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Kapitel 1

Einleitung

Mit Titanaluminiden soll es in Zukunft moglich sein, die relativ schweren Nickel-Basis-
Legierungen in Teilbereichen zu ersetzen. Die Eigenschaften der Titanaluminide ma-
chen diese Werkstoffe besonders fiir den Einsatz in thermisch und mechanisch hoch
belasteten Komponenten von Strahltriebwerken, Otto- und Dieselmotoren sehr inter-
essant. Um die Festigkeit des Materials steigern zu kénnen und die Sprodigkeit, vor al-
lem bei niedrigen Temperaturen zu minimieren, ist es wichtig, den Einfluss des Gefiiges
gut zu kennen und die auftretenden Bruchmechanismen zu verstehen.

In dieser Diplomarbeit wurden vier unterschiedliche Gefiige des Legierungstyps TNM™
in bruchmechanischer Hinsicht miteinander verglichen. Dafiir wurden mit der Poten-
tialmethode statische Rissfortschrittskurven (R-Kurven) aufgenommen und bruchme-
chanische Kennwerte ermittelt.

Mit den ermittelten Kennwerten und den R-Kurven konnten statische Kitagawa- Taka-
hashi Diagramme erstellt werden. Diese Diagramme zeigen die Rissldngen-Belastungs-
Kombinationen, die zu einem Versagen des Materials fithren, bzw. die Grenzen, unter
denen es nicht zum Bruch kommt. Mit 3-Punkt-Biegeproben konnten diese Diagramme
anschlieffend validiert werden.

Um mehr iiber die Bruchmechanismen zu erfahren, wurden In-Situ Versuche unter
dem Lichtmikroskop und Bruchflichenanalysen im Rasterelektronenmikroskop durch-
gefiithrt. Die Bruchflichen und Rissverldufe der vier verschiedenen Gefiigetypen wurden
dabei untersucht und gegeniibergestellt, um die Gemeinsamkeiten und Besonderheiten
der unterschiedlichen Mikrostrukturen feststellen zu kénnen.

Auflerdem konnte durch die optische Vermessung des Rissfortschritts auch die Bestim-

mung der Rissldnge mit der Potentialmethode iiberpriift werden.
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Grundlagen

Eine ausfiihrliche Einfithrung zur Werkstoffgruppe der Titanaluminide ist unter [1] zu
finden. Die wichtigsten Grundlagen mochte ich jedoch auch in meiner Diplomarbeit
noch einmal zusammenfassen und insbesondere auf die von mir untersuchte Legierung
TNM™ niher eingehen.

2.1 Allgemeines zu Titanaluminiden

Titanaluminide haben das Potential, die relativ schweren Nickel Basis Legierungen in
Teilbereichen zu ersetzen. Fiir Titanaluminid-Legierungen sprechen die niedrige Dichte
(3,9 25 - 42 25)  der hohe Schmelzpunkt (~1610°C), der hohe spezifische E-Modul
(40,9 GPa CZ‘S), die gute Oxidationsbestdndigkeit und die hohe spezifische Festigkeit
und Kriechfestigkeit (bis 750°C) [2].

Durch die angefiihrten Eigenschaften eignen sich diese Werkstoffe fiir thermisch und
mechanisch stark belastete Komponenten von Strahltriebwerken, Otto- und Dieselmo-

toren |2, 3].
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2.1.1 TiAl Phasen

In Abb. 2.1 ist das Phasendiagramm der Legierung TNM zu sehen, auf die spéter noch
genauer eingegangen wird. Aufilerdem sind die Kristallstrukturen aller auftretenden

festen Phasen dargestellt.

TNM Ti -(42.5-44.2)Al -4.0Nb -1.0Mo -0.1B [ =7.9]
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Abbildung 2.1: Phasendiagramm von TNM mit der Zusammensetzung Ti-43,5A1-4Nb-1Mo-0.1B (at%)

mit den Kristallstrukturen der auftretenden festen Phasen nach Schloffer [4].

a-Ti(Al) ist eine hexagonale Phase, die bei der eutektoiden Temperatur (T g, ) in die
geordnete as-TizAl Phase tibergeht.

Bei hoheren Temperaturen tritt die kubisch raumzentrierte 8-Ti(Al) Phase auf und
bewirkt durch ihre hohe Duktilitét eine gute Umformbarkeit. Der Ubergang in die sehr
sprode geordnete Bp-B2-TiAl Struktur wurde bei Temperaturen zwischen 1210 und
1260 °C beobachtet, abhéangig von der Abkiihlrate und der lokalen chemischen Zusam-
mensetzung [5].

v-TiAl ist durch den geschichteten Aufbau (sieche Abb. 2.1) aus Titan- und Alumini-
umlagen zu einer tetragonalen L1y Struktur verzerrt.

Die v-TiAl Phase entsteht durch die Erzeugung eines Stapelfehlers aus dem hexagona-
len ay-TizAl, wodurch sich eine Orientierungsbeziehung ergibt. Dabei steht die {1000}
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Basalebene des ap-TizAl parallel zur {111} Ebenen des v-TiAl und (1120),,[[(111),,
was als Blackburn-Orientierungsbeziehung bekannt ist [6]. Im Gefiige konnen die ~
Lamellen in sechs verschiedenen Orientierungen auftreten. Diese kommen durch die
Rotation um jeweils 60° um eine [111] Richtung zustande [1].

Korner, in denen abwechselnd «y und v Lamellen auftreten, werden als Kolonien be-
zeichnet.

Bei hoheren Aluminiumgehalten treten auflerdem noch die stochiometrische Verbin-
dung TiAl; und die TiAl; Phase auf, die durch ihre extreme Sprodigkeit nicht von

technischem Interesse sind. [1]

2.2 Das TNM™ Legierungssystem

In der Diplomarbeit wurden vier verschiedene Gefiige des TNM Legierungsystems un-
tersucht. Die Bezeichnung TNM steht dabei fiir die Hauptbestandteile TiAl, Niob und
Molybdéan. TNM ist eine S-erstarrende v - Titanaluminid Legierung mit der nominellen
Zusammensetzung Ti-43,5A1-4Nb-1Mo-0.1B (at%) [4] . Das Phasendiagramm fiir diese
Zusammensetzung ist in Abb. 2.1 dargestellt. In Tabelle 2.1 sind die im Legierungs-
system TNM bei Raumtemperatur auftretenden Phasen mit ihren Kristallstrukturen

angefiihrt.

Tabelle 2.1: Im TNM Legierungssystem bei Raumtemperatur vorliegende Phasen [4].

Phasenname | Kristallstruktur Strukturname
oy-Tiz Al D0y, hexagonal
Bo-TiAl B2 kubisch-raumzentriert
~-TiAl L1, tetragonal L1g

Ein grofier Vorteile von TNM ist das Auftreten von gréfleren Anteilen an ungeordne-
ter B-Phase bei hohen Temperaturen, wodurch sich eine gute Umformbarkeit ergibt.
Durch geeignete Wéarmebehandlungen kann die Menge der vorhandenen 3-Phase wie-
der reduziert werden, um bei den Einsatztemperaturen eine gute Kriechfestigkeit zu
gewahrleisten [4].

Auf die Wiarmebehandlungen zur gezielten Einstellung der gewiinschten Gefiige wird
in Abschnitt 3.1.2 ndher eingegangen.

Bei TNM handelt es sich um [-erstarrende Legierungen; das bedeutet, dass beim
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Abkiihlen aus der Schmelze nicht das Peritektikum, sondern das [-Einphasengebiet
durchlaufen wird. Dadurch kommt es zu weniger Gefiigeinhomogenititen als beim
Durchlaufen des Peritektikums. Abb. 2.2 zeigt die moglichen Gefiigetypen von TNM
bei der Zusammensetzung Ti-(41-45)Al-(3,8-4,2)Nb-(0,8-1,2)Mo-0,1B. Fiir weitere In-
formationen zur Entwicklung des Legierungssystems sei auf die Literatur [7,8| und die

Diplomarbeit [4] verwiesen.
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Abbildung 2.2: Abbildung aller méglichen Geftigetypen von TNM mit der Zusammensetzung Ti-(41-
45)Al-(3,8-4,2)Nb-(0,8-1,2)Mo-0,1B [9]. HT steht fiir die Hochtemperaturglithung. Dar-
gestellt ist das Phasendiagramm fiir eine chemische Zusammensetzung von Ti-(41-
45)Al-3,8Nb-0,8Mo-0,1B

2.3 Verformungs- und Bruchmechanismen in TiAl

2.3.1 Gleit- und Zwillingssysteme

Bei mehrphasigen TiAl Gefiigen tritt eine plastische Verformung vor allem in der ~
Phase auf. Die Gleit- und Zwillingssysteme sind durch die tetragonale L1y Struktur
vorgegeben. Die Gleitung erfolgt dabei auf {111} Ebenen entlang der dicht gepack-

ten (110) Richtungen. Es kénnen dafiir Einfachversetzungen mit dem Burgersvektor
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b= 1(110] oder Superversetzungen mit b = $(112] bzw. b = (101] auftreten. Diese Ver-
setzungen konnen sehr komplexe Aufspaltungsreaktionen mit verschiedenen planaren

Defekten wie Stapelfehlern und Antiphasengrenzen erzeugen. Die moglichen Burgers-
vektoren sind in Abb. 2.3(b) dargestellt [1].

AuBerdem kann die y-Phase bei Belastung mechanische Zwillinge entlang 1(112]{111}]
bilden. Jedoch ist durch die L1y Struktur nur das Abscheren in eine Richtung (b=2(112])
moglich, da ansonsten die Ordnung verloren gehen wiirde (siehe Abb. 2.3(a) ) [1].

In Abb. 2.3(b) sind die Gleitsysteme der ap-TizAl D019 Struktur eingezeichnet. In dieser
Struktur konnen folgende Gleitsysteme aktiviert werden: Prismatisch (1120){1100},
basal (1120)(0001) und pyramidal (1126){1121} [10].

TiAl (7) b

{1100}
L

Abbildung 2.3: Gleit- und Zwillingssystem der v-TiAl L1, (a) und der ag-TigAl D0y Struktur (b) [10].
Schattiert dargestellt sind die moglichen Gleitebenen, die Pfeile zeigen die Gleitrich-

tungen.

Untersuchungen an Polysynthetically Twinned (PST) TiAl haben gezeigt, dass fiir die
Zwillingsbildung weniger Energie benotigt wird als fiir Versetzungen und Superverset-
zungen [11]. Fiir near-y TiAl wurde mit Hilfe von akustischer Emission bei Raumtem-
peratur und Druckbelastung vor allem mechanische Zwillingsbhildung als Verformungs-

mechnismus festgestellt [12] und damit die leichte Bildung von Zwillingen bestétigt.

Die Spaltbruchflichen sind die am dichtest gepackten {111}, und (0001),, Ebenen
10,13].
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2.3.2 Brucharten von TNM Gefiigen

Die vier untersuchten Gefiige sind vom Typ “Nearly Lamellar”, bestehen also zu einem
Grofteil aus oy /v Kolonien, mit unterschiedlichen Phasen an den Kolonie(Korn)grenzen
(mehr dazu in Abschnitt 3.1.2). In Abb. 2.4 sind die verschiedenen Brucharten darge-
stellt.

Grundsitzlich ist zu unterscheiden, ob das Material entlang der Korngrenzen (intergra-
nular) bricht oder der Riss durch Koérner verlauft (transgranular). Bei einem Rissver-
lauf durch as/~ Kolonien ist weiters zwischen interlamellarem Bruch (Rissverlauf zum
grofften Teil entlang der Lamellengrenzflichen) und translamellarem Bruch (Rissver-
lauf zum grofiten Teil quer durch die Lamellen) zu unterscheiden. Beim interlamellaren
Bruch kommt es vereinzelt zu Spriingen auf andere Grenzfldchen, bei denen der Riss
quer zu den Lamellen, also kurzzeitig translamellar, verlduft. Genauso kommt es beim
translamellaren Bruch vor, dass der Riss iiber kleine Bereiche den Lamellengrenzflachen
folgt, also interlamellare Anteile zeigt.

Ein Bruch entlang der Lamellengrenzflichen wird als interkristalliner, quer durch die

Lamellen als transkristalliner Bruch bezeichnet.

Der bevorzugte Bruchmodus innerhalb einer Kolonie ist der interlamellare Bruch, also
die Delamination entlang der v/, Grenzflichen und der Bruch in ay Lamellen, bei

dem der Rissausbreitung nur ein sehr geringer Widerstand entgegengesetzt wird [14].
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Intergranular
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Abbildung 2.4: Dargestellt sind die unterschiedlichen Brucharten von “Nearly Lamellar” Gefiigen. Die

gestreiften Bereiche stellen die a2/~ Kolonien dar, schwarz sind die v und weif die 8y

Bereiche. Die roten Linien zeigen die Rissverldufe durch das Gefiige.

2.3.3 Intrinsische und extrinsische Zahigkeit

Verschiedene Mechanismen konnen einen Rissfortschritt beeinflussen und die Rissaus-

breitung behindern. Diese Mechanismen werden fiir den Fall der zyklischen Belastung

nach Ritchie [15] in zwei Kategorien eingeteilt: Intrinsische und extrinsische Mechanis-

men. Diese Unterscheidung ist in Abb. 2.5 dargestellt.
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geometric shielding

fatigue resistance

AKesp

intrinsic contribution

fatigue resistance

crack length Aa

@) i

Abbildung 2.5: Darstellung der verschiedenen Mechanismen, die einen Beitrag zum Risswiderstand
bei Ermiidungsbeanspruchung liefern. Bild (a) zeigt die Beitrige zum Schwellwert,
Diagramm (b) die Gréfe dieser Beitriige als Funktion des Rissfortschritts [16].

