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Kapitel 1

Einleitung

In sehr vielen Bereichen der industriellen Produktion werden heutzutage Alumini-
umlegierungen eingesetzt. Uberall dort, wo gleichzeitig hohe Festigkeit und geringes
Gewicht erforderlich sind, kommen sie zum Einsatz, so z.B. in der Luft- und Raum-
fahrttechnik oder der Automobilindustrie. Aus diesem Grund werden in dieser Arbeit
drei verschiedene Aluminiumlegierungen untersucht.

Bevor man einen Werkstoff in der industriellen Produktion einsetzen kann, miissen
seine mechanischen und plastischen Eigenschaften untersucht werden. Die Kenntnis
iiber das Verhalten von Bauteilen, wenn diese groflen Belastungen ausgesetzt sind,
ist ebenso wichtig fiir die Stabilitdt und Festigkeit, wie das Wissen iiber das Ermii-
dungsverhalten. Schon bei kleinen Lasten, die deutlich im elastischen Bereich liegen,
kommt es bei anhaltender Wechselbelastung zum Ermiidungsbruch.

Seit 150 Jahren wird mit Hilfe des WOHLER-Tests die Lebensdauer mechanisch
beanspruchter Bauteile ermittelt. Hierzu benotigt man eine grofle Anzahl dquiva-
lenter Proben, die bei unterschiedlichen Spannungen bis zum Bruch wechselbelastet
werden. Die Ergebnisse werden dann in einem WOHLER-Diagramm dargestellt. Um
mit dieser Methode die Lebensdauer des Materials zu bestimmen, benotigt man ne-
ben der grofien Anzahl von Proben auch Lastzyklenzahlen im Bereich von 107 bis
einige 10°. Diese Art der Schadensvorhersage ist also sehr zeit- und kostenintensiv.

Wird ein Metall plastisch verformt, kommt es im Kristallgitter zu einer Erhohung
der Fehlstellenkonzentration. Das Material bricht, wenn lokal eine kritische Fehlstel-
lendichte erreicht wird. Diese Verdnderung der Fehlstellenkonzentration lasst sich
mit Hilfe der Positronen-Annihilations-Spektroskopie (PAS) messen. Sie ermoglicht
es aus den Frithstadien der plastischen Verformung den spéteren Bruch sichtbar zu
machen.

Frithere Ergebnisse der Arbeitsgruppe haben gezeigt, dass die PAS zur Vorhersa-
ge von Ermiidungsbriichen herangezogen werden kann. An austenitischen und fer-
ritischem Stéhlen konnten erfolgreich Ermiidungsbriiche vorhergesagt werden. Dar-
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iitber hinaus liegen die Vorteile der PAS als Methode zur Schadensvorhersage auf
der Hand. Es ist keine aufwendige Probenpréaparation notig und sie ist vollkommen
zerstorungsfrei. AuBerdem ergibt sich eine immense Zeitersparnis, da schon nach we-
nigen Lastzyklen - auf Grund der hohen Sensitivitdat der PAS auf die Defektdichte
- Informationen fiir die Vorhersage eines Ermiidungsbruch gewonnen werden kénnen.

Diese Tatsachen gaben Anlass dazu diese Methode auch auf Aluminiumlegierun-
gen anzuwenden. Die Geometrie der verwendeten Proben lehnt sich an die Stan-
dardgeometrie fiir Wechselbelastungsversuche an. Auf Grund der stark lokalisier-
ten Spannungskonzentration ist es notwendig, die Fehlstellendichte mit einer hohen
Ortsauflosung zu messen, wie es die Bonner-Positronen-Mikrosonde (BPM) zulésst.
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Theoretische Grundlagen

2.1 Defekte im Festkorper

Eine Reihe von wichtigen physikalischen Eigenschaften eines Festkorpers werden
durch die Anzahl und die Art von Defekten in seiner Kristallstruktur bestimmt. So
beeinflussen sie zum Beispiel auch seine mechanischen und plastischen Eigenschaften.
Die verschiedenen Defekttypen lassen sich nach ihrer Dimension ordnen.

2.1.1 Punktdefekte

Zu den einfachsten Gitterdefekten gehoren die nulldimensionalen oder Punktdefekte.
Sie werden unterteilt in Gitterleerstellen, Zwischengitterdefekte und substitutionelle
Defekte. Bei Gitterleerstellen handelt es sich um ein fehlendes Atom im Kristall-
gitter. Von Zwischengitterdefekten spricht man, wenn ein Atom von einem Gitter-
platz oder ein Fremdatom ins Zwischengitter wandert. Dariiber hinaus kénnen auch
Fremdatome einen Gitterplatz besetzen und so substitutionelle Defekte bilden. Das
Einbringen solcher Gitterdefekte fiihrt zu kurzreichweitigen Verzerrungen der Kris-
tallstruktur (siche Abb. 2.1).

Fremdatome treten in einem Metall entweder als natiirliche Verunreinigung auf oder
sie werden absichtlich als Legierungselemente eingebracht. In Legierungen kann die
Fremdatomkonzentration bis zu 50 % betragen, bei den reinsten Metallen liegt sie
zwischen 10~% und 10~7 pro Atom.

Da Leerstellen einen besonderen Einfluss auf die Annihilationsstrahlung von Po-
sitron und Elektron haben, ist ihre Konzentration im Festkorper von besonderem
Interesse fiir diese Arbeit. Im thermischen Gleichgewicht folgt sie einer Boltzmann-
verteilung.

HF SF
Civ(T) = exp [—ﬁ} exp [k%:] (2.1)
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Hierbei ist Cyy (7)) die Leerstellenkonzentration. Sie héngt von der Leerstellenbil-
dungsenthalpie Hf;, und der Konfigurationsentropie Sf;, ab. Wie aus der Formel 2.1
zu entnehmen ist, berechnet sie sich im wesentlichen aus HY, und man sieht, dass
im Festkorper immer Leerstellen vorhanden sind [Got98, LB91, Sch81].

Interstitielle Defekte
Substitutionelle Defekte

Leerstelle

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung einiger Punktdefekte in einem primitiven
kubischen Gitter. Alle Punktdefekte haben eine Verzerrung des Gitters zur Folge.
Dariiber hinaus kénnen sie attraktive Potentiale fiir Positronen darstellen. Vor allem
Fehlstellen sind gute Kandidaten fiir Positronenfallen.

2.1.2 Versetzungen

Versetzungen sind linienférmige Defekte in der Kristallstruktur. Sie enden niemals
im Kristall, sondern sind entweder zu Ringen geschlossen oder enden an einer Grenz-
bzw. Oberflidche. Zu den einfachsten Vertretern einer Versetzung gehéren die Stufen-
und die Schraubenversetzungen.

Wie Abbildung 2.2 zeigt, kann man Versetzungen mit Hilfe des Burgersvektors b
und der Versetzungslinie s charakterisieren. Der Burgersvektor ist der Vektor den
man benotigt, um einen Burgersumlauf im gestorten Gitter zu schlieflen.

Stehen 5 und b senkrecht zueinander, handelt es sich um eine Stufenversetzung.
Sind sie hingegen parallel, so liegt eine Schraubenversetzung vor. Im realen Kris-
tallgitter liegen diese beiden Versetzungstypen in der Regel nicht in Reinform vor.
Die Versetzungslinie ist in den meisten Féllen eine Kombination aus beiden Verset-
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zungsarten und kriitmmt sich beliebig im Kristall [Hul84, Got98, Hir82].

Abbildung 2.2: Die linke Seite der Abbildung zeigt eine Stufenversetzung, die rech-
te eine Schraubenversetzung. Der Vektor s zeigt aus der Papierebene hinaus. Der
Burgersumlauf ist in blau und der Burgersvektor b in rot dargestellt [Haa74].

Wirkt nun von auflen eine Kraft, bewegen sich die Versetzungen bevorzugt auf so-
genannten Gleitebenen durch den Kristall. Diese Gleitebenen werden vom Burgers-
vektor b und der Versetzungslinie § aufgespannt. Dieses Wandern oder Gleiten der
Versetzungen ist energetisch sehr viel giinstiger als alle Atome gleichzeitig gegen-

einander zu verschieben, da nur einzelne atomare Bindungen aufgebrochen werden
miissen (sieche Abb. 2.3).

Gleitebene

Abbildung 2.3: Abgleiten einer Versetzung durch das Kristallgitter. 7 ist die von
auflen wirkende Scherspannung. Es miissen immer nur einzelne Atombindungen auf-
gebrochen werden, nach [Loe08].
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Findet die Versetzungsbewegung quer zur Gleitebene statt, wird sie als Klettern
bzw. Quergleiten bezeichnet. Hierbei entstehen Stufen in der Versetzung, die ihre
Bewegung behindern und gleichzeitig Hauptquelle fiir die Erzeugung von Leerstellen
sind [Kl1e90].

Diese Versetzungsbewegungen sind von grofler Bedeutung fiir die Verfestigung und
Verformung von kristallinen Festkorpern. Auf ihre genaue Wirkungsweise wird in
Kapitel 2.2 eingegangen. In ausgeheilten Metallen betriagt die Versetzungsdichte
10 m~2 bis 10" m~2 und kann bei Verformung auf 10'® m ™2 ansteigen [Joh92].

2.1.3 Ausscheidungen

Ausscheidungen fiihren, je nach ihren Abmessungen im Vergleich zum Grundgitter,
zu einer elastischen Verzerrung des Gitters, wodurch sich der Kristall in einem ener-
getisch ungiinstigen Zustand befindet. Um diesen Effekt zu mildern, bilden sich im
Umfeld Versetzungen und Leerstellen [Vol89].

Zusétzlich zu diesem Effekt sind Ausscheidungen auch Hindernisse fiir Versetzungs-
bewegungen. Sie konnen nicht mehr ungehindert durch das Material gleiten, was zu
einer Verfestigung fiihrt. Dieser Effekt ist fiir technische Anwendungen von grofier
Bedeutung und wird als Ausscheidungshartung bezeichnet. Diese wird in Kapitel 2.3
néher beschrieben.
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2.2 Plastizitat

Ein Festkorper kann elastisch und plastisch verformt werden. Charakteristisch fiir
eine elastische Verformung ist, dass der Festkorper nach Entlastung sofort wieder
seine urspriingliche Form annimmt. In diesem Bereich relativ kleiner Verformungen
gilt das HOOKsche Gesetz, welches einen linearen Zusammenhang zwischen angeleg-
ter Spannung und der Dehnung des Festkorpers beschreibt.

Eine Eigenschaft von Metallen ist, dass sie weit iiber diesen elastischen Bereich
hinaus verformt werden kénnen. Hierbei handelt es sich um eine irreversible Ver-
formung, die man als plastisch bezeichnet und die nach der Entlastung erhalten
bleibt. Dies ist auf die Erzeugung und Bewegung von Versetzungen zuriickzufiih-
ren. Zur Untersuchung dieser unterschiedlichen Mechanismen gibt es verschiedene
Versuchsanordnungen, von denen einige im Anschluss ndher erlautert werden.

2.2.1 Zugversuch

Der Zugversuch liefert bei einachsiger Verformung Informationen iiber das Spannungs-
Dehnungs-Verhalten eines Werkstoffs. Dazu wird eine Probe mit konstanter Ge-
schwindigkeit verlingert und sowohl die Langenédnderung Al also auch die dazu not-
wendige Kraft F fortlaufend dokumentiert. Aus diesen beiden Messgrofien ldsst sich
dann die relative Dehnung € und die technische Spannung ¢ mit Hilfe der Formeln
2.2 und 2.3 bestimmen.

