zu
einem erhohten Druck in den ersten Millimetern kommt. So kann es sich nicht um
Verunreinigungen handeln, die vom Ségeblatt in den ersten Millimetern abgestreift
werden. Wiire dies der Fall, so wiirde man bei dem zweiten Streifen keinen erhéhten
Anfangsdruck erkennen.

Interessant ist in diesem Zusammenhang, dass die Lénge der einzelnen Zahne des
Sageblattes etwa zwei Millimeter betragt. Aufschlussreich wére vielleicht eine Mes-
sung der Spanausbeute am Anfang der Probe im Vergleich zur Spanausbeute nach
mehreren Millimetern Ségeweg.

Alle hier vorgestellten Messungen wurden an Proben gemacht, die in 100°C heifer
Schwefelsdure mit Wasserstoff beladen worden sind.

Problematisch fiir die Wasserstoftbeladung ist die grofle Unsicherheit der Wasser-
stoffdiffusionsraten. Betrachtet man die Messwerte des Diffusionskoeffizienten von
Wasserstoff in Aluminium (Abb. 2.11) etwas kritischer als es in Kapitel 2.5.2 ge-
schehen ist, so muss man von einem Diffusionskoeffizienten ausgehen, der bis zu
zwei Grofenordnungen kleiner ist als vorher angenommen. Da die Diffusionslénge
von der Wurzel des Diffusionskoeffizienten abhéngt (Gl. (2.9)) ergibt sich somit eine
um Faktor 10 kleinere Diffusionsldnge. Bei 100°C betrégt die Diffusionslidnge fiir 15
Minuten dann nicht mehr ein Millimeter sondern nur noch 0,1 Millimeter. Mit dieser
Diffusionsléange ist es fraglich, ob es iiberhaupt moglich ist, die Probe auf diese Weise
mit Wasserstoff zu beladen.






Kapitel 6

Messungen der CT-Proben

Das Ziel dieser Diplomarbeit war der Nachweis von Wasserstoff in der plastischen Zo-
ne eines Ermiidungsrisses. Obwohl die Weiterentwicklung der Wasserstoffsédge nach
den ersten Test-Messungen noch immer nicht abgeschlossen ist, sollen in diesem
Kapitel Messungen von CT-Riss-Proben gezeigt werden.

Zur Erzeugung eines Ermiidungsrisses in CT-Proben wurde die in Kapitel 4 vorge-
stellte Wechselverformungs-Maschine benutzt.

Die Erzeugung des Risses fand dabei in 3,5%iger Natriumchloridlésung (pH-Wert
~ 6) statt. Bei der Messung der ersten Probe wurde entlang des Risses in die plas-
tische Zone gesigt. Die Diagramme in Abbildung 6.1 zeigen das Messergebnis. Das
Rissende bei 2500 pm ist durch die rote Linie gekennzeichnet. Man erkennt in den
Diagrammen deutlich, dass es in den ersten beiden Millimetern der Probe zu erhéh-
ten Druckmesswerten kommt. Dieses Verhalten kann auch in den vorher gezeigten
Test-Messungen erkannt werden und wird, wie weiter unten gezeigt, nicht durch eine
erhohte Wasserstoffkonzentration in der Rissregion hervorgerufen.

Der Wasserstoff, der aus den Spénen diffundiert, sorgt fiir eine Druckerh6hung im
unteren Rezipienten. Trotz des permanenten Abpumpens dauert es einige Minuten,
bis der Anfangsdruck wiederhergestellt ist. Um zu vermeiden, dass der erhohte Druck
sich auf die Messwerte der nachfolgenden Spéne auswirkt, wird der Vorschub nach
jeweils 100 um (= 70's S#gezeit) gestoppt.

Vor dem Ségen der nédchsten 100 pm wird gewartet, bis sich der Druck stabilisiert
hat bzw. bis er sich in einer Zeitspanne von 70 Sekunden so wenig &ndert, dass
er als konstant angesehen werden kann. Dies gewihrleistet, dass die gemessenen
Druckédnderungen durch die Spéne aus dem aktuellen Sdgeabschnitt hervorgerufen
werden und nicht durch vorherige Sédgeabschnitte beeinflusst werden.

