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Kapitel 1

Einleitung

Im Flugzeugbau wird seit ca. 40 Jahren die Aluminiumlegierung A A2024 im Rumpf-
und Fliigelbereich verwendet. Durch die lange Einsatzzeit dieser Legierung gibt es
einen breiten Erfahrungsschatz {iber ihr Ermiidungsverhalten unter zyklischer Bela-
stung. Sie wird im kaltausgehérteten Zustand in Niet- bzw. Klebbauweise verarbei-
tet.

Im letzten Jahrzehnt wurde ein Laserschweifiverfahren entwickelt, welches diese kon-
ventionelle Art der Verbauung revolutionieren kann. Durch dieses Schweifiverfahren
kommt es zu einer erheblichen Gewichts- und damit einhergehend zu einer deutli-
chen Kostenreduktion. Die Legierung A A2024 148t sich allerdings nicht ausreichend
gut schweiflen, weshalb eine neue Legierung AA6013 entwickelt wurde, welche den
Anspriichen des neuen Schweiflverfahrens geniigt.

Zu dieser neuen Legierung gibt es noch nicht so viele Erfahrungswerte zu ihren me-
chanischen Eigenschaften und speziell zu ihrem Ermiidungsverhalten. Deshalb ist
es wichtig und interessant, den Werkstoff in Modellversuchen einer zyklischen Bela-
stung auszusetzen, um so sein Rifbildungs- und Riflausbreitungsverhalten studieren
zu konnen.

Im Flugzeug selbst wird aufgrund des dufleren Druckunterschiedes bei jedem Start-
und Landevorgang die Auflenhaut einem Verformungszyklus ausgesetzt. Hierdurch
wird eine Ermiidung und eine Riflbildung an besonders belasteten Bereichen begiin-
stigt.

Zamponi vergleicht in ihrer Dissertation die beiden Aluminiumlegierungen A A2024
und AA6013 u.a. in Wechselverformungsexperimenten auf ihr Rilausbildungsverhal-
ten miteinander [Zam02]. Hével hat speziell CT-Proben aus der Legierung AA6013
in der plastischen Zone auf eine erhchte Wasserstoffkonzentration hin untersucht.
Es konnte keine erhohte Konzentration nachgewiesen werden [Hoe04].

Die hier vorgestellte Diplomarbeit gehtrt auch in diesen Themenkomplex und kniipft
unmittelbar an die Experimente zur Untersuchung der plastischen Zone an. Das Ziel
der Diplomarbeit besteht im Nachweis von Wasserstoff bzw. Deuterium in der pla-
stischen Zone einer unter korrosiver Umgebung zyklisch verformten Probe.
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Anlafl zur Beschéftigung mit diesem Themengebiet geben die Forschungsergebnisse
der Dissertation von Zamponi [Zam02].

Zamponi konnte den eindeutigen Nachweis liefern, dal sowohl die Riflausbreitungs-
geschwindigkeit als auch das Ausheilen der Leerstellen in der plastischen Zone davon
abhéngen, ob die Entstehung des Ermiidungsrisses in Luft oder in korrosiver Umge-
bung (3,5%iger NaCl-Losung) stattfindet [Zam04].

Der Effekt des verzogerten Ausheilens von Leerstellen in der plastischen Zone vor der
Rifispitze einer in korrosiver Umgebung zyklisch verformten Probe ist in Abbildung
1.1 dargestellt. Die einzelnen Bilder zeigen den Bereich direkt vor der Rifispitze, der
mit der Bonner Positronenmikrosonde [Haa03] aufgenommen wurde. In einer Falsch-
farbendarstellung ist der relative S-Parameter, welcher ein Maf fiir die vorhandene
Fehlstellendichte ist, aufgetragen.
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Abbildung 1.1: Die Aufnahmen zeigen in einer Falschfarbendarstellung den relati-
ven S-Parameter einer zyklisch verformten CT-Probe. Der Bereich vor der Rif3spitze
wurde direkt nach der Verformung (linkes Bild), nach drei Wochen (mittleres Bild)
und nach neun Wochen (rechtes Bild) aufgenommen. Die Rifispizte liegt exakt im
Koordinatenursprung (x=y=0). An dem roten Bereich erkennt man, dafl es selbst
nach neun Wochen noch nicht zu einem vollstdndigen Ausheilen der Probe gekom-
men ist. Dieses Verhalten ist nur bei Proben beobachtet worden, die in NaCl-Lésung
verformt wurden. Proben, die unter normaler Atmosphére verformt wurden, zeigen
ein sofortiges Ausheilen der Defekte [Zam04].

Die Aufnahmen wurden der Reihenfolge nach direkt im Anschlufl an die Verformung
(linkes Bild), nach drei Wochen (mittleres Bild) und nach neun Wochen (rechtes
Bild) gemacht.

Die Rifispitze liegt exakt im Ursprung des Koordinatensystems (z = y = 0). Wie
man am roten Bereich der Bilder sieht, ist die Probe selbst nach neun Wochen nicht
vollstéindig ausgeheilt. Vergleichsmessungen von Proben, die unter normaler Atmo-
sphére verformt worden sind, zeigen, dafl Einzelleerstellen sofort ausheilen oder mit
gelosten Fremdatomen Komplexe bilden [Zam04].



Eine mogliche Erklarung fiir dieses verzogerte Ausheilverhalten besteht darin, daf§
Wasserstoff aus der NaCl-Losung in die plastische Zone diffundiert und sich dort
bevorzugt in die Fehlstellen setzt. Dies fithrt zu einer verminderten Beweglichkeit
der Fehlstellen und hat ein verzogerten Ausheilverhalten zur Folge.

Wenn diese Vermutung wirklich zutrifft, sollte sich in der plastischen Zone eine
erhohte Wasserstoffkonzentration nachweisen lassen.

Es gibt mehrere etablierte Methoden, die Wasserstoff in Metallen nachweisen kénnen,
allerdings liefern alle nur unbefriedigende Resultate im Bezug auf Auflésung bzw.
Empfindlichkeit. Auflerdem konnte bisher mit keiner dieser Methoden Wasserstoff
in der plastischen Zone nachgewiesen werden.

Nuclear Reaction Analysis (NRA)
Diese Methode wird angewendet, wenn die Wasserstoffkonzentration in einem Fest-
korper als Funktion der Tiefe aufgenommen werden soll. Fiir eine zuverldssige und
quantitative Bestimmung der Wasserstoffverteilung wird dabei héufig die Kernreak-
tion

BN H 204+ He+y (1.1)

verwendet, die bei der Energie E(!°N)= 6,385 MeV eine scharfe Resonanz besitzt.
Als charakteristische Strahlung wird das 4,43 MeV «-Quant nachgewiesen, das beim
Ubergang des '2C-Kerns vom ersten angeregten Zustand in den Grundzustand emit-
tiert wird. Wird ein y-Quant mit dieser Energie in einem Detektor registriert, kann
auf die obige Reaktion und damit auf Wasserstoff geschlossen werden [Sch97].

Elastic Recoil Detection Analysis (ERDA)

Bei dieser Methode wird durch ein einfallendes Projektil das Targetatom aus der
Substanz herausgestoflen und unter dem meist kleinen RiickstofBwinkel ¢ nachge-
wiesen. Aus der gemessenen RiickstoBenergie E7 schliefit man dann auf die Tiefen-
verteilung der Targetatome. Da man bei der ERDA-Methode einen groflen Teil der
Energie des Projektils auf das Targetatom iibertragen muf}, funktioniert diese Tech-
nik nur, wenn die Masse des Projektils vergleichbar oder grofer ist als die Masse des
angestoffenen Atoms [Sch97].

In der vorliegenden Diplomarbeit wird ein an der Universitdt Bonn entwickeltes
Gerat zum Wasserstoff- bzw. Deuteriumnachweis in Werkstoffen verwendet. Es han-
delt sich um die sogenannte HSaw, die von Hével in seiner Diplomarbeit entwickelt
wurde. Nachfolgend soll das Prinzip, nach dem die HSaw arbeitet, kurz vorgestellt
werden.

Bei diesem experimentellen Aufbau wird die Wasserstoffdesorption ausgenutzt. Das
bedeutet, dal der Wasserstoff bei hohen Temperaturen aus der Probe ausdiffundiert
wird. Findet dies unter Vakuum statt, kann durch die Druckerh6hung auf die Menge
des ausdiffundierten Gases geschlossen werden.
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Bei dem Aufbau selbst werden aus einer Probe Spéne mit einem Ségeblatt heraus-
gesdgt. Somit ist die Ortsauflosung des Verfahrens nur durch die Grofle der Spéne
und die apparativ bedingte Nachweisgrenze fiir Wasserstoff beschrankt.

Waéhrend der Diplomarbeit kam es neben baulichen Verbesserungen an der HSaw
zu drei entscheidenden Anderungen:

1)  Ionisationsvakuumeter =  Massenspektrometer
2)  Wasserstoff = Deuterium
3)  Aluminiumlegierung AA6013 =  Nickel-Kupfer-Legierung (50:50)

Neben dem Ionisationsvakuumeter wurde zusétzlich ein Massenspektrometer instal-
liert. Dieses ist um vier Gréflenordnungen empfindlicher und es besteht die M6glich-
keit, auch elementspezifische Partialdriicke zu messen. Mit dem lonisationsvakuu-
meter war es bisher lediglich moglich, den totalen Druck im unteren Rezipienten
aufzunehmen.

In den durchgefiihrten Messungen wurden die Proben immer mit Deuterium statt
mit Wasserstoff beladen. Die Verwendung von Deuterium ist von Vorteil, weil dieses
von Natur aus nicht in einer Metallprobe vorhanden ist. Bei Wasserstoff hat man das
Problem, daf dieser trotz Ausheizprozedur unvermeidbar in den zu untersuchenden
Proben eingelagert ist. Es kann sein, daf§ aufgrund dieses erhohten Untergrundes
der Nachweis von Wasserstoff in der plastischen Zone mit der HSaw prinzipiell nicht
gefithrt werden kann.

Des weiteren wurde hauptséchlich eine Nickel-Kupfer-Legierung als Probenmaterial
verwendet, weil sich dieses im Gegensatz zu Aluminiumlegierungen einfacher elek-
trochemisch beladen 1&8t.



Kapitel 2

Theoretische Grundlagen

2.1 Klassifikation der verschiedenen Defekttypen

Ein realer Kristall besitzt im Gegensatz zu einem idealen Kristall Defekte. Eine pas-
sende Definition fiir Defekte sei hier kurz angegeben:

Falls um ein beliebig herausgegriffenes Atom die unmittelbare Umgebung
(im zeitlichen Mittel) eine andere prinzipielle Symmetrie hat als die Um-
gebung eines Referenzatoms in einem perfekten Teil des Kristalls, haben
wir am Aufpunkt einen Defekt [Foe06].

Als einfachstes Beispiel fiir einen Defekt wire demnach die Oberflache eines Kristalls
zu nennen, und somit gibt es auf dieser Welt auch keinen einzigen idealen Kristall
[Foe06].

Die Defekte konnen die elektrischen und mechanischen Eigenschaften eines Mate-
rials entscheidend verdndern. Fiir diese Diplomarbeit von besonderem Interesse ist
der Umstand, daf} die Gitterfehler, speziell Leerstellen, ein attraktives Potential fiir
Wasserstoff darstellen. Dieser kann in die Leerstellen springen und somit zu einer
verminderten Beweglichkeit selbiger fiithren.

Um die verschiedenen Defekttypen zu ordnen, bietet sich eine Klassifikation nach
ihrer Dimensionalitéit an.
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2.1.1 Nulldimensionale Defekte

Man spricht in diesem Zusammenhang auch von Punktdefekten, Punktfehlern oder
atomaren Defekten. Punktdefekte sind Symmetrieverletzungen in atomarer Ausdeh-
nung (nach [Foe06]). Prinzipiell unterscheidet man zwei Arten von Punktdefekten:
den intrinsischen und den extrinsischen Defekt. Intrinsische Defekte (siehe Abb. 2.1)
werden ohne Hilfe von auflen gebildet. Es gibt hier die Leerstellen und die sogenann-
ten Eigenzwischengitteratome (EZA).

o

Abbildung 2.1: Die Abbildung zeigt sogenannte intrinsische Defekte: links erkennt
man eine Leerstelle und rechts ein Eigenzwischengitteratom (nach [Foe06]).

Extrinsische Defkte (sieche Abb. 2.2) kann man mit Hilfe einer fremden Atomsorte
konstruieren. Hierbei gibt es die substitutionellen und die interstitiellen Fremdatome.

| ! .

|

Abbildung 2.2: Die Abbildung veranschaulicht extrinsische Defekte: links erkennt
man ein interstitielles Fremdatom und rechts ein substitutionelles Fremdatom (nach
[Foe06]).

Ein Kristall, der sich im thermodynamischen Gleichgewicht befindet besitzt, immer
und unvermeidbar eine gewisse Anzahl an Leerstellen und EZAs. Auflerdem kénnen
Leerstellen und EZAs im Nichtgleichgewicht durch plastische Verformung und Teil-
chenbestrahlung erzeugt werden.

Eine sehr wichtige Bedeutung kommt den Leerstellen bei der Diffusion von sub-
stitutionellen Fremdatomen in einem Material zu. Die Diffusion von interstitiellen
Fremdatomen hingegen kommt ohne diese Leerstellen aus.
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2.1.2 Eindimensionale Defekte

Die einzigen eindimensionalen Defekte sind die Versetzungen. Es gibt zwei Grund-
typen von Versetzungen: die Stufenversetzung und die Schraubenversetzung (siehe
Abb. 2.3). In einem Kristall ist im Allgemeinen eine Mischung aus beiden Typen
vorhanden. Versetzungen werden durch den Burgersvekor und die Versetzunglinie
charakterisiert. Stehen der Burgersvektor und die Versetzungslinie parallel zuein-
ander, so liegt eine Schraubenversetzung vor. Stehen sie hingegen senkrecht aufein-
ander, so handelt es sich um eine Stufenversetzung. Eine weitere Eigenschaft von
Versetzungen ist, dafl sie keinen Anfangs- und Endpunkt im Inneren des Gitters
haben kénnen. Sie sind entweder ringférmig, oder aber sie enden an der Oberfléiche
des Kristalls.

Abbildung 2.3: Versetzungslinien kénnen nicht im Inneren des Gitters enden. Sie
bilden entweder sogenannte Versetzungsringe, oder enden an der Oberflache des Kri-
stalls. Je nachdem, ob der Burgersvektor b und die Versetzungslinie (gestrichelt) par-
allel oder senkrecht zueinander stehen, unterscheidet man zwischen Schraubenverset-
zung oder Stufenversetzung (nach [Joh92]).

