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Kapitel 1

Einleitung

Das Versagen von technischen Bauteilen aufgrund von Ermiidung ist ein Phdnomen
offentlichen Interesses. Uber schwere Unfille von Flugzeugen, Ziigen oder Autos
wird direkt in den Zeitungen berichtet. Wir wissen aus unserem téglichen Leben,
dass die Lebensdauer von Metallen bzw. Legierungen, die mit wechselnden Lasten
beansprucht werden, begrenzt ist.

Allgemein tritt Versagen durch Ermiidung dann auf, wenn die angelegte Last 50%
der Streckgrenze iibersteigt. Diese Last liegt im elastischen Bereich, in dem das
Hooksche Gesetz gilt. Bauteile, welche ermiidenden Belastungen ausgesetzt und
entscheidend fiir Stabilitdt oder Sicherheit sind, werden normalerweise durch neue
ersetzt, lange bevor das Ende der eigentlichen Lebensdauer erreicht ist, was mit ho-
hem Aufwand und hohen Kosten verbunden ist. Um diesen Aufwand zu verringern,
ist eine einfache und verléssliche Lebensdauervorhersage notig.

Seit nunmehr fast 150 Jahren wird die Lebensdauer von mechanisch beanspruchten
Bauteilen mit dem WOHLER-Test ermittelt [W6h58]. In einem WOHLER-Diagramm
wird die Spannung gegen den Logarithmus der Lastwechselanzahl aufgetragen, bei
der die Probe durch Ermiidung versagt hat. Die Erstellung eines brauchbaren WOH-
LER-Diagramms erfordert eine hohe Anzahl (10° bis 10?) von Wechselverformungs-
Versuchen an vielen identischen Bauteilen. Dies ist mit hohem Zeitaufwand und
hohen Kosten verbunden, denn es dauert z.T. Monate, bis solch grofle Lastwechsel-
zahlen erreicht sind.

Die physikalische Ursache der Materialermiidung liegt in der Produktion von Fehl-
stellen im Kristallgitter, auch wenn unter den dufleren Bedingungen der Vorgang
makroskopisch betrachtet umkehrbar ist. Das Materialversagen bzw. ein Riss tritt
dann ein, wenn lokal eine kritische Fehlstellendichte erreicht ist. Die Fehlstellendichte
kann mit der Positronen-Annihilations-Spektroskopie (PAS) gemessen werden. Als
Ma# fiir die Fehlstellendichte im Material verwendet man den S-Parameter, der aus
dem Annihilationsspektrum extrahiert wird.

Schon nach wenigen Lastzyklen kann diese Information als Grundlage fiir eine Vor-
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hersage der Lebensdauer genutzt werden. Die Methode ist zerstorungsfrei, erfordert
keine aufwéndige Probenvorbereitung und kann beispielsweise auch in situ wéh-
rend eines Wechselverformungs-Experiments angewendet werden. Aufgrund ihrer
Eigenschaften ist die PAS gut fiir die Lebensdauervorhersage von mechanisch belas-
teten Bauteilen geeignet. Vergleichbare Verfahren sind die Transmissions-Elektonen-
Mikroskopie, Hartemessungen oder interne Spannungsmessungen mit Rontgen-Strah-
len oder Neutronen. Die Verfahren sind aber entweder nicht empfindlich genug oder
weit entfernt davon, zerstorungsfrei zu sein.

Die Messungen in dieser Arbeit erfolgen mit Proben aus dem ferritischen Stahl C45E
(Fe mit 0,45% Gewichtsprozent C), der in der heutigen Industrie vom Hammer bis
hin zum Motorbauteil Verwendung findet. Die Geometrie dieser Proben ist so an-
gelegt, dass auf einer einzigen Probe ein ganzes Spannungsfeld abgedeckt wird. So
kann man sich auf einer Probe mit Hilfe der PAS ein Bild von dem Grad der Schéadi-
gung fiir die entsprechende Lastwechselzahl bei verschiedenen Spannungen machen.
Diese Methode bietet eine enorme Einsparung hinsichtlich Zeit und Kosten vergli-
chen mit der Erstellung eines verldsslichen WOHLER-Diagramms. Es werden zwei
Messmethoden der PAS miteinander verglichen, um zu klaren, wie viel Aussagekraft
die Messmethode fiir diese Probengeometrie hat.

Es hat sich gezeigt, dass der S-Parameter als Maf fiir die Schédigung des hier unter-
suchten Materials C45E in einem gewissen Bereich ein lineares Verhéltnis mit dem
Logarithmus der Lastzyklenzahl eingeht, der kurz vor dem Bruch in eine Séttigung
iibergeht. Der Bruch der Probe erfolgt bei einer kritischen Fehlstellendichte, die bei
C45E von der Last abhéngig zu sein scheint [Ben02]. Dadurch kann die PAS genutzt
werden, um bereits nach wenigen Zyklen eine Aussage iiber die wahrscheinliche Le-
bensdauer zu treffen.



Kapitel 2

Theoretische Grundlagen

2.1 Defekte in Metallen

Im Unterschied zu einem idealen Festkérper kommen in einem realen Festkorper
immer Fehler und Stérungen des Kristallgitters vor, die die physikalischen Eigen-

schaften des Materials wesentlich beeinflussen.

Die verschiedenen Arten von Defekten lassen sich anhand ihrer Dimension klassifi-
zieren. In diesem Kapitel werden die fiir diese Diplomarbeit relevanten Defekte in

der Reihenfolge ihrer rdumlichen Ausdehnung vorgestellt.

2.1.1 Punktdefekte

Als Punktdefekte werden unbesetzte Gitterplitze (Einfach-Leerstellen), mit Fremd-
atomen besetzte Gitterplitze oder Fremdatome im Zwischengitter bezeichnet (s.

Abb. 2.1).

substitutionelle Defekte
T IO T I
T INTT
SASSES>vyel S
L AL T IS E L L]
T
ganyEANY
O 'O.o

1
N

Ll
gte
i
98,

[ ]

L]

I

Il

[ ]

[ ]

9
[]
o

AN

H T

interstitieller

Abbildung 2.1: Eine Auswahl an mdglichen Punktdefekten (nach [Joh92]). Schema-
tisch ist ebenfalls dargestellt, dass am Ort einer Storung das Gitter relaxiert, sich

also der Storung anpasst.
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Fremdatome sind entweder als natiirliche Verunreinigungen oder als absichtlich ein-
gebrachte Legierungselemente bzw. Dotierung vorhanden. Bei den reinsten erhélt-
lichen Metallen liegt die Konzentration von natiirlichen Verunreinigungen zwischen
10~* und 10~7 pro Atom.

Durch plastische Verformung, durch Bestrahlen mit energiereichen Elementarteil-
chen, oder durch Abschreckung kénnen Leerstellen im thermischen Nichtgleichge-
wicht erzeugt werden. Thermische Anregung produziert Leerstellen im thermodyna-
mischen Gleichgewicht. Mit der Positronen-Spektroskopie konnen diese Leerstellen
direkt nachgewiesen werden.

Die Konzentration von Leerstellen im thermischen Gleichgewicht Ciy wird durch
eine BOLTZMANN-Verteilung

_Hfy Siy
Clv(T) =e kBT eks

beschrieben, in der H{;, die Leerstellen-Bildungsenthalpie und S¥;, die Entropie ist.
Fiir viele Metalle ist H{;, unter anderem aus Positronen-Annihilations-Messungen
bekannt. Typische Werte liegen z.B. bei ca. 0,4eV fir Cadmium, ca. 1,6eV fiir
a-Eisen oder ca. 3,6eV fiir Wolfram. Die Bildungsentropie Sf;, kann man sowohl
aus theoretischen Uberlegungen [Sch81, Sch87] als auch durch Messung der absolu-
ten Leerstellenkonzentration [Heh94| erhalten. Hier liegen typische Werte zwischen
0,6 kg und 1,5kp.

Bei ausreichend hohen Temperaturen beginnen durch plastische Verformung einge-
brachte Leerstellen iiber Platzwechselprozesse zu diffundieren. Sie annihilieren dann
an Grenzflichen, wie z.B. Phasengrenzen, Korngrenzen oder an der Oberflache. Die-
ser thermisch aktivierte Ausheilprozess héingt iiber ein ARRHENIUS-Gesetz von der
Leerstellen-Wanderungs-Enthalpie H}, des Materials ab.

2.1.2 Versetzungen

Wird ein Metall plastisch verformt, so beobachtet man eine Verfestigung, die bei
weiterer Belastung zum Bruch fithren kann. Die Ursache hierfiir ist die Produktion
von Versetzungen im Gitter des Metalls. Versetzungen sind eindimensionale, linien-
hafte Fehler des Kristallgitters. Sie kénnen nicht im Innern des ungestorten Gitters
enden und sind somit entweder zu Ringen geschlossen oder enden an einer Grenz-
flache bzw. der Kristalloberfliche.

Eine Versetzung wird durch die Versetzungslinie 5 und den BURGERSvektor b be-
schrieben. Steht b senkrecht auf 5, handelt es sich um eine Stufenversetzung, ist b
parallel zu §, handelt es sich um eine Schraubenversetzung. Beide Typen kommen
normalerweise nicht rein vor, sondern in einer Uberlagerung, die eine gekriimmte
Versetzungslinie (s. Abb. 2.2) ergibt [Hul84, Got98].

Die Versetzungsdichte in vollstindig ausgeheilten Metallen liegt zwischen p = 100 m~2
und p = 102m~2. In stark kaltverformten Metallen kann sie bis auf p = 106 m—2
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Abbildung 2.2: Teil einer gekrimmten Versetzungslinie (nach [Joh92]). Je nach
Richtung in der die Vektoren zueinander stehen, hat die Versetzung den Charakter
einer Stufenversetzung (5 orthogonal zu §) oder einer Schraubenversetzung (5 parallel
zu §). Die eingeschobene Gitterebene ist farbig gekennzeichnet.

steigen [Joh92].

Durch Einwirkung einer &ufleren Kraft konnen sich Versetzungen durch das Kristall-
gitter bewegen (s. Abb. 2.3). Mikroskopisch gesehen findet diese Bewegung in einem
periodischen Potential statt, dem PEIERLS-Potential [Haa74]). Um die Versetzung
zu bewegen, muss die PEIERLS-Spannung 7, iberwunden werden:

d
T, ~ Ge b

Diese ist proportional zum Schubmodul G und exponentiell vom Gleitebenenab-
stand d und Betrag des BURGERSvektors b abhingig [Got98]. Mit zunehmendem d
und abnehmendem b wird 7, kleiner. Daher werden die niedrig indizierten, dichtest
gepackten Ebenen, die sog. Hauptebenen des Gitters, als Gleitebene bevorzugt. Fiir
Stufenversetzungen wird die Gleitebene durch bund § aufgespannt, Schraubenver-
setzungen besitzen keine festgelegte Gleitebene, da hier b und § parallel verlaufen.
Die Bewegung innerhalb der Gleitebene wird Gleiten genannt. Bewegt sich eine
Versetzung quer zur Gleitebene, heifit dies Klettern, wobei sich Stufen in der Verset-
zung bilden [Kl1e90]. Besitzt die Versetzung einen Sprung innerhalb der Gleitebene,
so wird dieser Kinke genannt. Ein Sprung, der aus der Gleitebene herausfiihrt, wird
Jog genannt (s. Abb. 2.4).
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Abbildung 2.3: Analogie zwischen Raupenbewegung und Versetzungsbewegung
[Got98]. Um zwei Kristallbereiche um einen Atomabstand gegeneinander zu ver-
schieben, ist fiir das gleichzeitige Verschieben aller Atome (a) eine deutlich hhere
Schubspannung nétig (Faktor. ca. 1.000), als wenn eine eingeschobenen Halbebene
bewegt werden muss (b).

7 Gleitebene

Peierls-Potential

Abbildung 2.4: Stufen in der Versetzungslinie. Links: Durch ungleichméBiges Glei-
ten innerhalb der Gleitebene entsteht eine Kinke. Rechts: Ein Sprung einer Verset-
zung in eine andere Gleitebene bildet einen Jog.