€= al (2.2)
lo
F

Die Dehnung € ist also das Verhéltnis der Langenédnderung Al zur Ausgangslinge [
der Probe. Aus der Kraft F, bezogen auf den Ausgangsquerschnitt Ay, ergibt sich
die technische Dehnung o. Trdgt man nun o gegen e auf, erhélt man die technische
Spannungs-Dehnungs-Kurve. Der Zusatz ,,technische“ besagt, dass die Einschniirung
der Probe wahrend des Versuches nicht beriicksichtigt wird. Ein typischer Verlauf
einer solchen Kurve ist in Abbildung 2.4 dargestellt.

Zu Beginn der Spannungs-Dehnungs-Kurve, also bei kleinen Spannungen, befindet
man sich im elastischen Bereich. Die auftretende Verformung der Probe ist noch
reversibel. Der Verlauf wird hier durch das HOOKsche Gesetz

o=FE-¢ (2.4)

beschrieben. Erhcht man die Spannung erreicht man die Elastizitédtsgrenze. Die Kur-
ve knickt ab. Erhoht man die Spannung weiter, iiberschreitet man die Streckgrenze
und erreicht den plastischen Bereich. Hier ist die Deformation der Probe irreversibel.
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Als Zugfestigkeit bezeichnet man die Spannung, bei der die Probe reifit. Der Abfall
gegen Ende der Kurve ist mit dem nicht beriicksichtigten Einschniiren der Probe zu
erkléren [Ber92, Ber97, Got98, Joh92].

Zugfestigkeit

Bruch

plastischer Bereich

- - - - /" Streckgrenze
- - -+ Elasitzititsgrenze

elastischer Bereich

Y

Abbildung 2.4: Schematische Darstellung einer technischen Spannungs-Dehnungs-
Kurve. Es wird die technische Spannung ¢ gegen die technische Dehnung e aufge-
tragen. Bei kleinen Spannungen befindet man sich im elastischen Bereich, der durch
das HooOksche Gesetz beschrieben wird. Mit Erreichen der Elastizitéits- bzw. der
Streckgrenze wechselt man in den plastischen Bereich. Als Zugfestigkeit bezeichnet
man die maximale Spannung bei der die Probe reiffit. Auf Grund des Einschniirens
der Probe kommt es im hinteren Teil zu einem Abfall des Kurvenverlaufes.

2.2.2 Wechselverformung

In der Praxis werden Werkstoffe nicht nur statisch, wie im Fall des Zugversuchs, son-
dern auch dynamisch beansprucht. Diese idealisierte Form der Belastung nennt man
zyklisch und tritt u.a. bei schwingenden oder rotierenden Bauteilen auf. Bereits 1858
entwickelte August Wohler eine Vielzahl von Experimenten, um das Ermiidungsver-
halten von Eisenbahnachsen zu untersuchen. Die damals entwickelten Methoden sind
heute noch von grofiler Wichtigkeit fiir die industrielle Schadensvorhersage [W6h58].

Ein solches Experiment ist z.B. der Zug-Druck-Versuch, in dessen Verlauf ein Werk-
stiick sinusformig belastet wird. Diese Belastung kann entweder mit konstanter Deh-
nungsamplitude €, (dehnungskontrolliert) oder mit konstanter Spannungsamplitude
0, (spannungskontrolliert) erfolgen. Tragt man wihrend des Versuches die Spannung
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gegen die Dehnung auf, so ergeben sich Hystereseschleifen, wie sie in Abbildung 2.5
dargestellt sind.

1.Hysterese

Abbildung 2.5: Idealisierte Hystereseschleifen fiir den dehnungskontrollierten Fall.
Die Dehnung ¢, bleibt konstant, wihrend auf Grund der Verfestigung des Materials
mit steigender Zyklenzahl N eine immer hohere Spannung aufgebracht werden muss.

Hierbei handelt es sich um den dehnungskontrollierten Fall. Die Spannungsampli-
tude steigt an, wihrend die Dehnungsamplitude konstant bleibt. Dieses Verhalten
nennt man zyklische Verfestigung. Die meisten Metalle zeigen es zu Beginn einer
Wechselbelastung und erreichen mit gréflerer Lastwechselzahl einen Sattigungszu-
stand. In der Hysteresekurve macht sich dies wie folgt bemerkbar: zu Beginn kommt
es zu Asymmetrien, die mit steigender Zyklenzahl in einen geschlossenen Kurven-
verlauf iibergehen. Sobald der Séttigungszustand erreicht ist, bleibt die Form der
Kurve konstant, bis die Lebensdauer des Werkstoffs erreicht ist und es zum Ermii-
dungsbruch der Probe kommt.

Die Mechanismen, die fiir das Verfestigungsverhalten bei wechselverformten Proben
verantwortlich sind, werden mit dem BAUSCHINGER-Effekt erklart. Dieser besagt,
dass Versetzungsanordnungen, die unter Zugspannung entstehen, bei Spannungsum-
kehr nicht zwangsldufig stabil sind [Bau86].

2.2.3 Wohler-Verfahren

Das Ermiidungsverhalten von Metallen wird bis heute noch fast ausschlieflich mit
Methoden untersucht, die sehr stark an das WOHLER-Verfahren angelehnt sind. Die
zu untersuchenden Proben werden in einem Schwingfestigkeitsversuch bei konstanter
Lastamplitude bis zum Bruch zyklisch belastet. Von Interesse ist die Lastwechselzahl,
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bei der es zum Ermiidungsbruch der Proben kommt. Die Ergebnisse werden in einem
WOHLER-Diagramm, wie es in Abbildung 2.6 zu sehen ist, graphisch dargestellt.
Ein solches WOHLER-Diagramm ist ein wichtiges Qualitdtsmerkmal fiir den jeweils
untersuchten Konstruktionswerkstoff.

elastisch

Spannungsamplitude o

5 6 7 8
10 10 10 10
Zyklenzahlen N

Abbildung 2.6: Prinzipieller Verlauf eines WOHLER-Diagramms. Jeder Punkt be-
zeichnet eine Probe, die bei der entsprechenden Spannung ¢ und einer Zyklenzahl
N, gebrochen ist. Der Bereich zwischen den durchgezogenen Linien ist ein Maf} fiir
die dynamische Belastbarkeit eines Stoffes und kennzeichnet 10% bzw. 90% Uber-
lebenswahrscheinlichkeit. Die mit einem Pfeil markierten Punkte sind Durchlaufer,
die den Versuch ohne zu brechen iiberstanden haben.

In einem WOHLER-Diagramm wird die angelegte Spannung der jeweiligen Probe ge-
gen die Lastwechselzahl bis zum Bruch aufgetragen. Die Lastwechselzahl wird loga-
rithmisch dargestellt. Proben, bei denen bis zur Grenzlastwechselzahl Ng kein Bruch
aufgetreten ist, werden als Durchlaufer bezeichnet und sind mit einem Pfeil gesondert
gekennzeichnet. In Abbildung 2.6 ist gut zu erkennen, dass bei gleichen Proben und
gleicher Lastamplitude, die Bruchlastzahlen deutliche Unterschiede aufweisen kon-
nen. Aus diesem Grund wird aus den Ergebnissen eine 10 %tige bis 90 %tige Uber-
lebenswahrscheinlichkeit errechnet. Mit abnehmender Spannung steigt die Anzahl
der Lastwechsel bis zum Bruch an. Bei ausreichend niedrigen Spannungen kommt es
bei keiner Probe mehr zum Bruch und die WOHLER-Linie nimmt einen horizontalen
Verlauf an. Man hat den Bereich der Dauerfestigkeit erreicht. Die Grenzlastwech-
selzahl N¢, oberhalb der es bei keiner Probe mehr zum Bruch kommt, hdngt vom
untersuchten Material ab.
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2.3 Ausscheidungshirtung

Die Ausscheidungshirtung gehort zu den wichtigsten Methoden zur Héartung von
Legierungen. Dieses Verfahren wurde 1905 von Alfred Wilm entdeckt und hat Alu-
minium zu seinem Durchbruch als Konstruktionswerkstoff verholfen [Hor06, Will1].

Zu einer Steigerung der Festigkeit tragen, wie der Name schon sagt, Ausscheidungen
bei, die sich nach dem Abkiihlen eines homogenen Mischkristalls bilden. Auf Verset-
zungen wirken diese Ausscheidungen als Hindernisse. Es gibt aber je nach Art der
Phasengrenzflichen verschiedene Mechanismen fiir Versetzungen um diese Hinder-
nisse zu iiberwinden. Im Allgemeinen gibt es drei Arten von Ausscheidungen bzw.
ihrer Phasengrenzen, wie Abbildung 2.7 zeigt.

® %, 0 d 19,° e, 06 0 0,0 0,0, 0
ojeo|° . d 1.ﬁ’_° o|of(of(of[0|0o|ofe
ofeojel® 1o le]e oo e o|ofe
ojef[o|o| o |o|g|e o, . o
o|® | gl e o |o'|®|@ ol e o| @
°i %o KX e|e oo | e Yo (oo
ol ofe[® % | o|o(of(of[0o|0o|efe
e o o o o o o o e o'e'le T e'e'o'e
koharent teilkoharent inkoharent

Abbildung 2.7: Die drei verschiedenen Arten der Phasengrenzflichen von Ausschei-
dungen im umgebenden Grundgitter. Sie unterscheiden sich im wesentlichen in ihrer
Kohérenz zum Grundgitter. Mit zunehmender Inkohérenz steigt die Gitterverzer-
rung und die elastische Energie an. Infolge dessen wird es energetisch giinstiger eine
Versetzung einzufiigen, um diesen Effekt zu kompensieren [Got98].

Diese Unterteilung léasst sich auf die unterschiedlichen Gitterkonstanten von Aus-
scheidung und Grundgitter zuriickfithren. Kohédrente Phasengrenzflichen ergeben
sich, wenn die Gitterkonstanten beider Phasen in etwa die gleiche Grofle haben.
Die Gitterebenen konnen sich also durch die Phasengrenzfliche stetig fortsetzen.
Werden die Unterschiede der Gitterkonstanten grofer, fiithrt dies zu elastischen Ver-
zerrungen an der Phasengrenze, infolge dessen sich die elastische Energie erhoht.
Schliefllich wird es energetisch giinstiger diese Verzerrungen durch das Einfiigen ei-
ner Versetzung zu kompensieren. Da sich nun nicht mehr alle Gitterebenen stetig
fortsetzen, spricht man von teilkohédrenten Phasengrenzen. Die Kohérenz geht voll-
kommen verloren, wenn die Ausscheidung und das Grundgitter vollig verschiedene
Gitterstrukturen haben. In diesem Fall spricht man von inkoh&renten Phasengrenz-
fldchen.
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Wie bereits erwéhnt, sind Versetzungen in der Lage Ausscheidungen zu umgehen
oder zu schneiden. Im Fall von kohédrenten und teilkohdrenten Ausscheidungen ist es
ihnen sogar méoglich sich durch sie hindurch zu bewegen. Diesen Prozess bezeichnet
man als Versetzungsschneiden, den des Umgehens als Orowan-Mechanismus (siehe

S
o@o©~

Abbildung 2.8: Schematische Darstellung des Versetzungsschneidens (oben) und des
Orowan-Mechanismus (unten). Eine Versetzung schneidet eine kohédrente Ausschei-
dung, indem die Atome oberhalb der Gleitebene um einen Burgersvektor verschoben
werden. Beim Orowan-Prozess wolbt sich die Versetzung zwischen zwei Ausschei-
dungen aus, bis sie sich hinter der Ausscheidung beriihrt und einen Orowan-Ring
zuriicklasst.