Versetzungen bewegen sich vorzugsweise auf Gleitebenen, welche vom Burgersvektor
und der Versetzungslinie aufgespannt werden.

Die herausragende Eigenschaft von Versetzungen besteht darin, daf plastische Ver-
formung einzig und allein mit Hilfe der Versetzungen mdoglich ist. Ohne Versetzungen
wéren alle Kristalle sprode wie Glas.

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 Anhaufung solcher unbeweglicher Hindernisse wihrend einer plastischen Ver-
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formung kommt es zu einer makroskopsichen Verfestigung des Festkorpers [Vol89).
Ein wichtiger Proze zur Erzeugung von Versetzungen stellt die sogenannte Verset-
zungsmultiplikation dar [Foe06].

2.2 Plastische Verformung

Nachdem nun die Defekte, die in einem realen Kristall auftreten kénnen, skizziert
worden sind, interessiert uns nun auf welche Art und Weise er reagiert, wenn man
gezielt Krifte auf ihn einwirken 148t. Dieser Abschnitt beschriankt sich hierbei auf
die zwei wichtigsten Experimente zur Charakterisierung eines bestimmten Materi-
als: den Zugversuch und das Wechselverformungsexperiment.

Allgemein 148t sich jedoch sagen, daf§ die Verformung von Metallen makroskopisch
gesehen aus einem reversiblen elastischen und einem irreversiblen plastischen An-
teil besteht. Im elastischen Bereich verhilt sich ein gegebenes Material makrosko-
pisch wie eine Feder. Mikroskopisch betrachtet kommt es jedoch schon zu bleibenden
Verédnderungen im Material. Bei entsprechend grofier Anzahl an Verformungszyklen
werden diese Verénderungen dann auch makroskopisch sichtbar. Diese mikroskopi-
schen Verdnderungen sind die Ursache fiir das Phéanomen der Materialermiidung.
Neben der chemischen Zusammensetzung eines Materials und seinem Gefiige spielt
also auch sein aktueller Verformungszustand eine entscheidende Rolle fiir mechani-
sche Eigenschaften wie Hérte, Zugfestigkeit oder Zerspanbarkeit.

2.2.1 Der Zugversuch

Beim Zugversuch wird die Zugprobe einer langsam und stetig zunehmenden Verlénge-
rung Al unterworfen und die dazu erforderliche Kraft F gemessen. Dabei wird die
Dehnrate

. d Al

= () (2.1)

so gering gewahlt, dafl die Verformung anndhernd im Gleichgewicht erfolgt. Die
zur Léngendnderung notige technische Zugspannung o wird aus der Kraft und dem
Ausgangsquerschnitt Ay der Probe bestimmt:

F

=4 (2.2)

(o}

Dabei wird die Einschniirung der Probe wihrend des Versuchs vernachléssigt. Ab-
bildung 2.4 zeigt den fiir eine duktile Probe typischen Verlauf der technischen
Spannungs-Dehnungs-Kurve [Haa03].
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Abbildung 2.4: Technische und wahre Spannungs-Dehnungs-Kurve fiir einen typi-
schen unlegierten Stahl. Im Gegensatz zur technischen Spannung o steigt die wahre
Spannung o, bis zum Bruch kontinuierlich an ([Haa03] nach [Mit79]).

Man erkennt einen linearen Verlauf der Kurve im Bereich kleiner Dehnungen. Die-

ser Bereich, in welchem die Spannung proportional zur Dehnung ist, nennt man
Hook‘schen Bereich.

oc=F-¢ (2.3)

Die Proportionalitétskonstante ist der Elastizitdtsmodul E. Die Spannung o, bis zu
welcher die Dehnung noch proportional mitwéchst, 148t sich nur schwer exakt be-
stimmen. Aus diesem Grund wurde die sogenannte Streckgrenze eingefiihrt. Das ist
diejenige Spannung, bei der eine bestimmte bleibende Dehnung nach der Entlastung
auftritt. Meist verwendet man eine Dehnung von 0, 2%(c02).

Nach dem elastischen Bereich erkennt man in der Abbildung den plastischen Be-
reich. Die Kurve erreicht schliefflich ein Maximum der technischen Spannung, wobei
es hier aber noch nicht direkt zum Bruch kommt. Stattdessen reicht im weiteren
Verlauf sogar eine kleinere technische Spannung aus, um die Probe noch etwas wei-
ter zu dehnen, bis diese dann doch letztendlich bricht. Die wahre Spannung, bei
der die Querschnittsverringerung beriicksichtigt wird, steigt hingegen, anders als die
technische Spannung, bis zum Bruch kontinuierlich an. Die wahre Spannung 13t

sich berechnen, solange Volumenkonstanz vorausgesetzt werden kann ([Haa03] nach
[Got98]):

Ow = % =o(l+¢) (2.4)
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Ebenso kann die wahre Spannung ¢,, definiert werden [Lud09]:
ew =In(l+¢) (2.5)

Diese Beziehungen gelten allerdings nur in Abwesenheit lokaler Einschniirungen oder
Risse, das heifit fiir Spannungen kleiner Zugfestigkeit und Dehnungen kleiner der
Gleichmafidehnung ¢ [Haa03].

2.2.2 Das Wechselverformungsexperiment

Dieses Experiment simuliert Belastungen, wie sie an Bauteilen auftreten, die einer
periodisch wirkenden Kraft ausgesetzt sind (wie z.B der Flugzeugauflenhaut oder
den Tragflichen). Die Probe wird sowohl unter einer bestimmten Dehnungsamplitu-
de als auch einer definierten Frequenz verformt. Man wéhlt die angelegte Spannung
meist so gering, dafl der Hook‘sche-Bereich nicht tiberschritten wird und die dadurch
entstehende Verformung makroskopisch betrachtet elastisch bleibt. Hier unterschei-
det man zwischen einer dehnungskontrollierten und einer spannungskontrollierten
Wechselverformung.

1.Hysterese

Abbildung 2.5: Idealisierte Hysteresekurven bei einem dehnungskontrollierten
Wechselverformungsversuch. Die erste Hysteresekurve ist rot dargestellt. Wéhrend
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]).

Abbildung 2.5 zeigt eine typische Spannungs-Dehnungskurve einer dehnungskon-
trollierten Verformung. Man erhélt eine Hysterese. Mit wachsender Zyklenzahl wird
die Spannung, die man aufwenden muf}; um eine bestimmte Dehnung zu erreichen,



2.3. BRUCHMECHANIK 11

immer grofler. Der Grund dafiir besteht in einer Verfestigung des Materials, man
spricht auch von der sogenannten Verformungsfestigung.

2.3 Bruchmechanik

Jedes mechanisch beanspruchte Bauteil bricht irgendwann, sofern entweder die Be-
lastungen oder aber die Lastzahlen grof3 genug sind. Man unterscheidet die verschie-
denen Arten, auf die es zu einem Bruch kommen kann, wie folgt.

Der Sprédbruch:

Kommt es schon nach einer kurzzeitigen Belastung zum Bruch, so spricht man von
einem Sproédbruch. Auflerdem ist die dabei entstandene plastische Verformung nur
sehr gering ausgeprigt. Typisches Material fiir solch einen Bruch sind Keramiken
oder aber auch gehérteter Stahl.

Der Duktilbruch:

Auch bei dem sogenannten Duktilbruch ist nur eine kurzzeitige Belastung vorraus-
gegangen. Man unterscheidet diesen aber vom Sprodbruch deswegen, weil nun eine
deutliche plastische Verformung aufgetreten ist. Typische Materialien fiir diese Art
von Bruch sind Aluminium, Baustahl, Blei bzw. allgemein Metalle.

Der Kriechbruch:
Im Gegensatz zu den beiden oben vorgestellten Brucharten geht diesem Bruch eine
lang andauernde Belastung voraus (typisches Material hierfiir sind Polymere).

Der Ermiidungsbruch:

Unter einem Ermiidungsbruch versteht man einen Bruch, dem eine andauernde
Wechselbeanspruchung vorausgeht, deren Spannungsamplitude im Hook’schen Be-
reich liegt.

Fiir uns von Interesse ist im folgenden nur der letztgenannte Ermiidungsbruch. Dem
finalen Ermiidungsbruch gehen die Stadien der Riflbildung und der RiBausbreitung
voraus. Die Rilbildung beginnt meist an einer Unregelméafigkeit des Kristalls. Dies
kann im einfachsten Fall direkt an der Oberfliche sein, aber auch im inneren des
Kristalls, wie z.B. an Ausscheidungen, Einschliissen, Mikrorissen, Hohlrdumen oder
Korngrenzen. Die Ursache liegt darin, dafl an diesen Stellen wahrend des Verformens
lokale Spannungsmaxima auftreten.

Die Riflausbreitung selbst kann man nun ebenfalls in drei Stadien einteilen. Im ersten
Schritt breiten sich in der Umgebung des Riflkeimes kleine Mikrorisse in Richtung
der maximalen Schubspannung (45° zur Lastrichtung) aus. Wenn der Rifi nun eine
hinreichende Linge erreicht hat, kommt es zu einer Anderung des Spannungszustan-
des (von Schub- zu Normalspannung) und der Rif§ schwenkt senkrecht zur dufleren
Lastrichtung um. Damit befindet sich der Rifl auch schon im zweiten Stadium, in
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dem der Fortschritt von der Spannungskonzentration an der Riflspitze bestimmt
wird. Wie man in Abbildung 2.6 erkennt, bildet sich vor der RiBspitze die soge-
nannte plastische Zone aus, welche ein Bereich mit erhdhter Versetzungsdichte ist
([Irw58], [Bro78]). Man spricht in diesen ersten beiden Stadien auch von einer sta-
bilen Riflausbreitung.

plastische Zone
r—

Risséffnung

Abbildung 2.6: Typische berechnete Form der plastischen Zone vor einem
Ermiidungsrifi nach Dugdale [Dug60].

Im dritten und letzten Stadium kommt es dann ohne weitere Erhchung der Span-
nung zu einem Fortschreiten des Risses bis zum Bruch. Man kann dieses instabile
Verhalten dadurch erkldren, dafl sich der tragende Querschnitt soweit verringert
hat, dafl im Restquerschnitt die Zugfestigkeit des Materials iiberschritten ist (nach
[Ber97,Fing0]).

2.4 Ausscheidungshértung und GP-Zonen

Am Beispiel der Aluminiumlegierungen AA2024 und AA6013, die von Zamponi und
Hvel intensiv untersucht wurden, soll das Phinomen der Ausscheidungshértung be-
schrieben werden.

In diesen Legierungen ist neben dem Hauptbestandteil Aluminium auch noch Kup-
fer (zwischen 1 bis 4 Gewichtsprozent) vertreten. Durch das Hinzufiigen des Kupfers
erreicht man eine Hértung des Materials, ohne die man sich die Verwendung von
Aluminium im Flugzeugbau gar nicht vorstellen kann. Es handelt sich in diesem
Fall um die sogenannte Ausscheidungshértung.

Als Beispiel einer solchen Hértung, und um die Ursache der Hértung, die Guinier-
Preston-Zonen, zu erklidren, wird hier das Verhalten einer Al-Cu-Legierung vorge-
stellt.
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Unter Guinier-Preston-Zonen versteht man zunéchst einmal nur geordnete Gefiige-
bereiche, die sich unter bestimmten Bedingungen in Al-Cu-Legierungen bilden koén-
nen. Die maximale Loslichkeit von Kupfer in Aluminium betrigt 5,56 % bei 548°C
(Abb. 2.7). Unterhalb einer Temperatur von 300°C ist die Loslichkeit kleiner als 1
% [Got9s].

Um nun eine Hartung der Legierung durch Ausscheidungsbildung zu erreichen, wird
eine Zusammensetzung verwendet, die bei hohen Temperaturen als Mischkristall «,
bei tieferen Temperaturen jedoch als Phasengemenge o + 0 vorliegt. Hierbei ist 6
die intermetallische Phase AlCus, die eine tetragonale Kristallstruktur hat. Schreckt
man im néchsten Schritt den Mischkristall a von 548°C auf Raumtemperatur ab,
so entsteht ein tiberséttigter Mischkristall. Dieser gewinnt durch Auslagern bei ent-
sprechender Temperatur noch betréichtlich an Hérte.

CU =—

0 1 2 At-% 3

Temperatur 7

1 1 1 1 I 1 J
0 1 2 3 b 5  Gew% 7

Al (Y —e

Abbildung 2.7: Loslichkeit von Kupfer in Aluminium. Ebenfalls eingezeichnet sind
die metastabilen Phasen 6 und 6 [Haa74].

Allerdings kommt es beim Phaseniibergang @ — « + 6 nicht direkt zur Bildung
von einer #-Phase. Stattdessen kommt es zu einem Durchlaufen von metastabilen
Phasen, deren Grenzflichen entweder kohérent oder teilkohérent sind. Dies soll in
Abbildung 2.8 veranschaulicht werden.
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Abbildung 2.8: Bei kohidrenten Ausscheidungen (6“) setzen sich die Gitterebenen
der Matrix stetig in der Ausscheidung fort. Bei teilkohédrenten (6') Ausscheidungen
kommt es zur Bildung von Anpaflversetzungen, die die elastischen Verzerrungen in
den Grenzflichen kompensieren. Bei inkohirenten () Ausscheidungen sind die Kri-
stallstrukturen der beiden Phasen unterschiedlich [Got98].

Die Ursache hierfiir liegt darin, daf§ die #-Phase eine Kristallstruktur hat, die von
der Aluminiummatrix verschieden ist. Dies bedeutet, dafl die Grenzflichenenergie
und damit auch die Arbeit zur Keimbildung sehr grof} ist. Gerade bei tiefen Tem-
peraturen ist somit eine direkte Keimbildung stark behindert.

Die Phasen, die in der Zwischenzeit beim Auslagern durchlaufen werden, bezeich-
net man auch in dieser Reihenfolge als 6" und #* (Guinier-Preston: GP1-Zone und
GP2-Zone).

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 GP1-Zonen sind einschichtige Atomla-
gen von Cu auf {100}-Ebenen in der Aluminium-Matrix (siche Abb. 2.9). GP2-Zonen
sind Anh&ufungen von mehreren parallelen Cu-Schichten auf {100}-Ebenen, die zu
einer tetragonalen Verzerrung fithren [Haa74, Got98|.

A\ U A W A A
QA ecCu

Abbildung 2.9: Schnitt durch eine GP1-Zone in Al-Cu [Got98].
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2.5 Wasserstoff in Metallen

Im folgendem Abschnitt wird das Verhalten von Wasserstoff in Metallen behandelt.
Das Ziel dieser Diplomarbeit besteht darin, eine erhohte Wasserstoffkonzentration
in der plastischen Zone vor der Riflpitze nachzuweisen. Deshalb ist es sinnvoll einen
néheren Blick auf das Verhalten von Wasserstoff in Metallen zu werfen.