Damit sich ein solcher Jog mit der Versetzung bewegen kann, muss er klettern, was
als Jog-Dragging bezeichnet wird (s. Abb. 2.5). Das behindert die Bewegung der
Versetzung und ist die Hauptquelle der Erzeugung von Leerstellen bzw. Zwischen-
gitteratomen bei plastischer Verformung. Je nach Orientierung des Jogs werden so
genannte Leerstellen, bzw. Zwischengitteratome emittiert.
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Abbildung 2.5: Jog-Dragging (nach [Wid99]). Die Spriinge bzw. Jogs auf einer Ver-
setzung besitzen Stufencharakter und haben demzufolge eine andere Gleitebene als
die Versetzung selbst. Gleitet die Versetzung, kénnen diese Spriinge nur durch Klet-
tern folgen, wobei Leerstellen bzw. Zwischengitteratome emittiert werden. Die Ener-
gie hierfiir liefert die fiir die plastische Verformung aufgebrachte Spannung.

Die zur Leerstellenerzeugung notwendige Energie wird durch die bei der Verfor-
mung geleistete mechanische Arbeit geliefert [Saa61]. Da in der Umgebung der Ver-
setzungslinie die Anordnung der Atome nicht der Gleichgewichtslage im perfekten
Kristallgitter entspricht, ergeben sich weit reichende Spannungsfelder, die umgekehrt
proportional zum Abstand der Versetzungslinie (1/r) abfallen. Diese Spannungsfel-
der fithren zu komplexen Wechselwirkungen der Versetzungen untereinander und
mit anderen Gitterfehlern.

So konnen einzelne Leerstellen an einer passierenden Versetzung angelagert werden,
wodurch atomare Spriinge entlang der Versetzungslinie entstehen. Die Bildungs-
und Wanderungsenthalpie von atomaren Leerstellen ist in den Bereichen vergrofier-
ter Atomabstdnde um die Versetzungslinie kleiner als im ungestorten Gitter. Im
Dilatationsbereich um eine Versetzung fiihrt das lokale thermische Gleichgewicht zu
einer hoheren Konzentration an Leerstellen [Sch92].

Ein Teil der wihrend der plastischen Verformung des Festkorpers resultierenden Pro-
dukte sind unbeweglich und verhindern so eine weitere Bewegung der Versetzungen
[Hul84, See65].

Mit Zunahme dieser Hindernisse steigt die Festigkeit des Materials [Vol89).

2.1.3 Hoherdimensionale Gitterfehler

Neben Leerstellen und Versetzungen kommen weitere Fehlstellen in der atomaren
Struktur von Metallen vor, die zwei- oder dreidimensional sind und sehr oft keine
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einheitliche Struktur besitzen.

Korngrenzen

Bereiche gleicher Kristallstruktur aber unterschiedlicher Orientierung werden durch
Korngrenzen voneinander getrennt. Ist der Orientierungsunterschied der aneinander-
grenzenden Koérner kleiner als 4° spricht man von einer Kleinwinkelkorngrenze, die
aus einer stabilen Konfiguration von Versetzungen aufgebaut ist. Ist der Kipp- oder
Drehwinkel der Korngrenzen gréfier werden sie Growinkelkorngrenzen genannt und
sind weniger einfach zu beschreiben. Aufgrund der Diskontinuitat der Kristallstruk-
tur an Korngrenzen stellen sie fiir Versetzungen im allgemeinen uniiberwindbare
Hindernisse dar, so dass es wiahrend der plastischen Verformung zum Versetzungs-
aufstau an den Korngrenzen kommt.

Phasengrenzen

Die untersuchte Eisenlegierung C45E besteht aus mehreren, nebeneinander vorlie-
genden Phasen (s. Kap 4.1). Im Gegensatz zur Korngrenze unterscheidet sich die
Struktur der Phasengrenze dadurch, dass die angrenzenden Kristallite nicht nur
anders orientiert sind, sondern auch eine andere chemische Zusammensetzung und
andere Gitterstruktur besitzen. Je nach Kompatibilitit der Gitterkonstanten unter-
scheidet man kohérente (stark dhnliche Gitterkonstanten), teilkohérente (dhnliche
Gitterkonstanten, Differenzen konnen durch einzelne Anpass-Versetzungen ausgegli-
chen werden) und inkohérente (vollig inkompatible Gitterkonstanten) Phasengren-
zen. Phasengrenzen stellen fiir die Versetzungsbewegung ein schwer iiberwindbares
Hindernis dar. Zudem sind sie eine Senke fiir diffundierende Leerstellen. Durch feine
Ausscheidungen von Fremdphasen in der Matrix kann die Festigkeit eines Werkstof-
fes deutlich erhoht werden (Ausscheidungshértung).

Leerstellencluster

Leerstellen, die nicht im thermischen Gleichgewicht mit dem Gitter sind, konnen sich
bei entsprechend hoher Temperatur bewegen und besitzen in vielen Materialien die
Tendenz sich zu Leerstellenclustern zusammenzuschlieBen. Hierbei bilden sich drei-
dimensionale Hohlrdume aus, deren Gréfle zwischen wenigen Angstr('jm und einigen
Nanometern liegen kann.

2.2 Plastizitat

Die Verformung von Metallen besteht aus einem makroskopisch reversiblen elas-
tischen Anteil, in dem das HOOKsche Gesetz gilt, und einem makroskopisch irre-
versiblen plastischen Anteil, der auf Bewegung und Erzeugung von Versetzungen
beruht und direkt dauerhaft Gefiige und Textur verdndert. Viele technisch wichtige
Materialeingenschaften, wie z.B. Héarte oder Zugfestigkeit hdngen vom plastischen
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Verformungszustand des Materials ab. Aufgrund der vielfiltigen Anforderungen an
Konstruktionen aus metallischen Werkstoffen gibt es eine Reihe von Priifverfah-
ren, um das Verhalten von Werkstoffen bzw. Bauteilen unter den verschiedensten
Einsatzbedingungen zu charakterisieren, dazu gehoren z.B. die Héartepriifung nach
VICKERS, der Zugversuch oder das Wechselverformungs-Experiment. In dieser Di-
plomarbeit wurde das Verhalten von C45E Stahl unter Wechselverformung genauer
untersucht, wobei ich zunéchst zur Herleitung einiger Groflen auch auf den Zugver-
such eingehen mochte.

2.2.1 Zugversuch

Die grundlegende Beschreibung von Groflen wie Spannung oder Dehnung erfolgt
vielfach durch den Zugversuch. Hierbei wird eine Zugprobe einachsig und kontinu-
ierlich unter sténdiger Dokumentation von Kraft F' und Verlangerung Al belastet.
Die (technische) Dehnung ist gegeben durch die Langendnderung Al im Verhéltnis
zur urspriinglichen Léange [y der Probe.

Al
A

cd (N
dt \ [

so gering gewahlt, dass die Verformung anndhrend im Gleichgewicht erfolgt. Die
zur Langendnderung notige (technische) Spannung o wird aus der Kraft F' und der
Ausgangsquerschnittsfliche Ay der Probe bestimmt

3

Dabei wird die Dehnrate

_F

=1

Technisch bedeutet hierbei, dass die Einschniirung der Probe wéhrend des Versuchs
vernachlédssigt wird. Bei kleinen Spannungen bis zur Streckgrenze erfolgt die Deh-

nung reversibel und die Spannung héngt linear von der Dehnung ab, was durch das
HooKsche Gesetz

g

c=F-¢
).

beschrieben wird (elastischer Bereich
tizitdtsmodul E.

Bei vielen Materialien (so auch beim hier untersuchten C45E) ist der Ubergang
von der elastischen zur plastischen Verformung mit einem diskontinuierlichen Flie-
Ben des Werkstoffes verbunden, welches sich in einer Unstetigkeit im Spannungs-
Dehnungs-Diagramm (ausgepragte Streckgrenze) duflert. Die dazu gehorige Dehnung
heifit LUDERS-Dehnung ¢ . Bei Materialien mit ausgepréagter Streckgrenze sind die
Gleitsysteme der Versetzungen durch Ausscheidungen oder Fremdatome blockiert,
so dass, wenn die Spannung weiter ansteigt, es zu einem ruckartigen Losreiflen der

Die Proportionalitdtskonstante ist der Elas-
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Versetzungen von diesen Blockaden kommt. Dies fiihrt zu einer oberen Streckgrenze
050, bei der die Versetzungsbewegung beginnt, und zu einer unteren Streckgrenze
osu, bei der die Versetzungsbewegung vollstéandig aktiviert ist (s. Abb. 2.6 und Kap.
4.1). Wichtig hierbei ist noch die Tatsache, dass durch die beschriebenen Prozesse im
Bereich der Liidersdehnung nur geringfiigige Versetzungsmultiplikation stattfindet.
Bei Werkstoffen mit kontinuierlichem Ubergang aus dem elastischen in den plasti-
schen Bereich (z.B. reines Al, Cu) fehlen die COTTRELL-Wolken (vgl. Kap. 4.1),
und es sind eine groBe Anzahl von gleitfahigen Versetzungen im Ausgangsmaterial
vorhanden. Anstatt der Streckgrenze tritt hier die 0,2%-Dehngrenze oy als Werk-
stoffkenngroBe auf (s. Abb. 2.6). Darunter versteht man die Spannung, bei der nach
Entlastung noch eine dauerhafte Dehnung von 0,2% zuriickbleibt.

Bei beiden Materialtypen steigt danach die Spannung im Laufe der Verformung wei-
ter an (Verfestigung), erreicht ein Maximum op (Zugfestigkeit) bei der Gleichmaf-
dehnung e und fillt bis zum Erreichen der Bruchdehnung ez ab [Ber97, Joh92].!
Abbildung 2.6 zeigt schematisch den typischen Verlauf einer (technischen) Spannungs-
Dehnungs-Kurve fiir zwei verschiedene Materialtypen.

O, R
Op \ i \
o 2PN . H i

so :._: O'ﬂ‘2 ..................

(o274 I
& & & & &, &, &, <

Abbildung 2.6: Schematischer Verlauf einer technischen Spannungs-Dehnungs-
Kurve [Haa03]. links: Fiir Metalle mit ausgeprigter Streckgrenze (z.B. C45E). rechts:
Fiir Metalle mit kontinuierlichem Ubergang (z.B. reines Al, Cu). Bei kleinen Span-
nungen im elastischen Bereich vor dem Erreichen der Streckgrenze oso bzw. 0q2
verformt sich das Material makroskopisch reversibel und es gilt das HoOksche Ge-
setz. Bei hoherer Dehnung € kommt es zu plastischer Verformung und die Spannung
steigt weiter an, erreicht bei der Gleichmafidehnung ¢ ein Maximum op (Zugfes-
tigkeit) und féllt dann bis zum Bruch hin ab. Die beim Bruch erreichte Dehnung
heifit Bruchdehnung ep.

!Der Vollstéindigkeit halber sei hier erwithnt, dass sich in der technischen Literatur auch folgende
Bezeichnungen finden lassen: Streckgrenze R,,, obere bzw. untere Streckgrenze R.p bzw. Rer,
Zugfestigkeit R,, und Bruchdehnung A [Dub97].



2.2. PLASTIZITAT 11

Wird die Querschnittsverminderung mitberiicksichtigt, spricht man von der wahren
Spannung. Diese steigt bis zum Bruch kontinuierlich an (s. Abb. 2.7). Die wahre
Spannung léasst sich berechnen, solange Volumenkonstanz vorausgesetzt werden kann
[Got98]:

F
awzzzo(l—i—s)

So kann man auch die wahre Dehnung ¢, als

cw =1In(l+¢)

definieren [Lud09]. Anzumerken ist noch, dass diese Bezichungen nur gelten, wenn
keine lokalen Einschniirungen oder Risse auftreten, also fiir Spannungen, die kleiner
als die Zugfestigkeit sind, und fiir Dehnungen kleiner der Gleichmafldehnung e¢.

Einschnlrung

b ) :
o & beim Erreiche
é > der Zugfestigkeit wahr: c,(g,)
c % *
g c
[
0 g Bruch
o
2m
3 O
2 £
§ 2 technisch: o(¢)

~E = Ac/A¢

technische Dehnung ¢
wahre Dehnung e,

Abbildung 2.7: Vergleich von technischem und wahrem Spannungsverlauf (nach
[Mit79]). Im Gegensatz zur technischen Spannung o steigt die wahre Spannung o,
kontinuierlich bis zum Bruch an.