Fiir die Auswertung wird der Druck, analog zu den Messungen vorher, jeweils iiber
einen Sdgeabschnitt (100 pm) gemittelt. Da der Anfangsdruck in den Sdgeabschnit-
ten jeweils als konstant angesehen werden kann, wird er vom gemittelten Druck des
Abschnittes abgezogen. Man erhélt so fiir den jeweiligen Ségeabschnitt die gemittel-
te Druckénderung. Diese ist in den nachfolgenden Messungen jeweils in dem unteren
Diagramm aufgetragen.
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Abbildung 6.1: Messung einer CT-Probe, die unter korrosiver Losung ermiidet wur-
de. Mit der Wasserstoffsige wurde entlang des Risses gesdgt. Das Rissende liegt bei
2500 pm.
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Abbildung 6.2: Messung einer CT-Probe, die unter korrosiver Losung ermiidet wur-
de. Nach jeweils 100 pm wurde der Vorschub gestoppt, bis der Druck sich stabilisiert
hatte. Mit der Wasserstoffséige wurde entlang des Risses gesédgt. Das Rissende liegt
bei 2094 pm.
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Abbildung 6.3: Messung einer CT-Probe, die unter Atmosphire ermiidet wurde.
Nach jeweils 100 um wurde der Vorschub gestoppt, bis der Druck sich stabilisiert
hatte. Mit der Wasserstoffsige wurde quer durch die Rissspitze geségt. Die Rissspit-
ze ist bei 6982 pm.
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Man erkennt in jedem der hier gezeigten Diagramme deutlich einen erhéhten Druck
in den ersten ein bis zwei Millimetern der jeweiligen Probe. Die Ursache fiir die-
sen Anstieg ist bis dato noch nicht geklart. Dieses Phdnomen ist sowohl in den
CT-Proben als auch in den Test-Messungen zu beobachten. Die Messung der quer
zum Ermiidungsriss gesidgten Probe (Abb. 6.3) zeigt eindeutig, dass der erhohte
Druck in den ersten Millimetern nicht durch Wasserstoft in der Rissregion verur-
sacht wird.

Wenn man von dieser Druckerhhung absieht, so sieht man bei allen CT-Proben
eine flache Verteilung der gemittelten Druck-Messwerte. Dies wird ebenfalls in der
quer zum Ermiidungsriss gesédgten CT-Probe (Abb. 6.3) besonders deutlich. Somit
ist bei keiner der hier vorgestellten Proben ein signifikanter Druckanstieg aufgrund
von Wasserstoff zu erkennen. Dies kénnte z. B. daran liegen, dass die Anderung der
Wasserstoffkonzentration in der plastischen Zone zu gering ist, um sie mit dieser
Methode nachweisen zu koénnen.






Kapitel 7

Zusammenfassung

Der Nachweis von Wasserstoff in Metallen und sein Einfluss auf die Materialermii-
dung ist schon lange ein Brennpunkt der Forschung. Dennoch gibt es bis heute keine
Methode, die den Wasserstoff in den hier erwarteten Konzentrationen ortsaufge-
16st nachweisen kann. Dass dieses Problem nicht im sehr begrenzten Rahmen einer
Diplomarbeit vollstédndig gelost werden kann, ist somit verstédndlich.

Neben den ersten Test-Messungen stand vor allem die Entwicklung der Wasserstoff-
sdge im Vordergrund.

In diesem Rahmen habe ich dafiir gesorgt, dass das Sdgeblatt der Wasserstoffsa-
ge ruhig und gleichméfig 1auft. Dazu wurde die Achse der Sége iiberarbeitet und
mit einer weiteren Lagerung zur Stabilisierung versehen. Den Motor und das zuge-
horige Getriebe habe ich gegen einen leistungsstirkeren Motor mit einer grofleren
Untersetzung ausgetauscht.

Zur Verbesserung des Vakuums in der Sdgekammer (oberer Rezipient) wurde eine
Kiihlfalle entwickelt und eingebaut.

Uber ein nachtriiglich angebrachtes Thermoelement kann die Temperatur der ge-
kiithlten Probe wihrend des Sédgens gemessen werden.

Der Vorschub, der die zu sdgende Probe auf das Sédgeblatt zu bewegt, wurde mit
einem Schrittmotor und einem dafiir geschriebenem Steuerungsprogramm automa-
tisiert.

Zur Synchronisation des Vorschubs mit der Drehgeschwindigkeit des Ségeblattes ha-
be ich eine Gabellichtschranke eingebaut, die bei Drehung des Ségeblattes Triggersi-
gnale an einen Computer bzw. an das oben erwidhnte Steuerungsprogramm sendet.
Am Sdgeblatt hangen gebliebene Spéane werden von einem selbst entwickelten Span-
abstreifer abgestreift, was das haufige Verkanten und Héngenbleiben des Séageblattes
verhindert.

Die aus der Probe geségten Spéne fallen durch ein Trichtersystem, das mit einem zu-
sdtzlichen, speziell angefertigten Trichter erweitert und verbessert wurde. Die Spéne
werden im Ultrahochvakuum (unterer Rezipient) erhitzt und der Wasserstoff aus-
diffundiert. Das Steuerungsprogramm steuert den Vorschub der Probe und nimmt
gleichzeitig den durch Wasserstoff bedingten Druckanstieg im unteren Rezipienten
auf.
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Zum Testen der Wasserstoffsdge wurden Aluminium-Proben auf unterschiedliche
Weise mit Wasserstoff beladen und mit der Wasserstoffsiige gemessen.