Zunichst kann z.B. in einer NaCl-Losung atomarer Wasserstoff in das Metall ein-
dringen, sofern dieser Prozefl nicht durch eine Oxidschicht an der Metalloberfléiche
verhindert wird. Im Metall angekommen, geben die Wasserstoffatome ihr Elektron
an das Elektronengas ab und bewegen sich im folgendem auf Zwischengitterplitzen.
Dies fiihrt zu einer Verdnderung der elektronischen Bandstruktur des Metalls. Au-
Berdem wird die positive Ladung des Wasserstoffs durch eine Wolke von Leitungs-
elektronen teilweise abgeschirmt. Es kommt zur sogenannten ,,Selbstlokalisierung*.
Darunter versteht man, dafl sich das Gitter aufgrund von elektrostatischer Wech-
selwirkung mit dem Wasserstoff lokal aufweitet und dadurch die potentielle Energie
des Wasserstoffs abgesenkt wird.[Sch97]

Der Wasserstoftkern 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 Klassische Diffusion

Es wird allgemein die klassische Vorstellung von der Diffusion eines interstitiellen
Teilchens in einem Festkorper beschrieben. Diese relativ simple Vorstellung kann auf
unseren Fall des Wasserstoffs in Metallen problemlos angewendet werden. Abbildung
2.10 zeigt schematisch den Vorgang der klassischen Diffusion.

@ 0 0 o .
o—> V=V, €XP (_ k:T)
@ 0/o o
— /AN
/0 o o
@ 0 0 o
a) b)

Abbildung 2.10: a) Diffusion von Wasserstoff als interstitielles Teilchen im
Festkorper b) Bei der klassischen Modellvorstellung der Diffusion geht man von
Spriingen iiber eine Potentialbarriere der Energie F, aus. Als Maf fiir die Diffusion

kann die Sprungfrequenz v angegeben werden. vy bezeichnet man als Versuchsfre-
quenz. ([Hoe04] nach [Sch97))

Das Teilchen bewegt sich auf Zwischengitterpldtzen durch den Festkorper. Es be-
findet sich in einem Potentialfeld, welches von dem Gitter aufgebaut wird. Um nun
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einen Platzwechsel durchfithren zu kénnen, mufi das Teilchen auf dem Weg von ei-
nem Potentialminimum zum anderen eine Barriere der Hohe E, iiberwinden. Die
Wahrscheinlichkeit, dal das Teilchen die dafiir erforderliche Energie besitzt, wird
durch Bolztmann-Verteilung beschrieben. Damit erhélt man fiir die Sprungfrequenz
v und fiir den Diffusionskoeffizienten D ein Arrhenius-Gesetz [Sch97]:

Eq

v=1upy- eXp(_ch—T) (2.6)
E,

D = Dy exp(— k‘BT) (2.7)

1y bezeichnet man als Versuchsfrequenz; sie hat einen Wert in der Gréflenordnung
der Debye-Frequenz (vg ~ 10%3s71).

2.5.2 Inkohirentes Tunneln

In den spéter vorgestellten Experimenten wird die zu untersuchende Metallprobe
wihrend der laufenden Messung gekiihlt. Der Grund dafiir besteht darin, dafl eine
weitere Diffusion des Wasserstoffs in der Probe wihrend der Messung verhindert wer-
den soll. Obwohl nach der obigen Gleichung bei tieferen Temperaturen die Sprung-
frequenz so klein wird, dafl praktisch keine Diffusion mehr stattfinden sollte, friert
die Diffusion trotzdem nicht komplett ein. Die Ursache fiir diesen Sachverhalt ist, daf3
die Diffusion nun iiber einen Tunnelprozess stattfindet. Die Gesamtwahrscheinlich-
keit fiir einen solchen Tunnelprozef3 setzt sich zusammen aus der Wahrscheinlichkeit
einer sogennanten Koinzidenzkonfiguration Wx und der Tunnelwahrscheinlichkeit
Wr. Die folgende Abbildung 2.11 veranschaulicht den Sachverhalt.

NS

a) b) c)

Abbildung 2.11: Schematische Darstellung des inkohérenten 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]).

Wie schon weiter oben beschrieben, reagiert das Gitter auf die Anwesenheit eines
Teilchens in Form einer lokalen Aufweitung. Dadurch wird die Energie des Teilchens
abgesenkt. Das bedeutet aber, dal das besetzte Niveau gegeniiber den benachbar-
ten unbesetzten Niveaus energetisch abgesenkt ist. Soll es aber trotzdem zu einem
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Tunnelproze3 kommen, miissen zunédchst beide Niveaus durch thermische Energie
auf gleiche Hohe gebracht werden, bevor das Tunnelmatrixelement wirksam werden
kann (nach [Sch97]). Befinden sich beide Niveaus auf gleicher Hohe, spricht man von
einer ,,Koinzidenzkonfiguration*.

Die Wahrscheinlichkeit fiir gleiche Niveaulage wird bei nicht zu kleinen Temperatu-
ren im wesentlichen durch ein Arrhenius-Gesetz gegeben [Sch97]:

/

Wi exp(—ki—aT) (2.8)
Hierbei ist die Aktivierungsenergie E; jedoch wesentlich kleiner als fiir Spriinge iiber
die Barriere(E,).
Die reine Tunnelwahrscheinlichkeit, falls die Koinzidenzkonfiguration bereits vor-
liegt, wird nach der Stérungsrechnung durch das Quadrat des Tunnelmatrixelements
J bestimmt.

Wr o J? (2.9)

Falls nun beide Wahrscheinlichkeiten klein sind, erhélt man die Gesamtwahrschein-
lichkeit, die der Sprungrate v entspricht, als Produkt der Einzelwahrscheinlichkeiten.
Damit gilt [Sch97]:

/

v o J? exp(— (2.10)

k:BT)

2.6 Diffusionslingen von Wasserstoff in Kupfer, Nickel
und Aluminium

Nachdem nun das allgemeine Verhalten von Wasserstoff in Metallen ndher betrachtet
wurde, soll nun im speziellen auf die eigentliche Diffusionslénge als eine besonders
wichtige Grofle eingegangen werden. Allerdings handelt es sich hierbei eher um eine
Abschétzung der Gréflenordnungen.

Die Diffusionslinge L von Wasserstoff wird mit folgender Formel abgeschétzt:

L~vV6-D-t (2.11)

Die Diffusionskonstante D ist hierbei eine Funktion der Temperatur. Abbildung 2.12
zeigt verschiedene Messungen fiir D von Wasserstoff in Kupfer, Nickel und Alumi-
nium.
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Abbildung 2.12: Diffusionskoeffizient fiir Wasserstoff in Nickel (griin), Kupfer (blau)
und Aluminium (rot) von Messungen verschiedener Autoren [Wip97]. Die gestrichel-
ten Geraden wurden zur Abschitzung des Diffusionskoeffizienten als Funktion der
Temperatur per Hand in das Diagramm gelegt. Sie dienen als Basis fiir die weitere
Betrachtung (nach [Wip97]).

Die gestrichelten Geraden wurden zur Abschéitzung des Diffusionkoeffizienten als
Funktion der Temperatur per Hand in das Diagramm eingezeichnet. Es wurde jeweils
die zu dieser Geraden gehorende Funktion ermittelt und mit deren Hilfe dann die
zu einer Temperatur von T=100°C gehotrende Diffusionskonstante berechnet.

Abbildung 2.13 zeigt expemplarisch den Zusammenhang zwischen der Diffusionlénge
L und der Zeit t.

Diffusionslange [cm]

10"+ ——
107 ¢
10° +1 Al
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0 200 400 600 800 1000
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Abbildung 2.13: Abschétzung der Diffusionslinge von Wasserstoff in Nickel (griin),
Kupfer (blau) und Aluminium (rot) bei 100°C.



Kapitel 3

Der experimentelle Aufbau von
HSaw

In diesem Kapitel wird der Aufbau der HSaw vorgestellt. Es bietet sich hierbei an,
zunéchst einen groben Uberblick iiber den prinzipiellen Aufbau von HSaw zu geben,
um sich dann anschlieffend den einzelnen Komponenten detailiert zuzuwenden. Ab-
bildung 3.1 zeigt den Aufbau der HSaw zu Beginn der Diplomarbeit.Im Laufe der
Zeit wurde der Aufbau etwas geéndert.

Abbildung 3.1: Dieses Photo zeigt die HSaw zu Beginn der Diplomarbeit. In einem
der folgenden Kapitel wird ein Photo des aktuellen Zustandes von HSaw gezeigt (nach
[Hoe04].
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3.1 Das Funktionsprinzip von HSaw

Anhand der schematischen Abbildung 3.2 wird das Prinzip, nach dem HSaw arbei-
tet,vorgestellt.

oberer Rezipient
10"mbar
N

Probe .
Sageblatt

Zwischenventil
[ % |

unterer Rezipient
10°mbar
N

Abbildung 3.2: Die im oberen Rezipienten aus der Probe herausgeségten Spéne fal-
len durch das Trichtersystem und durch das Zwischenventil in den beheizten Tiegel
des unteren Rezipienten. Durch das Ausdampfen des Wasserstoffes aus den Spénen
kommt es zu einer nachweisbaren Druckerhohung. Durch die Zuordnung der gemes-
senen Druckerh6hung zur Position, an welcher der Span ausgeséigt wurde, erhéilt man
ein Wasserstoffprofil der gesamten Probe (nach [Hoe04].

Im wesentlichen besteht die HSaw aus zwei iiber ein Zwischenventil miteinander
verbundenen Vakuumrezipienten. Im oberen Rezipienten befindet sich sowohl die
zu untersuchende Probe als auch die Sige, mit deren Hilfe die Spéne aus der Pro-
be herausgeséigt werden. Die nach unten fallenden Spéne werden mit Hilfe eines
Trichtersystems durch das Zwischenventil in den beheizbaren Tiegel des unteren
Rezipienten geleitet. Bei geniigend hoher Temperatur des Tiegels kommt es zu ei-
nem schlagartigen Ausdampfen des Wasserstoffs aus dem Span, was zu einer mef}-
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baren Druckerh6hung im unteren Rezipienten fiihrt. Zur Aufnahme von Mefldaten
ist im unteren Rezipienten ein Druckmefigeréit und ein Massenspektrometer einge-
baut. Mit Hilfe des Massenspektrometers kann auf die Zusammensetzung des fiir die
Druckerh6hung verantwortlichen Gasgemisches geschlossen werden, weil nicht nur
allein Wasserstoff aus den Spéanen ausdampft.

Um nun ein Wasserstoffprofil der Probe zu erhalten, wird die Probe mit Hilfe eines
beweglichen Tisches (in der schematischen Abbildung nicht eingezeichnet) schritt-
weise auf das an einer fest fixierten Achse montierte Ségeblatt schrittweise zugescho-
ben.
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In Abbildung 3.3 sind die einzelnen Details der HSaw zu erkennen. Hierbei ist jedoch
das Zwischenventil und das Massenspektrometer nicht explizit eingezeichnet.

Mikrometer-
schraube

Probenhalter

unterer Trichter oberer Trichter

~ e :
V74 = ’ Zwischenventil
/ S 7\\, ~ (nicht eingezeichnet)

Heizstrom- -
durchfliihrung // B\

Heizdraht lonivac

B N
i Tiegel

Abbildung 3.3: 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 geségt, 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 Stromdurchfithrung mit Strom versorgt und fungiert
gleichzeitig als Halterung fiir den Tiegel. Der durch den Wasserstoff erhchte Druck
im unteren Rezipienten kann iiber ein Ionisations-Vakuummeter (Ionivac) und ein
Massenspektrometer gemessen werden (nach [Hoe04]).
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3.2 Antrieb der Sige

In Abbildung 3.4 sind zwei Bauteile, die sich am oberen Rezipienten befinden, de-
tailliert dargestellt. Es handelt sich um den Teil, der fiir den Probenvorschub ver-
antwortlich ist, und auf den im folgenden Kapitel ndher eingegangen wird, sowie um
die Vakuumdrehdurchfithrung mit dem Ségeblatt.

Mikrometerschraube Drehdurchfiihrung

N\
x&’ zusatzliche

Lagerung

Kihimittelzufuhr T robenhalterung

Abbildung 3.4: Die Drehbewegung des Motors wird mittels einer speziellen Va-
kuumdrehdurchfithrung auf die eingezeichnete Achse und somit auf das Sdgeblatt
iibertragen. Die zusétzliche Lagerung wurde erst nachtréglich angebracht und ist in
dieser Zeichnung transparent dargestellt. Diese Drehdurchfiihrung musste, wie spéter
gezeigt wird, durch eine neue Konstruktion ersetzt werden (nach [Hoe04]).

Die Drehung des Sdgeblattes kann iiber die Versorgungsspannung des Ségenmotors
stufenlos eingestellt werden. Die maximale Drehfrequenz betragt 1,6 Hz. Wahlt man
die Frequenz zu niedrig, so kann es passieren, daf} sich das Sageblatt auf der Probe
festhakt. Allerdings sollte die Frequenz auch nicht zu grof§ eingestellt werden, weil
dies die Spanausbeute negativ beeinflufit. Denn dann werden die Spéne in erh6htem
Mafle nach hinten iiber den Auffangtrichter hinweggeschleudert und landen somit
nicht im Tiegel. Aus diesen Griinden wird eine Frequenz von ca. 0,8 Hz eingestellt.
Damit der Sdgemotor ein ausreichend hohes Drehmoment iibertragen kann, ist er
mit einem Schneckengetriebe im Verhiltnis von 50:1 untersetzt.

Das Sageblatt besteht aus Vollhartmetall und verfiigt iiber einen seitlichen Hohl-
schliff. Es hat einen Durchmesser von 80 mm, eine Dicke von 0,5 mm und besitzt 64
Zahne.
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3.3 Der Probenvorschub

Wie schon einleitend dargestellt, ist die Sége im oberen Rezipienten fest fixiert und
kann nicht auf die Probe zubewegt werden. Somit muf3 die Probe in Richtung des
Ségeblattes bewegt werden. Es ist sinnvoll, diesen Probenvorschub zur Erkldrung in
zwei Abschnitte zu zerlegen: den mechanischen Aufbau und die elektronische bzw.
softwareméflige Steuerung.

3.3.1 Die Hardware des Probenvorschubs

Der Aufbau des Probenvorschubs ist in Abbildung 3.4 dargestellt. Die Probe kann
auf dem Probentisch mit Hilfe zweier Klemmbacken fest fixiert werden. Der Proben-
tisch selbst kann {iber eine Kiihlmittelzufithrung auf eine gewiinschte Temperatur
herabgekiihlt werden, was dazu dient, eine weitere Diffusion des Wasserstoffs zu ver-
hindern.