Trifft eine Versetzung auf eine kohérente oder teilkohédrente Ausscheidung, so kann
sie durch Abscheren eines Atoms und Verschieben der Atome oberhalb der Gleit-
ebene um einen Burgersvektor die Ausscheidung schneiden. Da bei diesem Prozess
die Phasengrenzflache vergréfiert wird, wozu Energie aufgebracht werden muss, fiihrt
dies letztendlich zu einer Erhohung der kritischen Schubspannung.

Inkohérente Ausscheidungen konnen von einer Versetzung nicht geschnitten wer-
den, da sich hier keine Gitterebene des Grundgitters in die Ausscheidung fortsetzt
und die Phasengrenzflichen ein Hindernis bilden. Der Versetzung bleibt also keine
andere Moglichkeit, als sich zwischen den einzelnen Ausscheidungen auszuwolben,
bis sich schliellich hinter der Ausscheidung antiparallele Versetzungsteile beriihren
und sich eine freie Versetzung ablésen kann. Es bleibt ein geschlossener Versetzungs-
ring um die Ausscheidung zuriick, den man als Orowan-Ring bezeichnet.

Die Spannung o, zum Durchschneiden einer Ausscheidung wéchst proportional zur
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Quadratwurzel des Ausscheidungsradius. Beim Orowan-Prozess hingegen wéchst die
Spannung o, antiproportional zum Radius [Got98]. Da die Versetzungen sich immer
fiir den energetisch giinstigsten Weg entscheiden, ergibt sich nach der Formel

GUV?
Y
ein optimaler Ausscheidungsradius rg, bei dem die kritische Spannung fiir beide
Prozesse gleich grofl wird. Die makroskopische Festigkeitszunahme ist in diesem Fall
also maximal. Siehe dazu auch Abbildung 2.9. In der Formel 2.5 bezeichnet G das
Schubmodul der Ausscheidung, v die effektive Grenzflachenenergie und b den Bur-

gersvektor der einlaufenden Versetzung [Got98].

3
g = 3

(2.5)

A

kritische Spannung

v

|
|
|
|
I

0
Ausscheidungsradius

Abbildung 2.9: Abhingigkeit der kritschen Schubspannung vom Ausscheidungsra-
dius. Die kritische Spannung ist im Fall des Ausscheidungsschneidens proportional
zu +/r, beim Orowan-Prozess hingegen zu % Der optimale Ausscheidungsradius ist
dann erreicht, wenn die kritische Spannung beider Prozesse gleich grofl wird.

Um eine solche Ausscheidungshértung vorzunehmen, wird das Werkstiick einer Tem-
peraturbehandlung unterzogen (siehe Abb. 2.10).

Zu Beginn wird die Legierung bis oberhalb der Loslichkeitslinie aufgeheizt. Diese
Temperatur wird dann solange gehalten, bis ein homogener Mischkristall entstan-
den ist. Hierbei spricht man vom Losungsglithen des Kristalls. Anschlieend wird die
Legierung abgeschreckt um diesen Zustand einzufrieren. Durch erneutes Aufheizen
der Legierung werden die Diffusionsprozesse zur Bildung einer Gleichgewichtsphase
beschleunigt, da sie bei Raumtemperatur meistens zu langsam ablaufen. Der Kristall
wird also warmausgelagert. Der Zustand maximaler Hérte ist ein Zwischenzustand
auf dem Weg zum thermodynamischen Gleichgewicht. Es handelt sich hierbei nie-
mals um die Gleichgewichtsphase, da hier die Ausscheidungen bereits zu grof§ sind
um eine maximale Festigkeitssteigerung zu erreichen. Die optimale Grofle der Aus-
scheidungen liegt je nach Legierung zwischen 1 - 10 nm [Hor06].
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A 1
T,
| -
=
]
| S
o
o
g T J :
Ty 2

Zeit

Abbildung 2.10: Schematische Darstellung der Wirmebehandlung zur Ausschei-
dungshéirtung. Bei Temperatur 77, bildet sich ein homogener Mischkristall (1), der
anschlieffend auf T4 abgeschreckt wird (2), um diesen Zustand einzufrieren. An-

schlieend wird die Legierung bei Ty warmausgelagert (3) bis sich Ausscheidungen
bilden, nach [Klo07].
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2.4 Positron im Festkorper

Das Positron wurde erstmalig in den 40er Jahren des vergangenen Jahrhunderts zur
Untersuchung von Festkorpern eingesetzt [Beh42], nachdem es 1928 von P. A. Dirac
postuliert [Dir30] und 1932 von C. D. Anderson experimentell nachgewiesen wurde
[And33]. Auf Basis dieser Untersuchungen wurde in den 60er Jahren entdeckt, dass
die Zerstahlungsparameter des Positrons sensitiv auf Gitterdefekte im Festkorper
sind [Dek64, Mac67, Bra68|. Die Positronen-Annihilations-Spektroskopie (PAS) bie-
tet also eine Vielzahl von Moglichkeiten zur Fehlstellenanalyse und zerstorungsfreien
Materialpriifung von Festkorpern.

2.4.1 Positronenquellen

Bevor man Positronen in ein Material als Fehlstellensonde einbringen kann, miissen
diese erst einmal erzeugt und so aufbereitet werden, dass sie zu diesem Zweck ge-
nutzt werden konnen. Es gibt drei technisch relevante Moglichkeiten Positronen zu
erzeugen:

1. Paarbildung
2. Zerfall eines Anti-Myons pu™

3. Bt-Zerfall (p - n + et + v, )

Die ersten beiden Moglichkeiten kommen fiir die PAS im labortechnischen Bereich in
der Regel nicht in Frage, da sie nur unter groffem technischen Aufwand zu realisieren
sind. Der 8*-Zerfall ist auf Grund seiner einfachen Handhabung im Vergleich zu den
ersten beiden Moglichkeiten fiir die labortechnische Anwendung von Positronen die
gebrauchlichste Variante.

Es gibt zwar viele S7-Strahler, aber die wenigsten dieser neutronenarmen Isotope
geniigen den labortechnischen Anforderungen:

e geniigend lange Halbwertszeit
e gcute Verfiigharkeit

e ausreichend hohe Energie der emittierten Positronen

Isotope auf die diese Anforderungen zutreffen sind ?Na und der %Ge /®Ga-Generator,
deren Zerfallsschemata in Abbildung 2.11 dargestellt sind.
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22Ne 22Na GBGe
tp=26y - 66 G or 2= 271d
B (90,4%) A
o4 t,=3.7ps
EC (9,5%)
v (1,275 MeV) B*(0,1%) B+ (96,9%)
0+ 0+

Abbildung 2.11: Zerfallsschemata von ??Na und %8Ge. Mit einer Halbwertszeit von
2,6 Jahren bzw. 271 Tagen und einer maximalen Positronenenergie von 544 keV bzw.
1,89 MeV.

2Na wird auf Grund seines prompten y-Quants iiberwiegend bei der Lebensdauer-
spektroskopie eingesetzt. Der ®Ge/%®Ga-Generator wird hingegen iiberwiegend bei
der Dopplerspektroskopie verwendet.

2.4.2 Wechselwirkung mit Materie

Treffen Positronen auf einen Festkérper und dringen in ihn ein, verlieren sie inner-
halb weniger Pikosekunden ihre kinetische Energie und werden auf die thermische
Energie Ej;,= % kpT des Festkorpers abgebremst [Nie80]. Bei Raumtemperatur liegt
sie ungefdhr bei 40 meV. Dieser Prozess wird Thermalisierung genannt und lauft in
einem Bruchteil der Positronenlebensdauer ab. Somit kann die Zerstrahlung von Po-
sitronen, die sich nicht im thermischen Gleichgewicht mit dem Festkorper befinden,
bei Raumtemperatur vernachléassigt werden. Die Wechselwirkung der Positronen mit
dem Festkorper wird je nach Energie von folgenden Prozessen dominiert:

1. Bremsstrahlung (einige MeV)
2. inelastische Streuung an Elektronen (einige 100 keV)
3. Plasmonische Anregung (0,5 eV bis einige 100 eV)

4. Phononische Anregung (einige meV bis 1 eV)

Den grofiten Teil seiner kinetische Energie verliert das Positron durch die Streu-
ung am Coulombfeld der Gitteratome im Festkorper. Es wird von einigen MeV auf
ca. 100 keV abgebremst. Anschlieend verliert es Energie durch inelastische Sto-
e mit Rumpf-Elektronen, wodurch die Atome ionisiert werden. Die Energie sinkt
weiter auf wenige eV durch Anregung weniger stark gebundener Elektronen. Bis zu
diesem Zeitpunkt sind ungefihr 0,1 ps vergangen. In den folgenden 3 ps dominieren
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niederenergetische Prozesse, wie die inelastische Streuung an Valenzelektronen, Plas-
monenanregung und die inelastische Streuung an Phononen [Rit59, Per70, Nie80].

Da sich das Positron nun im thermodynamischen Gleichgewicht mit dem Phono-
nengas befindet, ist es in der Lage durch den Festkorper zu diffundieren. Es bewegt
sich dabei auf einem sogenannten dreidimensionalen Random-Walk, wie er in Ab-
bildung 2.12 dargestellt ist. Der dabei zuriickgelegte Weg betrigt in etwa 300 nm
und ist abhéngig von der mittleren freien Wegldnge, der thermischen Energie, der
Lebensdauer des Positrons und der Fehlstellendichte im Material [Leo93].

200000000000
2000002000000
200000000000
200000000000
9992929090000
200000000 00
2000000200000

Abbildung 2.12: Vereinfachte Darstellung eines Random-Walks des Positrons in
einer Gitterebene des Festkorpers. Auf seinem Weg durch den Kristall wird das
Positron (bei Raumtemperatur) bis zu eine Millionen Mal an Atomriimpfen gestreut.

Um sicherzustellen, dass trotz seiner fermionischen Eigenschaften das Positron den
niedrigsten Energiezustand im Festkorper besetzt, wird die Starke der verwendeten
Quelle an die mittlere Lebensdauer des Positrons im Metall (7 = 10719 s) angepasst,
so dass sich immer nur ein Positron im Festkorper befindet. Dies ist bei den im
Laborbetrieb verwendeten Quellen immer gegeben.

2.4.3 Wechselwirkung mit Fehlstellen

Unter der Voraussetzung eines defektfreien Festkorpers, diffundieren Positronen iiber
die Zwischengitterplédtze durch das Kristallgitter. Hier hat die potentielle Energie
des Positrons, auf Grund der Coulomb-Wechselwirkung mit den positiv geladenen
Atomriimpfen, ein Minimum. Im Zwischengitter ist also die Aufenthaltswahrschein-
lichkeit fiir Positronen am grofiten.

Da in einem realen Festkérper immer Gitterdefekte vorhanden sind, trifft das Po-
sitron auf seinem Weg durch den Kristall mit grofler Wahrscheinlichkeit auf ein
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freies Volumen. Dieses freie Volumen bildet auf Grund seiner fehlenden Coulomb-
Abstoflung ein attraktives Potential fiir Positronen. Der Potentialverlauf ist in Ab-
bildung 2.13 schematisch am Beispiel einer Leerstelle im Kristall dargestellt.