Intrinsische Mechanismen sind verantwortlich fiir die wirkliche Materialtrennung, sie
liefern den Widerstandsaufbau gegen Rissausbreitung ( “Resistance”) und werden be-
stimmt durch die Bildung von Mikrorissen vor der Rissspitze und das weitere Wachsen
des Hauptrisses.

In -TiAl treten als intrinsische Mechanismen plastische Rissabstumpfung ( “Blunting”)
sowle die Bildung neuer Rissflichen durch Spaltbruch aufgrund von Zwillingsbildung
und Versetzungsaufstau auf [16].

Extrinsische Mechanismen wirken vor allem hinter der Rissspitze. Sie bewirken eine
Verminderung der Treibkraft des Risses an der Rissspitze und werden daher auch als
Abschirmungsmechanismen (“Shielding”) bezeichnet. Die wichtigsten sind: Geometri-
sche Abschirmung (Rissablenkung und Rissaufspaltung), Kontaktabschirmung (Plasti-
zitat, Rauigkeiten, Rissbriicken) und Zonenabschirmung (Mikrorisse, Effekte durch die
Fehlpassung von unterschiedlichen Phasen) [16].

Da diese Mechanismen auch bei statischer Belastung auftreten, wird dafiir dieselbe

Einteilung iibernommen.

Wie in Abb. 2.5 (b) zu sehen ist, wirken extrinsische Mechanismen erst nach einem
bestimmten Rissfortschritt bzw. erst bei ldngeren Rissen. Grund dafiir sind Mechanis-
men wie Rissbriicken, die hinter der Rissspitze wirken und im Zuge des Rissfortschritts

entstehen. Kurze Risse, bei denen extrinsische Mechanismen noch nicht wirksam sind,
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werden als extrinsisch kurze Risse bezeichnet (siehe nichster Abschnitt).

2.3.4 Kurze Risse

Das Verhalten bei kurzen Rissen kann deutlich von dem bei langen Rissen abweichen.

Folgende Arten von kurzen Rissen werden unterschieden [17]:

e Mikrostrukturell kurze Risse: Risse, die kiirzer sind als die charakteristische Linge
der Mikrostruktur (z.Bsp. Koloniegrofie bei interlamellarem Bruch, Lamellendicke

bei translamellarem Bruch [16]).

e Mechanisch kurze Risse: Die plastische Zone befindet sich nicht mehr innerhalb
des Spannungsfelds, das durch die Spannungsintensitdt K beschrieben werden
kann [18].

e Extrinsisch (physikalisch) kurze Risse: Risse, die so kurz sind, dass noch keine
Abschirmungsmechanismen wirksam werden kénnen (z.Bsp. keine Rissbriicken).
Erst durch den Aufbau dieser Mechanismen bei Rissfortschritt kommt es zu einer
Erhéhung des Risswiderstands (R-Kurven Verhalten).

e Chemisch kurze Risse unterscheiden, ob die Rissldnge und Rissaufweitung die
Moglichkeit fiir das Eindringen von Substanzen oder der Oxidation der Rissspitze

bietet und ob chemische Reaktionen stattfinden konnen.

Die Untersuchung von kurzen Rissen ist ein komplexes Arbeitsfeld. Schon die Erzeu-
gung von kurzen Rissen ist eine nicht unproblematische Aufgabe. Wird ein Schwin-
gungsanriss durch Druckermiidung erzeugt, so werden dabei die Rissbriicken weitge-
hend zerstort und Rauigkeiten abgebaut und es kénnen viel weniger extrinsische Me-
chanismen wirksam werden. Dadurch verhalten sich auch mehrere hundert Mikrometer
lange Risse wie extrinsisch kurze Risse. Ich habe diese Methode in meiner Arbeit ein-
gesetzt, um Risse in unterschiedliche Proben einzubringen.

Unter einem langen Riss (deutlich grofler als die Korngrofie) versteht man, dass alle
extrinsischen Mechanismen bereits zu ihrer vollen Wirksamkeit ausgeprdgt sind und
kein R-Kurveneffekt bei weiterer Belastung mehr auftritt. Der Risswiderstand ist dann

unabhéngig von der Rissverldngerung.
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2.3.5 Schadigung durch Zwillingsbildung

Mechanische Zwillingsbildung kann sich bei niedrigen Temperaturen vorteilhaft auswir-
ken, da dadurch Spannungen abgebaut werden kénnen und die Duktilitat steigt [19].

Jedoch kann es durch die Zwillingsbildung auch zum Entstehen von Mikrorissen kom-
men, die sich negativ auf die Bruchdehnung und die Bruchzihigkeit auswirken. Es wur-
de beobachtet, dass sich die Zwillinge bereits vor der Rissspitze bilden und hauptséchlich
eine Reaktion auf die global anliegende Spannung darstellen. Die Mikrorisse bilden sich
bei der Nukleation der Zwillinge an den Korngrenzen (siehe Abb. 2.6) und nicht erst
durch einen Versetzungsaufstau. Bei Versuchen mit Near-y TiAl wurden Zwillinge mit
einer Dicke von 50 bis 350 nm beobachtet, die dicksten davon verursachten Mikrorisse

an den Korngrenzen. [20]

10 m!

Abbildung 2.6: BSE Aufnahme von Mikrorissen an v —~ Grenzflichen, verursacht durch Zwillingsbil-
dung [21]

Charakteristische Stufen in BSE Aufnahmen, wie sie zum Beispiel in Abb. 2.6 zu sehen
sind, entstehen durch Zwillingsbildung. Dies wurde durch geometrische Uberlegungen
und Untersuchungen mit Hilfe von Rasterkraftmikroskopie und Transmissionselektro-

nenmikroskopie festgestellt (vgl. Abb. 2.7) [21].
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\ ““foas*
FIB Slics

Abbildung 2.7: Untersuchung von Zwillingen in near-y TiAl im REM (a) und im TEM (b) von Simkin
et al. [21]. In Bild (a) ist die Orientierung anhand des Einheitskreises einer (111) Ebene
gezeigt, in Bild (b) wird mit schwarzen Pfeilen auf die Dicke des Zwillings hingewiesen.
Es ist dabei zu erkennen, dass die Stufen auf der Oberfliche durch Zwillingsbildung

entstanden sind [21].

2.3.6 Rissfortschritt

Untersuchungen haben gezeigt, dass Mikrorisse vor der Rissspitze gebildet werden und
vom Riss durch Briicken getrennt sein konnen [22,23|. Erst durch Abscheren und mas-

sive mikroplastische Verformung kann der Riss mit den Mikrorissen zusammenwach-
sen [22,23|. Ein Beispiel fiir eine solche Rissbriicke ist in Abb. 2.8 abgebildet.
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Abbildung 2.8: Aufnahme im Transmissions-Elektronenmikoskop. Der Riss kam von rechts und erzeug-
te vor der Rissspitze einen Mikroriss, der sich noch vergréfiern konnte. Im Bild sind
Riss und Mikroriss (links) noch durch eine Briicke getrennt, die bereits stark plastisch

verformt ist [23].

2.3.7 Einfluss der KorngréBBe auf die Bruchzahigkeit

Durch das Bestehenbleiben von Rissbriicken wird der Rissausbreitung ein grofler Wi-
derstand entgegengesetzt. Die Wirkung dieses Mechanismus steigt mit dem Volumsan-
teil und der Bruchzahigkeit der Briicken sowie mit der Koloniegrofie [24]. In Gefiigen
mit geringen Korngréflen kénnen nur kleine Rissbriicken bestehen bleiben und da-
durch nur geringere Bruchzdhigkeiten erreicht werden. Die Bruchzihigkeit steigt also
mit zunehmender Koloniegréfle. Die Rissbriicken steigern jedoch nicht die Duktilitat,
wodurch sich die in Abb. 2.9 dargestellte inverse Duktilitéits-Zihigkeitsbeziehung er-
gibt [25,26].
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Abbildung 2.9: Inverse Duktilitits-Zahigkeitsbeziehung [25].

2.3.8 Einfluss der Lamellenorientierung zum Riss

Je nach Orientierung der Lamellen zum Anriss einer Probe kénnen unterschiedliche
Bruchzihigkeiten erreicht werden. Steht die Rissebene normal auf die Lamellen (Abb.
2.10(a) Typ B), zeigten Proben eine hohe Bruchzahigkeit. Stehen Rissebene und La-
mellen parallel zueinander (Abb. 2.10(a) Typ A), wurde sehr sprides Verhalten beob-

achtet [27]. In Abb. 2.10(b) sind die Kraft-Verschiebungskurven dieser Versuche dar-
gestellt.
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Abbildung 2.10: (a) Zeigt die schematische Darstellung von Proben mit unterschiedlichen Orientie-
rungen der Lamellen zum Anriss. In (b) sind die Kraft-Verschiebungskurven dieser

Versuche zu sehen. [27]

2.3.9 Einfluss der Koloniemissorientierungen

Neben den bereits erwidhnten Mechanismen triagt auch die Missorientierung benach-
barter Kolonien zu einer Zahigkeitssteigerung bei. Fiir die Beschreibung dieses Effekts
haben Wang et. al. die Missorientierungsparameter Knickwinkel o (“kink angle ),

Verdrehwinkel 5 (“twist angle”) und Kippwinkel @ eingefiihrt (siche Abb. 2.11) [14].
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Twist angle 3

Kink angle
|

Abbildung 2.11: Missorientierungsparameter von «sy/~v Kolonien nach Wang et. al. [14].

Es wurde gezeigt, dass Koloniegrenzen dem Fortschreiten eines Risses effektiv entge-
genwirken konnen, wenn die Verdrehwinkel 5 der beiden angrenzenden Kolonien stark
voneinander abweichen [14]. Beim Versuch des Risses, eine solche Koloniegrenze zu
iiberwinden, wurde das Auftreten von Mikrorissen und Rissneubildungen in der neuen
Kolonie beobachtet sowie das Auftreten von Rissbriicken [14].

Trifft die Rissfront auf zwei Kolonien mit stark unterschiedlichen Knickwinkeln «, so
kann es verstidrkt zu Rissaufspaltungen kommen, wodurch Briicken bestehen bleiben,
fiir deren translamellaren Bruch viel Energie aufgewendet werden muss [14].
Missorientierungen zwischen den as /v Kolonien sind somit ein wirkungsvoller Mecha-

nismus, um die Bruchzdhigkeit zu steigern.

2.4 Bruchmechanische Untersuchungen

Bruchmechanische Untersuchungen sollen einerseits dabei helfen, risshehaftete Bautei-
le zu bewerten und andererseits schadenstolerantere Werkstoffe zu entwickeln. Dalfiir
ist es essentiell zu verstehen, wie der Trennungsvorgang in einem Festkorper ablauft.
Wichtig sind in dieser Hinsicht die mikroskopischen Vorgéinge im Gefiige und der Ein-
fluss dieser Groflen auf die bruchmechanischen Kennwerte sowie die Spannung und
Verformungsvorgange um die Rissspitze [28] .

In dieser Diplomarbeit wurden bruchmechanische Versuche an Proben mit 3 unter-
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schiedlichen Geometrien durchgefiihrt. Das Ziel dabei war Risswiderstandskurven zu
bestimmen, um Informationen dariiber zu erhalten, wann ein Riss instabil zu wachsen
beginnt und damit Einsatzgrenzen genauer bestimmen zu kénnen. Versuche wurden so-
wohl an Langrissproben (Risslidnge zwischen 5,0 mm und 6,3 mm), als auch an Kurzriss-
proben (Rissldnge zwischen 30 pm und 795 pm) durchgefithrt. Um mehr Aufschluss iiber
die Schiadigungsmechanismen zu bekommen, wurden auflerdem 3-Punkt-Biegeproben
In-Situ unter Beobachtung des Rissfortschritts im Lichtmikroskop belastet. Weiters
wurden die Bruchfldchen, der Rissverlauf und das Gefiige im Rasterelektronenmikro-

skop untersucht.

2.4.1 Das R-Kurven Konzept

Kommt es bei metallischen Werkstoffen unter Belastung zu einer Rissinitiierung, so
muss das noch nicht das Versagen des Bauteils bewirken. Kann sich der Werkstoff
ausreichend verformen bzw. verfiigt er iiber genug Mechanismen, die den Widerstand
gegen Rissausbreitung erhohen, so ist ein stabiles Risswachstum moglich. Mit Risswi-
derstandskurven (R-Kurven) wird dieses stabile Risswachstum beriicksichtigt und es
ist dadurch eine bessere Werkstoffausniitzung moglich [29].

Abb. 2.12 zeigt ein Beispiel fiir eine R-Kurve. Dabei wird die Spannungsintensitit an
der Rissspitze (K) iiber die Rissverlangerung bezogen auf die Ausgangsrisslange (delta
a) aufgetragen.

Die Steigung der R-Kurve zeigt, wie schnell es bei einer Steigerung der Belastung zu
einer Rissverldngerung kommt. Man ist bestrebt, eine méglichst steile R-Kurve zu er-
halten, da dies einen groflen Widerstand gegen Rissfortschritt bedeutet. Die Treibkraft-
kurve tangiert die R-Kurve dadurch bei hheren Spannungen und es kommt damit erst
bei einer grofleren Belastung zu instabilem Rissfortschritt (siehe Abschnitt 2.4.2). Die
R-Kurve miindet in den kritischen Spannungsintensitiatsfaktor Ko, der umso frither

(bereits bei kiirzerer Risslange) erreicht wird, je steiler die R-Kurve ist.
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Abbildung 2.12: Beispiel fiir eine R-Kurve.

Bauteile miissen so ausgelegt werden, dass die Spannung nie so hoch wird, dass es
zu instabiler Rissausbreitung kommt. Ist die R-Kurve bekannt, kann diese Spannung
fiir verschiedene Ausgangsrisslangen mittels eines Vergleichs der R-Kurve mit einem

Treibkraftdiagramm ermittelt werden.