Mit Hilfe einer linearen Vakuumdurchfithrung kann der komplette Probentisch, auf
zwel Schienen laufend, auf das Ségeblatt hinzubewegt werden. Die lineare Durchfiihr-
ung besitzt atmosphérenseitig eine Mikrometerschraube, welche nach dem Prinzip
eines Differenzgewindes arbeitet. An diese Mikrometerschraube ist als letztes Bau-
teil ein Schrittmotor fest angeschlossen, welcher sich auf einer Art Schlitten in einem
U-Profil relativ leicht bewegen 148t.

Die Baugruppe der Mikrometerschraube zusammen mit dem Schrittmotor, der Kopp-
lung sowie dem U-Profil sind in Abbildung 3.5 zu sehen. Der Schrittmotor selbst ar-
beitet mit einer 8:1-Getriebe-Untersetzung und erzeugt damit eine minimale Schritt-
weite von 0,045°. Dies entspricht einem effektiven Vorschub der Probe von 0,125 pym
pro Schritt [Hoe04].

Kopplung auf die
Mikrometerschraube

Mikrometer-
schraube

Schrittmotor

U-Profil

Abbildung 3.5: Der Schrittmotor ist auf einem Schlitten in einem U-Profil gelagert,
um der Bewegung der Mikrometerschraube zu folgen [Hoe04].
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3.3.2 Die Software des Probenvorschubs

Das komplette Zusammenspiel zwischen Ségeblattantrieb und Probenvorschub wird
elektronisch mit Hilfe eines Computerprogramms geregelt nach [Hoe04]).

Schrittmotor Vorschub Sageblatt Motor
A
Massenspekirometer
und lonivac
Druck . A 4
Position > Computer |«— 199" | ichtschranke

Abbildung 3.6: Die Steuerung liuft grofitenteils iiber einen Computer, der die Dre-
hung des Ségeblattes iiberwacht, den Schrittmotor fiir den Vorschub der Probe steuert
und den Druck des Ionivacs protokolliert (nach [Hoe04]).

Abbildung 3.6 veranschaulicht die Funktionsweise der Steuerung. Sowohl der Schritt-
motor, das Massenspektrometer, als auch das Druckmefigerit (Ionivac) sind mit dem
Computer verbunden.

Auf der Ségeachse ist zwischen den Backen einer Gabellichtschranke eine Lochschei-
be fest montiert (s. Abb. 3.7 und Abb. 3.8). Wenn diese Scheibe zusammen mit dem
Sageblatt rotiert, werden in konstanten Zeitintervallen Signale iiber den Computer
an den Schrittmotor gesendet.

Dieser bewegt sich in Richtung Probe, aus welcher dann Spéne herausgeséigt wer-
den. Der Wasserstoff dampft im Tiegel aus den Spanen heraus. Der Druck (bzw.
Partialdruck) im unteren Rezipienten wird kontinuierlich von dem Ionivac bzw. dem
Massenspektrometer aufgezeichnet. Aus der als konstant angenommenen Vorschub-
geschwindigkeit des Probentisches und der seit dem Start der Messung vergangenen
Zeit 148t sich dann die Probenposition errechnen.

Auflerdem wird mit der Synchronisation zwischen der Sigeblattdrehung und dem
Probenvorschub der Storfall eines in der Probe verkanteten Sdgeblattes abgefan-
gen. Denn in diesem Fall bleibt mit dem Sdgeblatt auch gleichzeitig die Lochscheibe
stehen. Dadurch werden an den Schrittmotor keine Signale zum Vorschub mehr ge-
sendet.
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IR-Lichtschranke

<
7
%

Achse der Sage

Lochscheibe

Abbildung 3.7: Die Achse der Sége ist mit einer Lochscheibe und einer Gabellicht-
schranke versehen. Dreht sich die Achse mit der montierten Lochscheibe, so fallt auf
den Phototransistor in der Gabellichtschranke immer genau dann Licht, wenn sich ein
Loch zwischen LED und Phototransistor befindet. Dies erlaubt die Synchronisation
der Geschwindigkeit der Sédge und des Vortriebs. Rechts befindet sich das Schaltbild
der Lichtschranke. Der Sender ist eine infrarote LED. Der Empfénger ist ein Photo-
transistor. Wenn auf den Phototransistor kein Licht fillt, dann ist der Widerstand
des Phototransistors weit grofler als 5k€2. Somit fallt fast die gesamte Spannung tiber
dem Phototransistor ab. Fiir die Ausgangsspannung gilt U,,; ~ 5V. Bei Lichtein-
fall wird der Phototransistor leitend und sein Widerstand wird gegeniiber dem 52
Widerstand klein. Somit ist Uy, &~ 0V (nach [Hoe04]).

Motor Kupplung Lochscheibe

Schnecken-
getriebe

Dreh-
durchfiihrung

Drehachse Lichtschranke

Abbildung 3.8: Um ein grofleres Drehmoment auf die Sége iibertragen zu koénnen,
lduft der Motor mit einer Drehzahl von 40 Umdrehungen pro Sekunde. Uber ein
Schneckengetriebe wird dies auf 0,8 Umdrehungen pro Sekunde heruntergesetzt. Eine
relativ weiche Kupplung zwischen Getriebe und Achse der Sége fingt radiale Krifte
auf. Uber eine Vakuumdurchfithrung wird die Drehung auf das Siigeblatt im Rezipi-
enten iibertragen. An der Achse ist eine Lochscheibe befestigt, die durch eine Gabel-
lichtschranke lduft. Diese Lichtschranke sendet bei Drehung der Lochscheibe laufend
Triggersignale an ein Steuerungsprogramm. Auf diese Weise kann der Vortrieb mit
der Drehgeschwindikeit der Séige synchronisiert werden [Hoe04].
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3.4 Der Span-Abstreifer

Die HSaw verfiigt iiber einen sogenannten , Span-Abstreifer”, welcher unmittelbar
am Ségeblatt unter einem sehr spitzen Winkel montiert ist (sieche Abb. 3.9).

Halterung
der Rasierklinge

vordere Rasierklinge

Abbildung 3.9: Zum Abstreifen von Spénen dienen zwei Rasierklingen, die jeweils
auf einer Seite des Sdgeblattes unter einem spitzen Winkel gegen das Blatt driicken.
So wird verhindert, dass an den Z&hnen hingengebliebene Spéne nach einem Umlauf
des Ségeblattes auf der Probe abgestreift werden und zu einem spéteren Zeitpunkt in
den Trichter fallen, was die Messung verfiilschen wiirde [Hoe04].

Der Span-Abstreifer besteht aus zwei Rasierklingen, welche direkt am S#geblatt
anliegen und dort sowohl fiir eine Stabilisierung des Blattes sorgen als auch dafiir,
dafl Spéane, die zwischen den Sdgezdhnen hiangenbleiben, abgestreift werden und in
das Trichtersystem fallen. Ohne diesen Span-Abstreifer passiert es des 6fteren, dafl
Spéne zwar abgeséigt werden, aber dann am Ségeblatt hiangenbleiben und nach einer
kompletten Drehung auf der Oberseite der Probe landen. Von dort aus fallen sie dann
zu einem spéteren Zeitpunkt schliefflich doch in den Trichter und werden somit vom
Computer einer falschen Position zugeordnet. Dies ist natiirlich nicht im Interesse
der Messung und wird durch den Span-Abstreifer effektiv verhindert.
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3.5 Das Trichtersystem

Das Trichtersystem besteht aus zwei Trichtern (siehe Abb. 3.10). Im oberen Rezi-
pienten hat der Trichter eine relativ weite Offnung, damit méglichst alle Spine -
sowohl die direkt herausgeségten als auch die vom Span-Abstreifer kommenden - in
den zweiten Trichter geleitet werden kénnen. Der zweite Trichter befindet sich im
unteren Rezipienten direkt unter dem Zwischenventil und besitzt eine sehr schmale
Geometrie. Er endet unmittelbar iiber dem Tiegel, wodurch alle Spéne, die es bis
zum zweiten Trichter geschafft haben, auch in dem Tiegel landen. Der Vorteil die-
ser Konstruktion im Vergleich zu einem einzigen groflen Trichter besteht darin, daf
der obere Rezipient problemlos beliiftet werden kann, ohne das Vakuum im unteren
Rezipienten aufgeben zu miissen.

oberer
Trichter
unterer Zwischenventil
Trichter (nicht eingezeichnet)
Tiegel lonivac

Abbildung 3.10: Die Spéne werden aus der Probe gesdgt und vom oberen Trichter
aufgefangen. Durch das gedffnete Zwischenventil gelangen sie in den unteren Trichter
und damit in den Tiegel [Hoe04].
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3.6 Die Tiegelheizung

Nachdem die Spéne das Trichtersystem verlassen haben, fallen sie direkt in den
Tiegel (siehe Abb.3.11). Dieser besteht aus Zirkonoxid (teilstabilisiert mit Y203)
und hat eine Temperaturbestédndigkeit bis 1500°C. Ein weiterer Vorteil liegt in seiner
Séaurebesténdigkeit, wodurch eine Reinigung ohne Probleme durchzufiihren ist.

Der Tiegel ist von einem 2 mm dicken Tantaldraht umwickelt, welcher gleichzeitig
die Halterung darstellt. Bei einem Strom von mehr als 35 Ampere beginnt der Draht
zu glithen (das entspricht einer Drahttemperatur von ca. 600°C). Fiir die spéteren
Messungen wird eine Stromstirke von 40 Ampere verwendet, was in etwa 700°C
entspricht.

Abbildung 3.11: In der linken Abbildung ist der Trichter, durch den die Spéne fallen,
zu erkennen. Der Tiegel hat eine Innendurchmesser von 8 mm. Die rechte Abbildung
zeigt den Heizdraht im Messbetrieb, wenn er von 40 Ampere durchflossen wird (nach
[Hoe04]).
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3.7 Die Nachweisgerite Ionisationsvakuummeter und Mas-
senspektrometer

Zu Beginn dieser Diplomarbeit konnte der Druck im Rezipienten lediglich mit einem
Ionisationsvakuummeter (Ionivac) gemessen werden. Die mit dem Ionivac durch-
gefithrten Messungen konnten keinen signifikanten Anstieg des Druckes im Bereich
der plastischen Zone einer wechselverformten CT-Probe nachweisen. Die Ursache
dafiir kénnte in einer zu geringen Empfindlichkeit des Ionivacs liegen.

Aus diesem Grund wurde zusétzlich ein Massenspektrometer zur Druckmessung ein-
gebaut. Mit diesem ist es nun moglich, die elementspezifischen Partialdriicke im
Rezipienten zu messen. Aufgrund der geringen Aussagekraft der mit dem Ionivac
aufgenommenen Mefldaten dient dieses lediglich nur noch zum Protokollieren des
Gesamtdruckes sowie zur Uberwachung der Giite des Vakuums beim Einschalten
des Massenspektrometers.

Bei dem hier eingebauten Massenspektrometer handelt es sich um den Typ eines
sogenannten Quadrupol-Massenspektrometers. In Abbildung 3.12 ist dessen Funk-
tionsweise schematisch dargestellt.

lonentrennung nach
dem m/e-Verhdltnis im
Stabsystem

1

lonennachweis im
lonendetetkor

lonenbildung durch U + V cos (wi)
Elekitronenionisation in
der lonenquelle

A/

Abbildung 3.12: Das Quadrupol-Massenspektrometer besteht im wesentlichen aus
drei Komponenten: der Ionenquelle, dem Stabsystem und dem Detektor. Die Gasato-
me werden von Elektronen, die aus der Kathode austreten und in einem elektrischen
Feld beschleunigt werden, ionisiert. Uber ein Blendensystem fliegen die Gasionen in
Richtung Stabsystem. Bei diesem sind gegeniiberliegende Elektroden jeweils auf glei-
chem Potential. Mit Hilfe einer zusétzlich angelegten Wechselspannung kénnen nur
noch Gasionen einer bestimmten Masse durch das Stabsystem gelangen. Diese miissen
dann noch von einem Detektor aufgefangen werden (nach [PVac02]).
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Das zur Partialdruckmessung eingesetzte Massenspektrometer ist grundsétzlich ein
Tonisationsvakuummeter, allerdings mit einer zusétzlichen Einrichtung, dem Stab-
system, welche die beim lonisierungsprozefl entstandenen lonenarten zuerst nach
ihrem Masse-Ladungs-Verhéltniss (m/e) trennt, bevor sie mit einem Ionendetektor
nachgewiesen werden.

Die Trennung der Ionen erfolgt dabei in einem hochfrequenten elektrischen Quadru-
polfeld zwischen den vier Stabelektroden mit dem Feldradius rg. Die Spannung zwi-
schen den Elektroden setzt sich aus einer hochfrequenten Wechselspannung V' cos(wt)
und einer iiberlagerten Gleichspannung U zusammen.

Werden Ionen in Richtung der Feldachse senkrecht zur Bildebene in das Trennsystem
eingeschossen, so fithren sie unter dem Einflu des Hochfrequenzfeldes Schwingun-
gen senkrecht zur Feldachse aus. Bei bestimmten Werten von U, V, w und rg kénnen
nur Ionen mit einem bestimmten Verhéltnis von (m/e) das Trennfeld passieren und
dann mit dem Ionendetektor registriert werden. Ionen mit einem anderen Verhéltnis
von m/e werden durch das Quadrupolfeld ausselektiert und erreichen den Detektor
nicht.

Der Massendurchlauf kann durch Variation der Frequenz (m/e ~ 1/w?) oder, wie es
aus technischen Griinden fast immer der Fall ist, durch Verdnderung der Spannung
(m/e ~ V) erfolgen [PVac02].
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3.8 Das Kiihlsystem

Die HSaw verfiigt {iber ein spezielles Kiihlsystem im oberen Rezipienten. Dieses be-
steht aus einer Kiihlspirale und aus der Kiihlung des Probentisches. Zunéchst wird
der Zustand dieses Kiihlsystems zu Beginn der Diplomarbeit vorgestellt. Es kam,
wie spiter im Kapitel ,, Anderungen am experimentellen Aufbaus“vorgestellt wird,
zu einem verbesserten Umbau dieses Systems.

Bei der Kiihlspirale (siehe Abb. 3.13 )handelt es sich um eine Kupferkapillare, die
sich im Rezipienten befindet und von Stickstoff durchflossen wird. Der Stickstoff
wird von einem Dewar aus mit Hilfe einer Pumpe durch die Kapillare gesaugt. Der
Ausgang der Spriale ist mit dem Kiihlmitteleingang des Probentisches verbunden.
Der Stickstoff fliefit von dem Ausgang des Tisches direkt zur Pumpe. Die Kiihlung
der Spirale ist somit an die Kiihlung des Probetisches gekoppelt.