Zu diesen Proben gehorte die schweilbare Aluminium Legierung AA6013, die im
Flugzeugbau verwendet wird und unter korrosiven Medien wechselverformt wurde.
Es wurde sowohl quer als auch léngs des dabei entstandenen Ermiidungsrisses gesagt.

Die in dieser Arbeit vorgestellten Messungen haben ergeben, dass man mit dem
jetzigen Stand der Wasserstoffsdge noch keine erhchte Wasserstoffkonzentration in
der plastischen Zone in Aluminium-Legierungen nachweisen kann.

Eine Ursache dafiir konnte sein, dass die vorhandenen Wasserstoffkonzentrationen
kleiner als erwartet sind und so unterhalb der Nachweisgrenze der Wasserstoffséige
liegen.



Kapitel 8

Ausblick

Nachdem die ersten direkten Messungen nicht das gewiinschte Resultat, ndmlich den
Nachweis von Wasserstoff, geliefert haben, sind weitere Test-Messungen erforderlich.
Zu diesen Tests gehort sicherlich das Ausdiffundieren des Wasserstoffs aus Partikeln
mit bekannter Grofle, die mit bekannten Wasserstoffmengen beladen sind. Durch
die sich daraus ergebenden Druckanstiege wird man die wahre Empfindlichkeit bzw.
Nachweisgrenze der Wasserstoffséige erhalten, die hier nur theoretisch angegeben
werden konnte.

Erforderlich ist es auch, eine Probe mit einer sehr hohen Wasserstoffkonzentration zu
messen. So zum Beispiel eine Probe aus Palladium, welches fiir seine sehr hohe Spei-
cherkapazitat von Wasserstoff bekannt ist. Denkbar wire die Messung einer Probe,
die streifenformig mit Palladium bedampft ist. Dies sollte im Positions-Druck-Profil
eine Rechteckfunktion ergeben.

Es muss die Proportionalitit zwischen der Signalhohe des Drucks und dem Wasser-
stoffgehalt der Probe iiberpriift werden. Zudem sollte der Einfluss der Drehgeschwin-
digkeit der Sége bzw. der Schrittgrofie des Probenvorschubs auf die Spangrofie und
die damit verbundene Peakhthe der Druckmessungen untersucht werden.

Um sicher zu gehen, dass die Spanausbeute wéahrend des gesamten Sdgevorgangs kon-
stant ist, sollten die Spéne von definiert grofien Schnittlingen (z. B. jeweils zwei Mil-
limeter) aufgefangen werden. Die einem Ségeabschnitt zugeordneten Spéne kénnen
so in Grofle und Anzahl bzw. Gesamtgewicht mit denen von anderen Ségeabschnit-
ten verglichen werden. In diesem Zusammenhang ist es interessant zu iiberpriifen,
ob die Spanausbeute in den ersten beiden Millimetern der Probe besonders hoch ist.
Dies konnte den bei jeder Messung zu verzeichnenden erhohten Druck in den ersten
beiden Millimetern erkléren.

Dieser Versuch sollte sowohl mit einem duktilen Material wie z. B. Aluminium, als
auch mit einem sproderen Material wie z. B. Eisen, durchgefiithrt werden. Dabei
sollte die Messung ergeben, dass die Spangréfie der Eisen-Probe deutlich kleineren
Schwankungen unterworfen ist als die der Aluminium-Probe.

Mit einer konstanten Spangréfie kann man die Hohe des Signals eines jeden Spans
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mit der Wasserstoffkonzentration direkt in Beziehung setzen.

Als Wasserstoffnachweis wird zur Zeit ein einfaches Druckmessgerit verwendet. Dies
kann nur den Gesamtdruck, nicht jedoch die elementspezifischen Partialdriicke mes-
sen. In Zukunft wird ein Massenspektrometer diese Aufgabe iibernehmen. Mit die-
sem wird es moglich sein, eine Restgasanalyse im UHV durchzufiithren. Das aus den
Spanen ausdiffundierte Gas kann so auf seine Elemente untersucht werden. Damit
wird es moglich sein, Verdnderungen der Zusammensetzung des Restgases sowie den
Wasserstoftfpartialdruck direkt zu messen.

Uber die Verhiltnisse der Gaskomponenten wird es moglich sein, den Wasserstoff
viel empfindlicher zu messen und zudem eine direkte Information tiber die Spangrofie
und somit iiber die absolute Wasserstoffkonzentration zu erhalten.
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