2.4.2 Treibkraftdiagramme

In Abb. 2.13 ist ein Beispiel fiir ein Treibkraftdiagramm zu sehen. Aufgetragen wird
dabei die Spannungsintensitit an der Rissspitze iiber die Risslange. Anschlieflend wird
die bereits bekannte R-Kurve (im Beispiel orange eingezeichnet) des Materials zu einer
bestimmten Ausgangsrisslinge verschoben (im Beispiel betrigt die Ausgangsrisslange

200 pm).
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Abbildung 2.13: Beispiel fur die Ermittlung der ertragbaren Belastung aus der R-Kurve und dem

Treibkraftdiagramm.

K =oYyra (2.1)

K ... Spannungsintensitit an der Rissspitze
o ... Spannung
Y ... Geometriefaktor

a ... Risslinge

Mit der Gleichung 2.1 kann fiir eine ausgewihlte Spannung und einen konstanten Geo-
metriefaktor eine Treibkraftkurve eingezeichnet werden. Ist die Spannung zu niedrig.
schneidet diese Kurve die R-Kurve wie z.B. die blaue Kurve bei 350 MPa in Abb. 2.13.
Ein Riss wiirde bei dieser Spannung also nur von 200 pm auf ca. 220 pm anwachsen und
anschlieffend stehen bleiben. Tangiert die eingezeichnet Kurve die R-Kurve, im Beispiel
die orange Kurve bei 416 MPa, so setzt instabiles Risswachstum ein. Die Treibkraft ist
ausreichend, sodass der Riss durch das gesamte Bauteil durchwachsen kann und so zum
Versagen fiihrt [18].

Verschiebt man die R-Kurve nun zu unterschiedlichen Rissldngen und bestimmt jeweils
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die Spannung bei der sie tangiert wird, so bekommt man die Datenpunkte fiir die R-
Kurven Korrektur der Kitagawa Diagramme, die im néchsten Abschnitt beschrieben

werden.

2.4.3 Statische Kitagawa-Takahashi Diagramme

Kitagawa-Takahashi Diagramme werden eingesetzt, um bei zyklischer Belastung die
maximal ertragbaren Spannungen in Abhangigkeit von der Defektgrofie bzw. Risslédnge
darzustellen [30]. Diese Diagramme konnen auch fiir die Ergebnisse von statischen Ver-
suchen erstellt werden. Dafiir wird zum einen als Belastungsobergrenze die Streckgrenze
eingezeichnet, zum anderen die Bruchzdhigkeit in Form der Geraden, die sich durch

das Logarithmieren und Umformen der Gleichung 2.2 ergibt.

KI,maz - UmamYV Ta (22)
- Kl,mam 1
log(Umam) = log( Yﬁ ) + QZOQ(CL) (2-3)

K7z ... Maximale Spannungsintensitét
Omaz --- Maximal ertragbare Spannung
Y ... Geometriefaktor

a ... Risslidnge

Ein Beispiel fiir ein statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm ist in Abb. 2.14 abgebil-
det.
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Abbildung 2.14: Beispiel fiir ein statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm mit R-Kurven Korrektur.

Die Werte fiir die Streckgrenze (R, 1, blaue Gerade) stammen dabei aus Zugversuchen
(siche Abschnitt 3.1.3), die Bruchzihigkeit (K;-, orange Gerade) aus bruchmechani-
schen Versuchen.

Im Bereich des Ubergangs zwischen der Begrenzung durch die Zugfestigkeit und der
Lang-Riss-Bruchzahigkeit muss zusédtzlich noch die R-Kurve beriicksichtigt werden.
Dafiir werden, wie in 2.4.2 beschrieben, die Spannungen ermittelt, hei denen es zu
instabilem Risswachstum kommt. Diese Werte ergeben die R-Kurven Korrektur im
Kitagawa-Takahashi Diagramm (diinne schwarze Kurve). Alle Spannungs-Rissldngen
Kombinationen, die iiber diesen Grenzen liegen, sich also nicht im rot schraffierten Be-
reich des Beispiels befinden, fiithren zu einem Versagen des Bauteils.

Der rot schraffierte Bereich des logarithmischen Spannungs-Risslingen-Diagramms stellt

somit alle statischen o-a Kombinationen dar, bei denen cine Probe nicht versagt.

2.4.4 Aufnahme von R-Kurven

Risswiderstandskurven konnen entweder mit Mehr- oder Einprobenverfahren aufge-
nommen werden. Fiir die Mehrproben-Methoden miissen gekerbte Proben solange be-

lastet werden, bis sich eine noch nicht genau zu bestimmende Rissverlingerung ergibt.
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Die Probe wird anschlieflend ausgebaut, der aktuelle Rissfortschritt z.B. durch ther-
misches Atzen markiert und anschlieBend in Fliissigstickstoff gebrochen, um die wahre
Risslédnge messen zu kénnen. Der Nachteil dieser Verfahren ist die hohe Anzahl an
Proben, die fiir eine genaue Bestimmung der R-Kurve notwendig ist, da jeder Versuch
nur einen Punkt der Kurve ergibt. [29]

Einproben-Verfahren sind z.B. die Methode der partiellen Entlastung, “Crack Tip Ope-
ning Displacement” (CTOD) Methode und elektrische Potential Differenz Methoden,
auch bekannt als Potentialmethoden. Bei der Methode der partiellen Entlastung wird
der Effekt ausgeniitzt, dass sich durch den Rissfortschritt die elastische Nachgiebigkeit
(“compliance”) der Probe éndert [29]. Die Probe wird immer wieder ent- und wieder
belastet, wobei es durch die Steigerung der Belastungshohe zu einem Rissfortschritt
kommt. Dadurch dndert sich die Steifigkeit der Probe und damit auch die Steigung der
Ent- und Belastungskurven. Daraus ldsst sich schliefllich die Risslinge bestimmen.
Fiir die CTOD Methode wird die Abstandsdnderung der Rissflanken an der Probeno-
berfliche (“Crack Mouth Opening Displacement”) parallel zur Belastungsrichtung ge-
messen und damit die Rissaufweitung iiber die Belastung und kritische CTOD Werte
bestimmt [18].

In dieser Diplomarbeit wurde fiir die Messungen der R-Kurven die Potentialmethode

verwendet, daher wird auf diese im néchsten Kaptiel nidher eingegangen.

2.4.5 Die Potentialmethode

Das Prinzip dieser Methode beruht auf der Tatsache, dass das elektrische Feld in strom-
durchflossenen gekerbten Proben abhéngig von der Probengeometrie und somit auch
von der Risslange ist [31]. Bei einem konstanten Strom {iber die Probe (in Abb. 2.15 von
[ nach I') steigt der Widerstand, wenn der Riss wichst und sich dabei die verbleiben-
de Querschnittsfliche (W-a multipliziert mit der Probendicke B) verringert. Dadurch
steigt der Spannungsabfall am Riss (in Abb. 2.15 zwischen V und V’) und es kann ein

Rissfortschritt gemessen und berechnet werden [31].
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Abbildung 2.15: Schematischer Versuchsaufbau zur R-Kurven Bestimmung mit der Potentialmethode
[32].

Die Berechnung der Rissldnge aus dem Spannungsabfall wurde mit Hilfe der von John-

son analytisch ermittelten Gleichung 2.4 durchgefiihrt [33].

" 2VVCOS_1 . cosh(my)/(2W) ) 2.4
T { h U h-1 cosh{ny)/(2W) :
cosh| g cosh™ (e )]

a ... aktuelle Rissldnge

ag ... Ausgangsrisslange zu Versuchsbeginn

W ... Probenbreite

U ... aktuelle Spannung am Riss

Uy ... Spannung am Riss zu Beginn des Versuchs

y ... halber Abstand der Spannungsmesspunkte

Gleichung 2.4 wurde fiir einen unendlich langen Streifen mit Riss abgeleitet, kann aber
auch fiir Single Edge Notch Tension Proben (SENT), Biegeproben und auch Compact
Tension Proben (CT) angewendet werden [32].

2.4.6 Ermittlung bruchmechanischer Kennwerte

Bei statischen Bruchmechanikexperimenten ist die Priifnorm E399 [34] fiir Standard-
testmethoden fiir Bruchzahigkeit von metallischen Materialien im ebenen Dehnungs-

zustand anzuwenden.
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In dieser Arbeit wurde die Priifnorm E399 als auch 1SO12108 [35] fiir die Auswer-
tung der Ergebnisse verwendet. Die Proben wurden nach ISO12108 gefertigt, um einen
direkten Vergleich mit Ergebnissen aus zyklischen Rissfortschrittsuntersuchungen zu
gewahrleisten. Fiir Details siche Abschnitt 3.2.1 und 3.4.3.
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Experimentelles

3.1 Probenmaterial

3.1.1 Materialherstellung

Von der Firma GfE (Gesellschaft fiir Elektrometallurgie mbH) wurde Material der
TNM Legierungsvariante “nominell Beta” zur Verfiigung gestellt. “Nominell Beta”
bedeutet, dass die wahre Legierungszusammensetzung moglichst gut mit der nomi-
nellen Zusammensetzung der TNM Sperzifikation iibereinstimmt. Dies wurde mit ei-
ner wahren Zusammensetzung von Ti-43,7A1-4 06Nb-1,01Mo-0,1B (at%) auch sehr gut
erreicht. Die Legierung wurde zwei Mal mittels Vacuum Arc Remelting (VAR) um-
geschmolzen und im Schleudergussverfahren erstarrt (Charge Nummer 103488). An-
schliefend wurde das Material bei 1210°C und 200 MPa 4 Stunden heiffisostatisch
gepresst (HIP). Geschmiedet wurde das Material bei Bohler mit dem Hot-Die Ver-
fahren, einem Umformprozess mit geringer Temperaturdifferenz zwischen Werkzeug-
und Werkstiicktemperatur [36,37]. Am Department fiir Metallkunde und Werkstof-
priifung der Montanuniverstit Leoben wurden durch die Anwendung verschiedener
Wirmebehandlungen mit unterschiedlicher Dauer sowie Temperaturen vier verschie-

dene Gefiige eingestellt.
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3.1.2 Einstellung der vier Gefiigetypen

Untersucht wurden Proben mit den Gefiigetypen “Nearly Lamellar 47 (NL + ) und
“Nearly Lamellar 57 (NL + ). Diese Gefiige wurden durch dreistufige Warmebehandlungen
eingestellt, deren Verlauf in Abb. 3.1 schematisch dargestellt ist.

3-Stufige Warmebehandlung

tTIC]
10min - 2h
AT um T,
®——Hochtemperaturgliihung
(engl. high temperature annealing)
Te, = 1166°C
AC

Homogenisierungs- 6h
gliihung
ol Stabilisierungsgliihung FC
homogenisation annealing) (engl. stabilization annealing) t [h]

Abbildung 8. 1: Schema der dreistufigen Wéirmebehandlungen zur Einstellung von NL-+~ und NL+j3
Gefiigen [38].

Tru ist die eutektische Temperatur, T g0, ist die Temperatur, bei der die v Phase
vollstandig in Losung geht. Abkiihlarten werden wie folgt abgekiirzt:

FAC ... Fan Air Cooling, Abkiihlung an Luft mit Ventilator

AC ... Air Cooling, Luftabkiihlung

FC ... Furnace Cooling, Ofenabkiihlung

Mit der Homogenisierungsglithung wird eine globulare Einformung und eine Feinung
des Schmiedegefiiges durch diskontinuierliche Ausscheidungen bewirkt. Mit der Hochtem-
peraturglithung wird die gewiinschte Mikrostruktur (Fully Lamellar, NL-+~ oder NL+ ()
und deren Korngrofle eingestellt. Mit der Stabilisierungsglithung wird das System nahe
dem thermodynamischen Phasengleichgewicht gebracht und auf die zellulare Reaktion

an der Korngrenzen sowie die Lamellendicke Einfluss genommen [4].

Fiir eine gezielte Einstellung der Mikrostruktur und Korngréfe ist die Wahl der Tempe-
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ratur und Haltezeit der Hochtemperaturgliihung ausschlaggebend. Die Glithtemperaturen

fiir die unterschiedlichen Gefiige sind in Abb. 3.2 als Kreise eingezeichnet.
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Abbildung 3.2: TNM Phasendiagramm [4]. Als Kreise sind zusiitzlich die Temperaturen der Hochtem-
peraturglithung eingezeichnet. Blau = “NL + +”, schwarz = “NL + g feinlamellar”,
griin = “NL + f groblamellar”, rot = “NL + viel 8 feinlamellar.

Die vier untersuchten Gefiige wurden mit folgenden Temperaturen bei der Hochtem-

peraturglithung eingestellt:

o T < T, g4, Nearly Lamellar v mit globularer v Phase und teilweise 3, Phase an

den Korngrenzen der oy /v Kolonien. Blauer Kreis in Abb. 3.2.

o T > T gy, Zwei Nearly Lamellar 5 Gefiige mit §, Phase an den Korngren-
zen der ay/v Kolonien. Schwarzer und griiner Kreis (1295°C) in Abb. 3.2. Die
zwei Gefiige unterscheiden sich durch die Menge an zellularer Reaktion und den
Lamellenabstédnden (feinlamellar und groblamellar), eingestellt mit unterschied-

lichen Stabilisierungsglithungen (siche Tabelle 3.1).



Kapitel 3 Experimentelles 27

o T > T, su: Nearly Lamellar 8 Gefiige mit viel 8y Phase an den Korngrenzen,
eingestellt durch eine hohere Temperatur der Hochtemperaturglithung (1355 °C).
Roter Kreis in Abb. 3.2.

Durch Anderungen der Glithtemperatur der Hochtemperatur- und der Stabilisierungs-
glithung kénnen auflerdem die Dicke der Lamellen, der Anteil der globularen Phase und

die Menge an zellularer Reaktionen beeinflusst werden.