Abbildung 3.13: Die Kupferkapillare wird von fliissigem Stickstoff durchspiilt und
dadurch gekiihlt. Dadurch erreicht man innerhalb von 30 Minuten ein fiir eine Messung
ausreichend gutes Vakuum. Ohne die Spirale dauert dies ca. 2 Stunden [Hoe04].

Mit Hilfe der Spirale erreicht man zum einen eine Verbesserung des Vakuums im
oberen Rezipienten, und zum anderen wird ein gutes Vakuum sehr viel schneller
erreicht, wenn der Rezipient zuvor beliiftet worden ist. Das Prinzip, nach dem die
Spirale arbeitet, besteht darin, dal Gasatome, die in ihrer zufiilligen Bewegung im
Vakuum auf der Oberfliche der Spirale landen, dort aufgrund der Kélte haften blei-
ben bzw. kondensieren.
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Waihrend laufender Messungen ist es immer wieder zu sehr starken Vibrationen der
Kiihlfalle gekommen, welche fiir eine Verschlechterung des Vakuums gesorgt haben.
Der Grund dafiir besteht darin, daf§ die festgeklebten Gasatome durch die Vibratio-
nen von der Spirale abgeschiittelt wurden.

Die Kiihlung des Probentisches unterdriickt eine Diffusion des Wasserstoffs in der
Probe wihrend einer laufenden Messung. Zur besseren Vorstellung iiber die Proben-
tischkiithlung sei auf Abbildung 3.4 hingewiesen.

Je kilter die Spirale ist, um so besser wird das obige Vakuum. Kiihlt man die Spira-
le aber durch einen erhohten Stickstoffdurchflufl sehr stark ab, so wird automatisch
auch der Probentisch stark herabgekiihlt.

Diese Tatsache fiihrte im Verlauf einer Messung zu einem weitreichenden Problem,
welches im Kapitel ,, Anderungen des Aufbaus“ausfiihrlich dargestellt wird.



34

KAPITEL 3. DER EXPERIMENTELLE AUFBAU VON HSAW



Kapitel 4

Anderungen an der HSaw

Vorweg wird ein Bild des aktuellen Aufbaus von HSaw vorgestellt (siche Abb.
4.1). Rot eingekreist sind die nach auflen sichtbaren Neuerungen (Drehdurchfithrung
(links), Kiihlmaschine ( im Vordergrund), Stickstoff-Dewar (rechts)).

Abbildung 4.1: Das Foto zeigt den aktuellen Aufbau von HSaw. Die rot einge-
kreisten Objekte zeigen die auffiilligsten Neuerungen. Dabei handelt es sich um eine
Kiihlmaschine (im Vordergrund), die fiir die alleinige Probentischkiihlung zustéindig
ist. Im rechten Teil der Abbildung erkennt man einen groflen Stickstoff-Dewar, der
eine im inneren neu konstruierte Kiihlspirale versorgt. In der linken Bildhilfte ist die
verbesserte Vakuumdrehdurchfithrung erkennbar.

35
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4.1 Neue Kugellager

Wie weiter oben beschrieben, kam es widhrend einer Messung zum pl6tzlichen Zu-
sammenbruch des Vakuums im oberen Rezipienten. Zunéchst war die Ursache dafiir
unklar. Die naheliegensten Erkldrungen waren ein plotzlich aufgetretenes Leck im
Rezipienten selbst oder aber in einem der Anschluiflansche bzw. undicht gewordene
Kupferdichtungen. Auflerdem hétte das Leck im Teil der Kiihlfalle oder aber im
Anbauteil des Probentisches sein kénnen. Nach systematischer Fehlersuche blieben
als letztes Bauteil, welches zu iiberpriifen war, die Kugellager im Probentisch iibrig
(siehe Abb. 4.2). Wie sich spéter herausstellte, waren diese die Ursache fiir den Ein-
bruch des Vakuums.

Abbildung 4.2: Es handelt sich hier um ein axialsymmetrisches Kugellager, das
in Kunststoff gefafit ist. Aufgrund einer zu starken Kiihlung des Probentisches ist
das Kugellager etwas geschrumpft und die Oberfliche wurde sprode und rissig. Ver-
unreinigungen, die durch die Risse in das Vakuum ausdampfen konnten, haben die
Durchfithrung einer Messung unmoéglich gemacht.

Im Laufe dieser einen Messung wurde der Probentisch so stark heruntergekiihlt, dafl
die Kugellager (in Plastik gefafite Axialkugellager), ihre Struktur veréndert haben.
Sie sind an der Oberfliche sprode und rissig geworden. Insgesamt sind sie etwas
geschrumpft. Durch die rissige Oberfliche konnten nun Verunreinigungen in das Va-
kuum ausgasen, welche es unmdoglich machten, ein besseres Vakuum als 2 x 1073
mbar zu erreichen.

Nachdem die Kugellager als Verursacher ausgemacht waren, wurde {iberlegt, wie man
dieses Problem in Zukunft ausschalten kénnte. Eine Moglichkeit wire es gewesen, auf
Plastikkugellager zu verzichten und sich eine andere Konstruktion auszudenken. Aus
Zeit- und Kostengriinden wurde darauf verzichtet und stattdessen neue Kugellager
des gleichen Typs gekauft.
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4.2 Das neue Kiihlsystem

Um das gleiche Problem mit den Kugellagern im weiteren Untersuchungsverlauf zu
vermeiden, wurde eine Kiithlmaschine (Bad-Umwélzthermostat) an die HSaw ange-
schlossen, die ausschliefllich nur den Probentisch kiihlt.

Ein weiterer Vorteil besteht darin, dafl diese Kiihlmaschine auf das Zehntelgrad
einstellbar ist und die eingebaute Probe somit auf eine definierte Temperatur her-
abgekiihlt werden kann. Auflerdem kann somit auch ausgeschlossen werden, daf3 der
Probentisch unter die fiir die Kugellager kritische Temperatur gekiihlt wird.

4.3 Verbesserte Kiihlspirale und gréflerer Dewar

Im Zuge der Fehlersuche wurde auflerdem die Kiihlspirale neu gebaut. Dazu wurde
eine etwas dickwandigere Kupferkapillare verwendet.

Der Grund hierfiir bestand in der Tatsache, daf} es bei der zuvor eingebauten Spirale
h&ufig zu unerwiinschten Vibrationen kam. Dadurch konnten sich die an der Kiihl-
spirale festgeklebten Verunreinigungen l6sen und das Vakuum konnte sich im oberen
Rezipienten um bis zu eine halbe Groéflenordnung verschlechtern. Dies fithrte dann
auch jeweils zu einem nachweisbar schlechterem Vakuum im unteren Rezipienten.
Mit der dickeren und schwereren Kapillare sind mit blofem Auge keine Vibratio-
nen mehr zu erkennen, und auch das Druckmeflgerdt im oberen Rezipienten zeigt
keine plotzlichen Schwankungen mehr an. In den Messungen, die seit dem Neubau
der Spirale durchgefiihrt worden sind, konnten keine Meflartefakte mehr beobachtet
werden.

Des weiteren wurde die Spirale vor dem Umbau von ein Stickstoff-Dewar gespeist, der
nur die begrenzte Menge von 2 Litern aufnehmen konnte, und deshalb wéhrend einer
laufenden Messung mehrmals nachgefiillt werden mufite. Wenn dieses Nachfiillen zu
spéat durchgefiihrt wurde, konnte Wasserdampf aus der Luft in die Kapillare gesaugt
werden, und dies fithrte zu einem Vereisen der Spirale von innen. Dadurch wurde
das Vakuum ebenfalls schlechter. Durch die Verwendung eines gréfleren Dewars, der
so dimensioniert ist, dafl er im Laufe einer ganzen Messung kein einziges Mal nach-
gefiillt werden muf}, ist ein Vereisen der Spirale seitdem ausgeschlossen.

Durch diese beiden Verbesserungen ist wiahrend einer ganzen Messung ein konstant
gutes Vakuum im oberen Rezipienten garantiert.
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4.4 Die neue Vakuumdrehdurchfiihrung

Nachdem die Reparaturarbeiten am Probentisch und am Kiihlsystem abgeschlossen
waren, hat sich herausgestellt, daf§ die Vakuumdrehdurchfithrung der Sége einen De-
fekt hatte.

Diese Durchfiihrung ist nach dem Katzenschwanzprinzip aufgebaut. Der Faltschlauch,
der fiir die Abdichtung des Vakuums gegen die d&uflere Atmosphére sorgt, hat einen
Rifl bekommen. Das Vakuum war fiir weitere Messungen zu schlecht.

Es wurde eine komplette Neukonstukion der Drehdurchfiihrung in Auftrag gegeben
(siehe Abb. 4.3). Auf einen Faltschlauch wurde verzichtet, weil es bekannt ist, das
dieser nach einer gewissen Betriebszeit einen Rifi bekommt.

Bei der neuen Durchfiihrung wurde die Abdichtung durch zwei Simmerringe ver-
wirklicht. Zusammen mit der Vakuumvorkammer sorgen diese fiir ein konstant gu-
tes Vakuum im oberen Rezipienten. Mit diesem Neubau sind alle Verénderungen am
experimentellen Aufbau HSaw wihrend der Diplomarbeitszeit abgeschlossen.

Sageachse

Sageblatt
aufnahme

Vakuumvorkammer

Abbildung 4.3: Die alte Drehdurchfiihrung muflte ersetzt werden, weil die Abdich-
tung gegen die dufere Atmosphére einen Rifl bekommen hat und es somit nicht
moglich war, ein ausreichend gutes Vakuum im oberen Rezipienten zu erzeugen. Mit
der hier dargestellten neuen Drehdurchfithrung ist aufgrund ihrer Konstruktion ein
derartiges Problem fiir die Zukunft ausgeschlossen.



Kapitel 5

Riflerzeugung an
Compact-Tension-Proben

In den spéter folgenden Messungen soll die plastische Zone vor der Rifispize einer
zyklisch verformten Probe untersucht werden. Dieser Rifl wird in einer standarisier-
ten Probe, einer sogenannten Compact-Tension-Probe, erzeugt. In Abbildung 5.1 ist
die Geometrie einer solchen Probe wiedergegeben.

25 > Kraftmessdose .
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Abbildung 5.1: Das linke Bild zeigt die Probengeometrie einer Compact-Tension
(CT)-Probe. Das rechte Bild zeigt die Wechselverformungsmaschine. Wihrend der
Verformung bleibt das obere Joch unbeweglich. Die untere Plattform wird von einem
Piezostellelement 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-Lésung gewéhrleistet eine sténdige Benetzung der
Probe ([Hoe04] nach [Zam02]).
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Der Rifl wird mit Hilfe einer Wechselverformungsmaschine erzeugt, wie sie ihn Ab-
bildung 5.1 zu sehen ist. Der Aufbau dieser Maschine wird in der Diplomarbeit von
Wider [Wid97] genau beschrieben. Es soll hier nur grob die Funktionsweise dieser
Maschine dargestellt werden.

Mit Hilfe zweier Glasstifte, die durch die Bohrungen der CT-Probe gesteckt werden,
kann man diese in zwei groflien Stahlbolzen fest fixieren. Diese Stahlbolzen kénnen
sich nun gegeneinander bewegen und somit die Probe einer Verformung aussetzen.
Uber ein Computerprogramm kann man die Frequenz und die Amplitude der Ver-
formung einstellen. Die Bewegung der Stahlbolzen gegeneinander erfolgt mit Hilfe
eines Piezostellelements und vier grofien Stahlfedern. Die fiir eine bestimmte Deh-
nung notwendige Kraft kann iiber eine KraftmeB3dose ermittelt und vom Computer
gespeichert werden. Die Dehnungsamplitude wird mit Hilfe eines kapazitiven Weg-
aufnehmers gemessen.



Kapitel 6

Messungen

In diesem Kapitel werden die durchgefithrten Messungen vorgestellt. Zunéchst ist
es aber sinnvoll, eine Messung, die von Hovel aufgenommen wurde, zu zeigen. Die
Messwerte konnten zu diesem Zeitpunkt nur mit einem Ionisationsvakuummeter
aufgezeichnet werden.

6.1 Messung ohne Massenspektrometer

Das Ziel dieser Messung bestand im Nachweis von Wasserstoff in der plastischen
Zone. Aus der Aluminiumlegierung AA6013 wurde eine CT-Probe hergestellt und
in die bereits in Kapitel 4 vorgestellte Wechselverformungsmaschine eingebaut. Die
Erzeugung des Risses fand in 3,5%iger Natriumchloridlosung (pH-Wert ~ 6) statt.
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Abbildung 6.1: Messung einer CT-Probe, die unter korrosiver Losung ermiidet wur-
de. Es wurde entlang des Risses gesédgt. Das Riflende liegt bei 2500 pm. [Hoe04]
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Das Riflende liegt bei der Position 2500 um. Geséigt wurde entlang des Risses (nach
[Hoe04]).

In Abbildung 6.1 ist der Druck iiber der Position der Probe aufgetragen. Die zahl-
reichen Peaks kommen durch das Ausdampfen des Wasserstoffes aus den einzelnen
Spinen zustande. Das rechte Bild zeigt einen Peak in Vergréflerung. Immer wenn
ein Span in den Tiegel fillt, erhélt der Wasserstoff soviel Energie, daf er schlagartig
aus dem Span ausdampft. Der Druck steigt fast um eine Groflienordnung an und fallt
anschliefend nach einem Exponentialgesetz ab.

Im Bereich der Riflspitze, also bei einer Position von ca. 2500 pm, erkennt man kei-
nen erhohten Druck. Somit ist der Nachweis von Wasserstoff in der plastischen Zone
in diesem Experiment nicht gelungen.

SchlieBlich konnten auch weiter Experimente, die auf diese Weise durchgefiihrt wur-
den, keine erhohte Wasserstoffkonzentration in der plastischen Zone nachweisen.
Aus diesem Grund wurde iiber mogliche Veréinderungen des experimentellen Ver-
laufs nachgedacht.

6.2 Deuteriumnachweis in einer NiCu-Legierung

Es gibt zwei Moglichkeiten, weshalb der Nachweis mit der oben vorgestellten Mes-
sung nicht funktionieren konnte.

1. Geht man davon aus, dal in der plastischen Zone der Probe tatséchlich ei-
ne erhohte Wasserstoffkonzentration vorhanden ist, so kann es sein, daf3 das
Tonivac nicht empfindlich genug ist, um diese Erhéhung anzeigen zu kénnen.

2. Andererseits konnte es sein, dafl der Wasserstoffuntergrund in der Probe viel zu
grof} ist, und somit keine Konzentrationserh6hung in der plastischen Zone vor-
handen ist. Der erh6hte Untergrund kann seine Ursachen in einem von Natur
aus hohen, atomaren Wasserstoffgehalt der Probe haben, aber auch organische
Substanzen auf der Oberfldche sorgen fiir einen erhchten Wasserstoffgehalt.