2.2.2 Wechselverformung

Die Beanspruchung realer Bauteile in technischen Anwendungen erfolgt nicht nur
statisch sondern tritt oft periodisch auf. Sie wird als zyklische Belastung bezeichnet
und ist z.B. bei einem schwingenden oder rotierendem Bauteil zu finden. Am En-
de seiner Lebensdauer kommt es zum Versagen des Bauteils, dem Ermiidungsbruch.
Seit den ersten Schwingfestigkeitsuntersuchungen von WOHLER an Eisenbahnachsen
im Jahre 1858 [Woh58| sind eine Vielzahl von Experimenten zur Bestimmung des
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Ermiidungsverhaltens von Werkstoffen entwickelt worden. Ein Experiment ist der
symmetrische Zug-Druck-Versuch. Die geeignet eingespannte Probe wird hierbei mit
konstanter Geschwindigkeit € gedehnt und dann um den gleichen Betrag gestaucht.
Die Belastung erfolgt sinusférmig entweder mit konstanter Dehnungsamplitude ¢,
(dehnungskontrolliert) oder mit konstanter Spannungsamplitude o, (spannungskon-
trolliert).

Trégt man den Verlauf der Spannung o gegen die Dehnung ¢ wihrend ein oder
mehrerer Belastungen auf, ergeben sich Hystereseschleifen, in der die Spannungsam-
plitude wihrend der Verformung ansteigt (s. Abb. 2.8). Dieses Verhalten wird als
zyklische Verfestigung bezeichnet.

Abbildung 2.8: Idealisierte Hystereseschleife bei der Wechselverformung mit zykli-
scher Verfestigung (nach [Haa97]). Bei dehnungskontrollierten Versuchen steigt die
Spannungsamplitude bis zu einem Sattigungswert o an.

Die meisten Metalle zeigen bei Beginn der Wechselbelastung, abhéngig von ihrer
Vorgeschichte, zunéchst zyklische Verfestigung, wiahrend bei grofleren Lastwechsel-
zahlen oft ein Sattigungszustand erreicht wird. Bei dehnungskontrollierter Versuchs-
durchfithrung bedeutet dies, dass anfangs eine Unsymmetrie im Verlauf der Kurve
vorliegt, die in einen symmetrischen geschlossenen Kurvenverlauf iibergeht und einen
zyklischen Séttigungswert erreicht [Chr91]. In der Regel bleibt die Form der Hyste-
rese dann fiir einen groflen Teil der Lebensdauer in ihrer Form konstant. Zum Ende
der Lebensdauer findet oft ein Absinken von o statt, die so genannte Entfestigung,
die dem Ermiidungsbruch vorausgeht. Mikroskopisch weisen wechselverformte Pro-
ben meist eine ganz andere Versetzungsanordnung auf als zug- oder druckverform-
te. Dies liegt daran, dass eine unter Zug entstandene Versetzungsanordnung nach
Spannungsumkehr nicht unbedingt stabil ist und die Verfestigung zum Teil wieder
verloren geht, was als BAUSCHINGER-Effekt bezeichnet wird [Bau86]. Nach einer
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gewissen Zahl von Zyklen bilden sich in der Probe scharf lokalisierte Bereiche hoher
Versetzungsdichte. Man nennt sie persistente Gleitbédnder. Die Durchsto3punkte sol-
cher Gleitbander an der Oberfliche sind haufig Ausgangspunkt fiir Ermiidungsrisse
[Joh92].

Wohlerversuch

Um das Ermiidungsverhalten zu charakterisieren wird auch heute noch fast aus-
schlieBlich das WOHLERverfahren angewendet [Wo6h58]. Dabei werden gleichartige
Proben in Schwingfestigkeitsversuchen bei verschiedenen, aber jeweils iiber die Ver-
suchsdauer konstanten Lastamplituden bis hin zum Bruch zyklisch belastet und die
jeweiligen Lastwechselzahlen, bei der der Bruch eintritt, die so genannten Bruchlast-
spielzahlen, ermittelt. Die Ergebnisse werden in WOHLER-Diagrammen unter An-
gabe der Spannung der jeweiligen Probe auf der Ordinate und der Lastwechselzahl
beim Bruch auf der Abszisse aufgetragen (s. Abb. 2.9). Der Auftrag der Lastwechsel-
zahl erfolgt aufgrund der groflen Bandbreite der Ergebnisse meistens logarithmisch.
Tritt bis zu einer Grenzlastwechselzahl Ng der Bruch der Probe nicht ein, wird diese
Probe als Durchliufer gesondert gekennzeichnet (Pfeile in Abb. 2.9) [Ber89].

10 %

angelegte Spannung (bel. Einheiten)

5 6 7 8
10 10 10 10
Lastwechselzahl

Abbildung 2.9: Wéhlerdiagramm, schematisch. Ein Punkt in diesem Diagramm be-
deutet, dass eine Probe, die mit der Spannung o wechselbelastet wurde, bei der
Lastwechselzahl N versagt hat. Uberlebt die Probe den Versuch, wird sie als Durch-
laufer mit einem Pfeil gekennzeichnet. Ein Maf fiir die Streubreite der dynamischen
Belastbarkeit eines Werkstoffes ist die Differenz zwischen 10% und 90% Uberlebens-
wahrscheinlichkeit.
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In Abbildung 2.9 ist zu sehen, dass selbst bei gleichartigen Proben bei gleicher
Lastamplitude relativ grofie Schwankungen in der Bruchlastzahl auftreten. So wer-
den aus den Ergebnissen eine 10% und eine 90% Uberlebenswahrscheinlichkeit be-
rechnet und diese Werte zusétzlich in das WOHLER-Diagramm eingetragen. Der
prinzipielle Verlauf von WOHLER-Kurven ist fiir viele Metalle &hnlich. Mit abneh-
mender Spannung steigt die Lastwechselzahl bis zum Bruch der Proben an, bis in
einem Ubergangsbereich nicht mehr alle Proben bei einer bestimmten Last bre-
chen. Verringert man weiter die Spannung, brechen keine Proben mehr und die
WOHLER-Linie nimmt im Bereich der Dauerfestigkeit einen horizontalen Verlauf an.
Die Grenzlastwechselzahl N, oberhalb derer keine Proben mehr brechen, hangt von
den untersuchten Werkstoffen ab. Bei Stihlen liegt Ng etwa bei 107 Zyklen.

2.3 Die Positronen-Annihilations-Spektroskopie

Ein erster umfassender Artikel iiber die Moglichkeiten der Positronen-Annihilations-
Spektroskopie (PAS) wurde 1973 von WEST verdffentlicht [Wes73]. Die PAS ist heute
eine etablierte Methode zur Untersuchung von Metallen und Halbleitern [Kra99.

2.3.1 Das Positron als Fehlstellen-Sonde

Dass Positronen sensitiv auf Defekte im Festkorper sind, wurde schon in der 60er
Jahren des letzten Jahrhunderts entdeckt [Dek64, Mac67, Bra68]. In den folgenden
Abschnitten werde ich den Weg des Positrons im Festkorper bis hin zur Annihilation
mit einem Elektron und die Auswertung der Annihilationsstrahlung beschreiben.

2.3.2 Diffusion im Festkorper

Positronen werden beispielsweise beim 51-Zerfall (p — n+e* + 1) neutronenarmer
Kerne wie 22Na oder %Ge oder bei der Paarbildung erzeugt.

Dringt ein Positron in einen Festkorper ein, so verliert es seine kinetische Ener-
gie innerhalb weniger Pikosekunden an das Gitter und befindet sich mit diesem im
thermischen Gleichgewicht. Diese Thermalisierung geschieht in drei Schritten: Zu-
erst reduziert das Positron seine Energie von einigen MeV auf einige 100 keV durch
Bremsstrahlung im Coulombfeld der Atomkerne an denen es gestreut wird. Ab hier
gibt das Positron Energie durch inelastische St68e mit Rumpf-Elektronen ab, deren
Atome dadurch ionisiert werden. Anschlieend wird durch Anregung von weniger
start gebundenen Elektronen weiter Energie abgegeben bis es nur noch eine Energie
von einigen €V hat. Die Dauer dieser hochenergetischen Prozesse betrégt ca. 0,1 ps.
Von jetzt an dominieren niederenergetische Prozesse, wie die inelastische Streuung
an Valenzelektronen mit Elektron-Loch-Paar-Bildung, Plasmonenanregung und die
inelastische Streuung an Phononen.

Dieser Prozess dauert ca. 3 ps bei Raumtemperatur. Das Positron befindet sich nun
im thermodynamischen Gleichgewicht mit dem Phononengas. Die kinetische Energie
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des Positrons betrdagt nun Fy;, = gk;BT ~ 0,04eV bei Raumtemperatur. Durch die
hier verwendete Quellstirke und die mittlere Lebensdauer von 107°s des Positrons
im Festkorper, befindet sich im Mittel immer nur ein Positron im Festkérper. Daher
konnen alle in den Festkorper eingebrachten Positronen, trotz ihrer fermionischen
Eigenschaften, diesen niedrigen Energiezustand einnehmen [Bel83, Nie80].

Danach diffundiert das Positron durch den Festkorper, es legt einen so genannten
drei-dimensionalen Random-Walk zuriick (s. Abb. 2.10).

@ 0 @9 99

Abbildung 2.10: Schematische Darstellung des drei-dim. Random-Walk eines Po-
sitrons in Metallen [Zam02]. Im Durchschnitt wird das Positron bei Raumtemperatur
mehrere tausend mal an Atomriimpfen wéhrend seiner Diffusion gestreut (die freie
Weglinge betrigt einige tausend Gitterkonstanten).

Der Diffusionsweg endet mit der Zerstrahlung von Positron und Elektron. Dies pas-
siert entweder im Zwischengitter oder in einer Haftstelle. Die dazugehorige Diffusi-
onsgleichung ist:

Net (T,1) = Do+ Angs+ (T, 1)
2

m
1074 — bei Raumtemperatur
s

D+

Q

Der Diffusionskoeffizient D.+ wird durch die mittlere freie Wegldnge und die ther-
mische Energie festgelegt [Nie83].

Mit einer Lebensdauer von 7.+ ~ 100...200 ps ergibt sich eine Diffusionsldnge mit-
tels <x>pm.s = V6D.+T.+ von ca. 200 nm.
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2.3.3 Positronenfallen

Die Atomriimpfe haben dasselbe Vorzeichen der elektrischen Ladung wie die Po-
sitronen, und stellen somit ein repulsives Potential fiir die Positronen dar. Ist die
Dichte der Atomriimpfe in der Nidhe des Diffusionsweges geringer, so ist dies ein
attraktives Potential fiir die Positronen. Da das Positron eine niedrige Energie hat
(Ey, = %szT ~ 0,04eV bei Raumtemperatur) kann es ein Potential mit einer Tie-
fe von 1eV nicht mehr verlassen. Es verweilt dort bis zur Annihilation mit einem
Elektron [H&k90].

Ob das Positron einenm Defekt verlassen kann, ist abhéingig von der Tiefe des Poten-
tials dieses Defektes. Ist es fiir das Positron nach dem Einfang (trapping) nicht mehr
moglich, diese Haftstelle bei Raumtemperatur zu verlassen, wird diese Haftstelle als
tief bezeichnet. Bei flachen Haftstellen kann das Positron wieder entweichen. Das
Standard-Trapping-Modell gibt diese temperaturabhédngigen Raten an (s. Abb. 2.11)
[Ber70, Con71, Bra72, Fra74].

E

( delokalisierter Zustand " )

K

1 o0 |, V;»:'.k’\a

~01eV (ﬂache Haftstelleil,\/ ?
A

d1’l.A

K3

“1eV C tiefe Haftstelle %VBQ
Az

Abbildung 2.11: FEin einfaches Trapping-Modell. Ein Positron im Zwischengitter
kann mit einer Einfangwahrscheinlichkeit von k1 in einer flachen Fehlstelle gefangen
werden. Von dort kann es mit der Rate k3 in eine tiefe Falle gelangen, mit der
Rate §; wieder ins Zwischengitter entweichen oder mit einem e~ annihilieren. Das
et kann mit einer Rate ko auch direkt in eine tiefe Fehlstelle gelangen, aus der es
nicht mehr entweichen kann. Die Annihilation findet in allen 3 Zustéinden mit den
entsprechenden Raten Ay, Agi, Ago statt.

Dabei geht man davon aus, dass der Einfang von schnellen Positronen im Vergleich
zu thermalisierten vernachléssigt werden kann. Sind die Defekte innerhalb des Dif-
fusionsvolumens homogen verteilt, so gilt, dass die Einfangrate proportional zur
Defektdichte ist. Zum Schluss wird noch angenommen, dass die Positronen unterei-
nander nicht wechselwirken. Dies wird durch die Tatsache gestiitzt, dass sich unter
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experimentellen Bedingungen im Durchschnitt immer nur ein Positron im Festkor-
per befindet.
Die Einfangraten fiir die verschiedenen Haftstellentypen sind nach der Gleichung

Ka(T) = p(T)cq

temperaturabhingig, wobei p ~ 10 — 101 s7! die spezifische Einfangdichte [Wes73]
und ¢y die Defektdichte ist.