In Tabelle 3.1 sind die Parameter der Warmebehandlungen zum Einstellen der vier
untersuchten Gefiige angegeben. Pro Gefiigetyp standen zwei geschmiedete Pancakes
zur Verfiigung, aus denen Proben entnommen wurden. Den Gefiigen wurden in weiterer
Folge die angefithrten Nummern zugeordnet. Die Abkiirzungen AC und FC stehen fiir
Luftabkiihlung und Ofenabkiihlung, A gibt die Abkiihlrate an, wobei A fiir die expo-
nentiellen Abkiihlraten steht. A = 0,75 bedeutet, dass eine exponentielle Abkiihlung 75
Sekunden von 800 auf 500 °C benoétigt. Die Warmebehandlungen wurden im Rahmen

einer Diplomarbeit [4] entwickelt.

Tabelle 3.1: Wiarmebehandlungen der vier untersuchten Gefiige. Der Ausgangszustand war das

Schmiedegefiige von “T'NM nominell beta”.

" Homogenisierungs- Hochtemperatur- Stabilisierungs- Proben-
Gefiige - - , .
gliihung gliihung gliihung bezeichnung

° o o o 23 A/B
NL + vy 1150°C/8h/AC 1253°C/60min/A=0,75 850°C/6h/FC 24 A/B
NL + @ 1150°C/8h/AC 1295°C/30min/A=0,75 | 850°C/Bh/FC 25l
feinlamellar 26 A/IB
NL + B 1150°C/8h/AC 1295°C/30min/A=0,75 950°C/6h/FC 27 A/B
groblamellar 28 A/B
NL < VIl P 1150°C/8h/AC 1355°C/30min/A=0,75 850°C/6h/FC ZI0E
feinlamellar 30 A/B

In Abb. 3.3 sind lichtmikroskopische Aufnahmen und schematische Darstellungen der

vier unterschiedlichen Gefiige zu sehen.
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Abbildung 8.8: Lichtmikroskopische Aufnahmen und schematische Darstellungen der vier untersuchten
TNM Gefiige. Die groBen schwarzen Bereiche des Gefiiges “NL + ~” (a) stellen globu-
lare v Ko6rner dar, die in den anderen Gefiigen nicht auftreten. Die kleinen schwarzen

Bereiche sind kleine v Korner, die erst durch die zellulare Reaktion entstehen [38].

Bei den dunkelsten Bereichen in den LIMI Aufnahmen von Abb. 3.3 (a) (grofie schwarze
Bereiche in den schematischen Darstellungen) handelt es sich um globulare « Phase,
grau (grau schraffiert) sind /v Kolonien und hellgrau bis weill (weiff) ist die Sy
Phase. Die kleinen schwarzen Korner der schematischen Darstellungen sind v Koérner,

die durch die zellulare Reaktion entstehen.

Beim Gefiigetyp “NL + ~+” bilden sich durch die Hochtemperaturglithung im 8+ o+~
Phasengebiet globulare v Koérner an den Korngrenzen der oo Korner. Die iibrigen drei
Gefiigetypen weisen diese globularen Korner nicht auf, die kleineren v Korner bilden

sich erst durch zellulare Reaktion bei der Stabilisierungsglithung.

Fiir die Einstellung der Gefiige “NL + g feinlamellar” und “NL + 8 groblamellar”
(Abb. 3.3 (b) und (d)) wurde die selbe Hochtemperaturglithung (Haltetemperatur im
f + « Phasengebiet) angewendet, jedoch unterschiedliche Temperaturen bei den Stabi-
lisierungsglithungen gewahlt. Die Stabilisierungsglithung bei 950 °C anstatt bei 850 °C

bewirkt eine Vergroberung der «, und v Lamellen (groflerer Lamellenabstand) sowie
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einen grofleren Anteil an zellularer Reaktion an den Korngrenzen.

Durch eine Hochtemperaturgliihung mit einer noch héheren Haltetemperatur im g+ «
Phasengebiet kann der Gefiigetyp “NL + viel 5 feinlamellar” hergestellt werden. Dieser
Typ zeichnet sich durch einen besonders hohen Anteil an 3 Phase an den Korngrenzen

aus. Jede ay /v Kolonie ist dabei von einem fy Saum umgeben.

In Tabelle 3.2 sind gemessene Werte der oben qualitativ beschriebenen Gefiige- zusam-
mensetzungen und Phasenanteile der vier Gefiige angefiihrt. Mit XRD werden auch
die Anteile von oy und v in den Kolonien erfasst, die im LIMI durch die geringen

Lamellenabstande nicht zu differenzieren sind.

Tabelle 3.2: Angefiihrt sind die Gefiigezusammensetzungen, bestimmt im LIMI, die Phasenanteile,
bestimmt im XRD, die Korngréen Median-Werte, sowie die dominierenden as /v Kolo-

niegrofen der vier Gefiige [38].

Gefiigeanteile, bestimmtim | Phasenanteile, bestimmt | KorngroRen Median-Werte, bestimmt im LIMI
LIMI [vol.%] im XRD [vol.%] [um]
Gefiige
f f dominierende
Yglobular C(ZIV Kolonien Bo A uz Bo Yglobular C(ZIV Kolonien Bo KoloniegroRe
NL +y 14,4 83,4 22 66 29 5 3,6 14,2 47 19
NL + B feinlamellar 0 98,1 1,9 68 27 5 0 215 7.6 29-44
NL + B groblamellar 0 97,4 2,6 67 24 9 0 223 8,1 29-43
NL + viel B feinlamellar 0 95,8 4,2 68 25 7 0 21,8 8,5 29

3.1.3 Quantitative Analyse der vier Gefiigetypen

In Tabelle 3.2 sind die Korngréflen Median-Werte und die dominierenden Koloniegréfien
gezeigt. Die Grofle der dominierenden aiz /v Kolonien liegt zwischen 19um und 44 pm.
Dabei ist aber zu beachten, dass bei allen Gefiigen auch einige grofiere o/ Kolonien
auftreten, die bis zu 160 pm grofl sein konnen. Die genauen Korngroflenverteilungen
der Gefiige sind in Abb. 3.4 zu sehen.
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Abbildung 3.4: Korngroflenverteilungen der vier untersuchten Gefiige. Vermessen wurden die Korner
von jeweils 100 LIMI Bilder pro Gefiige. 7giobutar wird als “Gamma”, cs /7 Kolonien
als “Alpha” und 3y als “Beta” bezeichnet. Es ist darauf zu achten, dass dic y-Achsen
nicht gleich skaliert sind [38].

Bei den Gefligen “NL + ~” (Abb. 3.4 (a)) und “NL + viel 5 feinlamellar” (Abb. 3.4
(d)) weist ein Grofiteil der Kolonien eine Grofe kleiner als 50 pm auf. Die Gefiige “NL
+ S feinlamellar” (Abb. 3.4 (b)) und “NL + 3 groblamellar” (Abb. 3.4 (¢)) zeigen eine
breitere Verteilung der Koloniegréfien, was auch in Tabelle 3.2 beschrieben ist.

Auch die By Bereiche haben bei den Gefiigen “NL + 3 feinlamellar” und “NL + 3
groblamellar” eine breitere Groflenverteilung als bei den anderen beiden Gefiigen.

Die Gefiige “NL 4 ~” und “NL + viel 3 zeigen also insgesamt eine feinere Mikrostruktur
als “NL + g feinlamellar” und “NL + 8 groblamellar”.
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3.2 Versuchsprogramm

3.2.1 Probenarten

Getestet wurden Proben mit drei unterschiedliche Geometrien, wobei jedoch nicht alle
Voraussetzungen der Priifnormen erfiillt werden konnten. Abb. 3.5 gibt eine Ubersicht

iiber die bei den Versuchen eingesetzten Probenformen sowie iiber die Belastungsge-

schwindigkeiten und gemessene Daten.

statische Bruchmechanikversuche

SENT SENB3

0 mm I_

—

W=2 W=5mm I_W=3mm

B =3mm B =4,5-48mm B =2mm

a =5-6,2mm a =20-755 um a=15mm

| =80 mm | =40 mm I =20 mm

d =6mm s = 32 mm s =16 mm

v =0,1531 mm/min v = 0,4 mm/min v = 0,06 mm/min
R-Kurven Bestimmung, Bruchzahigkeit LIMI In-situ, R-Kurven,

Bruchzahigkeit Bruchzahigkeit

Abbildung 3.5: Ubersicht iiber die Probengeometrien und Versuchsparameter.

W ... Probenbreite

B ... Probendicke

a ... Gesamte Rissldnge

ay ... Lidnge des Schwingungsanrisses
| ... Probenldnge

s .. Auflagerabstand

v ... Belastungsgeschwindigkeit



Kapitel 3 Experimentelles 32

Obwohl fiir die Herstellung der Proben die [SO12108 angewendet wurde, kann {iberpriift
werden, ob auch nach der Priifnorm E399 giiltige Bruchzéhigkeitswerte ermittelt wer-
den konnen.

Damit iiber einen sehr groflen Teil der Probendicke der ebene Dehnungszustand domi-
niert, muss ein durch die E399 vorgegebenes Verhiltnis von Probendicke zur Grofie der

plastischen Zone eingehalten werden [29,34]:

Kmax
B>25x( )2 (3.1)
oys

B ... Probendicke

Damit gewéhrleistet ist, dass sich die Proben vorwiegend linear-elastisch verhalten
(oder anders gesagt, der plastisch verformte Bereich klein gegeniiber dem durch die
Spannungsintensitit dominierten elastischen Rissspitzenfeld ist), darf die plastische
Zone eine gewisse Grofle relativ zu bestimmten Probengeometrien nicht iiberschreiten
[29]. Die Norm E399 empfichlt folgende Grenze [34]:

Kmazl'
a,W —a>25x( )2 (3.2)
Oys

W ... Probenbreite
a ... Risslidnge
Kinaz .. Maximale Spannungsintensitét an der Rissspitze

Oyg ... Streckgrenze

Die Uberpriifung, ob von linear-elastischem Verhalten und von einem griBtenteils vor-
herrschenden ebenen Dehnungszustand ausgegangen werden darf, ist in Tabelle 3.3 zu
sehen.

Die Bedingung fiir einen grofitenteils vorherrschenden ebenen Dehnungszustand (siehe
Gleichung 3.1) wurde von allen Proben erfiillt (B grof§ genug).

Die SENT und SENB3 In-Situ Proben erfiillten auch die Bedingung fiir linear-elastisches
Verhalten (siehe Gleichung 3.2). Kurzriss SENB3 Proben sind in der Priifnorm E399
nicht vorgesehen und erfiillen durch die zu kurzen Anrisse die Bedingung fiir linear-
elastisches Verhalten nicht (orange hinterlegter Bereich in Tabelle 3.3), nur die unter-

suchten “ldngste” kurzen Risse erfiillen anndhernd Gleichung 3.2.
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Tabelle 3.3: Uberpriifung ob linear-elastisches Probenverhalten (W-a und a gro genug, Gleichung 3.2)
und mehrheitlich ein ebener Dehnungszustand (B grofi genug, Gleichung 3.1) vorliegen.
Da nur die Rp 0,1 Werte bei 300 °C vorlagen, mussten Abweichungen in Kauf genommen
und die Grenzen mit diesen Werten angendhert werden. Die Vorgaben der E399 werden

fiir alle Probenmafle, auBer den Risslingen der Kurzrissproben (orange hinterlegt), erfiillt.

a> a> a>
o SENT 700°C ~ SENB3 700°C _ SENBS3 In-Situ RT
Gefiige Rp 0,1 300°C Kimax W-a> Kimax W-a> Kimax W-a >
B> B> B>
MPa MPa m°® mm MPa m°® mm MPa m°*® mm
NL+y 702 16,1 1,3 17,5 1,6 11,9 0,7
NL+p feinlamellar 735 16,2 1,2 15,1 1,1 14,0 0,9
NL+B groblamellar 765 19,6 1,6 15,9 1,1 14,4 0,9
NL+viel 8 feinlamellar 794 15,2 0,9 18,8 1,4 15,3 0,9
. a=50-6.2 a=|0,02-0,76 a= 1,5
Probengeometrien
W-a=13,8 - 15,0 W-a =|4,24 — 4,98 W-a = 1,5
in mm B=[3 B=[45-48 B= 3

Laut E399 muss der Schwingungsanriss eine Mindestlange von 2,5% von W (=0,5 mm
bei den SENT Proben) oder 1,3 mm haben [34], was jedoch bei den Proben in die-
ser Arbeit nicht erfiillt werden konnte. Stattdessen wurde darauf geachtet, moglichst
wenig Zugeigenspannungen einzubringen und dafiir den Schwingungsanriss mit einer
moglichst geringen Spannungsintensitit zu erzeugen. Dabei ergaben sich Schwingungs-
anrisse mit Langen von maximal 130 um, ein Grofiteil zeigte jedoch Anrisse deutlich
unter 100 pm (siehe Anhang C). Da die Kerbe mit der Rasierklingenpoliertechnik einge-
bracht wurde, war der Kerbradius und die Kerboffnung sehr klein. Durch diese spezielle
Kerbform kénnen die durchgefiihrten Versuche als im bruchmechanischen Sinn giiltig

angesehen werden.

Als Belastungsgeschwindigkeit wird 0,55 bis 2,75 MPam®s~! empfohlen [34]. Diese
Vorgabe wurde nicht eingehalten und eine Belastungsgeschwindigkeit von ca. 0,07 MPam®%s~!
gewdhlt. Dadurch konnten mehr Punkte der R-Kurve ermittelt und damit eine bessere
Auflésung erzielt werden. Die Belastungsgeschwindigkeit kann nur ungefahr angegeben
werden, da die Priifmaschinen nur weggesteuert betrieben wurden.

Die Rissliange ist durch die E399 mit 45 - 55 % von der Probenbreite W vorgegeben
und wurde nur bei den In-Situ SENB3 Proben eingehalten.