Aus diesen beiden Griinden wurde zusétzlich ein Massenspektrometer installiert. Es
ist um vier GroBlenordnungen empfindlicher als das Ionivac, und erst mit ihm ist es
sinnvoll, fiir den Nachweis einer erhchten Konzentration von dem Element Wasser-
stoff zum Deuterium iiberzugehen.

Deuterium ist von Natur aus in Metallen und Legierungen nicht vorhanden. Somit
gibt es keinen Untergrund, der eine eventuell vorhandene Konzentrationserh6hung
tiberdeckt. Auflerdem kommt Deuterium nicht in organische Verbindungen vor, was
einen weiteren Vorteil darstellt.

Bei den folgenden Experimenten wurden die Proben mit Deuterium beladen. Dazu
war es erforderlich, ein Probenmaterial zu verwenden, von dem bekannt ist, daf} es
sich elektrochemisch beladen laft. Somit wurde der Werkstoff AA6013 durch eine
Nickel-Kupfer-Legierung (50:50) ersetzt.
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In einem ersten Modellversuch wurde ein Probenpléttchen aus der Nickel-Kupfer-
Legierung mit den Maflen 30 mm x 30 mm x 1,6 mm mechanisch geschliffen und an-
schliefend fiir 40 min in einem Bad aus schwerem Wasser und NaOH mit Deuterium
elektrochemisch beladen. Die Probe wurde nur zur Hélfte in dieses Bad eingetaucht.
Deshalb sollte es auf dieser Probe einen beladenen und einen unbeladenen Bereich
geben.

Die Probe wurde direkt nach der Beladung in die Sage eingebaut. Das Massenspek-
trometer wurde auf die Massen 1, 2, 3 und 4 eingestellt. Dies bedeutet:

Masse 1 = H

Masse 2 =  Hs bzw. D
Masse 3 = (H-D)
Masse 4 = Do

Um das charakteristische Massenspektrometer-Signal eines Spans zu sehen, in wel-
chem kein Deuterium vorhanden ist, wurde zunéchst in die unbeladene Hilfte der
Probe geségt. Fillt ein Span in den Tiegel, so wird ein Signalanstieg in den Massen
1 und 2 erwartet. Aufgrund der Tatsache, dafl in die unbeladene Héilfte der Probe
gesdgt wird, sollte man in den Massen 3 und 4 kein erhdhtes Signal erwarten. Die
aufgenommenen Daten werden in den Abbildungen 6.2 und 6.3 gezeigt.
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Abbildung 6.2: Auf dieser Doppelseite sind die mit dem Massenspektrometer aufge-
zeichneten Meflwerte der Massen 1,2,3 und 4 abgebildet. Masse 1 bedeutet atomarer
Wasserstoff(H), Masse 2 ist die Summe aus molekularem Wasserstoff (Hy) und ato-
marem Deuterium (Dz), Masse 3 stellt ein Molekiil aus einem Wasserstoff- und einem
Deuteriumatom dar und Masse 4 bedeutet molekulares Deuterium(D32). Geséigt wurde
in den unbeladenen Teil einer Probe aus einer Nickel-Kupfer-Legierung (50:50)...
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Abbildung 6.3: ...Gut zu erkennen sind die Peaks der einzelnen Spéne, die sich teil-
weise um das 5- bis 10-fache in ihrer Hohe unterscheiden. Die Masse-4-Linie zeigt im
Vergleich zu den anderen Massen eine stirkere Streuung im Untergrund . Interessant
ist die Vergroflerung auf einen einzelnen Span, wie es in Abbildung 6.4 gezeigt wird.
Im folgenden wird der Ubersichtlichkeit halber in den doppelseitigen Darstellungen
aller vier Massen auf die explizite Darstellung des Massenkanallabels zum jeweiligen
Element bzw. Molekiil verzichtet.
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In den Graphen ist jeweils der Ionenstrom fiir die Massen 1, 2, 3 und 4 iiber der
Probenposition aufgetragen. Der Ionenstrom ist ein lineares Maf fiir den im unteren
Rezipienten herrschenden Druck. Die Massen 1, 2 und 3 zeigen einen sehr dhnlichen
Verlauf. Es ist ein konstanter Untergrund zu erkennen, der von den einzelnen Peaks
der Spéne iiberlagert ist. Diese einzelnen Peaks sind auch bei Masse 4 vorhanden, in
welcher der Untergrund auch stérker streut. Wie sich spéter bei der Kontrolle der
eingestellten Paramter zur Datenaufnahme gezeigt hat, liegt die Ursache in dieser
verbreiterten Linie in einer fiir diesen Meflkanal kiirzer eingestellten Mefzeit. Um
einen einzelnen Meflpunkt zu erhalten, wurde in den ersten drei Massen eine Mef3-
zeit von 20 ms gewahlt, bei Masse 4 hingegen eine Mefizeit von 10 ms. Dies fiihrt zu
einem grofleren Rauschen in den Daten.

In allen vier Massen liefern die groflen Peaks ein Signal, welches ca. 5- bis 10-mal
grofler ist als das der kleinen Peaks. Dies konnte zum einen an unterschiedlich dicken
Spénen liegen, oder aber an unterschiedlich starken Konzentrationen des entspre-
chenden Stoffes innerhalb eines Spans.

Es ist interessant, den typischen Signalverlauf einzelner Spéne in vergrofierter Dar-
stellung in der Abbildung 6.4 zu betrachten.
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Abbildung 6.4: In dieser Darstellung ist ein Ausschnitt aus den Abbildungen 6.2 und
6.3 in VergroBerung zu sehen. Es sind alle vier Massenlinien innerhalb eines Graphen
eingezeichnet, damit die einzelnen Peakhohen besser verglichen werden kénnen. Die
in der Ds-Linie relativ selten zu verzeichnenden Peaks treten wenn {iberhaupt nur in
Kombination mit einem besondes groffen Peak in den anderen Massen auf. Daf in
den Massen 3 und 4 iiberhaupt ein Signal zu erkennen ist, obwohl in den unbeladenen
Bereich der Probe gesiigt wurde, liegt wahrscheinlich an einem Ubersprechen der
Kanéle des Massenspektrometers.
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Die Massen 1, 2 und 3 zeigen einen #hnlichen, fast identischen Signalverlauf. Bei
Masse 4 erkennt man sehr viel seltener einen hohen Peak als bei den anderen Mas-
sen. Wenn iiberhaupt, erkennt man einen Masse-4-Peak immer nur in Kombination
mit einem sehr grofflen Peak in den anderen Kanilen, wie dies beispielsweise an den
Positionen 1425 pym und 1570 pm der Fall ist. Aber wie an Position 1475 pym zu
sehen ist, kann es auch vorkommen, dafl die Massen 1, 2 und 3 eine groflen Peak
haben, ohne daf es bei Masse 4 zu einem Ausschlag kommt. Sind die Signale schon
in den ersten drei Massen vergleichsweise klein, so zeigt Masse 4 nie einen Peak.

Eigentlich sollte das Massenspektrometer keine Ausschlige in den Massen 3 und 4
zeigen, weil in den unbeladenen Bereich der Probe gesédgt wurde und somit auch
kein Deuterium in den Spénen zu erwarten ist. Die aufgezeichneten Peaks in diesen
Massen kann man aber durch ein iibersteuerndes Verhalten des Massenspektrometer
erkldren. Das bedeutet, dafl diesen Massenkanilen Signale von benachbarten Mas-
senkanélen zugeschrieben werden. Dieses Verhalten 148t sich bauartbedingt nicht
vollstdndig unterdriicken.

6.3 Schnitt in den beladenen Bereich

Nachdem nun klar ist, wie die Signale des Massenspektrometers bei Spénen im un-
beladenen Bereich zu verstehen sind, wurde in diesem Experiment in den beladenen
Bereich der zuvor beschriebenen Probe geségt. Das urspriingliche Ziel bestand dar-
in, zu zeigen, dafl es moglich, ist eine Probe mit Deuterium zu beladen und diese
Beladung mit der HSaw nachzuweisen. Es ist also nun die Frage, welches Aussehen
von den einzelnen Linien, die das Massenspektrometer ausgibt, erwartet werden soll.
Wenn die Beladung funktioniert hat, sollten sich in der Probe Stellen befinden, in
denen Deuterium eingelagert ist. Werden Spéne aus diesen Bereichen herausgeségt,
sind deutliche Signale in den Massen 3 und 4 mit gleichzeitig normal hohen Peaks in
den Massen 1 und 2 zu erwarten. Diese zuletzt genannten Massen sollten durch eine
Deuteriumbeladung keine veréinderte Signalcharakteristik im Vergleich zur vorigen
Messung aufweisen.

Der Gesamtverlauf des Signals in den Abbildungen 6.5 und 6.6 entspricht der Erwar-
tung einer konstanten Linie, die von den einzelnen Peaks der Spéne iiberlagert ist.
Auflerdem sind bei Masse 4 im Vergleich zu der Messung im unbeladenen Bereich
eine erhdhte Anzahl Peaks zu erkennen.
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Abbildung 6.5: Auf dieser Doppelseite sind die MeBwerte einer Sigung in den be-
ladenen Bereich einer Probe zu sehen. In dem Gesamtverlauf der Masse 1 und Masse
2 erkennt man an der Position 2250 pum einen etwas hoheren Untergrund; dies ist
durch eine Ansammlung von Spénen, die gleichzeitig in den Tiegel gefallen sind zu
erkléren....



6.3. SCHNITT IN DEN BELADENEN BEREICH

8,0x10° 1
7,0x10° 1
6,0x10° i
5,0x10°® ]
4,0x10° ]
3,0x10° 1

lonenstrom [A]

2,0x10°® 1

1,0x10°® 1

ool b LLALLIILRL

'1 ,0X1 0-8 T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Position [um]

4,0x10° 1
3,5x10° 1
3,0x10° i
2,5x10° 1
2,0x10° i
1,5x10° 1

lonenstrom [A]

1,0x10°
5,0x10™"
0,0

-5,0X1 0-10 T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Position [um]

Abbildung 6.6: ...Die hochsten Peaks der Ds-Linie sind ca. 4x107?A hoch, vergli-
chen mit den hochsten Peaks in Abbildung 6.3 ist das ein um den Faktor 10 groferes
Signal. Dies war allerdings auch zu erwarten, weil es sich hier um den mit Deuterium
beladenen Bereich der Probe handelt, in den geségt wurde. Besonders interessant ist
bei dieser Messung ein Blick auf das charakteristische Signal eines Spans, welcher in
Abbildung 6.7 dargestellt wird.
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Interessant ist wieder die Vergréferung auf einzelne Spéne (siehe Abb. 6.7). Es ist
ein vollkommen anderes Signal als bisher zu erkennen. An Position 2945 pum gibt
es einen grofien Peak in den Massen 3 und 4 bei gleichzeitig kleinem Ausschlag in
den Massen 1 und 2. Bei der vorherigen Messung war fiir eine Signalerhhung um 2
Zehnerpotenzen in Masse 3 eine entsprechende Erhéhung um ca. 1,5 Zehnerpotenzen
in Masse 2 nétig. Somit kann der Anstieg an dieser Position in Masse 2 von nur ca.
0,3 Zehnerpotenzen nicht verantwortlich sein fiir den hohen Peak in Masse 3 und
4. Deshalb bleibt nur noch die Interpretation iibrig, dafl in diesem Span tatséchlich
Deuterium eingelagert war.
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Abbildung 6.7: In dieser Darstellung aller vier Massen ist das charakteristische
Signal eines Spans zu sehen, welcher aus dem mit Deuterium beladenen Bereich einer
Probe stammt. Deutlich zu erkennen ist ein Signalanstieg um ca. 1,5 Gréflenordnungen
in den Massen 3 und 4. In Kombination mit einem relativ kleinen Signal in den Massen
1 und 2 bedeutet dies, dafl in dem Span tatséichlich Deuterium vorhanden gewesen
sein muf.
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6.4 Die Streifenprobe Teil 1

Bei der zweiten Messung der NiCu-Probe konnte nachgewiesen werden, dafl in dieser
Deuterium vorhanden war. Um zu beweisen, daf} eine gezielte, ortsaufgeléste Bela-
dung moglich ist, soll in diesem Experiment eine Probe streifenférmig mit Deuterium
beladen werden.

Bevor das Probenplittchen (NiCu) in die Sége eingebaut werden konnte, mufite es
einen ldngeren Préparations-Zyklus durchlaufen.

Im ersten Schritt wurde die rechteckige Probe mit den Maflen 30 mm x 30 mm
x 1,6 mm mechanisch mit Hilfe von SiC-Schleifpapier bis zu einer 4000er Kérnung
geschliffen. Um die oberflichennahe geschidigte Schicht abzutragen, wurde die Pro-
be chemisch poliert. Dies geschah in einem Sduregemisch aus Salpetersidure (30%),
Schwefelsdaure (10%), Essigsdure (50%) und Phosphorsdure (10%). Nach dem chemi-
schen Polieren wurde die Probe fiir eine Stunde bei 600°C ausgeheizt. Anschlieflend
wurde mit einem speziellen Lack ein Streifenmuster mit einer Streifenbreite von
ca. 3 mm aufgetragen. Der Lack verhindert das Eindringen von Deuterium in die
Probe. Im nicht lackierten Bereich kann hingegen eine Beladung stattfinden. Um
Deuterium in die Probe zu bringen, wurde sie in einem Bad aus schwerem Wasser
und NaOH elektrochemisch beladen. Im letzten Schritt wurden die Lackstreifen mit
Ethanol von der Probe entfernt. Erst nach dieser Prozedur konnte die Probe in die
Sage eingebaut werden. Die Abbildungen 6.8 und 6.9 zeigen die Mefidaten, wobei die
Sagerichtung quer zu den Streifen lag. Wenn man eine Streifenprobe quer durchségt,
so sollte man idealerweise ein rechteckformiges Signal erwarten.
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Abbildung 6.8: In den Massen 1 und 2 sind deutlich MefBartefakte zu erkennen
(Position 1000 und 5000 pym). Die Ursache fiir diese Artefakte liegt in der Kiihlfalle.
Bei dieser Messung war noch die alte Kiihlspirale im Rezipienten eingebaut. Durch
starke Vibrationen der Spirale wurden Gasatome von deren Oberflache abgeschiittelt,
und fithrten so zu einem verschlechterten Vakuum...
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Abbildung 6.9: ...Die geséigte Probe wurde streifenférmig mit Deuterium beladen,
und somit sollte sich in den Massen 3 und 4 dieses Streifenmuster widerspiegeln. Schon
auf einen ersten Blick kann man ca. 3 mm breite beladene und unbeladene Streifen
erkennen. Das erhohte Signal im Bereich zwischen 0-3000 pm ist dadurch zu erkléren,
dafl die Probe an den Kanten nicht mit Lack iiberzogen wurde, wodurch Deuterium
in diesen Bereich der Probe eindiffundieren konnte.
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Die Vergroflerung auf einzelne Spéne zeigt im Vergleich zu den weiter vorne be-
schriebenen Signalmustern keine neuen Eigenschaften, weshalb hier auf eine erneute
Darstellung verzichtet wird. Bei dieser Messung ist der Gesamtverlauf des Signals
iiber den gesamten Sageschnitt von Interesse. Wieder gibt es einige Aufféalligkeiten
zu bemerken. An der Position 1000 pm ist in den Massen 1, 2 und 3 ein Anstieg in
der Kurve zu erkennen. Des weiteren sind in Masse 1 und 2 auch an der Position
zwischen 5000-6000 pm zwei hohere Peaks zu finden. Diese Artefakte sind durch die
in Kapitel 3 beschriebene, vibrierende Kiihlfalle zu erkliren. Der Gesamtverlauf von
Masse 3 und 4 zeigt aber den eigentlich interessanten Teil der Messung. Das Ziel
bestand darin, ein streifenférmiges Profil nachzuweisen. Dieses ist bei Masse 3 zu
erkennen, besonders ausgepragt ist es aber erst in Masse 4.