Eine Einfachleerstelle hst zum Beispiel eine Tiefe von ca. 1eV [Sch81]. Daher kann
kein Positron diese mehr verlassen, selbst wenn die Temperatur knapp unter dem
Schmelzpunkt des Metalls liegt. Versetzungen hingegen sind flache Haftstellen mit
einer Potentialtiefe von ca. 50-100 meV [Dau74, Hik89, Hak90, Wid99]. Hier kann
das Positron bei Raumtemperatur zwar wieder entweichen, es wird aber vermutet,
dass sie als Weg zu den assoziierten Leerstellen der Versetzung dienen. Dadurch
erhohen sie das Diffusionsvolumen und somit die Einfangrate in leerstellenartige

Defekte (s. Abb. 2.12) [Wid99].

Abbildung 2.12: Skizzierter Verlauf der potentiellen Energie von Positronen im Ein-
flussbereich einer Versetzung (nach [Wid99]). Entlang der Versetzungslinie liegt das
Potential geringfiigig unter dem des ungestorten Gitters. Sie stellt bei Raumtempe-
ratur eine flache Fehlstelle dar, aus dem das Positron wieder entweichen kann. Al-
lerdings konnte sie dem Positron als Weg zu einer tiefen Falle (assoziierte Leerstelle)
dienen in der es anschlieBend annihiliert. So kann die Ubergangsrate der Positronen
in derartige Fehlstellen vergroflert werden.

2.3.4 Die Annihilation

Trifft ein Positron auf sein Antiteilchen, ein Elektron, so zerstrahlen beide und
senden ~-Strahlung aus. Die Energie der v-Quanten entspricht der Ruhe- und Be-



18 KAPITEL 2. THEORETISCHE GRUNDLAGEN

wegungsenergie von Elektron und Positron. Dabei ist die Annihilation in zwei ~-
Quanten die hiufigste. Die 1-y- und 3-y-Annihilation sind stark unterdriickt.

Im Schwerpunktsystem annihilieren Positron und Elektron unter Aussendung von
zwei y-Quanten mit 511 keV in einem Winkel von 180°. Beim Ubergang in das
Laborsystem mit Hilfe einer LORENTZ-Transformation gibt es zwei wesentliche An-
derungen. Die von uns betrachteten Positronen haben einen sehr kleinen Impuls, da
sie schon thermalisiert sind. Daher liefert im Laborsystem das Elektron den Haupt-
anteil des Impulses.

Zerlegt man den Impuls des Elektrons in einen longitudinalen und transversalen An-
teil (Auszeichnung einer Richtung, z.B. im Labor durch Aufstellen eines Detektors),
so sorgt der longitudinale Anteil fiir eine Dopplerverbreiterung der 511 keV Anni-
hilationslinie um AE = j:%ch, wobei p;, der Longitudinalimpuls des Elektrons und
c die Lichtgeschwindigkeit ist.

Der transversale Anteil des Impulses fiihrt zu einer Abweichung von der 180° Win-
kelkorrelation (s. Abb. 2.13) [Deb49].

Schwerpunktsystem ———— Laborsystem

4511 keV 4AE;
®——0o @ —— o
¥511 ke ¥ E P

=

Dopplerverbreiterung:
E..,=511keV xp.c

Abbildung 2.13: Impulsbetrachtung (nach [Miil05]). Im Laborsystem liefert das
Elektron den Hauptanteil des Impulses. Der Longitudinal-Impuls des Elektrons sorgt
fiir die von uns untersuchte Dopplerverbreiterung des Photopeaks, wahrend der
Transversal-Impuls fiir eine Stérung der Winkelkorrelation verantwortlich ist.

2.3.5 Der S-Parameter

Die Energie der Elektronen von ca. 1eV fiihrt durch die Dopplerverbreiterung zu
einer Energieverschiebung von ca. 1.5keV der y-Quanten. Diese kann mit einem
Germaniumdetektor gemessen werden, da die Energieauflosung des in dieser Arbeit
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verwendeten Detektors bei ca. 1.13keV liegt. Die Energie der «-Strahlung ist da-
von abhéngig, mit welchem Elektron das Positron annihiliert. Es kann mit schnellen
kernnahen oder langsamen Valenzelektron zerstrahlen. War das Positron im Zwi-
schengitter lokalisiert, zerstrahlt es iiberwiegend mit einem kernnahen Elektron. War
das Positron in einer Leerstelle gefangen, annihiliert es hingegen bevorzugt mit ei-
nem Valenzelektron. Genau genommen ist die Wahrscheinlichkeit fiir das Positron
mit einem kernnahen Elektron zu annihilieren, im Zwischengitter um ein Vielfaches
grofler als in der Leerstelle.

Durch die unterschiedliche Dopplerverbreiterung ist das Positron somit sensitiv fiir
seine Umgebung und die Dopplerverbreitung ein Maf fiir die Leerstellendichte. Um
dies zu beschreiben, wird der S-Parameter (Shape Parameter) als Observable fiir

die Dopplerverbreiterung eingefiihrt. Er beschreibt die Linienform der Dopplerkurve
(siche Abb. 2.14).
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Abbildung 2.14: Zur Definition des S-Parameters am Beispiel von reinem Eisen
[Haa03]. Der S-Parameter (Shape Parameter) ist eine Moglichkeit, die Dopplerver-
breitung des 511 keV Photopeaks zu beschreiben. Hier am Beispiel einer plastisch
verformten Reinst-Eisenprobe. Die rote Kurve hat einen schéirferen Peak, da mehr
Positronen mit Valenzelektronen in Leerstellen annihiliert sind und die Dopplerver-
breitung damit kleiner ist. Das Gesamtintegral beider Kurven ist auf eins normiert.
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Der S-Parameter ist wie folgt definiert und beschreibt anschaulich die Anderung der
Dopplerkurve:

Eo+dE
[ N(E)E
5 =5
| N(E)E
Epin

Hierbei bedeuten Ey die Energie der Peakmitte (511 keV) und § E' die halbe Breite der
fiir die S-Parameter-Definition benutzten Flidche. Diese Flachenbreite symmetrisch
um die Peakmitte ist zunéchst willkiirlich. Um die Vergleichbarkeit von Messdaten zu
erhohen, wird sie so definiert, dass der S-Parameter bei ausgeheiltem (unverformten)
Material ca. 0,5 betréigt. Dieser S-Parameter der ausgeheilten Probe wird dann als
Referenz fiir die weiteren Messungen benutzt. Teilt man dann den gemessenen S-
Parameter einer belasteten Probe (bei gleicher Fliache um den Peak) durch den
Referenzwert der ausgeheilten Probe, erhilt man den relativen S-Parameter.




Kapitel 3

Die Geriate

Fiir die Wechselverformung der Proben habe ich die Verformungsapparatur, die in
der Diplomarbeit von Tobias Wider entwickelt wurde, benutzt [Wid97]. Zur Mes-
sung standen mir der so genannte Positronen-Topf und die Bonner-Positronen-
Mikrosonde (BPM) zur Verfiigung. In den folgenden Kapiteln werde ich kurz auf
die eingesetzten Geréte eingehen.

3.1 Die Wechsel-Verformungs-Apparatur

[ ] [ 1
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Abbildung 3.1: Die Wechsel-Verformungs-Apparatur, schematisch [Wid97]. 1)
Kraftmessdose, 2) kapazitiver Wegsensor, 3) Probe, 4) Piezotranslator, 5) justier-
bares Mitteljoch, 6) Federn fiir Vorspannung, 7)+8) oberes und unteres Joch.

21
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Abbildung 3.1 zeigt den prinzipiellen Aufbau der Wechsel-Verformungs-Apparatur
(WVA) (alles nach [Wid97]). Der Antrieb der Verformung im Mikrometerbereich
basiert auf einem Piezotranslator. Um eine kontrollierte Verformung durchzufiihren,
werden die auf die Probe einwirkende Kraft F' und die Langendnderung Al gemessen.

Der Piezotranslator

Der Piezotranslator ist der Antrieb fiir die WVA. Er besteht aus einem Stapel diinner
Piezokeramiken, die elektrisch parallel geschaltet sind. Der inverse piezoelektrische
Effekt bewirkt, dass eine angelegte Spannung zu einer mikroskopischen Ausdehnung
der Keramikscheibchen fiihrt.

Somit kann der Piezotranslator nur Druckkrifte aufbringen. Fiir die Zugkréfte wur-
den Stahlfedern so in der Apparatur eingebaut, dass sie den Translator mit einer
konstanten Kraft zusammendriicken. Der Stellweg wird dadurch nicht beeinflusst,
da die Langendnderung des Piezos verglichen mit der Ausdehnung der Federn ver-
nachldssigbar gering ist. Verlegt man also die Nullstellung in einen ausgedehnten
Zustand des Piezotranslators, so ist um diesen Punkt eine symmetrische Wechsel-
verformung moglich. Die Federn bewirken dann die Zugverformung, wahrend der
Piezotranslator die Druckkrifte ausiibt.

Die Kraftmessdose

Die Kraft wird mit einer Kraftmessdose aufgenommen. Thr Prinzip basiert auf Dehn-
messstreifen (DMS), die auf einem Messing-Zylinder angebracht sind, und die {iber
eine WHEATSTONEsche Briicke verschaltet sind. Dadurch, dass zwei DMS parallel
zur Kraftachse und zwei senkrecht dazu montiert sind, wird der Effekt der Querdeh-
nung bzw. Querkontraktion automatisch kompensiert. Liegt keine Kraft an, so ist
die Briicke ausgeglichen. Wird durch eine Kraft der Messing-Zylinder verformt, so
andert sich der Widerstand der einzelnen Dehnmessstreifen und die Widerstands-
Briicke wird verstimmt. Die Anderung wird durch die zugehérige Software ausgewer-
tet. Sie kann nur dann zuverléssig arbeiten, wenn die Belastung axial verldauft und
Biegemomente vermieden werden. Daher wurde sie entlang der Verformungsachse
in die Apparatur integriert und der freie, verbiegungsanfillige Teil moglichst kurz
gehalten.

Der Wegsensor

Die Léngenanderung der Probe Al wird wéhrend der Verformung durch ein kapa-
zitives Verfahren gemessen. Zwei parallele, polierte Platten aus Aluminium bilden
einen Kondensator mit einem Luftspalt. Ein zugehoriger Ladungs-Messverstéarker
besitzt intern einen Referenzkondensator der gleichen Kapazitit. Andert sich nun
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der Abstand zwischen den Platten, so bewirkt dies eine Kapazititsinderung', die
der Verstarker in eine der Abstandsénderung proportionalen Ausgangsspannung um-
wandelt.

Die Steuerung und Auswertung

Alle obigen Komponenten sind nach Abb. 3.2 iiber eine AD-DA-Wandlerkarte mit
dem PC verbunden und werden iiber eine Software gesteuert bzw. ausgewertet.

Sollwert

EC/VC

I
{ Piezo HV ]‘7

Piezo Control Modul J

Piezotranslator
A

Abbildung 3.2: Steuerung des Piezotranslators, schematisch [Wid97].

Die Spannungssignale der Wandlerkarte werden durch die Regeleinheit des Piezos,
das Piezo-Control-Modul, in Hochspannungen fiir die Ausdehnung des Translators
umgesetzt. Wie sich das Signal auf den Hochspannungsausgang und somit auf den
Translator auswirkt, hingt von dem Modus ab, in dem das Modul betrieben wird.

Arbeitet das Modul im VC-Modus (Voltage Control), wird das Signal direkt ein eine
dazu proportionale Ausgangsspannung des Hochspannungsverstéarkers umgewandelt.
Die Bewegung des Piezos erfolgt also spannungsgeregelt (iiber die elektrisch ange-
legte Spannung).

Der zweite Modus, in dem die eigentlich Verformung durchgefiihrt wird, ist der £EC-
Modus (Expansion Control). In diesem Modus wird eine durch den Rechner vorge-

1Die Anderung der Kapazitit C eines Plattenkondensators ist umgekehrt proportional zum
Abstand der Platten d, also C' ~ é. Unter der Annahme, dass die Ladung auf dem Kondensator

konstant bleibt, ergibt sich aus U = %, dass sich die Spannung an den Platten mit U ~ d &ndert.
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gebene Léangeninderung, die iiber die Wegsensor in den PC zuriickgekoppelt wird,
direkt auf die Probe iibertragen. Die in dieser Arbeit benutzte Wechselverformung
wird also dehnungskontrolliert durchgefiihrt.