Abhéngig von der Tiefe der attraktiven Potentiale unterscheidet man tiefe und fla-
che Fallen. Eine Leerstelle hat ein Potentialtiefe von ca. 1 eV [Sch81]. Das Positron
hat bei Raumtemperatur eine Energie von Ey, = %kBT ~ 0,04eV. Somit kann ein
Positron, dass von einer Leerstelle eingefangen wurde, diese nicht mehr verlassen
und verbleibt dort, bis es mit einem Elektron zerstrahlt [Hik90]. Man spricht hier
von einer tiefen Falle. Ist die Bindungsenergie hingegen etwa gleich hoch oder kleiner
als die Energie des thermalisierten Positrons handelt es sich um eine flache Falle.
Solche flachen Fallen sind z.B. Versetzungen in verformten Metallen, aus denen die
Positronen reemittiert werden kénnen [Dau74, Hak89, H&k90, Wid99].

1eV

\ / \ / \ / \ / \ /
yvyvy\/ AV

v

Ort

Abbildung 2.13: Eine Leerstelle im Gitter bietet mit einer Potentialtiefe von ca.
1 eV ein attraktives Potential fiir Positronen. Man erkennt deutlich, dass die Poten-
tialmulden des Zwischengitters sehr viel flacher sind. Im defektfreien Kristall sind
sie allerdings die wahrscheinlichsten Zerstrahlungsorte fiir Positronen.

Ob ein Positron von einem Gitterdefekt eingefangen wird oder nicht, ist also u.a. ab-
héngig von der Potentialtiefe. Zur Abschiatzung der Wahrscheinlichkeit des Einfangs
(trapping) und des Entweichens (detrapping) von Positronen in Abhéngigkeit der
Temperatur werden Trapping-Modellen verwendet (siehe Abb. 2.14) [Ber70, ConT1,
Bra72, Fra74].

Man setzt beim Trapping-Modell voraus, dass man die Annihilation schneller Po-
sitronen gegeniiber der thermalisierter Positronen vernachlassigen kann. Die Ein-
fangrate ist proportional zur Defektdichte, wenn die Defekte homogen im Festkorper
verteilt sind. Dariiber hinaus wird vorausgesetzt, dass es zu keiner Wechselwirkung
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zwischen den Positronen kommt. Dies wird durch eine entsprechende Quellstarke
gewéihrleistet. Fiir die verschiedenen Einfangraten, ergibt sich in Abhéngigkeit von
der Temperatur:

ka(T) = w(T)cg mit
1
po o~ 10" — 10155 (spezifische Einfangrate) [Wes73] und
cqg = Defektdichte

( Zwischengitter 1. )

=g O 7\‘bu/l\</\/L$
-0.1 eVC flache Fehlstelle )/‘/\/ K2
A

o L

K3

-1eV ( tiefe Fehlstelle ﬁl/\

)
fom T

Abbildung 2.14: Dieses Bild veranschaulicht ein einfaches Trapping-Model. Dar-
gestellt sind drei Zustédnde. Aus dem Zwischengitter kann das Positron mit einer
Einfangwahrscheinlichkeit «; von einer flachen Fehlstelle gefangen werden. Hier hat
das Positron drei Moglichkeiten. Es kann mit einer Rate x3 von einer tiefen Fehlstelle
gefangen werden, wieder ins Zwischengitter (0;) entkommen oder mit einem Elek-
tron annihilieren. Mit einer Wahrscheinlichkeit x9 kann das Positron auch direkt von
einer tiefen Fehlstelle eingefangen werden und hier mit einem Elektron zerstrahlen.
Es ist dem Positron bei Raumtemperatur aber nicht mehr moglich aus einer tiefen
Fehlstelle zu entkommen. Die Positronen zerstrahlen jeweils mit einer Rate Ay,
Ad1s Ad2-

2.4.4 Positronenannihilation

Hat das Positron das Ende seiner Lebensdauer erreicht, zerstahlt es mit seinem Anti-
teilchen, dem Elektron. Hierbei wird die Ruhe- und Bewegungsenergie von Elektron
und Positron in y-Strahlung umgewandelt. Am héufigstens geschieht dies iiber die
Annihilation in zwei y-Quanten. Die Annihilation in ein bzw. drei y-Quanten ist mit
1/a bzw. 1/a3, wobei « die Feinstrukturkonstante ist, stark unterdriickt.
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In Abbildung 2.15 ist die Annihilation von Positron und Elektron im Schwerpunkt-
system und im Laborsystem dargestellt. Im Schwerpunktsystem annihilieren beide
unter Aussendung von zwei y-Quanten mit einer Energie von jeweils 511 keV un-
ter einem Winkel von 180°. Wechselt man in das Laborsystem, so muss der Impuls
von Elektron und Positron beriicksichtigt werden. Den Impuls des Positrons kann
man allerdings auf Grund seiner geringen thermischen Energie von ca. 40 meV bei
Raumtemperatur gegeniiber dem Elektronenimpuls vernachléssigen.

Schwerpunktsystem » Laborsystem
R P
511 keV /‘Ez L/ : T
S *
/// ,’/ Pe'
4 7
/, //
l /
/ @
/// /////
pd ‘(//
‘ .
511 keV E. Dopplerverbreiterung

= 1
E,,=511keVt >R

Abbildung 2.15: Betrachtet man die Annihilation von Elektron und Positron im
Laborsystem, so liefert das Elektron den Hauptanteil des Impulses. Der Longitudi-
nalimpuls und die damit verbundene kinetische Energie des Elektrons fiihrt zu einer
Dopplerverbreiterung der 511 keV ~-Energie, die in dieser Arbeit untersucht wird.
Der Transversalimpuls sorgt hingegen fiir eine Stérung der Winkelkorrelation.

Spaltet man den Elektronenimpuls im Laborsystem in seine longitudinale und trans-
versale Komponente auf, bewirkt der longitudinale Impuls eine Dopplerverschiebung
der 511 keV-Linie um AE = :I:%ch, wobei pr, den Longitudinalimpuls des Elektrons
bezeichnet. Die transversale Impulskomponente fithrt hingegen zu einer Abweichung
von der 180° Winkelkorrelation [Deb49].

2.4.5 Die Linienformparameter

Wie im vorherigen Abschnitt beschrieben fithrt der Longitudinalimpuls des Elek-
trons zu einer Dopplerverschiebung bei der Annihilation des Positrons und damit
zur Verbreiterung des Photopeaks. Die Annihilationslinie der gemessenen ~-Quanten
wird bei einer Elektronenenergie von 10 eV um maximal 1,6 keV verbreitert. Diese
Energieverschiebung kann an der Bonner-Positronen-Mikrosonde mittels eines Ge-
Detektors mit einer Energieauflosung von 1,2 keV gemessen werden (siehe Kapitel
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4.3) [Haa03].

Die Energie der v-Strahlung bzw. die Breite der Linie héngt also vom Impuls des an
der Annihilation beteiligten Elektrons ab. Positronen im Festkorper konnen entweder
mit schnellen kernnahen Elektronen oder langsamen Valenzelektronen zerstrahlen.
Befindet sich das Positron im Zwischengitter, findet die Zerstahlung mit kernnéhe-
ren Elektronen mit einer hoheren Wahrscheinlichkeit statt. Ist es hingegen von einer
Leerstelle eingefangen worden, ist es sehr viel wahrscheinlicher, dass es mit einem
Valenzelektron annihiliert. Diese Sensibilitdt des Positrons fiir seine Umgebung wird
zur Untersuchung der Kristallstruktur genutzt. Die Dopplerverbreiterung ist also ein
Ma#f fiir die Fehlstellendichte im Festkorper und damit ein ein Maf§ fiir die plasti-
sche Verformung des Materials [Haa06]. Zur Auswertung dieser Verbreiterung und
um Aussagen iiber die Fehlstellenkonzentration machen zu kénnen, definiert man
einen S-Parameter (Shape-Parameter) und einen W-Parameter (Wing-Parameter),
wie in Abbildung 2.16 dargestellt.

Elektronenimpuls g [10° mc]
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Abbildung 2.16: Die Dopplerverbreiterung des 511 keV-Photopeaks wird durch
den S-Parameter beschrieben, der W-Parameter hingegen ist ein Maf fiir den Anteil
kernnaher Elektronen an der Zerstrahlung. Am Beispiel einer Eisenprobe wird hier
der Unterschied in der Linienform zwischen einer verformten Probe (rot) und einer
unverformten Referenzprobe (schwarz) verdeutlicht. Im Fall der verformten Probe
ist der Photopeak schmaler, da die Positronen in Leerstellen mit Leitungselektronen
annihilieren und so die Dopplerverbreiterung geringer wird [Haa03]. Die griine Linie
veranschaulicht die apparative Auflésung.
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Die genaue Definition lautet:

Eog+d6FE
N(E)dE
Eo—6FE
S - Emaz
[ N(E)E
Emin
Emm+6E’ Emaz
[ N(E)YE+ [ N(E)E
—_ Emin Emaz—(SE’
W - Emaz
[ N(E)E
Emin

Beide Linienformparameter sind das Verhéltnis zwischen einem bestimmten Bereich
des Photopeaks (0E) und seiner Gesamtflache. Zur Bestimmung des S-Parameters
nimmt man einen Bereich aus dem Zentrum des Peaks und kann so Aussagen iiber die
Zerstrahlung des Positrons mit Valenzelektronen machen. Der W-Parameter dient
zur Untersuchung der Zerstrahlung mit kernnéheren Elektronen, da man hier einen
Bereich im hochenergetischen Bereich definiert. Beide Parameter beschreiben die
Form der Dopplerkurve [Haa97, Haa03].



Kapitel 3

Aluminium und
Aluminiumlegierungen

Aluminiumlegierungen sind in fast allen Bereichen der Wirtschaft und des moder-
nen Lebens zu finden. Das Anwendungsfeld reicht von Architektur iiber Verkehr,
Maschinenbau, Elektrotechnik, Verpackung bis hin zu Freizeit und Sport, Unterhal-
tung, Kunst und Kultur. Zuriickzufithren ist die grofie Beliebtheit von Aluminium-
werkstoffen unter anderem auf eine gute Verfiigharkeit. Es ist das am haufigsten
vorkommende Metall in der Erdkruste. Seine Materialeigenschaften konnen durch
Zulegieren verschiedener Elemente noch verbessert werden.

Das Metall Aluminium hat die Ordnungszahl 13 im Periodensystem der Elemen-
te und eine Dichte von 2,7 g/cm?. Seine Schmelzstemperatur liegt bei 660,4 °C und
sein Siedepunkt liegt bei 2467 °C. Reines Aluminium ist ein sehr weiches und zéhes
Metall mit einer Zugfestigkeit von 49 MPa. Auflerdem verfiigt es iiber eine gute
elektrische und thermische Leitfahigkeit. Aluminium ist sehr korrosionsbestéindig,
da sich an Luft sehr schnell eine schiitzende Oxidschicht von 1 - 3 nm Dicke bildet.