Die beladenen Streifen befinden sich in einem Bereich zwischen 3000-7000 pm und
zwischen 10000-13000 pm. Ein sehr kleines Signal erhélt man im Bereich zwischen
7000-10000 pm, weil hier der Lack ein Eindiffundieren des Deuteriums verhindert
hat. Im Anfangsbereich zwischen 0-3000 pm sollte kein Signal zu erwarten sein. Daf3
man in diesem Abschnitt trotzdem ein Signal erhilt, liegt daran, dafl die Probe an
den Kanten nicht mit Lack {iberzogen war, und somit Deuterium iiber diese un-
geschiitzte Kante in die Probe gelangen konnte.

In den Meflwerten ist das Streifenprofil der Probe wiederzufinden. Die gewonnenen
Daten kénnen mit einem Auswertungsprogramm gegliattet werden, um so eine recht-
eckformige Kurve zu erhalten. Es wurde die Methode des Moving Window Average
benutzt und das gesamte Mittelungsintervall wurde gauigewichtet (Haa06).

Bei einem Mittelungsintervall von 50 pym erkennt man in der Abbildung 6.10 steil
abfallende Flanken zwischen den beladenen und unbeladenen Streifen. Allerdings
sind die Plateaus relativ schlecht ausgepréigt. Die Plateaus werden bei einem Mitte-
lungsintervall von 400 pm deutlich glatter. Dies fithrt aber zwangslaufig zu weicheren
Kanten im Rechteckprofil.

Die glatten Plateaus der blauen Kurve machen eine Aussage iiber den durchschnitt-
lichen Deuteriumgehalt in dem beladenen Bereich. Die Plateaus liegen um fast ei-
ne GroBlenordnung hoher als der Untergrund. Allerdings kann der Deuteriumgehalt
nach dem momentanen Stand der Experimente nicht in Teilchenzahlen ausgedriickt
werden. Dazu ist eine Eichung erforderlich, die angibt, welche Ionenstroménderung
einer bestimmten Teilchenzahlinderung entspricht. Auf der Probe sind bei einer
Streifenbreite von 3 mm insgeamt 5 beladene und 5 unbeladene Streifen. Ein Sége-
schnitt ist bauartbedingt auf maximal 15 mm begrenzt, weshalb es nicht moglich
war, die komplette Probe in einer einzigen Messung durchzuséigen und so das Profil
noch besser herauszuarbeiten. Aus diesem Grund wurde die Probe ausgebaut und
anschliefend in die andere Seite gesdgt. Zwischen beiden Messungen sind ca. 45
Stunden vergangen. Innerhalb dieses Zeitraums konnte das Deuterium in der Probe
in die unbeladenen Streifen diffundieren (bei 20°C).
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Abbildung 6.10: Die Ds-Linie aus Abbildung 6.9  wurde hier nochmals zusammen
mit einer logarithmisch eingeteilten y-Achse aufgetragen. Um das erwartete Rechteck-
profil noch deutlicher herauszuarbeiten, wurde eine gausgewichtete Kurvenglattung
durchgefiihrt. Die blaue Linie zeigt relativ glatte Plateaus, wobei die Ubergiinge zwi-
schen beladenen und unbeladenen Streifen nicht mehr so steil abfallen, wie dies bei
der grauen Glttungslinie zu sehen ist. Um die Lage der Plateaus zu verdeutlichen,
wurden zwei rote Geraden eingezeichnet.

6.5 Die Streifenprobe Teil II

Die Probe wurde in dieser Messung von der gegeniiberliegenden Seite eingeségt,
um zu sehen, ob sich auch hier ein rechteckférmiges Signal nachweisen 148t. Sollte
dies der Fall sein, so ist bei dieser Messung ebenfalls interessant, wie sehr sich die
Diffusion des Deuteriums in die unbeladenen Streifen hinein ausgewirkt hat. Die
Abbildungen 6.11 und 6.12 zeigen zu Beginn erneut die groflen Peaks bei den Mas-
sen 1, 2 und 3. Ansonsten erkennt man bei Masse 4 das Streifenmuster der Probe
wieder. In dem Bereich zwischen 0-4000 ym und im Bereich zwischen 7000-10000 pm
erkennt man deutlich die mit Deuterium beladenen Streifen. In den dazwischenlie-
genden Streifen sollte idealerweise kein Signal vorhanden sein, allerdings sind kleine
Peaks sichtbar. Diese sind in der zuvor durchgefiihrten Messung nicht so deutlich
ausgeprigt. Die Ursache dafiir liegt, wie schon oben angedeutet, in der Diffusion
des Deuteriums innerhalb der Probe in dem vergangenen Zeitraum zwischen bei-
den Messungen. Interessant ist, daf3 die Diffusion so stark war, dafl das Deuterium
in den ganzen, urspriinglich unbeladenen, 3 mm breiten Bereich hineindiffundiert ist.
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Abbildung 6.11: Auch in dieser Messung sind zu Beginn wieder MeBartefakte zu
verzeichnen. Ansonsten erkennt man, wie zu erwarten war, ebenfalls ein Streifenmu-

ster...
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Abbildung 6.12: ..Im Vergleich zu Abbildung 6.9 erkennt man in den Bereichen,

die eigentlich unbeladen sein sollten, eine erhohte Anzahl an kleineren Peaks. Diese
lassen sich durch die Diffusion des Deuteriums in der Probe erklédren.
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In Abbildung 6.13 wurden die Mefidaten aus Masse 4 wieder gegléittet. Die blaue
Linie mit einem Mittelungsintervall von 400 pym ist im Vergleich zu Abbildung 6.10
an den Kanten deutlich aufgeweicht, was durch die Diffusion des Deuteriums im
vergangenen Zeitraum zu erklédrbaren ist. Die graue Kurve mit einem Mittelungsin-

KAPITEL 6. MESSUNGEN

tervall von 50 pm zeigt hingegen sehr viel glattere Plateaus als in Abbildung 6.10.

Die Differenz zwischen den roten Geraden ist in Abbildung 6.10 ca. dreimal gréfler
als bei der zweiten Messung. Dies driickt aus, wie stark sich die Diffusion ausgewirkt

hat.
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Abbildung 6.13: ...Im Vergleich zu Abbildung 6.13 erkennt man in den Bereichen,
die eigentlich unbeladen sein sollten, eine erhohte Anzahl an kleineren Peaks. Diese
lassen sich durch die Diffusion des Deuteriums in der Probe erklidren. Die blaue Kurve
ist im Vergleich zu Abbildung 6.10 stark aufgeweicht. Die graue Kurve besitzt glattere

Plateaus als in Abbildung 6.10.
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6.6 Deuteriumnachweis in Aluminium

Durch das Streifenexperiment konnte gezeigt werden, dafi es moglich ist, eine NiCu-
Probe gezielt mit Deuterium zu beladen, und diese Beladung ortsaufgelést nachzu-
weisen.

In diesem Experiment wird untersucht, ob der Deuteriumnachweis auch im Werk-
stoff Aluminium vollzogen werden kann, und ob es moglich ist, die obigen Ergebnisse
zu quantifizieren. Dazu werden verschiedene, bekannte Mengen an Deuterium in ei-
ne Aluminiumprobe eingebracht mit dem Ziel, auf diese Art die Nachweisgrenze der
HSaw bestimmen zu kénnen.

Das HISKP verfiigt iiber ein Zyklotron, mit dem es moglich ist, eine gewiinschte An-
zahl an Deuteronen in ein Target zu schieflen. Die minimale Energie der Deuteronen
betragt 15 MeV. Aufgrund dieser hohen Energie ist es notwendig, Reinstalumiunim
als Probenmaterial zu verwenden. Bei Aluminiumlegierungen, die Kupfer enthal-
ten, kiime es durch den Beschufl mit 15-MeV-Deuteronen zu einer unerwiinschten
Aktivierung der Kupferkerne.
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6.6.1 Der Aufbau des Probenhalters

Um die Aluminiumprobe mit Deuteronen beschieflen zu kénnen, mufite ein spezieller
Probenhalter gebaut werden, der mehrere Aufgaben gleichzeitig erfiillt.

In Abbildung 6.14 ist der Aufbau und die Funktionsweise des Probenhalters in ei-
nem Querschnitt schematisch dargestellt. Der gesamte Probenhalter wird mit ei-
nem Flansch am Vakuumrezipienten, der mit dem Zyklotron verbunden ist, festge-
schraubt. Rechts vom Flansch befindet sich der vakuumseitige Teil des Halters.

Isolator - I e

Ethanol = =

)

Leiter

Abbildung 6.14: Die Probe wird mit einem Klemmpléttchen auf den gekiihlten
(-60°C) Kupferblock fixiert. Dadurch kann die Wirme, die sich durch den Deutero-
nenbeschuf} in der Probe entwickelt, abtransportiert werden. Das im Durchmesser 3
mm breite Sackloch im Graphitabsorber 148t eine eine Restdicke von 800 pm stehen.
Dies bremst die Deuteronen von 15 MeV auf knapp 6 MeV. Die Ladung der Deutero-
nen wird nach auflien abtransportiert, und daraus kann die Anzahl der in der Probe
deponierten Teilchen iiber eine Bestrahlungszeit berechnet werden.

Die eingeschossenen Deuteronen sollen im Aluminium nicht diffundieren, weshalb die
Probe auf -60°C gekiihlt wird. Damit dies moglich ist, mufl die Probe, die sich auf
dem von Ethanol durchflossenen Kupferblock befindet, einen ausreichenden Wérme-
kontakt zu diesem haben. Dies ist durch ein Klemmpléattchen realisiert worden. In
diesem Klemmplattchen befinden sich zwei Bohrungen, durch die nur diejenigen
Deuteronen fliegen kénnen, die es geschafft haben, den Graphitabsorber zu passie-
ren.

Der Absorber ist von seiner Dicke her so bemessen, dafl alle Deuteronen, die nicht
die Sacklocher im Graphit treffen, von diesem vollsténdig absorbiert werden. Die
Bohrungen im Graphit lassen eine Restdicke von ca. 800 um stehen. Diese Restdicke
wurde so dimensioniert, damit die Deuteronen zu wenig Energie besitzen, um die
Aluminiumkerne anzuregen. Die Eindringtiefe in die 16 mm dicken Proben betrégt
bei der so gewihlten Energie ca. 160 pm. Es wurden zwei Proben in den Halter ein-
gesetzt und die eine fiir 10 min, die andere fiir 100 min mit Deuteronen beschossen.
Uber die Ladung, welche die Deuteronen mit sich fithren, und den bekannten Strahl-
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strom auf der Probe (ca. 1 pA) kann man die Anzahl der Teilchen bestimmen, welche
innerhalb einer Bestrahlungszeit in der Probe gelandet sind. Bei einer Zeit von 10
min entspricht dies ca. 10'® Teilchen, bei 100 min ca. 10'6 Teilchen. Im Aufbau wird
die Ladung der Deuteronen iiber das duflere Kiihlrohr abgfiihrt. In Abbildung 6.15
ist ein Photo des Probenhalters zu sehen.

Abbildung 6.15: Links sind der Zu- und Riicklauf fiir die Kiihlfliissigkeit zu erken-
nen. Der rechte Teil befindet sich im Vakuum. Auf dem Kupferblock ist das Klemm-
pléattchen mit vier Schrauben fixiert. Auf dem Graphitblock im Vordergrund sind die
zwei Sacklocher zu erkennen, durch welche der Strahldurchmesser der Deuteronen auf
maximal 3 mm begrenzt ist.

6.6.2 Messung der ,,10 min“bestrahlten Probe

Beim Einbau der Probe in die HSaw war darauf zu achten, dafl der Sageschnitt
durch das mit Deuteronen beschossene, im Durchmesser 3 mm grofle Gebiet geht.
Die Mefiwerte sind in den Abbildungen 6.16 und 6.17 dargestellt. Der gesamte Sége-
schnitt ist ca. 8,3 mm lang.

An der x-Achse ist die Grofle Cycle aufgetragen. Das ist die Grofe, die das Massen-
spektrometer ausgibt. Damit auf der x-Achse die Probenposition aufgetragen werden
kann, muf} erst eine Eichung durchgefiihrt werden. Dies setzt aber eine konstante
Drehfrequenz des Ségeblattes voraus, da mit diesem bzw. mit der daran montierten
Lichtschranke der Probenvorschub gesteuert wird. Wéhrend der laufenden Messung
wurde die Frequenz aus weiter unten genannten Griinden stark variiert. Aus diesem
Grund ist eine Eichung hier nicht moglich. Bei dieser Messung interessiert nur der
Gesamtverlauf des Tonenstroms, und deshalb ist mit der Grole Cycle kein Nachteil
verbunden.