Die Messung der Léangendnderung erfolgt nicht Piezo, sondern an der Probe selbst.
Dadurch werden elastische Anteile der Apparatur automatisch kompensiert. Die
Auflésung der Stellgenauigkeit der WVA betrigt etwa 0,07 ym.

Die Sollfunktion, die hier fiir die Verformung benutzt wird, ist eine Sinusfunktion.
Mit der Software ist eine Frequenz von 0,05 Hz bis etwa 4,9 Hz realisierbar. Lei-
der begrenzt die Messwerterfassung die Geschwindigkeit der moglichen Verformung,
doch sind so immerhin Zyklen von 10° in einigen Tagen moglich.

Die maximale Ausdehnung des Translators betragt etwa £75 ym.

3.2 Die Bonner-Positronen-Mikrosonde

Die Bonner-Positronen-Mikrosonde (BPM) ist eine Kombination eines Raster-Elek-
tronen-Mikroskops (REM) und einer Positronenquelle mit kleinem Phasenraum. Bei-
de Quellen befinden sich auf den gegeniiberliegenden Seiten eines magnetischen Pris-
mas (s. Abb. 3.3).

Die aus der Offnung des Moderators austretenden Positronen werden von einem
Zwischenpotential abgesaugt und von einer auf Erdpotential liegenden Elektrode auf
30keV beschleunigt. Quelle und Moderator liegen dabei auf dem Beschleunigungs-
potential. Die Kondensorlinse fokussiert den Positronenstrahl in die Eingangsebene
des Prismas und verkleinert den Strahl lateral. Die spezifische Ladung m/q von
Positronen und Elektronen ist vom selben Betrag, aber von umgekehrtem Vorzei-
chen. Somit werden beide Strahlen von entgegengesetzter Richtung kommend, durch
dasselbe Feld im Prisma um 90° nach unten in die Eingangsebene der REM-Saule
abgebildet.

Die weitere Strahlverkleinerung und Fokussierung iibernehmen der Kondensorzoom
und die Objektivlinse der REM-Saule. Der Strahldurchmesser auf der Probe be-
tragt ca. 50 um. Die Probe befindet sich unterhalb des Objektivs in einer Vakuum-
Kammer auf einem automatisierten Zwei-Achsen-Motortisch mit einer Genauigkeit
von Az = Ay = 1 um. Das Energiespektrum der Annihilationsstrahlung wird mit
einem Germanium-Detektor in ca. 10 mm Abstand unterhalb der Probe aufgenom-
men. Der Detektor deckt einen relativen Raumwinkel von €2 = 0, 31-47 ab. Mit einer
Nachweiswahrscheinlichkeit des Germanium-Detektors von ca. 0,35 bei 511 keV er-
gibt sich eine Gesamtnachweiswahrscheinlichkeit von 0,11 fiir Gamma-Quanten aus
dem Photopeak. Das heifit ca. jedes neunte Positron, das in der Probe annihiliert,
steht der Messung zur Verfiigung [Haa97].

Im Elektronenbetrieb wird der Elektronenstrahl mittels im Objektiv befindlicher
Scan-Spulen iiber die Probe gerastert. Zur Vermeidung von Linsenfehlern héherer
Ordnung wird im Positronenbetrieb nicht gerastert, sondern die Probe mit dem
Motortisch unter dem Strahl bewegt. Damit werden ebenfalls Abweichungen in der
Strahlposition durch den beziiglich des Elektrons entgegengesetzten Drehsinn der
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Abbildung 3.3: Die Bonner-Positronen-Mikrosonde, schematisch [Haa03] Die von
der Positronenquelle bzw. der Elektronenkanone erzeugten Teilchenstrahlen werden
durch Kondensorlinsen auf die Eingangsebene eines symmetrischen magnetischen
Prismas abgebildet. Kondensorzoom und Objektivlinse einer REM-S&aule fokussie-
ren die Strahlen auf die Probe, die auf einem Zwei-Achsen-Motortisch mit einer
Positioniergenauigkeit von Ax = Ay = 1 ym montiert ist. Ein in ca. 10 mm Abstand
unter der Probe angebrachter Ge-Detektor registriert die Annihilationsstrahlung.

Positronen im magnetischen Feld der Linsen vermieden. Zur Aufnahme von REM-
Bildern stehen ein Sekundér-Elektronen-Detektor und ein Riickstreu-Detektor zur
Verfiigung [Haa97].

3.3 Der Positronen-Topf

Messungen mit den moderierten Positronen aus der Positronen-Mikrosonde haben
den Vorteil der hohen Ortsauflésung, allerdings den Nachteil, dass die Eindringtiefen
gering sind (ca. 1 pm) und evtl. iiberwiegend oberflichennahe Effekte gemessen wer-
den. Die Eindringtiefe ist so definiert, dass die Anzahl der Positronen bis zu dieser
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Tiefe auf 10% abgesunken ist. Somit ist es sinnvoll, Messungen mit hoher energe-
tischen Positronen zu machen. Die Messungen mit Positronenquellen liefern somit
Informationen aus dem Probeninneren.

Um solche Messungen durchzufiihren, wurde der so genannte Positronen-Topf auf-
gebaut, bei dem es sich um einen Vakuumrezipienten mit einem Durchmesser von
40 cm und einer Hohe von 25 ¢cm handelt (s. Abb. 3.4).

Abbildung 3.4: Der Positronen-Topf.

In dem Topf werden die Proben in der Mitte des Bodens platziert. Die Positronen-
quelle (®Ge eingebettet in GaP) wird hierbei direkt auf die Probe gelegt. Sie ist
ein flacher Zylinder mit einen Durchmesser von ca. 1,8 mm und einer Héhe von ca.
0,5mm. Die in den unteren Halbraum emittierten Positronen gelangen vollsténdig in
die Probe. Die Zerstrahlungsquanten werden dann mit einem Germaniumdetektor
registriert, der fast die Halfte des Raumwinkels erfasst. Die in den oberen Halbraum
emittierten Positronen zerstrahlen in der Wand oder dem Deckel des Topfes. Der
Raumwinkelanteil des Detektors liegt fiir die hier entstehenden Gammaquanten bei
ca. 0,15%. Der durch diese Quanten entstehende Fehler kann daher vernachlissigt
werden. Genauere Details zum Aufbau des Positronen-Topfes sind in [Bom00] be-
schrieben.

Der Vorteil dieses Aufbaus liegt darin, dass die Quelle einfach auf die Probe gelegt
werden kann. Die Grole der Quelle und die Eindringtiefe der Positronen verringert
jedoch die Ortsauflosung.
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Das Material

Eisenwerkstoffe stellen mit Abstand die am meisten verwendeten metallischen Werk-
stoffe dar. Dies liegt zum einen daran, dass an Eisenerzvorkommen kaum ein Mangel
besteht und die Verarbeitung dieser Erze zu Eisen und Stahl in grolem Mafle rela-
tiv billig erfolgt, zum anderen an den besonderen mechanischen und magnetischen
Eigenschaften des Eisens [Ber89].

Reineisen liegt bei Raumtemperatur in der kubisch raumzentrierten a-Phase (Ferrit)
vor, welche sich bei 910°C allotrop in die kubisch-flichenzentrierte v-Phase (Aus-
tenit) umwandelt. Oberhalb von 1390°C wandelt sich die v-Phase wieder in eine
kubisch-raumzentrierte Struktur, die §-Phase um, was jedoch fiir technische An-
wendungen — im Gegensatz zur a-y-Umwandlung — nicht genutzt wird. Der Exis-
tenzbereich der verschiedenen Phasen kann durch Legierungselemente, insbesondere
Kohlenstoff stark verédndert werden.

Eisenlegierungen werden geméfl ihres Kohlenstoffgehaltes in Stédhle und Gusseisen
unterteilt, wobei Stihle einen Kohlenstoffanteil von 0,02% bis 2,06% und technische
Gusseisensorten einen Kohlenstoffanteil von 2% bis 4,8% (alle Angaben Gewichts-%)
enthalten. Stéhle konnen weiterhin grob in ferritische und austenitische Stéhle un-
terteilt werden. In dieser Arbeit wurde der ferritische Kohlenstoffstahl C45E (W.Nr.
1.0503) untersucht.

4.1 Der Stahl C45E

Der ferritische Stahl C45E enthilt als wichtigstes Legierungselement ca. 0,45% C
(Kohlenstoff) und z&hlt zu der Gruppe der unlegierten Vergiitungsstihle [EN083].
Tabelle 4.1 zeigt die chemische Zusammensetzung des benutzten Probenmaterials.

Element C Si Mn P S Cr Mo Ni
EN 10083 | 0,42-0,5 | <0,4 | 0,5-0,8 | <0,035 | <0,035 | <0,4 | <0,1 | <04
OES 0,49 0,26 0,67 0,017 0,004 | 0,10 | 0,02 | 0,09

Tabelle 4.1: Chemische Zusammensetzung von C45E. Die Zusammensetzung nach
EN 10083-1 [EN083] und einer OES Analyse [Ben02]. Alle Angaben in Gew.%.
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Durch unterschiedliche Warmebehandlungen konnen verschiedene Gefiigezusténde
eingestellt werden, welche die mechanischen Eigenschaften entscheidend beeinflus-
sen. Abbildung 4.1 zeigt das Eisen-Kohlenstoff-Phasen-Diagramm mit dem metasta-
bilen System Fe-Fe3C als Teilsystem und einem Teil des stabilen Fe-C-Zustandsdia-
grammes.

600 + + + + t +—

Fe Kohlenstoffgehalt ——m= FesC

f—— stinle ——=] f—— Gueisen ———=|

Abbildung 4.1: Phasendiagramm Fe-FesC [Ber89]. Die gestrichelten Diagrammli-
nien entsprechen dem stabilen System Fe-C.

Fiir das Einstellen der verschiedenen Gefiigezusténde ist die allotrope Umwandlung
des v-Eisens in a-Eisen von besonderer Bedeutung. Die v-Phase wandelt sich bei
einem Kohlenstoffgehalt von 0,8% wihrend des Abkiihlens bei 723°C eutektoid in
Perlit um. Perlit besteht aus dicht nebeneinander liegenden Ferrit- (a-Eisen) und
Zementitlamellen (Fe3C) (s. Abb. 4.2).

C45E liegt iiber 780°C vollstandig in der y-Phase vor. Beim Abschrecken auf Raum-
temperatur wird die Perlitbildung unterdriickt und der Austenit wandelt sich in
tetragonal verspannten Martensit um. Bei langsamerem Abkiihlen (<1 K/min), wie
zum Beispiel beim Normalglithen (siehe Kapitel 5.1.5), bildet sich unterhalb von
780°C zunéchst Ferrit mit 0,02% C an den Korngrenzen der Austenitkérner und der
Austenit reichert sich mit Kohlenstoff an. Unterhalb von 723°C zerfillt der verblei-
bende Austenit (mit 0,8% C) in Perlit. Bei sehr langsamer Abkiihlung (=0,5 K/min)
besteht das Gefiige von C45E bei Raumtemperatur aus 60% a-Eisen (Ferrit) und
40% Perlit. Wird schneller als 1 K/min abgekiihlt, wird die voreutektoide Ferritaus-
scheidung unterdriickt und der Anteil von Perlit am Gefiige nimmt entsprechend zu
[Rie97]. Die Abbildung 4.2 zeigt das ferritisch-perlitische Gefiige des Werkstoffs. Der



4.1. DER STAHL C45E 29

Abbildung 4.2: C/5E: Lichtmikroskopaufnahme mit 1000-facher Vergréferung (mit
20%-iger Salpetersiure und 3%-iger Salzsiure gedtzt). Deutlich sind die ausgeprég-
ten Zementitlamellen zu erkennen.

Ferritanteil betriagt etwa 55%.