SENT Proben sind in der E399 nicht vorgesehen und kénnen somit keine normgerech-
ten Werte liefern. Die Wahl dieser Probenart wird im nachsten Abschnitt erklart.
Durch die hier angefithrten Abweichungen ist es nicht zuléssig, die ermittelten Bruch-
zahigkeitswerte als normgerechte K;o Werte zu bezeichnen. Durch das R-Kurven- ver-
halten ist dies aber ohnehin nicht sinnvoll. Es wurden somit Kj 4, Werte, die maximale
Spannungsintensitit an der Rissspitze sowie K; 19 und Ky a5 (Spannungsintensitat bei

10 bzw. 25 pm Rissverldngerung) ermittelt. Diese Daten dienen als sehr gute Vergleichs-
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werte zwischen den verschiedenen Gefiigetypen.

SENT Versuche

Bei Single Edge Notch Tension (SENT) Proben handelt es sich um gekerbte Flachzug-
proben (siehe Abb. 3.5), die iiber 2 Bolzen auf Zug belastet werden. In Abb. 3.6 ist
eine solche Probe im eingebauten Zustand zu sehen.

Diese Geometrie wurde ausgewahlt, da in spaterer Folge im Rahmen einer Dissertation
auch zyklische Rissfortschrittsuntersuchungen mit SENT Proben nach 1SO 12108 [35]
fiir Ermiidungsrisswachstum durchgefiithrt werden sollen und damit eine gute Vergleich-
barkeit gegeben ist. Die Mafle der verwendeten SENT Proben sind in Abb. 3.5 ange-
geben. Gepriift wurden die Proben an einer Spindelpriifmaschine der Firma “Zwick +
Co. KG” vom Typ 1386 mit einer 10 kN Kraftmessdose Typ U98 der Firma “HBM”.
Die Priifmaschine wurde weggesteuert betrieben mit einer Querhauptgeschwindigkeit

von 00,1531 mm min~*.

Abbildung 3.6: Bild einer SENT Probe, die bereits in die Priifmaschine eingebaut wurde. Die ange-
punkteten Kabel sind wie in Abb. 2.15 beschriftet. Die Pfeile zeigend die Belastungs-
richtung mit der Kraft F.

Von jedem Gefiige wurden jeweils drei Proben bei Raumtemperatur, 300 °C und 700 °C
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getestet und dabei mittels Potentiamethode die Rissverlingerung gemessen. Daraus
wurde die Risswiderstandskurve ermittelt (mehr dazu in Abschnitt 3.3). Fiir die Hochtem-
peraturversuche wurden die Proben mit einem aufklappbaren Rohrofen T'yp 19.519.000
von “W.C. Heraeus Hanau” erhitzt und die Temperatur sowohl mit der Steuereinheit
als auch iiber ein auf die Probe punktgeschweifites Typ K Thermoelement kontrol-

liert.

SENB3 Versuche

Einseitig gekerbte 3-Punkt-Biegeproben (Three-point single edge notch bend, SENB3)
mit einer Probenbreite W von 5 mm wurden fiir Kurzriss-Bruchzahigkeitsexperimente
verwendet. Die weiteren Probenmafle sind in Abb. 3.5, eine eingebaute Probe ist in Abb.
3.7 gezeigt. Kurzrissexperimente sind in der Priifnorm E399 nicht beinhaltet, somit
konnen damit keine normgerechten K;- Werte ermittelt werden. Die kurzen Rissldngen
wurden gewdhlt, um realitdtsnah das Verhalten des Materials zu untersuchen, wenn
kurze Risse kleiner 200 pnm auftreten, die mit zerstérungsfreien Priifmethoden nicht

entdeckt werden konnen.

Abbildung 3.7: Bild einer SENB3 Probe, die bereits in die Priifmaschine eingebaut wurde.

Wie in Abschnitt 3.2.2 beschrieben wird, wurde eine Kerbe mit Schwingungsanriss ein-
gebracht. Anschlieffend wurde mit einer Flachenschleifmaschine die Probenbreite W so-
weit reduziert, bis nur noch die gewiinschte Anrisslinge von 20 bis 755 pm zuriickblieb.

Vor dem Testen wurden die Proben 10 min bei 600 °C thermisch geétzt, um nach dem



Kapitel 3 Experimentelles 36

Bruch die genaue Anrissldnge iiber die gesamte Probendicke bestimmen zu kénnen. Bei
hoheren Temperaturen bildet sich eine Oxidschicht an den Rissflachen des Anrisses, die

als Verfarbung im Lichtmikroskop (siche Abb. 3.8 ) erkannt werden kann.

Abbildung 8.8: Thermisch geatzte 3-Punkt-Biegeprobe nach dem Bruch aufgenommen im Lichtmi-
kroskop. Der blauliche Bereich ist die Rasierklingenkerbe. Der Schwingungsanriss ist

braunlich gefarbt und hat eine iiber die Probendicke annihernd konstante Lénge.

Die Lange des Schwingungsanrisses ist iiber die Probendicke annéihernd konstant (sie-
he Abb. 3.8), es gibt jedoch Bereiche, in denen der Riss voreilt (z.B. grofie Kolonien,
die spalten). Eine typische Rissfront ist in Abb. 3.9 skizziert und mit Pfeilen wird die
bevorzugte Rissausbreitungsrichtung dargestellt.

Ist ein solcher Bereich sehr schmal, wird der Riss bestrebt sein in die Breite zu wachsen.
Daher wurde ein solcher Bereich nicht fiir die Bestimmung der Anrisslédnge beriicksichtigt.
Ist der Bereich breit, kommt es zu einem Rissfortschritt normal zur Rissfront. Diese
Bereiche sind daher fiir die Messung der maximalen Anrisslinge des Mittelbereichs
“@maz Mitte” zu beriicksichtigen.

An den Réndern kommt es durch den ebenen Spannungszustand beim Druckanschwin-
gen und die dadurch héheren Verformungen zu einem Voreilen des Risses. Da diese Be-
reiche in der Regel schmal sind, wird der Riss auch hier zuerst in die Breite wachsen. Der
langste Anriss wird als “@nq. gesamt” zur Sicherheit jedoch trotzdem beriicksichtigt.

Zusatzlich wurde die minimale Linge des Schwingungsanrisses a,,;, ermittelt. Bei sehr
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kurzen Anrissen ist die Angabe und weitere Berechnung mit a,,;, nicht sinnvoll, da an
manchen Stellen iiber die Breite kein Schwingungsanriss mehr zu sehen war und a,,;,

damit Null ware.

N

Schwingungs- | [& j g_]\__\ 4

i =2 — i a esamt
anriss | Ta.. I a__ Mitte rax 9

Rasierklingen-

- %

Abbildung 3.9: Rot dargestellt ist eine typische Rissfront eines SENDB3 Schwingungsanrisses. Die

schwarzen Pfeile zeigen die bevorzugte Ausbreitungsrichtung des Risses.

Fiir die spéter beschriebenen Kitagawa-Takahashi Diagramme wurden die Randfaser-

spannungen der SENB3 Proben beim Bruch mit Gleichung 3.3 berechnet [39].

3F's

2B (3:3)

OR

og ... Randfaserspannung

F ... Von der Kraftmessdose gemessene Kraft
s ... Auflagerabstand

B ... Probendicke

W ... Probenbreite

Wie bei den Versuchen mit den SENT Proben wurden auch hier von jedem Gefiige je-
weils drei Proben bei Raumtemperatur, 300 °C und 700 °C mit der Spindelpriifmaschine
der Firma “Zwick” gepriift. Es wurde ein Auflager mit 32mm Abstand s verwendet

und die Proben mit einer Querhauptgeschwindigkeit von 0,4 mm min~! belastet.

In-Situ SENB3 Proben

Fiir In-Situ Versuche im Lichtmikroskop wurden einseitig gekerbte 3-Punkt-Biegeproben

(SENB3) mit einem Querschnitt von 3 x 2 mm gewahlt. Wie in Abb. 3.5 angegeben,
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wurde der Norm E399 entsprechend eine Kerbe mit der Lange 0.5 x W (= 1,5mm
cingebracht. Eine bereits in die Pritfmaschine cingebaute Probe ist in Abb. 3.10 zu
sehen. Gepriift wurde grundsétzlich pro Gefiige eine Probe bei Raumtemperatur, vom
Gefiige “NL + viel 3 feinlamellar” jedoch auch eine zweite mit thermischer Atzung.
Der Versuchsautbau entspricht dem Autbau aus Abb. 3.11 mit dem Unterschied, dass
der gesamte Versuch zusétzlich in-situ im Lichtmikroskop beobachtet und auf Thermo-

clemente verzichtet wurde.

Abbildung 8.10: Bild einer SENB3 In-Situ Probe, die bereits in die Priifmaschine unter einem Mikro-

skop eingebaut wurde.

Als Priifmaschine wurde ein Biegemodul der Firma “Kammrath & Weiss GmbH" mit
Multi Level Control Steuerung verwendet. Die Krifte wurden mit ciner 500 N Kraft-
messdose gemessen. Die Belastungsgeschwindigkeit betrug 0,06 mm min !, jedoch wur-
de der Versuch gestoppt, wenn ein Rissfortschritt erkennbar war, um diesen fotografisch
zu dokumentieren. Dafiir wurde ein Olympus BX51 Lichtmikroskop mit einer Olympus
DP’50 Kamera verwendet.

AnschlieBend wurde die Probe bis zur niachsten deutlichen Rissverlingerung weiter be-
lastet. Kurz bevor die Proben vollstandig durchgebrochen wiren, wurden sie entlastet
und ausgebaut, um die gegeniiberliegenden Rissufer gut im Rasterelektronenmikroskop
betrachten zu konnen.

Mit Hilfe der Potentialmethode wurde die Rissverlingerung gemessen, um diese mit
den optisch bestimmten Werten zu vergleichen und die R-Kurve ermitteln zu kénnen.

Die Versuche wurden bei Raumtemperatur durchgefiithrt, wodurch eine Temperatur-
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kompensation nicht notwendig war.

3.2.2 Probenherstellung

Aus den widrmebehandelten Pancakes wurden mit Funkenerosion Single Edge Notch
Tension (SENT) Proben und 3-Punkt-Biegeproben in zwei verschiedenen Grofien her-
gestellt. Die Geometrien der Proben sind in Abb. 3.5 dargestellt.

Der Bereich um die Kerbe wurde elektrolytisch poliert, um nicht wie beim mechani-
schen Polieren Spannungen in die Oberflache einzubringen. Das Polieren ist notwendig,
um in Folge den Schwingungsanriss zu erkennen und auflerdem den Rissverlauf besser
verfolgen zu koénnen. Dafiir wurde ein LectroPol-5 der Firma “Struers” mit folgenden

Parametern verwendet (Tabelle 3.4):

Tabelle 3.4: Parameter fiir das elektrolytische Polieren von TNM.

Elektrolyt A3
Spannung | 36V

Flussrate 10
Dauer 258
Temperatur | 22°C

Vor und unmittelbar nach dem Polieren miissen die Proben gut gekiihlt werden, um
die Bildung von Griibchen an der Oberfliche durch das Verdampfen des Elektrolyten

zu vermeiden. [40]

Mit einer selbstgebauten sowie einer Rasierklingenkerbmaschine der Firma “exakt”
wurden die vorerodierten Kerben weiter vertieft und auflerdem der Kerbradius verklei-
nert. Damit wurden Spitzenradien von 10 bis 60 pum erreicht. Die Proben wurden in
einer Resonanzpriifmaschine der Firma “Rumul Russenberger 4+ Miiller”, Gerdt Nr.

39, mit ca. 110Hz zyklisch belastet. Als Spannungverhaltnis

Fmin min
R= _ (3.4)

Fmam Umam
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wurde R=10 gewihlt, die Proben befanden sich also immer unter Druckspannungen.
Dabei wurde darauf geachtet, einen Schwingungsanriss durch méglichst niedrige Span-
nungsintensitiat einzubringen. Ansonsten kann es zur Ausbildung von starken Zugei-
genspannungen vor der Rissspitze kommen, welche die FErgebnisse verfilschen kénnen
(Rissfortschritt bereits bei niedrigeren Spannungsintensititen als im Falle ohne Zu-
geigenspannungen). Die genauen Mafle der Proben, inklusive Anrisslingen und An-
schwingparameter, sind in Anhang C nachzulesen.

Fir die Temperaturmessung wurden Typ K Thermoelementdrahte mit 0,15 mm Durch-
messer auf die Proben punktgeschweifit. Dafiir wurde ein Punktschweifigerit “Spot
Welding Apparatus 9060” und die Fixierung “Spot Welding Fixture 9061”7 der Firma
“Bahr Thermoanalyse GmbH” mit den Einstellungen Stufe 5 und Dauer = 5s verwen-
det.

Zum Einbringen des Stroms fiir die Potentialmethode wurden am Rand der SENT
Proben Loécher mit einem 1,3 mm Vollhartmetallbohrer der Firma “Ra-Na” gebohrt.
In diese wurden formschliissig Mini-Wrap-Stifte von “Distrelec/Schuricht” vom Typ
“Steckerstifte Ms ag” (Artikelnummer 450210) mit Durchmesser 1,4 mm gesteckt. Bei
den SENB3 Proben erfolgte die Stromeinleitung iiber Typ B Platindrahte mit 30%
Rhodium und einem Durchmesser von 0,25 mm, die an den Stirnflachen durch Punkt-
schweiflen fixiert wurden. Fiir das Abgreifen der Spannung wurden Drihte vom gleichen
Typ mit jeweils ca. 0,5 mm Abstand zum Rand der Kerbe angepunktet.

Bei den In-Situ SENB3 Proben wurden fiir die Stromeinleitung dieselben Drihte wie
bei den SENT Proben, zum Abgreifen der Spannung wurden Platin Driahte mit 6%
Rhodium und einem Durchmesser von 0,1 mm verwendet.