Mit der 1905 von Alfred Wilm entdeckten Methode der Ausscheidungshértung (siehe
Kapitel 2.3), kann die Zugfestigkeit von Aluminiumlegierungen auf typische Werte
zwischen 300 und 500 MPa gesteigert werden. So konnten Aluminiumlegierungen
zu einem der wichtigsten Konstruktionswerkstoffe im Bereich des Automobil- und
Flugzeugbaus werden und sich spéter auch in der Raumfahrttechnik durchsetzen.
Ein weiterer Beleg hierfiir ist die rasante Entwicklung der Weltaluminiumprodukti-
on, die im Jahr 2004 bei 30 Millionen Tonnen lag [Ost07].

Die Hauptlegierungselemente sind Si, Mg, Mn, Cu und Zn, deren Hauptzweck eine
Festigkeitssteigerung ist. Bei den Sonderlegierungselementen handelt es sich um Ti,
B, V und Cr. Sie dienen u.a. zur Kornfeinung, Rekristallisationskontrolle und Stei-
gerung der Warmfestigkeit [Haa84, Ost07].

Im Folgenden werden zwei Legierungssysteme etwas genauer betrachtet, die im Rah-
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men dieser Diplomarbeit untersucht wurden.

3.1 AlCuMg-Legierungen

Die Gruppe der AlCuMg-Legierungen wird vor allem im Flugzeugbau eingesetzt.
Von besonderer Bedeutung ist der Einfluss von Mg-Zusétzen, da diese die Kaltaus-
hértung verstédrken und beschleunigen. Ein Vertreter dieser Gruppe ist die Legierung
AA2024 (aluminium alloy). Sie wird z.B. fiir Aulenhautbleche am Flugzeugrumpf
verwendet. Dem Aluminium werden 4,4 Gew. % (1,99 At. %) Kupfer sowie 1,6 Gew.
% (1,8 At. %) Magnesium zulegiert [Zam02].

Das Probenmaterial wird im kaltausgelagerten Zustand T4 untersucht. In diesem hat
das Material eine mittlere Festigkeit und sehr gute Schadenstoleranz-Eigenschaften.
Die minimale Streckgrenze liegt bei ca. 300 MPa und die minimale Zugfestigkeit bei
420 MPa. Die maximale Dehnung betriagt 17 % bis 19 %. Dieser Zustand lasst sich in
dieser Legierung durch Losungsglithen bei 495 °C und anschlieBendem Abschrecken
auf Raumtemperatur erreichen. Die Probe muss so lange 16sungsgegliiht werden, bis
ein homogener Mischkristall entstanden ist. Direkt nach dem Abschrecken liegt ein
iiberséttigter Mischkristall vor. Die Legierung befindet sich also in einem metastabi-
len Zustand. Schon bei Raumtemperatur kommt es zur Ausscheidung von Clustern
und metastabilen Phasen, die aus Cu und Mg bestehen. Nach viertdgiger Lagerung
bei Raumtemperatur lédsst sich keine Festigkeitssteigerung mehr feststellen und der
Zustand T4 ist erreicht [ASM91a, ASM91b, Zam02].

3.2 AlMgSi-Legierungen

Die AlMgSi-Legierungen gehoren zu den mittel- bis hochfesten Legierungen. Sie
werden vor allem im Automobil- und Motorbau verwendet. Aufgrund ihrer guten
Schweiflbarkeit und giinstigen Strangpress-Eigenschaften sind sie in den letzten Jah-
ren auch verstiarkt im Flugzeugbau eingesetzt worden. Im Gegensatz zur AA2024
werden die AIMgSi-Legierungen im Zustand hochster Festigkeit T6 verwendet.

Zu den in dieser Arbeit untersuchten Legierungen gehort die AA6013. Bei dieser
Legierung wurde dem Aluminium 1 Gew. % (1,11 At. %) Magnesium, 0,8 Gew. %
(0,77 At. %) Silizium und 0,9 Gew. % (0,38 At. %) Kupfer zulegiert. Im Zustand
T6 hat die Legierung eine minimale Streckgrenze von 340 MPa, eine minimale Zug-
festigkeit von 395 MPa und eine maximale Dehnung von 15%. Dieser Zustand wird
durch Losungsglithen bei 560 °C und anschlieBendes Abschrecken erreicht. Allerdings
wird der Werkstoff dann nicht kaltausgelagert, wie AA2024, sondern bei 190 °C fiir
4 Stunden warmausgelagert [ASM91a, ASM91b, Zam02].

Die zweite AlMgSi-Legierung, die untersucht wurde, ist die AA6082. Hier wurden
0,7 Gew. % (0,78 At. %) Magnesium und 0,99 Gew. % (0,87 At. %) Silizium zulegiert.
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Dieser Werkstoff wurde ebenfalls im Zustand T6 untersucht und weist hier folgen-
de mechanische Eigenschaften auf. Die minimale Streckgrenze liegt bei 280 MPa,
die minimale Zugfestigkeit liegt bei 340 MPa und die maximale Dehnung liegt bei
10 %. Um diesen Zustand zu erreichen wird die Legierung bei 530 °C losungsgegliiht,
abgeschreckt und anschlieflend bei 190 °C fiir 4 Stunden warmausgelagert [Alc06,
Ost07].






Kapitel 4

Experimentelle Grundlagen

Um die in dieser Arbeit untersuchten Proben mechanisch zu belasten und die Fehl-
stellendichte zu bestimmen, wurden verschiedene Messapparaturen verwendet. Die
Funktionsweise dieser Gerdte und die verwendeten Probengeometrien werden im
Folgenden néher beschrieben.

4.1 Die Zugpriifmaschine

Die Zugpriifmaschine, deren Aufbau in Abbildung 4.1 dargestellt ist, wurde dazu
konstruiert, verschiedenste Materialien mit einem nahezu beliebigen Probenquer-
schnitt axial zu belasten. Hierzu wurde ein Rahmen aus 42CrMo4 Stahl hergestellt,
der auf Grund seiner hohen Steifigkeit nur einen kleinen Beitrag zum Elastizitéts-
modul liefert. Die maximalen Last wird durch die Kraftmessdose begrenzt, deren
maximale Belastbarkeit 20 kN liegt. In den Rahmen kénnen Zwischenstiicke von 20
mm und 50 mm eingesetzt werden, wodurch ermoglicht wird, Proben unterschied-
licher Léange zu untersuchen. Dariiber hinaus kann gleichzeitig die Defektdichte in
der axial belasteten Probe gemessen werden.

Um eine Messung der Defektdichte wiahrend der Verformung durchfiihren zu kénnen
sind im Rahmen dieser Diplomarbeit einige bauliche bzw. messtechnische Anderun-
gen an der Zugpriifmaschine vorgenommen worden. So wird die Dehnung der zu
untersuchenden Probe nicht mehr mit Hilfe eines Dehnungsaufnehmers bestimmt,
sondern aus der Zeit bestimmt, die zwischen Beginn des Zugversuches und dem
Bruch der Probe vergeht. Zu diesem Zweck wird die Antriebswelle nicht per Hand
betrieben, sondern mittels eines Synchronmotors. Bei dem Motor ist darauf zu ach-
ten, dass die Ausgangsgeschwindigkeit konstant iiber die Zeit ist, um die Dehnung
der Probe genau bestimmen zu konnen. Dariiber hinaus ist es wichtig, dass die
Dehngeschwindigkeit nicht zu hoch ist, da wihrend des Zugversuchs die Fehlstellen-
konzentration in der Probe gemessen werden soll. Der verwendete Motor hat eine
Ausgangsgeschwindigkeit von einer Umdrehung pro Minute. Diese Geschwindigkeit
wird iiber das Getreibe mit einer Untersetzung von 100 : 1 und iiber ein Gewinde
an die Probe weitergegeben. Dies fithrt zu einer Dehngeschwindigkeit von 160 nm/s.
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Das maximal zuldssige Drehmoment des Motors betridgt 5 Nm. Auf Grund dieses
Messaufbaus ist es moglich, mit Hilfe eines Auslese- und Darstellungsprogramms,
welches die angelegte Kraft und die vergangene Zeit permanent dokumentiert, eine
Spannungs-Dehnungs-Kurve der eingespannten Probe zu erstellen.

Antriebswelle
Getriebe mit Motor

Aluminiumfolie
und
Probe Positronenquelle

Germaniumdetektor Kraftmessdose

Abbildung 4.1: Aufbau der Zugpriifmaschine. Das linke Bild zeigt die gesamte Zug-
priifmaschine, bis auf den Motor, der sich oberhalb der Antriebswelle befindet. Die
Kraftmessdose im unteren Teil des Bildes wird {iber ein Programm ausgelesen, wel-
ches kontinuierlich die angelegte Kraft und die verstrichene Zeit dokumentiert. Im
rechten Bild ist die eingespannte Probe vergréflert dargestellt. Direkt unter ihr be-
findet sich der Ge-Detektor zur Messung der Annihilationsstrahlung. Oberhalb der
Probe ist eine 5 um diinne Aluminiumfolie gespannt, die verhindert, dass sich die
68Ge-Positronenquelle im Verlauf des Versuches mit der Probe bewegt.

Um nun die Entwicklung der Fehlstellenkonzentration in der Probe wéahrend des
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Zugversuches zu messen, wird direkt iiber der Probe auf einer 5 pm diinnen Alumi-
niumfolie eine %Ge-Positronenquelle platziert. Die Aluminiumfolie dient dazu, dass
die Quelle im Verlauf des Versuches nicht ihre Position dndert, sondern immer an der
selben Stelle relativ zum Detektor bleibt. Direkt unter der Probe befindet sich ein
Germaniumdetektor, der die Dopplerverbreiterung des Photopeaks misst (siche Kap.
2.4). Die Signale des Germaniumdetektors werden verstirkt und von einem ADC
(Analog-Digital-Converter) digitalisiert. Mittels einer MCA-Karte (Multi-Channel-
Analysator) liest der Computer die Messwerte aus und speichert diese zur spéteren
Auswertung.

Zusitzlich zum 511 keV Photopeak wird noch eine 478 keV "Be-Linie als Moni-
torlinie aufgenommen. Die Quelle wird direkt am Detektorgehduse befestigt. Die
Linie dient dazu Schwankungen in der Messelektronik zu erkennen und gegebenen-
falls auszugleichen.

Die Geometrie der in diesem Versuch verwendeten Proben ist in Abbildung 4.2 dar-
gestellt. Die Dicke der Proben betrégt ca. 1,5 mm und entspricht damit in etwa der
von im Flugzeugbau verwendeten Blechen. Die Lange der Probe ergibt sich aus dem
Durchmesser des Germaniumdetektors, der bei 85 mm liegt. Bei der Herstellung der
Probengeometrie muss besonders darauf geachtet werden, dass die Probe keine Ein-
kerbungen aufweist, da es an solchen Stellen zum verfrithten Bruch kommen kann.
Alle verwendeten Proben wurden mit einer CNC Frise in der Feinmechanischen
Werkstatt des HISKP hergestellt und, wie in Kapitel 3 beschrieben, wirmebehan-
delt.
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Abbildung 4.2: Probengeometrie der Proben im Zugversuch. Die Dicke der Probe
betragt 1,5 mm.