Mit diesem Wissen iiber das Gefiige des Werkstoffes bietet sich nun ein mikro-
skopischer Blick auf die LUDERS-Dehnung (s. Kap. 2.2.1) an. Nach Uberschrei-
ten der (oberen) Streckgrenze (oso in Abb. 2.6) fillt die FlieBspannung zunéchst
leicht ab und bleibt dann fiir einen gewissen Bereich der plastischen Dehnung nahe-
zu konstant (LUDERS-Dehnung). An der Probenoberflache bilden sich so genannte
LUDERS-Bénder aus. Erst wenn die LUDERS-Bénder den gesamten minimalen Pro-
benquerschnitt durchsetzt haben, beginnt die Verfestigung. Dieses Ph&nomen beruht
auf der Anordnung der C-Atome im kubisch raumzentrierten Gitter von a-Eisen. Die
C-Atome befinden sich bei kubischen Strukturen auf Zwischengitterpldtzen in Ok-
taederliicken. Beim kubisch raumzentrierten a-Eisen sind die Oktaederliicken klei-
ner als beim kubisch-flichenzentrierten y-Eisen. Dadurch wird das bee-Gitter durch
C-Atome elastisch verspannt. In der Umgebung einer Versetzung sind die Okta-
ederliicken jedoch etwas grofler und die Anordnung von C-Atomen ist daher hier
energetisch giinstiger. Durch Diffusion, welche bereits bei Raumtemperatur oder
leicht erhthten Temperaturen (ca. 150°C) ablduft, ordnen sich die C-Atome in so
genannten COTTRELL-Wolken um die Versetzung [Cot53], die dadurch elastisch an
diese gebunden wird (s. Abb. 4.2) [Ber89, Ben02].

Die Versetzungsblockierung erhoht im Zugversuch die kritische Spannung, bei der
das plastische Flieen einsetzt. Fiir das Losreiflien der Versetzungen aus den Veran-
kerungen ist eine hohere Spannung notwendig als fiir ihre Weiterbewegung. Eine los-
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gerissene Versetzung gleitet daher infolge der &uleren Spannung durch den Kristall,
bis sie auf ein Hindernis wie z.B. eine Korngrenze, die Kristalloberfliche oder andere
Versetzungen trifft. Dieses in einem lawinenartigen Vorgang von Versetzungslosrei-
Ben und -erzeugen ablaufende, hoch lokalisierte Gleiten, verfestigt den abgeglittenen
Bereich. Bei Weiterbeanspruchung starten aufgrund der lokalen Spannungserh6hung
nun die Losreilprozesse in den Nachbarbereichen. Dieser Prozess setzt sich durch die
ganze Probe oder das Werkstiick fort und es kommt an der Abgleitungsfront zum
Ausbilden eines LUDERS-Bandes. Erst wenn das LUDERS-Band das gesamte bean-
spruchte Werkstoffvolumen durchsetzt hat, liegt ein einheitlicher Verformungs- und
Verfestigungszustand vor [Ber89, Ben02].
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Die Probe

Wie eingangs schon erwéhnt, ist die Erstellung eines WOHLER-Diagramm sehr zeit-
und kostenaufwéandig. Dabei muss eine grofle Anzahl an Proben zerstort werden. Die
Idee der Probengeometrie die in dieser Arbeit verwendet wurde beruht nun darauf,
nicht nur eine Spannung pro Probe und Durchlauf zu benutzen, sondern mit einer
Probe einen ganzen Spannungsbereich abzudecken. So erhélt man auf einer einzigen
Probe den Schéadigungsverlauf fiir viele verschiedene Spannungen. Voraussetzung
hierfiir ist ein berechenbarer Querschnittsflichenverlauf, welcher einen berechenba-
ren Spannungsverlauf ergibt. Der Zeit- und Kostenaufwand fiir eine Schadensvor-
hersage wird mit dieser Form von Proben um ein Vielfaches reduziert.

5.1 Die Herstellung und die Probengeometrie

5.1.1 Herstellung

In eine etwas mehr als 1 cm mal 4 cm groflen Scheibe C45E werden im Abstand von
3cm Locher von einem Durchmesser von 4 mm gebohrt, so dass das Probenstiick
auf einem Halter befestigt werden kann. Der Halter mit der Probe wird nun in eine
Oberfrise eingespannt. Mit einer Vierkant-Frése mit einem Durchmesser von 20 mm
wird die endgiiltige Probenform herausgefrist.

Danach wurde die Probe in mehreren Stufen auf einer Drehteller-Poliermaschine
hochglanzpoliert. Die Diamantgréfie des Endpolierens betrug hierbei 1 ym. So wird
gewahrleistet, dass die Oberfliche eben und ohne Kratzer ist.

5.1.2 Die erste Probengeometrie

Um einen kontinuierlichen berechenbaren Querschnittsflichenverlauf entlang der
Probe zu erhalten, wird eine Probengeometrie mit kreisférmigen Ausschnitten her-
gestellt (s. Abb. 5.1).
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3mm | () @ 10 mm

r=10 mm

> X

Abbildung 5.1: Die erste Probenform. Durch den kreisféormigen Ausschnitt ergibt
sich mit der kontinuierlichen berechenbaren Querschnittsfliche ein kontinuierlicher
Spannungsverlauf entlang der Léngsachse der Probe.

Die Probe wird in die WVA eingespannt und dann wechselbelastet. Die maximale
Kraft mit der an den Enden der Probe gezogen wird, wird so berechnet, dass an der
kleinsten Querschnittsfliche die gewiinschte Maximalspannung anliegt. Durch den
kontinuierlichen Querschnittsverlauf kommt es also zu einem kontinuierlichen Span-
nungsverlauf entlang der Probenldngsachse. Somit wird durch eine einzige Probe ein
grofler Spannungsbereich abgedeckt.

Die ersten Haltebacken fiir die WVA

Damit die Belastung gleichméfig erfolgt, ist ein gerader Einbau in die WVA wichtig.
Bei den ersten Haltebacken sorgte zunéchst eine durchgehende Schraube fiir die
Zentrierung auf den Backen und eine darum gesetzte groflere Schraube sollte die
Probe fest in die Backen einspannen (s. Abb. 5.2).
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Abbildung 5.2: Die erste Form der Haltebacken. Die innere Schraube diente zur
Zentrierung, die duflere zum festen Einspannen der Probe.

Dadurch, dass die Probe sehr fest eingespannt werden muss, damit bei der Belas-
tung im Versuch spéter die Probe nicht durchrutscht, musste mit der Halteschraube
ein grofles Drehmoment aufgebracht werden. Das hat im Laufe der ersten Versu-
che jedoch eine so starke Belastung auf die Probe ausgeiibt, dass sie bereits beim
Einspannen mechanisch geschidigt und damit fiir weitere Messungen unbrauchbar
wurde.

5.1.3 Die zweite Probengeometrie

Eine Idee, die Belastung direkt an der Probe beim Einspannen zu verhindern war
nun, die Probe in die Haltebacken einzukleben. Die Angriffsfliche fiir den Klebstoff
sollte so groB wie moglich sein, worauf die Probengeometrie auf eine Grofie von
2cm mal 4 cm gedndert wurde (s. Abb. 5.3).

} 40 mm }
N P /
3mm | - @ 20 mm
r=10 mm
4 mm

Abbildung 5.3: Die zweite Probenform. Durch die vergréBerte Endfléiche bietet sich
eine groflere Angriffsflache fiir den Kleber.
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Die zweiten Haltebacken fiir die WVA

Die Haltebacken waren nun direkt an die Probe gebunden und sollten dafiir einfach
herzustellen und an unterschiedliche Probendicken anzupassen sein (s. Abb. 5.4).

Abbildung 5.4: Die zweite Form der Haltebacken. Der Stift dient zur Zentrierung
und verschwindet vollstdndig in der Haltebacke. Die Breite des Schlitzes wird an die
Probendicke angepasst.

Diese Anpassung konnte einfach durch die Schlitzbreite gewéhrleistet werden. Der
Klebstoff wurde auf die Probe aufgebracht, und diese in die Halter eingefiihrt. Ein
Loch mit 4 mm Durchmesser diente zur Zentrierung, die durch einen eingesteckten
Stift vorgenommen wurde. Da die Haltebacken nun auch wéhrend der Messungen
an die Probe geklebt waren, musste die Dicke der Halter so gewéahlt werden, dass
die Probe samt Halter unter das Objektiv der Mikrosonde passten.

Die Probe wurde mit der Halterung fiir ca. eine Stunde auf 150°C erhitzt, um den
Kleber auszuhérten. Dieses Vorbereitungsverfahren war jedoch im Vergleich zur al-
ten Halterung sehr aufwéndig, da man fiir jede Probe eigens ein Paar Haltebacken
anfertigen musste.

Die dritten Haltebacken fiir die WVA

Ziel war schliellich eine Haltebacke, die beim Einspannen der Probe keine direkte
Drehbelastung auf die Probe ausgeiiben sollte, und die nicht mit der Probe verklebt
werden musste. Das Ergebnis siecht man in Abbildung 5.5.
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Abbildung 5.5: Die dritte Form der Haltebacken. Sie Schraube dient hier zur Zen-
trierung und zum Festklemmen der Probe. Die Sigezahnstruktur der Innenseiten
garantiert ein Festhalten bei beiden Belastungsrichtungen. Durch die verbreiterte
Probenform werden Drehbewegungen der Probe beim Festspannen minimiert.

Sie besteht aus gehéartetem Werkzeugstahl. Im hinteren Teil der Backe ist ein Ge-
winde eingeschnitten, so dass durch Festschrauben der vordere Teil der Backe die
Probe gegen den hinteren Teil driickt. Die grolere Breite der neuen Form der Pro-
be minimiert zusétzlich eine mdégliche Drehbewegung beim Festziehen. Die Probe
wird mit einer sdgezahnformigen Struktur festgeklemmt, die ein Festhalten und eine
Kraftiibertragung in beide Belastungsrichtungen garantiert.

5.1.4 Die Wahl der Probendicke und ihre Auswirkung

Die Dicke der Proben muss so gewihlt sein, dass moglichst alle Positronen auch
innerhalb der Probe zerstrahlen. Zunéchst wurde die Standarddicke von 1,6 mm ge-
wéhlt. Die ersten Versuche zeigten jedoch nicht das gewiinschte Ergebnis (s. Kap.
7.1). Um die angelegte Maximalkraft bei gleichem Stellweg noch zu erhéhen, wurden
die nachfolgenden Proben mit einer Dicke von ca. 0,9 mm hergestellt.

Dabei ergab sich bei einer Probe das Problem, dass sie bei Druckbelastung einknick-
te, geschidigt wurde und somit fiir weitere Messungen nicht mehr zu gebrauchen war.
Die Losung des Problems ist die Wechselbelastung mit Unterspannung. Dabei wird
die Umkehrlinie der Wechselbelastung nicht bei einer Kraft von Null Newton ange-
setzt, sondern so gewéhlt, dass auf der einen Seite die Maximalbelastung erreicht
wird und auf der anderen Seite die minimale Spannung bei ca. 5% der Maximal-
spannung liegt (s. Abb. 5.6).
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Abbildung 5.6: Der Dehnungsverlauf mit Unterspannung. Die Nulllage der Wech-
selverformung ist so gelegt, dass die geringste angelegte Dehnung 5% der Maximal-
dehnung entspricht.

5.1.5 Die Wirmebehandlung

Die Warmebehandlung von Werkstoffen dient in erster Linie dem Einstellen des ge-
wiinschten Gefiigezustandes. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Warmebehandlung
weiterhin dazu genutzt, die durch die mechanische Bearbeitung in die Randschicht
und in das Volumen der Probe eingebrachten Fehler auszuheilen, und vor den Un-
tersuchungen einen Ausgangszustand vergleichbarer Fehlstellendichte bei den unter-
schiedlichen Proben einzustellen.

Da der verwendete Werkstoff C45E bei den hierfiir notwendigen Temperaturen an
Luft eine Zunderschicht bildet, welche anschliefend wieder mechanisch entfernt wer-
den miisste, wurde die abschlieende Warmebehandlung in einem Vakuum-Rohr-
Ofen bei einem Vakuum besser 5 - 1076 hPa durchgefiihrt. Der Wirmeiibertrag im
Vakuumofen erfolgt im wesentlichen durch Strahlung und zu einem geringen Anteil
durch Wérmeleitung. Deshalb sind nur kleine Aufheiz- und Abkiihlgradienten in der
Probe realisierbar [Ben02].

Die Proben wurden 1 h bei 860°C l6sungsgeglitht und anschlieffend mit 0,5 K/min
abgekiihlt, was dem Normalglithen nach EN 10083-1 entspricht [EN083]. Durch das
Normalglithen werden Gefiigeungleichméfigkeiten beseitigt und es stellt sich ein fein-
korniges, ferritisch-perlitisches Gefiige (s. Abb. 4.2) ein.