Beim Anbringen der Driahte zur Spannungsmessung ist unbedingt darauf zu achten,
diese moglichst symmetrisch mit kleinen Abstédnden zu den Réndern der Kerbe anzu-
bringen. Ist die Rissldnge kurz im Vergleich zu den Absténden der Drihte, wird die
Messung ungenau, da nur mehr ein sehr geringer Spannungsabfallinderung gemessen
wird. Der Bereich des Zusammenschmelzens der Drihte mit der Probe ist einige Mikro-
meter grof3 und der genaue Punkt des Spannungsabgriffs kann nicht bestimmt werden.
Daher kann es zu grofflen Fehlern bei sehr kurzen Rissen kommen, da sich hier bereits
einige Mikrometer Abweichung im Drahtabstand stark auf die Rissldngenberechnung

auswirken konnen.
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3.3 Rissfortschrittsmessungen mit der

Potentialmethode

3.3.1 Versuchsaufbau

Der Messaufbau fiir Rissfortschrittsmessungen mit der Potentialmethode ist in Abb.

3.11 schematisch fiir eine Biegeprobe dargestellt.

Konstantstrom-
quelle
Keithley Eingang
Nanovoltmeter -
A
45989 Umpoler
Steuerstrom Eingang
angepunktetes Kraftmess-
Thermoelemtent dose
Eingang Ausgang
RS232
Dewetron
UsB Analog Digitalwandler

Abbildung 3.11: Schematischer Messaufbau zur Rissfortschrittsmessung mit Hilfe der Potentialmetho-

de, exemplarisch dargestellt an einer 3-Punkt-Biegeprobe.

Fiir eine genaue Messung ist wichtig, dass ein moglichst konstanter Strom tiber die Pro-
be fliefit. Dies wird durch die Verwendung einer Konstantstromquelle erreicht, die bei

Widerstandsdnderungen die Spannung anpasst, um so den Strom konstant zu halten.
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Verwendet wurde ein Niederspannungsnetzgerit der Firma “fug” vom Typ “NTN350-
6,5”7. Um Messfehlern durch auftretende Thermospannungen vorzubeugen, wurde ein
Umpoler verwendet, der den Strom in zwei Sekunden Intervallen umpolt. Auf die Not-
wendigkeit dieser Mafilnahme wird spater noch eingegangen. Da auch noch sehr kleine
Rissfortschritte aufgeldst werden sollten, wurde ein Keithley Nanovoltmeter vom Typ
2182A verwendet. Dadurch war es moglich, Spannungsénderungen bis hin zu einigen
nV zu messen. Das Nanovoltmeter wurde iiber die RS232 Schnittstelle mit dem Mess-
computer verbunden.

Ein Analog Digitalwandler von Dewetron des Typs “DEWE-50-USB2-16” wurde ver-
wendet, um die Temperatur und das Signal der Kraftmessdose aufzuzeichnen sowie die
Frequenz des Umpolers zu steueren. Am Messcomputer wurde ein Dasylab Programm

verwendet, das alle Messdaten anzeigte und fiir die spatere Auswertung aufzeichnete.

3.3.2 Fehlerquellen der Potentialmethode

Da nicht nur die Anderung der Risslinge einen Einfluss auf das elektrische Feld in
der Probe haben kann, soll auf zusétzliche Einfliisse, welche die Messung verfilschen

kénnen, im Folgenden néher eingegangen werden.

Verdanderliche Thermospannung

Beim verwendeten Messaufbau mussten zur Kontaktierung der Probe und zur Ver-
bindung mit der Konstantstromquelle und dem Nanovoltmeter unterschiedliche Ma-
terialien verwendet werden. Befinden sich die Kontaktstellen dieser unterschiedlichen
elektrischen Leiter auf verschiedenen Temperaturen, so entsteht eine elektrische Span-
nung, welche die angelegte Spannung je nach Polung verstiarkt oder ihr entgegenwirkt.
Dieser Effekt ist als Seebeck Effekt bekannt [41] . Die unterschiedlichen Temperatu-
ren der Kontaktstellen sind nicht vermeidbar, da sich manche Verbindungen direkt im
Ofen befinden (Kontaktstecker zur Probe), andere aber auflerhalb davon (Verbindung
mit Eingangskabeln des Nanovoltmeters). Kommt es beim Betrieb mit Gleichstrom zu
Temperaturschwankungen, so #ndern sich auch die vorliegenden Thermospannungen
und damit der Strom, der durch die Probe flieit. Dadurch wird auch die am Riss ge-

messene Spannung beeinflusst, was filschlicherweise als eine Anderung der Risslinge
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interpretiert werden kann.

Um diesen Messfehler zu vermeiden, kann der Strom regelméflig umgepolt werden.
Andert sich die Spannung an den Kontaktstellen durch eine auftretende z.B. positive
Thermospannung, so wird der Betrag der gemessenen Spannung wihrend der positiven
halben Periode erhoht, wiahrend der negativen halben Periode jedoch verringert. Dieses
Verhalten ist in Abb. 3.12(a) zu sehen. Werden die Absolutwerte der Spannungen
wie in 3.12(b) dargestellt, so laufen die positiven und negativen Flanken durch die

Thermospannung auseinander.
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(a) Einfluss einer zunehmenden Thermospannung auf
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(c) Einfluss eines zunehmenden elektrischen Wider-
stands des Probenmaterials auf die mit dem Nano-

voltmeter gemessene Spannung.

Abbildung 3.12: Darstellung der Einfliisse von
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(b) Einfluss der Thermospannung. Mit einer steigenden
Thermospannungen gehen die Flanken der Absolut-
werte der Spannungen auseinander. Blau strichpunk-
tiert ist der Mittelwert der Ausgangspannung einge-

zeichnet.
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(d) Einfluss des Widerstands. Mit einem zunehmenden
elektrischen Widerstand des Probenmaterials wan-
dern beide Flanken der Absolutwerte der Spannung

in eine Richtung.

verdnderlicher Thermospannung (a,b) und eines

verinderlichen Widerstands (c,d). Die blau strichlierte Linie reprisentiert die Aus-

gangsspannung, die jedoch bereits eine Verschiebung aufweisen kann (Betrag der po-

sitiven Spannung ungleich dem Betrag der negativen Spannung). Die rote Linie zeigt

die Spannung, die sich durch den Einfluss der Thermospannung bzw. des Widerstands

ergibt. Blau strichpunktiert ist der Mittelwert der Ausgangsspannung. In (¢) und (d)

sind die Absolutwerte der Spannungsverlaufe dargestellt.

Méchte man Spannungsénderungen durch Thermospannungen vernachldassigen, muss

ein Mittelwert iiber je eine Periode der Absolutwerte der gemessenen Spannung ge-

bildet werden (eine positive und eine negative Flanke). Auf diesen Mittelwert haben

verdnderliche Thermospannungen keinen Einfluss.
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Bei der Verwendung des Umpolers kam es wihrend der meisten Umschaltvorgéinge zu
Spannungsspitzen, wahrscheinlich verursacht durch schleifende Kontakte. Diese Span-
nungsspitzen konnen die Spannungsmittelwerte tiber die Umpolperioden stark verfilschen
und sind daher in der Auswertung unbedingt herauszufiltern. Eine Loésung dafiir ist im

Matlab Auswerteprogramm integriert, dessen Code im Anhang A beschrieben ist.

Zu einem besonders groflen Aufbau an Thermospannung kam es bei den 700 °C Versu-
chen. Dies diirfte auf die Oxidation der verwendeten Verbindungsklemmen zuriick zu
fithren sein, da ein Abschleifen bzw. ein Austausch der Klemmen nach jedem Versuch
das Problem behob. Zu grofle Thermospannungen stéren die Auswertung, da die im
Vergleich dazu kleinen Spannungsédnderungen durch Rissfortschritt im grofieren Rau-

schen nur noch schwer zu detektieren sind.

Veranderlicher elektrischer Widerstand

Eine Anderung des elektrischen Widerstands kann wie zuvor beschrieben durch eine
Rissfortschritt bewirkt werden und lésst eine Bestimmung der Rissldnge mit Hilfe der
Potentialmethode iiberhaupt erst zu. Jedoch kann auch die Temperatur den Wider-
stand eines Materials beeinflussen. Durch eine hohere Temperatur steigt die Anzahl
der Kollisionen von Leitungselektronen mit Phononen und der elektrische Widerstand
steigt. Dieser Effekt konnte félschlicherweise als eine Rissverldngerung verstanden wer-
den [31]. Der Einfluss eines steigenden Widerstands auf die am Riss abgenommene
Spannung ist in 3.12(c) und 3.12(d) abgebildet.

Um den Temperatureinfluss zu eliminieren, muss ein Temperaturkoeffizient o bestimmt
werden, mit dessen Hilfe die gemessene Spannung bei Temperaturdnderungen iiber die

Gleichung 3.5 korrigiert wird.

Ukompensz’ert - Ugemessen[l - (T - To)O[] (35)

Ugemessen .. am Riss gemessene Spannung
Ty ... Temperatur zu Beginn des Versuchs
T ... aktuelle Temperatur

a ... Temperaturkoeffizient
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Die Ermittlung des Temperaturkoeffizienten erfolgt, indem eine Probe ohne anliegende
mechanische Spannung erwérmt und dabei die elektrische Spannungsédnderung notiert
wird. Es gilt jedoch zu beachten, dass auch dieser Spannungskoeffizient selbst tempe-

raturabhéngig ist und somit jeweils nur fiir einen engen Temperaturbereich gilt.
Die in dieser Diplomarbeit bestimmten Temperaturkoeffizienten sind in Tabelle 3.5
angegeben.

Tabelle 3.5: Fiir TNM wurde der Temperaturkoeffizient zur Korrektur des Temperatureinflusses bei

der Anwendung der Potentialmethode fiir zwei Temperaturbereiche bestimmt.

Temperaturbereich | Temperaturkoeffizient o [K™1]
295°C - 305°C 0,00040119
695°C - 705°C 0,00032516

Elastische Verzerrung

Wird eine Probe rein im elastischen Bereich belastet, ohne dass es zu einer Riss-
verldngerung kommt, steigt die am Riss gemessene Spannung trotzdem an und tduscht
damit eine Rissverlangerung vor. Zur genaueren Bestimmung dieses Einflusses wurde
eine Probe mit Kerbe, aber ohne Ermiidungsanriss mit Kréften unterschiedlicher Héhe
belastet und wieder entlastet. Die durch die elastische Verzerrung verursachte Span-
nungsdnderung an der Kerbe wurde dabei gemessen. Dadurch konnte ein spannungs-
abhédngiger Korrekturfaktor bestimmt werden, der jedoch bei sieben durchgefiihrten

Versuchen eine starke Streuung zeigte.
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Abbildung 3.13: Zwei verschiedene gemessene R-Kurven, jeweils mit Korrektur des elastischen Ein-

flusses (rot und rosarot) sowie ohne (schwarz und blau).

Betrachtet man die Unterschiede der unkorrigierten R-Kurven (schwarz bzw. dunkel-
blau ) zu den korrigierten (rot bzw. rosarot) in Abb. 3.13, so ist zu erkennen, dass die
R-Kurve durch die Korrektur nur geringfiigig steiler wird. Die Unterschiede betrugen
punktuell weniger als 5 %. Da der bestimmte Korrekturfaktor durch die starke Streu-
ung eine grofle Unsicherheit aufweist und die Fehler durch die elastische Verzerrung

ohnehin nur gering sind, wurde in weiterer Folge auf diese Korrektur verzichtet.

Thermoelastischer Effekt

Wird ein Kérper mechanisch belastet, so kann eine Umwandlung zwischen mechanischer
und thermischer Energie auftreten [42]. Dieser Effekt ist ident mit der adiabatischen
Erwarmung von Gasen bei der Kompression oder der adiabatischen Abkiihlung bei der
Expanison. Steht die Probe unter Zugspannung, kiihlt sie ab und verringert dabei ihren
elektrischen Widerstand. Dadurch sinkt die Spannung am Riss, was bei der Rissfort-
schrittsmessung als Rissverkiirzung interpretiert werden konnte. Bei vorherrschender

Druckspannung drehen sich die Verhéltnisse um und ein scheinbarer Rissfortschritt



Kapitel 3 Experimentelles 48

wire zu verzeichnen. Mit den aufgepunkteten Thermoelementen war es nicht méglich,
auftretende Temperaturdnderungen auf Grund des thermoelastischen Effekts messen
zu konnen. Dies konnte zum einen daran liegen, dass in einer gekerbten Probe die
grofiten Dehnungen um die eingebrachte Kerbe und den Schwingungsanriss vorliegen,
wodurch es auch nur in diesen Bereichen zu Temperaturdnderungen kommen diirfte.
Die Warme kann dabei durch das grofie angrenzende weniger verformte Volumen schnell
abgeleitet werden und es kommt nur zu einer sehr geringen und nicht messbaren Tem-
peraturdnderung. Zum anderen wurden die Thermoelemente nicht in unmittelbarer
Néhe der Kerbe angeschweif3t, um besonders in diesem Bereich nicht das Gefiige zu

beeinflussen.

Da durch den thermoelastischen Effekt verursachte Temperaturdanderungen zu klein wa-
ren, um sie mit den aufgeschweifiten Thermoelementen bestimmen zu kénnen, wurden
nur die globalen Temperaturschwankungen wahrend der Versuchsdurchfithrung bei den
300 °C und 700°C Versuchen mitgemessen. Hier kann es durch eine trage Ofensteue-
rung zu Temperaturschwankungen kommen, die mittels Gleichung 3.5 zu korrigieren

sind.