4.2 Die Wechselverformungsmaschine

Die Wechselverformungsmaschine wurde konstruiert, um Proben kontrolliert im Mi-
krometerbereich zu verformen. In Abbildung 4.3 ist ihr Aufbau schematisch darge-
stellt. Das obere und untere Joch ist mit dem Rahmen starr verbunden. Die Probe
wird mit Hilfe eines Piezotranslators nach oben gedriickt und die vorgespannten
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Edelstahlfedern {iben Zugkréfte auf sie aus. Dabei betrdgt der maximale Stellweg
der Piezotranslators 300 ym im unbelasteten Zustand. Dafiir nutzt man einen Span-
nungsbereich zwischen -750 V und +250 V. Der Nullpunkt der Wechselverformung
liegt also bei -250 V Piezospannung.
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Abbildung 4.3: Schematische Darstellung der Wechselverformungsmaschine: (1)
Kraftmessdose, (2) kapazitiver Sensor, (3) Spannbacken, (4) Probe, (5) Piezotrans-
lator, (6) Edelstahlfeder, (7) bewegliches Mitteljoch, (8) & (9) oberes und unteres
Joch, (10) Dehnmessstreifen, nach [Wid98].

Zur Durchfiihrung kontrollierter Verformungsexperimente miissen die auf die Probe
wirkende Kraft und ihre Dehnung gemessen werden. Die Kraft wird iiber eine Kraft-
messdose, die Dehnung mittels eines kapazitiven Sensors bestimmt. Die Funktions-
weise dieses Aufbaus und die Korrektur des Hystereseverhaltens der Piezokeramik

wird in dieser Arbeit nicht néher behandelt. Genaueres hierzu findet sich in [Loe08,
Wid97].

Die in diesem Versuch verwendete Probengeometrie ist in Abbildung 4.4 dargestellt.
Wie schon die Proben im Zugversuch, haben sie eine Dicke von 1,5 mm und wurden
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auch in der Feinmechanischen Werkstatt des HISKP hergestellt und wéarmebehan-
delt, wie in Kapitel 3 beschrieben. Durch die Bohrung in der Probenmitte wird ein
Spannungsverlauf entlang der Probenquerachse erreicht. Die Form der Probe ori-
entiert sich an einer der iiblichen Standardgeometrien, die zur Untersuchung von
Wechselbeanspruchungen genutzt werden [Eic07].

25mm

< ~,
Y s

13mm
6,5
<—>
<>
mm

v

N

50 mm

Abbildung 4.4: Probengeometrie der im Wechselverformungsversuch verwendeten
Proben. Thre Dicke betrigt, wie schon beim Zugversuch, 1,5 mm.

4.3 Die Bonner-Positronen-Mikrosonde (BPM)

Der schematische Aufbau der Bonner-Positronen-Mikrosonde ist in Abbildung 4.5
dargestellt. Sie besteht im wesentlichen aus einem Raster-Elektronen-Mikroskop
(REM) und einer Positronenquelle mit kleinem Phasenraum. Bei der Positronen-
quelle handelt es sich um ??Na, dessen genaues Zerfallsschema in Kapitel 2.4.1 be-
schrieben wird. Zwischen diesen beiden Teilchenquellen befindet sich ein magne-
tisches Prisma. Die Positronen, die aus der Offnung des sich vor der ??Na-Quelle
befindenden Moderators kommen, werden von einem Zwischenpotential abgesaugt.
Sowohl Moderator als auch Quelle liegen auf einem Beschleunigungspotential von bis
zu 30 kV. Die Positronen werden dann zu einer auf Erdpotential liegenden Elektro-
de hin beschleunigt. Um die Positronen dann auf die Eingangsebene des Prismas zu
fokussieren, verwendet man eine Kondensorlinse. Da die Ladung von Positron und
Elektron vom Betrag her gleich grof8 ist und sich nur durch das umgekehrte Vor-
zeichen unterscheidet, werden beide um 90° in die Eingangsebene der REM-S&ule
gelenkt.

Die weitere Strahlverkleinerung und Fokussierung wird nun mittels des Kondensor-
zooms und der Objektivlinse der REM-Séule gesteuert. Die Probe kann im Positro-
nenbetrieb unter dem Strahl mittels eines automatisierten Zwei-Achsen-Motortisches
bewegt werden. Dieser Tisch hat eine Genauigkeit von Ax = Ay = 1 um. In einem
Abstand von 10 mm unter der Probe befindet sich ein Germaniumdetektor zur Auf-
nahme des Energiespektrums der Annihilationsstrahlung der Positronen. Die Nach-
weiswahrscheinlichkeit des Detektors fiir eine Energie von 511 keV liegt bei ca. 0,35.
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Unter Einbeziehung der relativen Raumwinkelabdeckung von ungefdhr 0,31 ergibt
sich eine Gesamtnachweiswahrscheinlichkeit von 0,11 fiir y-Quanten aus dem Pho-
topeak. Im Schnitt wird also jedes neunte Positron nachgewiesen [Gre97, Haa97,
Haa03].

Moderator Kondensorlinse Prisma Kondensorlinse
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Ziehspannung

Kondensorzoom

Objektiv

Probe

Motortisch

Ge

Abbildung 4.5: Bonner-Positronen-Mikrosonde (BPM). Die Teilchenstrahlen bei-
der Quellen werden jeweils von einer Kondensorlinse auf die Eingangsebene des
magnetischen Prismas fokussiert. Dort werden beide Teilchenstrahlen um 90° in
die REM-Saule gelenkt. Der Kondensorzoom und die Objektivlinse fokussieren den
Strahl dann auf die Probe, die mittels eines Motortisches verfahren werden kann.
Die Annihilationsstrahlung wird von einem 10 mm unter der Probe positionierten
Germaniumdetektor gemessen, nach [Haa03].

Scanspulen sorgen im Elektronenbetrieb dafiir, dass der Elektronenstrahl iiber die
Probe gerastert wird. Im Positronenbetrieb kann nicht gerastert werden, da sonst
Linsenfehler hoherer Ordnung auftreten wiirden. Statt dessen wird die Probe, wie
schon beschrieben, unter dem Strahl verfahren. Hierdurch werden auch Abweichun-
gen der Strahlposition vermieden, die durch den unterschiedlichen Drehsinn der Po-
sitronen im Magnetfeld der Linsen auftreten konnen. Um REM-Bilder der Probe zu
erhalten, stehen ein Sekundér-Elektronen-Detektor und ein Riickstreu-Detektor zur
Verfiigung [Haa97].



Kapitel 5

Messungen

5.1 Zugversuche

Ziel dieses Versuches ist es, den relativen S-Parameter in Abhéngigkeit von der
Dehnung eines Werkstoffes zu messen. Zu diesem Zweck werden die in Kapitel 3 be-
schriebenen Aluminiumlegierungen mit Hilfe der Zugpriifmaschine (siehe Kap. 4.1)
zugverformt. Die technischen Spannungs-Dehnungs-Kurven sind zu Beginn etwas
ausgeschmiert. Dies ist auf den Getriebeschlupf zuriickzufiihren. Die gemessenen S-
Parameterwerte werden auf weichgegliihtes Reinstaluminium (AIN5) normiert. Dies
ermoglicht einen Vergleich der Messdaten mit denen vorangegangener Arbeiten wie
z.B. [Son02].

Da die Dehnung der Proben sehr langsam erfolgt, kann alle 30 Minuten bzw. wihrend
einer Dehnung von ca. 290 pum ein Annihilationsspektrum aufgenommen werden. Je-
des Spektrum weist im 511 keV Photopeak ca. 2,34 Millionen Ereignisse auf. Die
Positronenquelle wird immer an der selben Stelle relativ zur Probe platziert.

5.1.1 AA2024

Aus dem Zugversuch fiir AA2024 lasst sich nicht nur die Dehnungsabhéangigkeit des
relativen S-Parameters bestimmen, sondern auch die mechanischen Eigenschaften
der Legierung. Die Spannungsdehnungskurve ist in Abbildung 5.1 dargestellt. Die
aus dieser Kurve bestimmbaren mechanischen Eigenschaften sind in der nachfolgen-
den Tabelle mit den jeweiligen Literaturwerten (siche Kapitel 3.1) aufgelistet.

’ ‘ Messwert ‘ Literaturwert ‘

Elastizitdtsmodul [GPa] | 66 £+ 0,1 72
Streckgrenze [MPa] 320 £+ 10 300
Zugfestigkeit [MPa] 520 £+ 10 420
Bruchdehnung [%] 12 17 - 19
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Die schlechte Ubereinstimmung des Elastizititsmoduls mit dem Literaturwert ist
damit zu erklédren, dass bei dem Versuch nicht allein der Elastizitdtsmodul der Alu-
miniumlegierung bestimmt wird, sondern eine Kombination aus dem der Legierung
mit dem der gesamten Zugpriifmaschine. Die starke Abweichung der Streckgrenze
und der Zugfestigkeit ergibt sich daraus, dass die Literaturwerte minimale Wer-
te angeben. Dariiber hinaus ist dieser Versuchsaufbau auf Grund der langsamen
Dehngeschwindigkeit nur bedingt geeignet, um technisch relevante mechanische Ei-
genschaften zu {iberpriifen [Ost07].

SO 7771 T 71— T T+ 1 T 1 71 1016
500 |- ; |
450:- | . I {II}FJ.OM
400 - 1 II \li 1
= 350 | ] R f ‘l { 41,012
= 300 |- 1 MIII | I .
= g T
2 250 % ] I - )
5 - ) I 1010 &
;E;_zoo- l& I I ®
1oL o] i 4 1,008
ool 1
50 [ ! + 1,006
7] |
0 P I T AN IS S R I I I S R

0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08 0,09 0,10 0,11 0,12
Dehnung

Abbildung 5.1: Spannungs-Dehnungs-Kurve und Dehnungsabhiingigkeit des relati-
ven S-Parameters von AA2024. Die Spannungsdehnungskurve zeigt einen typischen
Verlauf, bis auf den nichtlinearen Anstieg zu Beginn. Er ist auf den Totgang im
Getriebe zuriickzufiihren. Der relative S-Parameter steigt linear bis zum Bruch der
Probe an.

Davon abgesehen zeigt die Kurve in Abbildung 5.1 einen typischen Verlauf. Der
nichtlineare Anstieg zu Beginn ist auf das Anfahren des Motors und den Totgang
des Getriebes zuriickzufithren. Hierauf folgt der elastische Bereich mit seinem li-
nearen Zusammenhang zwischen Spannung und Dehnung. Mit steigender Dehnung
setzt die plastische Verformung der Probe ein, bis es schliellich zum Bruch kommt.

Mit zunehmender Dehnung der Probe steigt der relative S-Parameter linear an.
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In Abbildung 5.2 ist das Dehnungsabhéngigkeit des relativen S-Parameters und des
relativen W-Parameters dargestellt. Der relative W-Parameter ist invers aufgetragen
und man sieht deutlich das er dem Verlauf des relativen S-Parameters folgt.
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Abbildung 5.2: Der relative S- und W-Parameter in Abhéingigkeit von der Dehnung
fiir die Legierung AA2024. Der relative W-Parameter ist invers aufgetragen und man
erkennt deutlichen das beide Kurven einen #hnlichen Verlauf haben.
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5.1.2 AA6013

Die Spannungs-Dehnungs-Kurve fiir zugverformtes AA6013 ist in Abbildung 5.3 dar-
gestellt. Die Materialeigenschaften, die sich aus ihr bestimmen lassen, sind in den
nachfolgenden Tabelle mit Literaturwerten (siehe Kapitel 3.2) aufgelistet.