Cycle ist eine kleine Zeitspanne. Es ist genau die Zeit, die das Massenspektrometer
bendétigt, um einmal jeden Massenwert zu durchlaufen.
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Abbildung 6.16: Alle vier Graphen zeigen einen anderen Verlauf als erwartet. Der
Gesamtverlauf {iber den ganzen Sdgeschnitt zeigt eine konstante Untergrundlinie mit
zwei besonders grofien Peaks in den Massen 1 und 2 an der Stelle ca. 2100 Cycle und
2950 Cycle. Diese Peaks sind wieder durch eine Ansammlung von Spénen zu erkléiren,
die gleichzeitig in den Tiegel gefallen sind...
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Abbildung 6.17: ...In Masse 3 und 4 sind an der Stelle 2940 Cycle ebenfalls die
groflen Peaks zu erkennen. Bei Masse 4 hingegen ist bei Cycle 2100 kein erhohtes
Signal sichtbar. Insgesamt waren bei dieser Messung die Signale von einzelnen Spénen
sehr klein. Die Ursache war, wie sich beim Ausbau der Probe herausgestellt hat, dafl
das Probenmaterial auf die Unterseite abgeschmiert wurde anstatt als Span in den
Tiegel zu fallen.
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Die Meflergebnisse entsprechen nicht der Erwartung. Die groflen Peaks bei einer
Stelle von 2100 Cycle und 2950 Cycle sind durch eine Ansammlung von Spénen, die
gleichzeitig als Klumpen in den Tiegel gefallen sind, zu erkléren.

Das Problem bei dieser Messung bestand darin, dafl es in dem erwarteten ca. 3 mm
groflen Bereich zu keiner signifikanten Signalerh6hung in Masse 4 gekommen ist.
Aufgrund dieser Meflergebnisse liegt die Vermutung nahe, daf§ der mit Deuteronen
beschossene Bereich nicht angeséigt wurde. Dies steht im Widerspruch zu einer ex-
akten Positionierung der Probe.

Mit der folgenden Abschétzung der Groflenordnungen wird gezeigt, dafl die Anzahl
der in der Probe deponierten Deuteronen weit {iber der Nachweisgrenze des Massen-
spektrometers liegt, weshalb eine zu geringe Konzentration der Deuteronen in einem
Span ausgeschlossen werden kann.

Die minimal nachweisbare Druckénderung des Massenspektromters betrigt:

Appmin = 110" mbar (6.1)

Mit Hilfe der idealen Gasgleichung kann dies direkt in eine Teilchenzahldnderung
umgerechnet werden:

Das bedeutet, dafl aus einem Span mindestens die Teilchenzahl AN, ausdampfen
mufl, um vom Massenspektrometer als Span nachgewiesen werden zu kénnen.

ANpin =~ 3.5 -10° (6.3)

Es mufl noch abgeschétzt werden, wieviele Deuteronen in einem Span deponiert
sind. Der Deuteronenstrahl hat einen Durchmesser von 3 mm, was einer bestrahlten
Fliche von 7 mm? entspricht. Auf dieser Fliche sind bei einer Bestrahlungszeit von
10 min insgesamt 10'® Deuteronen gelandet.

Der Span hat aufgrund des Ségeblattes eine Breite von 500 pm. Unter einer ange-
nommenen Spandicke von 10 pum entspricht dies einer bestrahlten Spanfliche von
5000 pm?.

In einem einzigen Span ist somit die Zahl Ng,,, enthalten:

Nspan = 7-10" (6.4)

Die im Span vorhanden Teilchenzahl ist um 5 Groflenordnungen hoher, als zum
Nachweis mit dem Massenspektrometer erforderlich ist.

Ein Hinweis zur Losung des Widerspruchs ergab sich beim Ausbau der Probe. Es
hat sich herausgestellt, dafl ein Grofiteil des Probenmaterials nicht als Ségespan in
den Tiegel gefallen ist, sondern auf die Unterseite der Probe abgeschmiert wurde.
Der Grund fiir dieses schlechte Abspanverhalten ist der extrem weiche Werkstoff
Aluminium.
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Um das Problem zu 16sen, mufi man sich die vorliegenden Groéflenverhéltnisse an-
schauen. Die Aluminiumprobe hat eine Dicke von 16 mm. Die Eindringtiefe der
Deuteronen betragt 160 pm. Das bedeutet, dal sdmtliche Deuteronen im oberen
Zehntel der Probe konzentriert sind. Weiter Messungen haben gezeigt, dafl nur 40%
des erwarteten Probenmaterials in den Tiegel fallen. Es ist moglich, dafl bei einem
Span die oberen 10%, in dem die Deuteronen deponiert sind, nicht zu den 40% des
Materials gehoren, die in den Tiegel fallen, sondern auf die Unterseite der Probe
abgeschmiert werden.

Das es prinzipiell mit der Deponierung von Deuteronen in der Probe geklappt hat
erkennt man in Masse 4 an den Stellen 2500 Cycle und 2750 Cycle. Dort ist zufélliger-
weise doch Deuterium aus den oberen Schichten im Tiegel gelandet. Dies bestétigt
die obige Rechnung, dal in der Probe eine nachweisbare Menge an Deuterium vor-
handen ist.

Ob bevorzugt Material aus den unteren Schichten der Probe in den Tiegel féllt, kann
dadurch getestet werden, dafl bei einem weiteren Experiment die Probe umgedreht
in die HSaw eingebaut wird.

6.7 Deuterium in einer CT-Probe

In diesem Kapitel wird die urspriingliche Zielstellung der Diplomarbeit wieder aufge-
griffen. Ziel ist es, eine erhohte Deuteriumkonzentration in der plastischen Zone vor
der Rif}spitze einer unter korrosiver Umgebung zyklisch verformten Probe nachzuwei-
sen. Als Probenmaterial wurde die anfangs untersuchte NiCu-Legierung verwendet,
weil mit dieser bereits ein ortsaufgeloster Nachweis von Deuterium gelungen ist.

In diesem Experiment wurde eine CT-Probe in einer Losung aus schwerem Wasser
und NaCl zyklisch verformt. Nachdem sich in der Probe ein kleiner Rif3 ausgebil-
det hat, wurde sie direkt in die Sége eingebaut. Es wurde darauf geachtet, dafl das
Ségeblatt durch die plastische Zone vor der Riflspizte sdgt. Gesdgt wurde quer zur
Ausbreitungsrichtung des Risses. Falls es funktioniert hat, Deuterium auf diese Art
in die Probe zu bringen, sollten die Messwerte an der Position der plastischen Zone
ein erhohtes Masse-3- und Masse-4-Signal zeigen. Die Massen 1 und 2 hingegen soll-
ten an dieser Stelle kein erhthtes Signal ausgeben. Mit dieser Erwartung wurden die
Proben gesigt. Die Mefidaten sind in den Abbildungen 6.18 und 6.19 dargestellt.
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Abbildung 6.18: Bei diesem Experiment wurde eine in Natriumchloridlésung zy-
klisch verformte CT-Probe quer zur Riflausbreitungsrichtung geségt. Die Probe wurde
so auf dem Probentisch ausgerichtet, das die plastische Zone vor der Rifspitze getrof-
fen werden sollte. Die Meflergebnisse zeigen zwei Auffélligkeiten. An der Positon 1800
pm erkennt man das typische durch die Kiihlfalle hervorgerufene MeBartefakt, welches
in den Massen 1, 2 und 3 zu einem erhéhten Untergrund fiihrt...
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Abbildung 6.19: ...Die Ds-Linie zeigt eindeutig ein Signal im Bereich der plastische
Zone. Dies ist ein starkes Indiz fiir einen gelungenen Nachweis von Deuterium in der
plastischen Zone. Das erhohte Signal ist ebenfalls in der Masse 3 klar zu erkennen.
Nach bisherigem Kenntnisstand gab es bisher noch keine einzige Messung, die je-
mals eine erhohte Deuteriumkonzentration in der plastischen Zone vor der Riflspitze
nachgewiesen hat.
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Die Messung zeigt an der Position 1800 ym wieder das von der Kiihlfalle stammende
MefBartefakt. An der Position 7100 pm ist in den Massen 3 und 4 ein deutliches Signal
zu sehen. Ein Vergleich dieser Position mit der exakten Position der Riflspizte zeigt
eindeutig, dafl das Signal von der plastischen Zone des Risses stammt.

Diese Messung ist ein sehr starkes Indiz dafiir, dal der Nachweis von Deuterium in
der plastichen Zone gelungen ist.



Kapitel 7

Zusammenfassung

Mit dem zu Beginn der Diplomarbeit bestehenden experimentellen Aufbau konnte
gezeigt werden, daf} ein Span, der im Tiegel des unteren Rezipienten landet, dort fiir
einen Druckanstieg sorgt.

Auf dieser Basis konnten die weiteren Experimente geplant werden.

Im Laufe der Diplomarbeit kam es zu baulichen Verdnderungen und zu Verbesse-
rungen des experimentellen Aufbaus HSaw, die hier dargestellt werden.

Seit dem Einbau einer neuen Kiihlspirale sind in den Mefldaten die groflen, bereits
mehrfach beschriebenen Artefakte verschwunden. Des weiteren wurde ein grofier
dimensionierter Stickstoff-Dewar installiert, was nicht nur den Bedienungskomfort
wéihrend einer laufenden Messung erhéht, sondern auch das vereisen der Kiihlspirale
praktisch ausschlief3t.

Es wurde eine Trennung des Kiihlsystems, bestehend aus Kiihlspirale und Proben-
tischkiihlung, realisiert. Der Probentisch wird jetzt mit einer eigenen Kiihlmaschine
(Bad-Umwélzthermostat) gekiihlt. Dies schliefit auch die Gefahr aus, daf§ die im
Probentisch verbauten Kugellager unter ihre kritische Temperatur gekiihlt werden,
bei der es zu strukturellen Verdnderungen kommt.

Als letzte bauliche Veréinderung sei hier noch die Neukonstrukion der Vakuumdreh-
durchfithrung des Sageblattes erwéihnt. Diese Drehdurchfithrung ist aufgrund ihres
Aufbaus sehr viel langlebiger und wartungsfreundlicher als ihr Vorgénger.

Mit Beginn dieser Diplomarbeit wurde nicht mehr der Weg verfolgt, Wasserstoff (H)

in der plastischen Zone einer Aluminiumlegierung nachzuweisen.

Stattdessen bestand das Ziel der Diplomarbeit in dem Nachweis von Deuterium in

der plastischen Zone vor der Rifispizte einer unter korrosiver Umgebung zyklisch

verformten Probe.

Zunichst wurde getestet, ob es moglich ist Deuterium in eine Nickel-Kupfer-Legierung
einzubringen und dieses mit der HSaw nachzuweisen. Nachdem dies erfolgreich ge-

zeigt werden konnte, wurde eine Probe streifenférmig mit Deuterium beladen, um

den Nachweis ortsaufgelost zu fithren. Die Mefergebnisse zeigen, dafl dies funktio-
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niert. Die Messung der im Zyklotron bestrahlten Probe sollte die Beladung mit
Deuterium quantifizieren. Mit dem Zyklotron kann eine wohldefinierte Anzahl an
Deuteronen in die Probe geschossen werden. Der Werkstoff Aluminium ist, wie die
Messung gezeigt hat, fiir dieses Experiment aufgrund seines schlechten Abspanver-
haltens nicht geeignet. Schliefilich wurde eine CT-Probe hergestellt, um zu testen, ob
Deuterium in der plastischen Zone einer zyklisch verformten Probe nachweisbar ist.
Die Ergebnisse dieser Messung sind ein sehr starkes Indiz dafiir, dal der Nachweis
von Deuterium in der plastischen Zone gelungen ist.

Nach bisherigem Kenntnisstand gab es weltweit noch keine einzige Messung, die
Deuterium in der plastischen Zone nachweisen konnte. Somit kénnte dieser Messung
in Zukunft in der physikalischen Fachwelt eine grofle Bedeutung zukommen. Des
weiteren wurde mit diesem Messergebnis das grofie Ziel dieser Diplomarbeit erreicht!
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Ausblick

Es bietet sich an, diesen Abschnitt in einen Messungsteil und einen Teil, der sich
mit baulichen Verédnderungen beschéftigt, zu unterteilen.

Das Vakuum im unteren Rezipienten kénnte durch die Verwendung von Stickstoff
als Kiithlmittel anstelle von Wasser deutlich verbessert werden.

Auflerdem ist es sinnvoll um diesen Rezipienten dauerhaft ein entsprechend starkes
Heizband zu wickeln, weil es so moglich wire, den Rezipienten fiir mehrere Stunden
bei hohen Temperaturen auszuheizen.

Mit dem momentanen Entwicklungsstand der HSaw ist es, wie in den Messungen
gezeigt werden konnte, moglich, einen prinzipiellen Verlauf einer erhéhten Deuteri-
umkonzentration nachzuweisen, aber die Ortsauflosung 148t sich wahrscheinlich noch
deutlich verbessern.

Dazu miifite zusétzlich eine Lichtschranke knapp oberhalb des Tiegels installiert
werden, damit iiberpriift werden kann, ob an der vom Computer aufgeschriebenen
Position wirklich auch ein Span in den Tiegel gefallen ist.

Das komplette Zusammenspiel von Probentischvorschub, Ségeblattgeschwindigkeit
und der neuen Lichtschranke miifite neu durchdacht werden.

Des weiteren stellt sich in diesem Zusammenhang die Frage, ob am Konzept des
rotierenden Sageblattes festgehalten werden soll, oder ob es besser ist, parallel zu
obigen Umbauarbeiten die Entwicklung einer Stanze in Gang zu bringen. Damit
wiirden eventuell viele Probleme, die das Ségeblatt von Natur aus mitbringt, nicht
mehr auftreten, wie z.B. dem extremen Abschmierverhalten von weichen Werkstof-
fen.

Neben der Beschiftigung mit diesen baulichen Veridnderungen ist es interessant,
einen Blick auf zukiinftige Messungen zu werfen.

Es ist sehr wichtig, mit einer weiteren CT-Probe aus NiCu das bereits erhaltene
Ergebnis zu reproduzieren.

Anschlieflend wiire es interessant, zu CT-Proben aus Aluminiumlegierungen zuriick-
zukehren, um auch dort eine erhohte Deuteriumkonzentration nachzuweisen.

Eine Eichung des Massenspektrometers wiirde wichtige Informationen iiber absolu-
te Teilchenzahldnderungen liefern kénnen. Dazu konnten kleine Metallpartikel mit
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definierten Mengen Deuterium beladen und die dadurch ausgeltste Druckerhthung
gemessen werden.

Bisher wurden noch keine ausfiihrlichen Messungen zu der Spancharakteristik ein-
zelner Werkstoffe durchgefiihrt. Diese Messungen kénnten dann vielleicht konkrete
Aussagen iiber typische Spandicken machen. Fiir eine bessere Ortsauflésung sind
solche Messungen ebenfalls unverzichtbar.

Fine Kombination mit Untersuchungen an der Bonner Positronenmikrosonde kénn-
ten weitere interessante Ergebnisse liefern. Es wére mdoglich, eine Probe zunéichst in
korrosiver Umgebung zyklisch zu verformen. Anschlielend wiirde die plastische Zone
mit Hilfe der Mikrosonde untersucht und danach in diese Zone geségt. Eine erneute
Untersuchung mit der Mikrosonde kénnte dann zeigen, wie gut die plastische Zone
getroffen wurde.
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