Rissbriicken

Treten hinter der Rissspitze Rissbriicken auf, welche die Rissflanken elektrisch leitend
verbinden, wird dadurch die Risslange und damit auch die Spannungsintensitat an der
Rissspitze unterschétzt. Dieser in der Norm E647 als “electrical shortening” bezeichnete
Effekt [31] ist bei den Versuchen mit TNM sehr stark ausgeprigt, da es zu vielen Riss-
briicken durch abgescherte Lamellenpakete kommt. Wie Simulationen gezeigt haben,
sind die Abweichungen nicht nur eine Funktion der Anzahl oder Flache, sondern auch
der Anordnung und sind bei weniger grofieren zusammenhéngenden Briicken stérker
ausgepragt, als bei vielen kleinen Rissbriicken [32]. Auf die Rissbriicken wird in den

Abschnitten Ergebnisse und Diskussion noch néher eingegangen.
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3.4 R-Kurven Bestimmung

Fiir die Bestimmung der R-Kurven wurde die in Abschnitt 3.3 beschriebene Potential-
methode verwendet. Die Auswertung, die mit Hilfe eines Matlab Programms ausgefiihrt

wird, soll nun genauer beschrieben werden. Der Originalcode dazu befindet sich in An-
hang A.

Als Abtastrate des Nanovoltmeters und Aufzeichnungsrate des Programms wurden
20Hz gewéhlt. Die Umpolfrequenz betrug 0.25Hz, also eine Stromrichtungsanderung
alle zwei Sekunden und damit 40 Werte zwischen 2 Umpolvorgingen. Wie unter 3.3.2
erwahnt, kommt es bei der Verwendung eines Umpolers haufig zu Spannungsspitzen
bei den Umpolvorgiangen. Damit diese nicht die Messwerte verfialschen, miissen die be-
troffenen Datenpunkte entfernt werden. Bei jedem Umpolvorgang kommt es zu einem
Nulldurchgang der Spannung - diese Nulldurchgiange werden vom Programm gesucht
und davor und dahinter eine vordefinierte Anzahl an Datenpunkten (5% der Werte

einer halben Umpolperiode = 2 Werte vor und hinter der Sprung) geloscht.

100 Werte (bereits auf die Daten ohne Spriinge bezogen) nach dem Start der Messung
wird iiber mehrere Umpolperioden (400 Werte, ca. 20 Sekunden) der Mittwelwert der
Spannung berechnet. Dieser Wert wird fiir die Berechnung der Rissldnge nach der

Johnsonformel 2.4 als Ausgangsspannung U, verwendet.

Uy + U
Uy — 2= (3.6)
2
Up ... Ausgangsspannung
U, ... Mittelwert der positiven Spannungsflanken, Absolutwert
U_ ... Mittelwert der negativen Spannungsflanken, Absolutwert
Weiters wird die in diesem Zeitraum auftretende Thermospannung
U, —U_
Utherm - JrT (37)

und der Mittelwert der Temperatur als Ausgangstemperatur Ty berechnet.
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Um die Rissldnge mit Gleichung 2.4 berechnen zu kénnen, miissen wegen der auftre-
tenden Thermospannung die Spannungswerte korrigiert werden. Dies kann auf zwei

unterschiedliche Varianten erfolgen.

3.4.1 Variante A: Konstante Thermospannung

Wird die Thermospannung iiber den gesamten Versuch als konstant angenommen, so
kann jeder einzelne Spannungswert damit korrigiert werden. Damit wird eine sehr gu-
te zeitliche Auflosung erreicht, was vor allem beim schnellen Risswachstum kurz vor
dem Versagen der Probe interessant ist. Dafiir kann es jedoch bereits durch kleine
Temperaturschwankungen zu gréfleren Fehlern kommen, weil sich dadurch die Ther-
mospannung dndert und nicht mehr mit der zu Beginn gemessenen iibereinstimmt. Die

aktuelle Spannung U der Gleichung 2.4 ist bei dieser Variante

U — Ugemessen - Utherm (38)

Ugemessen --. aktuell gemessene Spannung

3.4.2 Variante B: Mittelung iiber die Umpolperioden

Bei der zweiten Variante wird bei jedem Sprung ein Mittelwert iiber die Werte der
letzten Umpolperiode, also iiber jeweils eine positive und eine negative Spannungsflanke

gebildet. Die aktuelle Spannung U wird dabei analog zu Uy aus Gleichung 3.6 berechnet:

U+ U

v 2

(3.9)

Damit haben Anderungen der Thermospannung wie in Abschnitt 3.3.2 beschrieben
keinen Einfluss auf die berechnete Risslénge. Der Nachteil an dieser Methode ist, dass
Spannungsidnderungen und damit auch Rissfortschritte durch die laufende Mittelwert-
bildung langsamer beriicksichtigt werden und sich nur noch zwei Werte pro Umpolpe-
riode ergeben. Eine schnelle Rissverlingerung wird somit erst nach einer vollen Um-

polperiode (ca. 4 Sekunden) voll erfasst.
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Die Periodendauer einer Umpolperiode wurde auf 4 s festgelegt. Ist die Periode zu kurz,
liegen fast nur noch von den Spannungsspitzen beeinflusste Werte vor, da es zu sehr
vielen Umpolvorgingen kommt. Ist die Periode zu lang, kann immer schlechter auf

schwankende Thermospannungen reagiert werden.

3.4.3 Berechnung der Spannungsintensitiat K

Zur Berechnung der Spannungsintensitdt K an der Rissspitze wurden fiir die SENT
Proben die in der ISO 12108 angefiihrten Gleichungen verwendet [35]:

K = ool (3.10)

g(%) : 2tcm0[0’ 752 + 2, O20zCJOrS(;, 37(1 — sin@)?’] (3.11)
o= % (3.12)

0= % (3.13)

a ... Risslidnge

W ... Probenbreite

B ... Probendicke

g ... Spannungsintensititsfaktorfunktion (Stress Intensity Factor Function)
F ... Kraft an der Kraftmessdose

Auf die SENB3 Proben wurden die Gleichungen der E399 angewandt, da fiir die ISO
12108 der Auflagerabstand s gleich 4 mal der Probenbreite W sein muss. Diese Be-
dingung soll sicherstellen, dass das Spannungsfeld um die Auflager die Kerbe in der
Mitte nicht beeinflusst. Die hier verwendeten Proben haben einen noch gréfleren Auf-
lagerabstand, wodurch diese Bedingung umso besser erfiillt ist. Jedoch miissen dafiir
die Gleichungen der E399 verwendet werden, welche auch andere Auflagerabstand zu
Probenbreite Verhéltnisse (3) berticksichtigen [34] :

Fs a

K= Wﬂ(ﬁ) (3.14)
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(i) ~ 6a%°[1,99 — a1l — @)(2,15 — 3,93 + 2, 7a?)]
Twl [(1+ 20)(1 — )]

(3.15)

o =

% (3.16)

s ... Auflagerabstand

Bei den SENT und den SENB3 In-Situ Versuchen wurde stets die aktuelle Risslénge be-
stimmt und diese bei der Berechnung der Spannungsintensitit auch beriicksichtigt. Bei
den SENB3 Proben ohne Potentialmethode wurde die maximale Spannungsintensitét

mit der Ausgangsrisslinge berechnet.

3.5 Statische Kitagawa-Takahashi Diagramme

Grundlegendes zu Kitagawa-Takahashi Diagrammen ist in Abschnitt 2.4.3 zu finden.
Die Festigkeitswerte der erstellten Kitagawa-Takahashi Diagramme stammen aus den
Zugversuchen bei 300°C, welche im Rahmen der Dissertation von Martin Schloffer
ermittelt wurden. Als Bruchz#higkeitswerte wurden die Mittelwerte der maximalen
Spannungsintensititen an den Rissspitzen (Kj ... Werte) der SENT Proben verwen-
det. Fir die R-Kurven Korrektur wurden die Spannungen, bei denen es zu instabilen
Risswachstum kommt, mit Hilfe eines Matlab Programms bestimmt. Der Programm-

code ist in Anhang B angefiihrt.

3.6 Untersuchungen im Rasterelektronenmikroskop

Nach den Versuchen wurden die Proben im Rasterelektronenmikroskop (REM) “LEO
Gemini 1525”7 mit Feldemissionskathode untersucht. Fiir die Bruchflichenanalyse wur-
de der In-Lens Detektor bei einer Beschleunigungsspannung von 20 kV und einer 30 pm

Blende verwendet. Der Rissverlauf an den Oberflachen der In-Situ Proben wurde
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mit dem Riickstreuelektronendetektor (BSE Detektor), einer Beschleunigungsspan-
nung von 10kV und einer 120 pm Blende mit High Current betrachtet. Dabei wurden
moglichst kleine Arbeitabstidnde gewahlt (kleiner 5 mm).

Fir die EBSD Bilder wurde ein Phosphorschirm verwendet und die Einstellungen Be-
schleunigungsspannung von 20kV, 120 pm Blende und High Current gewéhlt. Es wurde
auch die Uberlagerung mit der Image Quality verwendet. Die Image Qualitiy ist niedrig
(dunkle Uberlagerungen), wenn die durchschnittliche Intensitét der Hough Peaks gering
ist, also keine klaren Signale (Kikuchi Linien, Kikuchi Patterns) aufgenommen werden.
Schlechte Patterns ergeben sich z.B. durch die Topografie (Stufen an der Oberflache),
oder aber auch durch grole Versetzungsdichten (z.B. in Gleitbandern).
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Ergebnisse

4.1 Statische R-Kurven

Wie in Kapitel 3 beschrieben, wurden SENT Proben getestet und mittels Potential-
methode die Risswiderstandskurven bestimmt. Auf Grund des limitierten Materials
konnten nicht wie im Priifplan vorgesehen von jedem Gefiige bei jeder Temperatur
3 Proben getestet werden. Zur besseren Ubersicht wurde in den Diagrammen jedem
Gefiige eine bestimmte Farbe zugeordnet. Reprisentative lichtmikroskopische Aufnah-
men der Gefiige mit der Farbzuordnung sind in Abb. 4.1 dargestellt. Abb. 4.2 bis 4.15

zeigen die gemessenen R-Kurven.
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NL + B
feinlamellar

\ S =

NL + B NL + viel B
groblamellar feinlamellar

Abbildung 4.1: Lichtmikroskopische Aufnahmen der vier farbgedtzten TNM Gefiige mit der Farbzu-

ordnung der Diagramme.
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4.1.1 Statische R-Kurven nach Priiftemperatur geordnet

Abbildung 4.2:

Abbildung 4.3:
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18 RT
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6 —24A4
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0.00 0.05 0.10 0.15 0.20
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SENT R-Kurven, bestimmt mit der Potential-Methode, getestet bei Raumtemperatur.
Die Kurven kénnen durch die unterschiedlichen Farben den Gefiigen zugeordnet werden
(siehe Abb. 4.1). In den Legenden sind die Probenbezeichnungen zu sehen, die genauen

Probenmafe und Anschwingparameter dazu kénnen in Anhang C nachgelesen werden.

20 T T T T
] o J
18 300°C
16
14
— 12 2l P
b i -—/NL + gamma: |
E 10 23A2 23A3 23B4 1
a ] |
E 8 —¥—24A3 1
v ] NL + beta feinLam: i
6 25B1 25B2 26A1H
q i NL + beta grobLam: I
| 27A3 » 28A2 . 28A3 ]
2 NL + viel beta feinLam: H
0 i 29A2 29A3 30A2|]
7 r T r T r
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20

delta a [mm]

SENT R-Kurven, bestimmt mit der Potential-Methode, getestet bei 300 °C.
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Abbildung 4.4: SENT R-Kurven, bestimmt mit der Potential-Methode, getestet bei 700 °C. Die Kurven
kénnen durch die unterschiedlichen Farben den Gefiigen zugeordnet werden (siehe Abb.
4.1). In den Legenden sind die Probenbezeichnungen zu sehen, die genauen Probenmafle

und Anschwingparameter dazu kénnen in Anhang C nachgelesen werden.

Um die Ubersichtlichkeit zu verbessern, wurden die flachsten und niedrigsten Kurven
der einzelnen Gefiige gefittet, um R-Kurven fiir den schlechtesten Fall zu erhalten. Die
Fits sind hilfreich, da es trotz Temperaturkompensation teilweise zu Schwankungen
und, vor allem bei den 700°C Versuchen, zu stdrkerem Rauschen gekommen ist. Die

gefitteten R-Kurven sind in Abb. 4.5 bis 4.7 abgebildet.
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Abbildung 4.5: SENT R-Kurven, bestimmt mit der Potential-Methode, getestet bei Raumtemperatur.
Die jeweils niedrigste R-Kurve der einzelnen Gefiige wurde gefittet. Die Kurven kénnen

durch die unterschiedlichen Farben den Gefiigen zugeordnet werden (siehe Abb. 4.1).
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Abbildung 4.6: SENT R-Kurven, bestimmt mit der Potential-Methode, getestet bei 300 °C.
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Abbildung 4.7: SENT R-Kurven, bestimmt mit der Potential-Methode, getestet bei 700 °C. Die jeweils
niedrigste R-Kurve der einzelnen Gefiige wurde gefittet. Die Kurven kénnen durch die

unterschiedlichen Farben den Gefiigen zugeordnet werden (siehe Abb. 4.1).

In den Diagrammen in Abb. 4.2 und Abb. 4.7 kann man erkennen, dass die R-Kurven
der unterschiedlichen Gefiige eng beieinander liegen. Die hochsten und steilsten Kurven
werden tendenziell von den Gefiigen “NL 4 +” und “NL + j groblamellar” erreicht.
Die niedrigsten und flachsten R-Kurven zeigt das Gefiige “NL + viel 5 feinlamellar”.
Es muss jedoch die relativ grofle Streuung beachtet werden, auf die im Diskussionsteil

noch naher eingegangen wird.

4.1.2 Statische R-Kurven nach Gefiige geordnet

Um den Einfluss der Temperatur zu sehen, sind die R-Kurven fiir jedes Gefiige geson-
dert in Abb. 4.8 bis 4.15 abgebildet. Unterschiedliche Farben zeigen hier die verschie-

denen Priiftemperaturen (blau = Raumtemperatur, orange = 300 °C, rot = 700 °C).