’ ‘ Messwert ‘ Literaturwert ‘

Elastizitdtsmodul [GPa] | 57 £ 0,1 68
Streckgrenze [MPa] 260 £ 10 340
Zugfestigkeit [MPal] 394 + 10 395
Bruchdehnung [%] 14 15

Die Abweichung des Elastizitatsmoduls ldsst sich wieder mit der Kombination zwei-
er Elastizitdtsmodule erklidren. Der Unterschied der anderen Werte zu Literaturwert
ist auf die extrem langsame Dehngeschwindigkeit zuriickzufiihren.
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Abbildung 5.3: Spannungs-Dehnungs-Kurve und Dehnungsabhéingigkeit des rela-
tiven S-Parameters von AA6013. Der typische Verlauf der Spannungs-Dehnungs-
Kurve wird nur durch den nichtlinearen Anstieg zu Beginn gestort, der auf den
Totgang im Getriebe zuriickzufithren ist. Der relative S-Parameter steigt bis zu ei-
ner Dehnung der Probe von etwa 4,5 % sehr stark an. Danach ist ein langsamerer
Anstieg bis zum Bruch der Probe zu beobachten.
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Neben dem typischen Verlauf der Spannungs-Dehnungs-Kurve zeigt Abbildung 5.3
auch den Verlauf des relativen S-Parameters abhéngig von der Dehnung der Probe.
Der relative S-Parameter steigt zunéchst sehr stark an. Ab einer Dehnung der Probe
von ca. 4,5 % wird der Verlauf des relativen S-Parameters flacher, steigt aber immer
noch an bis zum Bruch der Probe bei einer Dehnung von 14 %.

In Abbildung 5.4 ist wieder die Dehnungsabhéngigkeit des relativen S-Parameters
und des relativen W-Parameters dargestellt. Der relative W-Parameter ist wieder
invers aufgetragen. Wie schon beim S-Parameter ist hier ein Abknicken des Verlaufs
bei ungefahr 4,5 %iger Dehnung der Probe zu beobachten.
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Abbildung 5.4: Dehnungsabhingigkeit des relativen S-Parameters und des relativen
W-Parameters von AA6013. Der relative W-Parameter ist invers aufgetragen. Es ist
deutlich zu erkennen, dass er dem Verlauf des relativen S-Parameters folgt.
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5.1.3 AA6082

Die mechanischen Eigenschaften von AA6082 sind tabellarisch mit ihren Literatur-
werten (siche Kapitel 3.2) aufgefiihrt. Sie sind aus der in Abbildung 5.5 dargestellten
Spannungs-Dehnungs-Kurve bestimmt worden.

’ \ Messwert \ Literaturwert ‘

Elastizitatsmodul [GPa] | 61 + 0,1 70
Streckgrenze [MPal] 345 + 10 280
Zugfestigkeit [MPa] 366 + 10 340
Bruchdehnung [%] 7.5 10

Der Elastizitdtsmodul weist eine Abweichung von 9 GPa vom Literaturwert auf. Wie
schon bei den vorangegangenen Messungen ist dies durch die Kombination mehrerer
Elastizitdtsmodule zu erkldren. Die starke Abweichung der Streckgrenze und der
Zugfestigkeit ergibt sich daraus, dass es sich bei den Literaturwerten um minimal
Werte handelt.
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Abbildung 5.5: Spannungs-Dehnungs-Kurve und Dehnungsabhéingigkeit des relati-
ven S-Parameters von AA6082. Zu Beginn der Spannungs-Dehnungs-Kurve ist wie-
der ein nichtlinearer Anstieg zu beobachten, der durch den Totgang im Motorgetriebe
verursacht wird. Der relative S-Parameter zeigt einen deutlichen Anstieg bis zu einer
Dehnung von ca. 4 %. Ab diesem Wert bis zum Bruch der Probe ist ein annihernd
konstanter Verlauf zu beobachten.
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Dariiber hinaus ist in der Abbildung 5.5 der Verlauf des relativen S-Parameters dar-
gestellt. Er steigt bis zu einer Dehnung von ca. 4 % an und bleibt dann bis zum
Bruch der Probe nahezu konstant.

In Abbildung 5.6 ist der relative S-Parameter im Vergleich zum inversen des relati-
ven W-Parameters in Abhéngigkeit von der Dehnung der Probe dargestellt. Beide
Kurven zeigen den gleichen Verlauf. Sie steigen zunéchst an und bleiben dann bis
zum Bruch der Probe anndhernd konstant.
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Abbildung 5.6: Dehnungsabhingigkeit des relativen S-Parameters und des relativen
W-Parameters von AA6082. Es ist deutlich zu erkennen, dass der invers aufgetragene
relative W-Parameter dem Verlauf des relativen S-Parameters folgt.
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5.2 Wechselverformungsversuch

Die Proben aus AA6082 (siehe Kap. 3.2) mit der in Abbildung 4.4 dargestellten
Probengeometrie wurden zunéchst in die in Kapitel 4.2 beschriebene Wechselverfor-
mungsmaschine eingebaut. Es wurde eine sinusférmige Spannung zur Verformung der
Proben verwendet. Die maximal auf die Proben wirkende Kraft betrug ca. 1100 N,
was bei einer Probe ohne Bohrung, aber gleichen Querschnitts, einer Spannung von
73 MPa entsprechen wiirde. Die Wechselverformung erfolgte mit einer Frequenz von
10 Hz und unterschiedlichen Lastzyklenzahlen. Direkt im Anschluss an die Wech-
selverformung wurden die Proben in fliissigem Stickstoff gelagert, bis sie mit der
BPM (siehe Kap. 4.3) vermessen wurden. Dies war notwendig, um das Ausheilen
der vorhandenen Defekte auf Grundlage der Diffusion von Leerstellen im Material
zu vermeiden.
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Abbildung 5.7: Vergréflerte Darstellung der Bohrung und des Bereichs des Ma-
trixscans. Die Probe wurde in Richtung der Pfeile wechselverformt. Die Matrix zeigt
den gemessenen relativen S-Parameter nach 1000 Zyklen, wobei auf den Wert einer
unverformten Referenzprobe normiert wurde.

Im Gegensatz zum Zugversuch, wo die plastische Verformung iiber die ganze Probe
homogen erfolgt, ist es hier notwendig die Anderung der Fehlstellendichte in einem
sehr stark lokalisierten Bereich zu messen. Dies ermdglicht die BPM. Abbildung 5.7
stellt die Bohrung der Probe dar und den Bereich, der mit der BPM gescant wurde.
Die Kraft wirkte bei der Wechselverformung vertikal auf die Probe, so dass in dem
Bereich des Scans die Region mit der maximalen Fehlstellendichte lag. Die Schadi-
gung des Materials war hier also am stéarksten. Der untersuchte Bereich hatte eine
Lange von 400 pym entlang der Bohrung und von 300 pum von der Bohrung ins Mate-
rial hinein. An jeder Probe wurde eine solche Matrix mit einem Strahldurchmesser
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von 25-30 pum und einem Punktabstand von 25 pum gemessen. Die rechte Seite der
Abbildung 5.7 zeigt eine solche Matrix. Zur Kontrolle, ob die Probe bei der Wech-
selverformung richtig eingespannt war oder evtl. verdrillt wurde, sind auf beiden
Seiten der Bohrung Matrixscans durchgefiihrt worden. Zur weiteren Auswertung
wurde aber nur der erste Scan verwendet, da zu Beginn des zweiten Scans ein Teil
der Defekte bereits ausgeheilt war. Der gemessene S-Parameter wurde auf unver-
formtes Probenmaterial, welches der selben Probenpriaparation unterzogen wurde,
normiert. Um die Darstellungsweise dieser Matrizen anschaulicher zu machen, zeigt
Abbildung 5.8 zwei Messungen bei unterschiedlichen Lastzyklenzahlen.

Abbildung 5.8: Darstellung zweier Matrixscans an unterschiedlichen Proben mit
verschiedenen Lastzyklenzahlen. Die Bohrung befindet sich direkt unterhalb des Ma-
trixscans. Die linke Probe wurde mit 1000, die rechte mit 50.000 Lastzyklen verformt.
Der relative S-Parameter ist rechts sehr viel stiarker erhoht als links.

Die linke Seite der Abbildung 5.8 zeigt eine Probe, die mit 1000 Zyklen verformt
wurde. Am unteren Rand des Bildes befindet sich die Bohrung und man erkennt,
dass hier der relative S-Parameter leicht erhoht ist. Zum Vergleich ist auf der rech-
ten Seite eine Messung dargestellt, die an einer mit 50.000 Zyklen verformten Probe
gemacht wurde. Die Bohrung befindet sich auch hier unterhalb der Matrix. Hier ist
eine sehr viel starkere Erhohung des relativen S-Parameters zu erkennen als bei der
Probe, die nur mit 1000 Lastzyklen verformt wurde. Dies lésst auf eine hohere Fehl-
stellenkonzentration schliefen und damit auf eine groflere Schadigung des Materials,
wie es auch auf Grund der hoheren Lastzyklenzahl zu erwarten ist.






Kapitel 6

Auswertung und Diskussion

6.1 Verformungsabhingigkeit des relativen
S-Parameters

Die in Kapitel 5.1 dargestellten Messergebnisse zeigen deutlich, dass mit zunehmen-
der Deformation der Proben der relative S-Parameter ansteigt. In allen untersuchten
Legierungen nimmt die Fehlstellendichte infolge einer plastischen Deformation zu.
Dieses Verhalten wurde schon vorher beobachtet z.B. [Son02] und wurde auch hier
erwartet. Interessant ist aber, dass der Anstieg des relativen S-Parameters nicht bei
allen untersuchten Legierungen kontinuierlich ist, sondern bei AA6013 und AA6082
ab einer bestimmten Dehnung weniger stark ansteigt (siehe Abb. 5.1, 5.3, 5.5).

Wihrend der plastischen Verformung kommt es zu einem Anstieg der Versetzungs-
dichte und damit zu einem Anstieg der Fehlstellendichte. Dies wird durch den An-
stieg des relativen S-Parameters belegt. Zu Beginn ist der Anstieg der Versetzungs-
bzw. Fehlstellendichte sehr viel stidrker. Im weiteren Verlauf lédsst die Stérke des
Anstiegs nach. Dies ist auf dynamische Erholungsprozesse zuriickzufiihren, die den
Anstieg der Versetzungsdichte iiberlagern [Ost07] und im Folgenden kurz erlautert
werden.

Bei Anstieg der Versetzungsdichte und gleichzeitiger Versetzungsbewegung, wie es
bei der plastischen Verformung der Fall ist, kommt es zu Anhdufungen von Verset-
zungen auf verschieden Gleitebenen. Diese Anhdufungen behindern die Neubildung
und Wanderung einzelner Versetzungen. Wenn diese Versetzungsanhdufungen einen
versetzungsfreien Kristallbereich einschlielen, spricht man von Versetzungszellen,
deren Bildung auf Grund des ausgeprigten Quergleitverhaltens von Aluminium-
legierungen sehr wahrscheinlich ist. Nimmt nun die Versetzungsdichte in den An-
haufungen zu, kommt es zur Ausloschung einzelner Versetzungen. Dieser Prozess
wird sogar noch durch das Versetzungsklettern unterstiitzt. Hierbei handelt es sich
um Versetzungen, die durch eine Ansammlung von Leerstellen aus ihrer Gleitebene
herauswandern. Auf Grund dieser Versetzungsanhdufungen nimmt also nicht nur
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die Versetzungsdichte im Kristall ab, sondern auch die Fehlstellendichte. Je nach
Temperatur und Verformungsgeschwindigkeit kann es sogar zu einem Gleichgewicht
zwischen Bildung und Vernichtung von Versetzungen kommen. Das Abknicken im
Verlauf des relativen S-Parameters aller drei Legierungen, lédsst sich also durch das
Auftreten von Versetzungsanhaufungen erkliaren [Ost07].