Ausheilversuche in der Vergangenheit zeigten, dass sdmtliche Fehler, welche durch
plastisches Verformen induziert wurden, durch das Normalglithen beseitigt werden
konnten [Ben02].
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Die Messmethoden

Die Messungen fanden mit mehreren Proben parallel in der Positronen-Mikrosonde
und im Positronen-Topf statt. Es sollten beide Messmethoden gegeniibergestellt, ver-
glichen und Aspekte wie z.B. rdumliche Abbildung ergénzt werden. Auch eine gute
Ausnutzung der Zeit ist so gewéhrleistet, da insbesondere bei hohen Lastwechsel-
zahlen die Verweildauer einer Probe in der Wechselverformungsmaschine sehr grofl
ist, und so gleichzeitig Messungen durchgefiihrt werden konnten.

Bei Messungen im Positronen-Topf wird die Positronen-Quelle direkt auf die Probe
aufgelegt. Die Messung erfolgt zunéchst in der Mittelposition und dann von dort aus
jeweils auf zwei Punkten nach rechts und links. Die Mittelpunkte der Messpositionen
haben einen Abstand von 1,5mm (s. Abb. 6.1).

) )

1,5 mm

Abbildung 6.1: Die Positionen der Quelle auf der Probe. Die Mittelpunkte der
Positionen haben einen Abstand von 1,5 mm.

In der Positronen-Mikrosonde erfolgen die Messungen mit einer hoheren Ortsauflo-
sung mit einem Strahldurchmesser von ca. 40 ym. Hierbei wird die Probe mit einem
Mikrometertisch unter dem Positronenstrahl bewegt, um so einzelne Punkte anzu-
fahren und zu messen.

Die einfachste Messung ist hierbei die Messung entlang der Probenlédngsachse auf
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38 KAPITEL 6. DIE MESSMETHODEN

der Mittellinie, um einmal das Spannungsprofil der Wechselbelastung abzufahren (s.
Abb. 6.2).

Abbildung 6.2: Die Messpunkte liegen entlang der Probenlingsachse auf einer Linie.
Diese Linie werde ich von nun an als Mittellinie bezeichnen.

Bei einer Probe mit konstanter Querschnittsfliche beginnt die Bildung der Fehl-
stellen hauptséchlich am Rand. Eine Messung von Matz Haaks (s. Abb. 6.3) an
einer Probe mit konstantem Querschnittsflichenprofil bestétigte eine Entwicklung
der Schidigung im Metall von der Seite aus [Haa05].

y [mm]

keine Daten

\ \
350 Zyklen

y [mm]
y [mm]

Abbildung 6.3: Entwicklung der Schidigung von einem Keim an der Seite aus [M.
Haaks 2005]. Die Graphen geben die Messung nach 30, 350 und 3500 Zyklen wieder.
Rot bedeutet eine hohe, blau eine geringe Schidigung.
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Sie beginnt willkiirlich an einem Keim (jegliche Art von UnregelméfBigkeit der Pro-
be, z.B. Kerbe, Kratzer oder Mikropore) am Rand der Probe. Es ist anzunehmen,
dass dieses Verhalten auch bei der Probengeometrie mit einem radialen Ausschnitt
auftritt.

Um dies zu iiberpriifen, werden die Messungen an der Positronen-Mikrosonde auch
nahe des Randes entlang der kreisformigen Ausschnitte gemacht (s. Abb. 6.4). Diese
Bogen werde ich von nun an als oberen Bogen und unteren Bogen bezeichnen.

Abbildung 6.4: Die Bigen-Messpunkte liegen entlang der kreisférmigen Ausschnitte.
Diese Bdgen werde ich von nun an als oberen und unteren Bogen bezeichnen.






Kapitel 7

Die Ergebnisse

7.1 Positronen-Mikrosonden-Messung 1

Bei der ersten Probe, die ich hier vorstelle, erfolgte zunéchst eine Messung des rela-
tiven S-Parameters entlang der Mittellinie, um die Annahme eines kontinuierlichen
Spannungsprofils entlang der Probenléngsachse zu bestétigen. Die Haltebacken, um
die Probe in die WVA einzuspannen, sind bei diesem Versuchsablauf die der ersten
Generation gewesen (s. Kap. 5.1.2). Leider wurde durch einen Software-Fehler in
der WVA ein unbekannter Faktor in die Kraftmessung eingebracht, so dass keine
genaue Aussage iiber die maximal angelegte Spannung gemacht werden kann. Wie
man in Abb. 7.1 sieht, war nach 100 Zyklen so gut wie noch nichts passiert, die
Werte schwanken um 1,000, was einer unverformten Probe entspriache. Nach 10.000
Zyklen sah es nicht viel anders aus. Erst nach 500.000 Zyklen der Wechselverfor-
mung tritt eine Erhéhung des relativen S-Parameters auf, die aber weitaus geringer
ausfillt als erwartet (max. etwa 0,8%). Auch ist kein Spannungsprofil zu erkennen,
wie in Kapitel 5.1.2 angenommen.

Zusétzlich wurden die Bégen gemessen, um - falls vorhanden - eine Entwicklung wie
in Kapitel 6 beschrieben, zu belegen. In Abbildung 7.2 und 7.3 ist der gemessene re-
lative S-Parameter entlang des radialen Ausschnittes in einem Abstand von 200 pym
zum Rand dargestellt. Beim oberen Bogen erkennt man deutlich einen Spannungs-
verlauf, der allerdings nach auflen hin immer weiter von den Messwerten abweicht.
Eine Entwicklung der Schiadigung mit steigender Lastwechselzahl ist deutlich zu er-
kennen. Der Anstieg im relativen S-Parameter betragt hier etwa 2,2%. Das bedeutet,
dass die Schiadigung im Stahl hier grofler ist als auf der Mittellinie.

Ein Blick auf die Messung des unteren Bogens zeigt hier einen flacheren, aber gut
zu erkennenden Spannungsverlauf. Der Maximalwert betrdgt hier ca. 1,3% im Ver-
gleich zum unverformten Material. Auch hier ist der relative S-Parameter kleiner als
erwartet.

Die grofite Schiadigung erfolgte also am oberen Bogen, am unteren Bogen ist sie
geringer und die Mittellinie befindet sich nahezu im Ausgangszustand.
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Abbildung 7.1: Messung entlang der Mittellinie. Aufgetragen ist der relative S-
Parameter gegen die Position auf der Probenlidngsachse. Ein Wert von 1,000 ent-
spricht dem unverformten Material. Die Messwerte nach 100 Zyklen und nach 10.000
Zyklen schwanken um diesen Wert. Erst nach 500.000 Zyklen ist der relative S-
Parameter um maximal 0,8% erhoht, viel geringer als erwartet. Im Nachhinein stell-
te sich heraus, dass ein Software-Fehler bei der WVA vorlag, der einen unbekannten
Faktor in die Kraftmessung einbrachte (s. Text).
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Abbildung 7.2: Messung entlang des oberen Bogens. Aufgetragen ist der relative
S-Parameter gegen die Position auf der Probenléngsachse (vgl. Abb. 6.4). Hier kann
man den Spannungsverlauf fast erahnen. Gut zu erkennen ist auch die Entwicklung
der Schidigung mit steigender Lastwechselzahl. Der Wert der angelegten Spannung
ist nicht zu ermitteln, da durch einen Software-Fehler bei der WVA ein unbekannter
Faktor in die Kraftmessung eingebracht wurde. Anhand des rel. S-Parameters l&sst
sich aber abschétzen, dass die Spannung an diesem Bogen dem angelegten Span-
nungsprofil am néchsten kommt.
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Abbildung 7.3: Messung entlang des unteren Bogens. Aufgetragen ist der relative
S-Parameter gegen die Position auf der Probe (vgl. Abb. 6.4). Ein Wert von 1,000
entspricht dem unverformten Material. Hier ist Spannungsbogen zu erkennen, je-
doch kann durch einen Software-Fehler bei der WVA kein absoluter Spannungswert
angegeben werden. Auffillig ist hier, dass sich der Wert des rel. S-Parameters im
Verlauf des Versuchs nicht weiter &ndert, d.h. die Schidigung hat schon nach 100
Zyklen einen bestimmten Wert angenommen und ist im weiteren Verlauf nicht weiter
gewachsen.



7.1. POSITRONEN-MIKROSONDEN-MESSUNG 1 45

Der hohe Wert des relativen S-Parameters an der linken Seite des unteren Bogens
kann dadurch erklart werden, dass an dieser Stelle ein Loch im Material vorhanden
war. Dies wurde durch eine Aufnahme mit dem Raster-Elektronen-Mikroskop der

Mikrosonde bestétigt (s. Abb. 7.4).

Abbildung 7.4: Ein Loch in der Probe. Dieses Loch liegt genau am linken Rand des
Bogens, der in Abb. 7.3 gemessen wurde.
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7.2 Positronen-Topf-Messung

Die folgende Probe wurde diinner dimensioniert (s. Kap. 5.1.4), im Positronen-Topf
gemessen, und in der WVA mit den neuesten Haltebacken eingespannt (s. Kap.
5.1.3). Hierbei wurde eine GaP-,Pille* mit einem Durchmesser von 1,8 mm, in die
®Ge als Positronenquelle durch Bestrahlung mit Deuteronen erzeugt wurde, als
Quelle verwendet, die direkt auf der Probe aufliegt. Jede Messung erfolgte in fiinf
Positionen im Abstand von 1,5mm auf der Probe. Zuerst wurde das Zentrum und
dann jeweils zwei weitere Position nach auflen entlang der Mittellinie der Probe fiir
mindestens ca. eine Stunde gemessen. Die maximal angelegte Spannung, die nur in
der Mitte der Probe erreicht wird, betrug 300 MPa.

Ubersicht tiber den Versuchsverlauf mit steigender Lastzyklenzahl

1010 —u— 100 Zyklen
’ —m—  1.000 Zyklen
10.000 Zyklen

—m—100.000 Zyklen

1,005 - 4,4 x10° Zyklen

1x 10° Zyklen

i/ - N

0,995

Relativer S-Parameter

T T T T T T T T T T T T
-3 -2 -1 0 1 2 3

Abstand von der Mitte der Probe [mm]

Abbildung 7.5: Ubersicht iiber dir Topfmessungen. Aufgetragen ist der rel. S-
Parameter gegen die Position auf der Probenléngsachse. Die eingezeichneten Linien
dienen nur zur besseren Unterscheidung der einzelnen Messungen. Die Mindestz&hl-
rate lag bei 2,6:10° im 511 keV-Peak. Die Halbwertsbreite des Monitorpeaks lag bei
1,23keV.

Aus der Ubersicht in Abbildung 7.5 ist zu erkennen, wie die sich Schidigung mit
steigender Lastwechselzahl entwickelt. Im weiteren Verlauf des Versuchs ist der An-
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stieg des relativen S-Parameters bei bis zu 10° Zyklen Wechselbelastung jedoch nur
sehr gering.

Nimmt man den Verlauf des relativen S-Parameters aus der Mitte der Probe (Po-
sition 0) heraus und tragt diesen gegen den Logarithmus der Lastwechselzahl auf,
erhélt man Abbildung 7.6.

Mittelpunkt der Probe
1,012 -

1,010 E

1,008

LI

1,006

1,004

Relativer S-Parameter

1,002

t

AL ML | AL AL AL
10 100 1000 10000 100000 1000000

1,000

Lastwechselzahl

Abbildung 7.6: Relativer S-Parameter in der Probenmitte gegen die Lastwechsel-
zahl. Der relative S-Parameter steigt zunéchst steil an und #ndert sich nach 1.000
Zyklen nur noch wenig. Dies kann auf das sehr grofle Mittellungsvolumen der Quelle
zuriickgefithrt werden. Die Schidigungsstrukturen sind vermutlich viel kleiner.

Hier wiirde man zunéchst einen linearen Zusammenhang erwarten [Ben02], der dann
spéter in die Sattigung iibergeht. Deutlich zu erkennen ist der steile Anstieg des re-
lativen S-Parameters nach 100 Zyklen, der im weiteren Verlauf des Versuchs nur
noch langsam ansteigt. Eine Erkldrung hierfiir bildet die Form und Art der Quelle.
Mit einem Durchmesser der Quelle von 1,8 mm ist das Messvolumen der Positronen
im Vergleich zur Anderung im Spannungsprofil groff. Da die maximale Eindringtiefe
der Positronen aus dem [-Spektrum von 98Ge in Stahl ungefihr 500 um betrigt
wird eine Art Kegelstumpf in der Probe mit einem maximalen Durchmesser von
etwa 2,7 mm gemessen. Dies ist zwar noch weniger als die schmalste Stelle der Pro-
be, jedoch erfolgt eine Messung im Positronen-Topf als Mittelung iiber das gesamte
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Volumen, das unter der Quelle bzw. etwas dariiber hinaus liegt. Der Verlauf zeigt
zwar, das im Mittel der relative S-Parameter noch gering ansteigt, aber Aussagen,
die kleinere ortsaufgeloste Skalen betreffen, konnen mit dieser Messmethode nicht
gemacht werden. Es muss also angenommen werden, dass die Anderungen der Schi-
digung in dieser Probengeometrie auf kleineren Skalen stattfindet (s.a. Abb. 6.3).
Deshalb wurde die Probe nach 10° Zyklen in der Positronen-Mikrosonde gemessen
(s. Kap. 7.3).