Das unterschiedliche Verhalten des relativen S-Parameters ist mit den unterschiedli-
chen Temperaturbehandlungen, Zusammensetzungen und Ausscheidungsbildung der
einzelnen Legierungen zu erkliaren. Bei kaltausgelagerten Legierungen sowie Cu und
Mg reichen, wie es bei AA2024 der Fall ist (siehe Kapitel 3.1), wird der dynami-
sche Erholungsprozess unterdriickt, da hier ein eher planares Gleitverhalten vorliegt
[Ost07]. Dies beschriankt die Versetzungen auf eine Gleitebenenschar, was die Bil-
dung von Versetzungsanhdufungen und das Ausloschen von Versetzungen grofiten-
teils unterdriickt. Der Verlauf des relativen S-Parameters knickt hier nur unmerklich
ab. Die Legierungen AA6013 und AA6082 sind hingegen warmausgelagert und nicht
so reich an Cu und Mg (siehe Kapitel 3.2). Sie weisen den fiir Aluminium typischen
Quergleitcharakter auf, der die oben beschriebenen Prozesse begiinstig [Ost07]. Das
Abknicken im Verlauf des relativen S-Parameters ist hier deutlich zu erkennen.
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Abbildung 6.1: Zusammenhang zwischen relativem S- und W-Parameter fiir drei
unterschiedliche Legierungen. Die Legierung AA2024 ist in Rot, AA6013 in Blau und
AA6082 in Schwarz dargestellt. Bei allen drei Legierungen ist ein linearer Zusam-
menhang zwischen den beiden Parametern im Verlauf des Zugversuches zu erkennen.
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Fiir den in Abbildung 6.1 dargestellten S-W-Plot wurden die verschiedenen Daten
fiir den relativen S- und W-Parameter verwendet, die im Verlauf des in Kapitel 5.1
beschriebenen Zugversuchs gemessen wurden (siche Abb. 5.2, 5.4, 5.6). Ein solcher
Plot wurde von Krause-Rehberg beschrieben [Kra99] und zum erstenmal von Lisz-
kay et al. zur Defektidentifikation benutzt [Lis94].

In Abbildung 6.1 ist der Zusammenhang zwischen S- und W-Parameters in Abhén-
gigkeit von der plastischen Verformung der Probe dargestellt. Die unterschiedlichen
Legierungen sind mit unterschiedlichen Farben gekennzeichnet. Fiir jede der drei
Legierungen ergibt sich ein linearer Zusammenhang zwischen S- und W-Parameter.
Diese Linearitdt ldsst darauf schliefen, dass sich im Verlauf des gesamten Zugver-
suchs fiir jede Legierung der Typ von Fehlstellen, in denen die Positronen eingefangen
werden, nicht dndert, sondern nur ihre Konzentration. Dieses Ergebnis unterstiitzt
die vorangegangene Interpretation des dehnungsabhéngigen Verlaufs des relative S-
Parameters, weil so ausgeschlossen werden kann, dass der beobachtete Knick auf
einen Wechsel der Fehlstellenart zuriickzufiihren ist. Das sich die Messwerte der ver-
schiedenen Legierungen an unterschiedlichen Stellen im S-W-Plot befinden, ist auf
die unterschiedlichen chemischen Umgebungen der Fehlstellen zuriickzufiihren. Bei
der Legierung AA2024 erkennt man deutlich den Einfluss der Cu 3d Elektronen. Die
anderen Legierungen haben hingegen einen deutlich geringeren Cu Anteil.
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6.2 Schadensvorhersage

In vorangegangenen Experimenten unserer Arbeitsgruppe, wurde festgestellt, dass
zwischen dem S-Parameter und dem Logarithmus der Lastzyklenzahl ein linearer Zu-
sammenhang besteht [Ben02a, Ben02b, Eic06]. Ein weiteres Resultat war, dass beim
erreichen der maximalen Fehlstellendichte der S-Parameter in Séttigung geht. Auf
der Grundlage dieser Ergebnisse wurden schon Wechselverformungsexperimente mit
ferritischem Stahl (C45E) durchgefiihrt, um mit Hilfe der PAS einen Ermiidungs-
bruch des Materials vorher zu sagen [Eic06, Haa08|. Die guten Ergebnisse dieser
Arbeiten gaben Anlass dazu, dieses Verfahren auch auf die technische Aluminium-
legierungen AA6082 anzuwenden.

Aus den in Kapitel 5.2 beschrieben Matrixscans wurde fiir jede Probe der maxi-
male S-Parameter ermittelt, indem {iber den Bereich maximaler Schiadigung direkt
an der Bohrung gemittelt wurde. Die Ergebnisse dieser Mittelung sind in der folgen-
den Tabelle mit den jeweiligen Lastzyklenzahlen aufgefiihrt.

’ Lastzyklen ‘ Smaz ‘ ASaz ‘
100 1,0048 | 0,00057
300 1,0054 | 0,0006
1000 1,0062 | 0,00058
3000 1,0069 | 0,00056
10000 1,0098 | 0,00059
30000 1,0106 | 0,00062
50000 1,0128 | 0,00055

Schon aus der Tabelle wird ersichtlich, dass mit wachsender Zyklenzahl der Wert des
S-Parameter steigt. Die Fehlstellendichte in der untersuchten Region nimmt also zu.

Um den maximalen S-Parameter zu bestimmen, bei dem die kritische Fehlstellen-
dichte erreicht ist und der weitere Verlauf des S-Parameters in Sattigung geht, wurde
an der Rissspitze eines Ermiidungsrisses gemessen. Hierzu wurde eine CT (Compact
Tension) aus AA6082 hergestellt [Liu97] und es ergab sich ein Wert von 1,017 +
0,0006 fiir den maximalen S-Parameter.

In Abbildung 6.2 sind die Werte fiir den S-Parameter gegen den Logarithmus der
Zyklenzahl aufgetragen. Man erkennt deutliche einen linearen Zusammenhang zwi-
schen diesen beiden Grofien. Aus dem Schnittpunkt der Geraden mit dem maximalen
S-Parameter, der mit Hilfe der CT-Probe bestimmt wurde, ergibt sich die Bruchzyk-
lenzahl N;. Die mit der PAS bestimmte Bruchzyklenzahl N; betréigt 7-107. Dariiber
hinaus zeigt die Abbildung 6.2, dass eine solche Abschétzung der Bruchzyklenzahl
mit einer einzigen Probe moglich ist, die unterhalb der 1 % Grenze von Ny liegt.
Diese Grenze stellt die gestrichelte Linie dar. Es ist sogar moglich ein komplettes
WOHLER-Diagramm mit nur einer einzigen Probe zu erstellen, indem man die PAS
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mit einer Finite-Elemente-Methode (FEM) kombiniert [Eic06]. Damit ist man in der
Lage die lokal an der Bohrung herrschenden Spannungen in Abhéngigkeit vom Ab-
stand zur Bohrung zu simulieren und so jeder Spannung einen relativen S-Parameter
bei der entsprechenden Lastzyklenzahl zuzuordnen. So liasst sich der Aufwand, der
notig ist, um ein WOHLER-Diagramm zu erstellen, erheblich reduzieren, da sowohl
auf hohe Zyklenzahlen, als auch auf eine grole Anzahl von Proben verzichtet werden
kann.
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Abbildung 6.2: Linearer Zusammenhang zwischen dem relativen S-Parameter und
der Lastzyklenzahl. Aus dem Schnittpunkt dieser Geraden (rot) und dem maximalen
relativen S-Parameter ergibt sich die geschétzte Bruchzyklenzahl Ny. Die gestrichelte
Linie markiert 1 % von Nj.






Kapitel 7

Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden die Entwicklungen der Fehlstellendichte in den technischen
Aluminiumlegierungen AA2024, AA6013 und AA6082 im Verlauf eines Zugversuchs
mit Hilfe der Positronen-Annihilations-Spektroskopie (PAS) untersucht. Dariiber
hinaus wurde die Fehlstellendichte der Legierung AA6082, die unter Wechselbe-
lastung entstand, ebenfalls mit Hilfe der PAS gemessen und die Ergebnisse zum
Abschétzen der Bruchzyklenzahl genutzt.

Mittels der PAS ist es moglich, die Fehlstellenkonzentration in einem plastisch ver-
formten Material zu bestimmen und mit der Bonner-Positronen-Mikrosonde (BPM)
ist man sogar in der Lage, dies mit einer Ortsauflosung im Mikrometerbereich zu
erreichen. Die Positronen dienen hierbei als Sondenteilchen, die sehr empfindlich auf
Fehlstellen im sie umgebenden Kristallgitter reagieren.

Vor den jeweiligen Versuchen wurden alle Proben auf einen definierten Ausgangs-
zustand gebracht. Zunéchst wurde die Probenoberfliche an den zu untersuchenden
Stellen poliert und anschlieend in einem Ofen unter Edelgasatmosphére ausgeheilt.

Fiir den Zugversuch wurde die in der Arbeitsgruppe vorhandene Zugpriifmaschi-
ne so umgebaut, dass es moglich war die Proben kontinuierlich zu verformen und
gleichzeitig die Fehlstellendichte im Material bei unterschiedlichen Dehnungen zu
messen. Aus den Messergebnissen ergaben sich fiir die verschiedenen Legierungen
zum teil sehr unterschiedliche Zusammenhénge zwischen dem Grad der plastischen
Verformung und der Fehlstellenkonzentration. Es konnte gezeigt werden, dass je
nach Zusammensetzung und Temperaturbehandlung der Legierungen, der Anstieg
der Fehlstellendichte entweder kontinuierlich war oder ab einem bestimmten Punkt
von dynamischen Erholungsprozessen im Material iiberlagert wurde.

Neben dem Zugversuch wurde in dieser Arbeit an der Legierung AA6082 ein Wech-
selverformungsversuch durchgefiihrt. Die Probengeometrie wurde so gewihlt, dass
die Schadigung im Material stark lokalisiert auftrat. Dies machte es notwendig, die in
diesem Bereich vorhandene Fehlstellendichte mit der BPM bei einer hohen Ortsauf-
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l6sung zu vermessen. Die Ergebnisse dieser Messungen konnten dann dazu verwendet
werden einen Bruch der Probe unter einer externen Last von ca. 1100 N bei 7 - 10°
Zyklen vorherzusagen. Diese Methode stellt damit eine effizientere Alternative zum
WOHLER-Versuch dar.

In dieser Arbeit konnte gezeigt werden, dass die PAS eine elegante Methode zur
Bestimmung der Anderung von Fehlstellenkonzentrationen in Metallen ist. Diese
Anderungen ermdglichen Riickschliisse auf die mechanischen Eigenschaften und dy-
namische Prozesse wiahrend der plastischen Verformung. Dariiber hinaus bietet die
PAS eine zukunftsweisende Methode zur Vorhersage von Ermiidungsbriichen, die
nur eine Probe und gering Lastzyklenzahlen benotigt. Dies macht sie viel schneller
und kostengiinstiger als die bisher auf dem Gebiet der Schadensvorhersage verwen-
deten Verfahren.
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