Betrachtet man noch einmal die Messungen nach 10° Zyklen separat und trigt den
relativen S-Parameter zusammen mit Spannungsverlauf {iber die Geometrie der Pro-
be auf, so sieht man, dass diese durch die Messung im Positronen-Topf gut wieder-
gegeben wird (s. Abb 7.7).

Spannungsverlauf entlang der Mittellinie nach 1 x 10° Zyklen

300
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@ 0,995
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0,990 L 240

-3 2 -1 0 1 2 3
Abstand von der Mitte der Probe [mm]

Abbildung 7.7: Vergleich von rel. S-Parameter mit dem Spannungsverlauf entlang
der Mittellinie. Mit dieser Messung wird deutlich, dass der Spannungsverlauf {iber
die Probengeometrie schon mit der Ortsauflésung von ca. 2 mm, die im Positronen-
Topf moglich ist, wiedergegeben wird.
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7.3 Positronen-Mikrosonden-Messung 2

Die Probe aus Kapitel 7.2 wurde nach 10° Zyklen in die Positronen-Mikrosonde ein-
gebaut, um eine ortsaufgeloste Messung durchzufiihren.
Zunichst wurden die Mittellinie und die Bogen im Abstand von 500 ym vom Rand

gemessen (s. Abb. 7.8, 7.9, 7.10).

Mittellinie
1,030 —
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| t %
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T T T T T T T T
-2000 -1000 0 1000 2000
Abstand zur Mitte [um]

Rel. S-Parameter

Abbildung 7.8: Messung entlang der Mittellinie nach 10° Zyklen. Die Maximalbe-
lastung in der Mittelquerschnittsfliiche betrug 300 MPa. Die Mindestzdhlrate lag bei
400.000 im 511 keV-Peak. Die Halbwertsbreite der Monitorlinie lag bei 1,23 keV.

Dann wurde eine Matrix iiber die Mittelfliche der Probe gemessen, um die raum-
liche Verteilung der Schidigung im Material zu untersuchen. Das Ergebnis ist in
Abbildung 7.11 zu sehen.
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Abbildung 7.9: Messung entlang des oberen Bogens nach 10° Zyklen. Die Maximal-
belastung in der Mittelquerschnittsfliche betrug 300 MPa. Die Mindestzéhlrate lag
bei 440.000 im 511 keV-Peak. Die Halbwertsbreite der Monitorlinie lag bei 1,23 keV.
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Abbildung 7.10: Messung entlang des unteren Bogens nach 10° Zyklen. Die Ma-
ximalbelastung in der Mittelquerschnittsfliche betrug 300 MPa. Die Mindestzéhlra-
te lag bei 440.000 im 511 keV-Peak. Die Halbwertsbreite der Monitorlinie lag bei

1,23 keV.
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Abbildung 7.11: Matrizmessung der Probenmitte nach 10° Zyklen. Der S-Parameter
ist farblich kodiert. Rot bedeutet ein hoher, blau ein niedriger rel. S-Parameter nahe
des Ausgangszustandes. Die Schrittweite dieser Messung betrug 100 um bei einer
maximalen Strahlausdehnung von ca. 40 um. Die Mindestzéhlrate lag bei 300.000
im 511 keV-Peak. Die Halbwertsbreite der Monitorlinie lag bei 1,23 keV. Die Maxi-
malbelastung in der Mittelquerschnittsfliche betrug 300 MPa.
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Diskussion

Bei der ersten Messung mit der Mikrosonde hat sich gezeigt, dass durch einen
Software-Fehler in der WVA ein unbekannter Faktor in die Kraftmessung einge-
bracht wurde. Man konnte hier keine genaue Aussage iiber die wirklich angelegte
Spannung machen. Sie war so gering, dass sich die Mittellinie nach 500.000 Zy-
klen noch nahezu im Ausgangszustand befindet (Anderung des S-Parameters um
ca. 0,8%). Auf den gemessenen Bogen lag die S-Parameterédnderung auf einer Seite
bei ca. 2,2%, auf der anderen bei ca. 1,3%. Somit ist die Probe wahrscheinlich schief
und nicht mit der gewiinschten Spannung belastet worden, man erkennnt aber die
Ausbreitung der Schiadigung vom Rand her und am oberen Bogen ldsst sich der
Spannungsverlauf erahnen.

Bei der Messung im Positronen-Topf wird der Spannungsverlauf entlang der Proben-
langsachse wiedergegeben. Die maximale Spannung auf der kleinsten (Querschnitts-
fliche lag nach Reparatur der WVA bei 300 MPa. Die Grofie der Quelle zusammen
mit der Eindringtiefe der Positronen aus dem %®Ge-3-Zerfall stellt fiir die hier ver-
wendete Probengeometrie einen einschrinkenden Faktor dar. Die Quelle hat einen
Durchmesser von 1,8 mm. Es wird unter der Quelle ein Volumen von maximal ca.
2,8 mm mal 0,5 mm gemessen. Der mit dieser Quellengréfie abgedeckte Spannungsbe-
reich, der durch die Probengeometrie vorgegeben wird, ist fiir diese Messung zu gro8.
Wiirde man die Grofle der Quelle stark verringern, so wiirde durch die Eindringtiefe
der Positronen immer noch ein Volumen mit einem maximalen Durchmesser von
I mm mit Positronen gemessen. Auch dies wére fiir den Spannungsverlauf dieser
Probe noch sehr grofl. Die typischen Korngrofien in C45E liegen um 20 pm. Es wird
also bei dieser Methode iiber eine groffe Anzahl von Kérnern im Material und un-
terschiedliche lokale Spannungen gemittelt.

Die einzige Moglichkeit, um das Verhéltnis zwischen Quellengréfie und dem abge-
deckten Spannungsbereich zu verbessern, wire ein kreisformiger Ausschnitt mit gro-
Berem Radius, der eine kleinere Spannungsénderung entlang der Probenléngsachse
bedeuten wiirde.

Bei der zweiten Mikrosondenmessung wird zunéchst bei den Messungen der Mittelli-
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nie und den Boégen der Spannungsverlauf entlang der Probenlédngsachse deutlich. Die
Bogen weisen hierbei einen grofleren S-Parameters (Maximalwert ca. 1,037) als die
Mittellinie auf (Maximalwert ca. 1,028). So ist der willkiirliche Startort der Schadi-
gung bei der Messung von Matz Haaks, die bei einer Probengeometrie mit konstan-
tem Spannungsverlauf stattfand, durch die hier verwendete Probengeometrie auf die
geringste Querschnittsfliche festgelegt worden.

Die Ausbreitung der Schiadigung vom Rand aus macht deutlich, dass eine Messung
iiber die Mittellinie alleine nicht ausreicht, um eine Aussage iiber die Schidigung
zu machen. Man muss die rdumliche Verteilung der Schidigung iiber die gesamte
Querschnittsfliche betrachten. Die grofite Schiadigung wird an der kleinsten Quer-
schnittsfliche am Rand der Probe erreicht. Von hier wird demnach ein Versagen
bzw. ein Bruch seinen Ausgangspunkt haben.

Auch wird eine Struktur der Schidigung bei den Messungen deutlich. Durch den ge-
ringen Strahldurchmesser bei der Positronen-Mikrosonde und die geringe Eindring-
tiefe dieser Positronen erfasst man maximal etwa fiinf oberflichennahe Korner. Die
Messung zeigt, dass auf dieser Skala eine Struktur in der Schédigung zu erkennen ist,
d.h. das unterschiedliche Gefiigestrukturen unterschiedlich auf die angelegte Span-
nung reagieren.

Einen Uberblick iiber die rdumliche Ausbreitung der Schidigung kann also nur durch
eine Messung iiber mehrere Linien, wie in der Matrixmessung, gegeben werden. Der
Strahldurchmesser darf bei einer solchen Messung nicht zu grof§ sein, da sonst wieder
eine Mittelung iiber einen zu groflen Spannungsbereich erfolgen wiirde. Die Matrix-
messung zeigt auch, dass der fiir diese Probengeometrie interessante abgedeckte
Spannungsbereich eine Ausdehnung von 4 mm besitzt.
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Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurde die Schédigung unter wechselnder Beanspruchung im ferriti-
schen Stahl C45E untersucht. Die hierbei verwendete Probengeometrie bietet die
Moglichkeit zur gleichzeitigen Untersuchung verschiedener mechanischer Spannun-
gen.

Das Positron diente hierbei als Sondenteilchen zum zerstérungsfreien Nachweis von
Defekten im kristallinen Aufbau. Ausgewertet wurde der S-Parameter als Maf fiir
die Defektdichte. Hierbei dienten 4 cm mal 2 cm grofle, ca. 1 mm dicke Pléattchen aus
C45E mit zwei kreisférmigen Ausschnitten als Probe. Der Vorteil dieser Geometrie
liegt darin, dass iiber die Probenlédngsachse ein berechenbarer kontinuierlicher Quer-
schnittsflichenverlauf vorliegt. Die angelegte Spannung wird so berechnet, dass an
der schmalsten Stelle der Probe die gewiinschte Maximalbelastung anliegt. So erhélt
man einen kontinuierlichen Spannungsverlauf entlang der Probe.

Die Proben miissen aufgrund der geringen Eindringtiefe der Positronen eine mog-
lichst glatte Oberfliche aufweisen. Dies wird durch Schleifen und Polieren bis zu
einer Diamantkorngréffe von 1 pm gewihrleistet. AnschlieBend werden die Proben
normalgegliiht, um bei allen Proben einen gleichartigen Ausgangszustand mit einer
Fehlstellenkonzentration einzustellen, die unter der Nachweisgrenze der PAS liegt.

Fiir die Messungen wurde zum einen der Positronen-Topf und zum anderen die
Bonner-Positronen-Mikrosonde verwendet. Beide Messgeréte haben Vor- und Nach-
teile. So zeigte sich, dass die Messungen im Positronen-Topf relativ schnell durchzu-
fithren sind, da die Messung eines Punktes minimal eine Stunde dauert. Als Quelle
dient hier ®®Ge, welches in eine GaP-Pille von einem Durchmesser von 1,8 mm ein-
gebettet wurde. Diese Quelle wurde in dem Positronen-Topf direkt auf die Probe
gelegt. Unterhalb des Positronen-Topfes nahm ein Ge-Detektor die Annihilationss-
pektren auf. Durch die hohe Energie der Positronen aus dem 3-Spektrum von °8Ge
und die Grofle der Quelle im Bezug zu der Probengréfie kann bei dieser Messme-
thode nur eine grobe Aussage iiber die Schiadigung in der Probe gemacht werden.
Der durch die Geometrie der Probe vorgegebene Spannungsverlauf konnte allerdings
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auch mit dieser Methode schon sehr gut wiedergegeben werden.

Die Messungen in der Positronen-Mikrosonde liefern ein deutlicheres, da hoher orts-
aufgelostes Bild der Schidigung. Hier ist der Zweck der Geometrie, einen Spannungs-
bereich entlang der Probe abzudecken, sehr deutlich bestétigt. Die groite Schadi-
gung erfolgte an der schmalsten Stelle, wobei hier ein weiterer Aspekt aufgedeckt
wurde. Eine Entwicklung der Schidigung vom Rand her, wie sie schon durch Mes-
sungen von Matz Haaks an einer Probe mit konstantem Spannungsverlauf gezeigt
wurde, ist hier eindeutig bestéitigt worden. Die Schadigung ist am Rand der Probe
am groften. Somit geniigt es nicht anzunehmen, dass die Schédigung auf der kleins-
ten Querschnittsfliche gleichméfig stattfindet. Es muss immer auch am Rand der
Probe gemessen werden, um sich ein Bild iiber die Schidigung auf der jeweiligen
Querschnittsfliche zu machen.
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