Kapitel 4 Ergebnisse

60

20 : : :
18
16
14
s 12
E 10
[
n- - -
5 L RT - 23A1 —+ RT - 24A2 N
6 ————RT - 24A4 -
ol +300°C-23A2 —* 300°C - 23A3]
ol *—300°C - 23B4 1
] ——+——300°C - 24A3 700°C - 23A4]
0 P : } : I :
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20
delta a [mm]

Abbildung 4.8: SENT R-Kurven des Gefiiges “NL + ~”, aufgenommen mit der Potentialmethode bei
RT, 300°C und 700 °C.
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Abbildung 4.9: SENT R-Kurven des Gefliges “NL + 3 feinlamellar”, aufgenommen mit der Potential-
methode bei RT, 300 °C und 700 °C.
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Abbildung 4.10: SENT R-Kurven des Gefiiges “NL + 8 groblamellar” bei RT, 300 °C und 700°C.
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Abbildung 4.11: SENT R-Kurven des Gefiiges “NL + viel 8 feinlamellar” bei RT, 300 °C und 700°C.
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Abbildung 4.12: SENT R-Kurven des Gefiiges “NL + +7, aufgenommen mit der Potentialmethode.

Die jeweils niedrigste R-Kurve der einzelnen Priiftemperaturen wurde gefittet.
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Abbildung 4.13: SENT R-Kurven des Gefiiges “NL + S feinlamellar”, aufgenommen mit der Poten-

tialmethode. Die jeweils niedrigste R-Kurve der einzelnen Priiftemperaturen wurde

gefittet.
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Abbildung 4.14: SENT R-Kurven des Gefiiges “NL + 3 groblamellar”. Die jeweils niedrigste R-Kurve

der einzelnen Priiftemperaturen wurde gefittet.
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Abbildung 4.15: SENT R-Kurven des Gefiiges “NL + viel 8 feinlamellar”. Die jeweils niedrigste R-

Kurve der einzelnen Priiftemperaturen wurde gefittet.

Betrachtet man die Diagramme in Abb. 4.8 bis 4.15 kann man auch hier eine groflere
Streuung sehen, sowohl in der Hohe als auch in der Anfangssteigung der R-Kurven.
Tendenziell nimmt die Hohe und die Steigung der R-Kurven mit der Temperatur zu,
vor allem, wenn man die jeweils niedrigsten R-Kurven vernachlassigt. Der Grund bzw.

die Berechtigung dafiir wird im Diskussionsteil noch besprochen.
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4.1.3 Bruchzdhigkeitswerte

Mit den verwendeten Proben und Versuchen konnten, wie in Abschnitt 3.2.1 erkléart,
keine normgerechten Bruchzihigkeitswerte ermittelt werden. Als Vergleichswerte wur-
den daher Ky ., Werte ermittelt, also die maximale Spannungsintensitat, die die Probe
ertragen hat. Um die R-Kurven noch besser durch Zahlenwerte beschreiben zu kénnen,
wurden auflerdem fiir jeden Versuch die Spannungsintensitéten bei 10 bzw. 25 pm Riss-
verlangerung mit der Potentialmethode (Kj ;o und Kja5) bestimmt. Die K; o Werte
sollen eine Initiierungszihigkeit beschreiben, also die intrinsische Zahigkeit und Initiie-
rung der ersten Rissverldngerung. Die Werte der einzelnen Proben sind in Tabelle 4.1,
die Mittelwerte und Standardabweichungen der verschiedenen Gefiige in Tabelle 4.2
angegeben. Der Index I weist auf die Mode I Belastung hin, also Zugbelastung eines
Risses.

Es muss darauf hingewiesen werden, dass nur zwei “NL 4 ~” Proben bei 700 °C ge-
testet wurden und eine davon sehr starkes Rauschen zeigte. Daher konnten nur zwei

K7 mae und nur je ein Ky 1o und Kjz; Wert bestimmt werden.
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Tabelle 4.1: Tabelle der Bruchkréfte, der maximalen Spannungsintensitit Ky .., sowie der Span-

nungsintensititen bei 10 bzw. 25 pm Rissverlangerung mit der Potentialmethode ermittelt

(Kr,10 und Ky 25). Bestimmt wurden diese Werte mit Hilfe der aufgenommenen SENT

R-Kurven.
Rissverlang K K K
Probe Test- |Bruchkraft | erung bis (Aa=1I8:1m) (Aa=2l’g5|.|m) (Aa=lél:aach)
Temp  FINI Bri‘ch 42 | IMPames] | [MPam®] | [MPamos]
pm]

23 A1 RT 3640 104,40 7,55 9,84 11,67
23B1 RT 3441 37,84 6,81 9,65 kein Bruch
24 A1 RT 3007 63,51 9,81 10,72 11,72
24 A2 RT 3363 98,89 6,61 9,07 11,66
24 A4 RT 3759 124,06 6,94 9,83 11,97
25|A4 RT 3946 169,92 8,16 10,75 13,15
26 |A4 RT 4334 194,04 7,55 10,29 13,85
26 B4 RT 4567 105,83 8,62 11,22 14,51
27 A1 RT 4435 93,73 8,43 11,28 14,29
27|A2 RT 3796 96,49 7,69 9,83 12,11
30/A1 RT 3676 125,59 5,58 8,08 11,83
30 A3 RT 3668 101,37 7,79 9,98 11,60
23|A2 | 300°C 4121 39,56 9,62 11,94 12,73
23|A3 | 300°C 4341 65,11 9,39 11,70 13,53
23/B4 | 300°C 4778 74,33 9,82 13,21 15,07
24/A3 | 300°C 4404 88,15 9,10 11,56 13,80
25/B1 | 300°C 4557 80,15 9,16 12,06 12,82
25/B2 | 300°C 3865 77,12 9,27 10,62 12,11
26|A1 | 300°C 4764 55,96 10,36 12,67 14,78
27|A3 | 300°C 5113 54,74 11,36 14,29 16,00
28|A2 | 300°C 5415 111,38 11,36 15,05 16,93
28|A3 | 300°C 4295 70,78 9,42 11,21 13,40
29/A2 | 300°C 3824 36,71 10,07 11,36 11,71
29|/A3 | 300°C 4243 68,03 10,21 11,81 13,22
30/A2 | 300°C 3891 100,43 7,56 9,66 12,43
23|A4 | 700°C 5127 43,28 8,89 14,01 16,09
26|A2 | 700°C 5141 113,30 8,25 12,67 15,96
26|A3 | 700°C 4982 77,51 8,94 11,33 15,52
27|A4 | 700°C 5691 91,54 9,00 14,38 18,00
27/B4 | 700°C 5841 95,78 9,60 15,38 18,53
28/B1 | 700°C 6132 129,53 8,29 13,07 19,58
29/A4 | 700°C 4920 102,73 9,55 12,62 15,23
30/A4 | 700°C 4168 22,38 9,93 12,91
30/B1 | 700°C 3981 4593 5,96 10,53 12,54
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Tabelle 4.2: Tabelle der Mittelwerte und Standardabweichungen der maximalen Spannungsintensitit

K71 maw, sowie der Spannungsintensititen bei 10 bzw. 25 pm Rissverlingerung ermittelt

mit der Potentialmethode (K 1o und K7 5). Bestimmt wurden diese Werte mit Hilfe der

aufgenommenen SENT R-Kurven.

iMo KI,25 Kmax
MPa m®5 MPa m®5 MPa m®5
MW StAbw | MW | | StAbw | MW | | StAbw

RT 74 £ | 12 97l=] 06 | 118 %] 01

NL+y 300°C 95 | 03 121 +| 08 | 138=+| 10

700°C 8.9 * 14,0 16,0/ x| 0.1

RT 81l £ | 05 708 | 05 | 138=| 0.7

NL+p 300°C 96| £ | 07 118 | 1.1 138/ x| 14
feinLam

700°C 84 £ | 05 119/ 07 | 159/ x| 03

RT 85 | 08 A x| 12 | 139/ 2| 1.7

grﬁttgm 300°C 10,7 = | 1.1 135 +| 2.0 154/ | 18

700°C O [ ) 123/ | 12 | 187=| 08

) RT 770 = | 21 98] 16 | 124[=] 07

“f':;‘f::np 300°C 93 £ | 15 1709+ 1.1 125/ +| 08

700°C 85 £ | 22 16/ x| 15 | 136/x| 15

Wie in Abb. 4.16 fiir das Gefiige “NL + ~” zu sehen ist, steigen die jeweiligen K-Werte

mit zunehmender Temperatur an.
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B KI,25
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Abbildung 4.16: K-Werte der SENT Proben des Gefiigetyps “NL + ~” bei den unterschiedlichen

Priiftemperaturen, bestimmt mit der Potentialmethode. Schwarz eingezeichnet sind

die Fehlerbalken.

Im Diagramm in Abb. 4.17 ist ein Vergleich der maximalen Spannungsintensitiaten der

vier verschiedenen Gefiige zu sehen. Die héchsten Werte erreicht der Gefligetyp “NL +
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B grob”, jedoch zeigt dieses Gefiige auch die grofiten Schwankungen. Die Gefiige “NL +
~v”7 und “NL + 3 fein” zeigen vergleichbar hohe Werte, jedoch mit geringerer Streuung.
Die deutlichst niedrigsten Werte zeigen die “NL + viel g feinlamellar” Proben.
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= m300°C
5 8 m700°C
E s
5
4
2
0 o
NL+y NL+ feinlamellar NL+B groblamellar NL+viel B feinlamellar
Gefugetyp

Abbildung 4.17: Vergleich der K; ,,,, Werte der vier verschiedenen Gefiige bei den unterschiedlichen
Priiftemperaturen, bestimmt mit der Potentialmethode. Schwarz eingezeichnet sind
die Fehlerbalken.

4.2 Statische Kitagawa-Takahashi Diagramme

Wie in Abschnitt 2.4.3 beschrieben, wurden mit den gemessenen mittleren Bruch-
zihigkeiten und den R-Kurven der SENT Proben Kitagawa Diagramme erstellt. In
diese wurden zusétzlich die Bruchspannungen der SENB3 Proben eingetragen. Da die
Ausgangsrissléinge nicht immer eindeutig bestimmt werden konnte (siehe 3.2.1), wurden
zusitzlich zu den Bruchspannungen Fehlerbalken eingezeichnet. Wie in Abschnitt 3.2.1
dargestellt, ist es vor allem bei sehr kurzen Rissen nicht sinnvoll, die kleinste auftretende
Lénge des Schwingungsanrisses zu beriicksichtigen, da es Bereiche gibt, in denen kein
Schwingungsanriss sichtbar war und damit a,,;, Null ware. Auflerdem ist die kleinste
Lange des Schwingungsanrisses ohnehin nicht ausschlaggebend fiir das Versagen der
Probe. a,,;, wurde nur einmal exemplarisch im Kitagawa-Takahashi Diagramm fiir
“NL + +” bei 300 °C berticksichtigt (siche Abb. 4.19).
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Abbildung 4.18: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL4+" bel Raumtemperatur. Die
Zugfestigkeiten Rm und Streckgrenzen Rp0.1 wurden in Zugversuchen bei 300 °C be-
stimmt. Die Ky 4, Werte sind die mittleren maximalen Spannungsintensititen, die
mit den SENT Proben gemessen wurden. Die diinne schwarze Linie zeigt die Begren-
zung durch die R-Kurve. Die schwarzen Quadrate stellen die Bruchspannungen der
SENB3 Proben dar, cingezcichnet bei der Ausgangsrisslinge ohne Beriicksichtigung
der Probenrander “a,,q., Mitte”. Der mit einer roten Linie verbundene vertikale Strich
zeigt die Bruchspannung der SENB3 Proben, eingezeichnet unter Beriicksichtigung

der Anrisslinge an den Probenrandern “ay,q. gesamt” (siehe Abb. 3.9).
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Abbildung 4.19:

Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL+4~" bei 300 °C. Fiir die Beschrei-

bung der Diagrammelemente siehe Abb. 4.18.

Zusitzlich wurde hier die minimal auf-

tretende Linge des Schwingungsanrisses beriicksichtigt (rote Linien zu vertikalen Stri-

chen, die in Richtung kleinerer Rissldngen verlaufen).
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Abbildung 4.20: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL4+" bei 700 °C. Fiir die Beschrei-

bung der Diagrammeclemente siche Abb. 4.18
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Abbildung 4.21: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL+45 feinlamellar” bei Raum-

temperatur. Fir die Beschreibung der Diagrammelemente siehe Abb. 4.18
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Abbildung 4.22: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL+g feinlamellar” bei 300 °C.

Fiir die Beschreibung der Diagrammelemente siehe Abb. 4.1%
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Abbildung 4.23: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL4/3 feinlamellar” bei 700 °C.

Fiir die Beschreibung der Diagrammelemente siehe Abb. 4.18
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Abbildung 4.24: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL+3 groblamellar” bei Raum-

temperatur. Fiir die Beschreibung der Diagrammelemente siehe Abb. 4.1%
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Abbildung 4.25: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL+/5 groblamellar” bei 300 °C.
Fiir die Beschreibung der Diagrammelemente siehe Abb. 4.18
1200 ————r ;
1100 : 700°C
- TNM NL+B (5 vol.%
10004 , 300°C B (Svol.%p))
900 3 End-HT: 950°C 6h FC 5
800 3 e
] C K =187 MPam’®
700 Rp0.1 at 300°C | ;
. 600 3 E
© 3 3
o E 3
2 500—; -
» ] ]
N 3 3
L 4004 :
N 5
300 3
200 - A S . . )
10 100 1000
Crack Length [um] B Fracture Stress of
3-Point Bending Specimens
Abbildung 4.26: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL+/ groblamellar” bei 700 °C.

Fir die Beschreibung der Diagrammelemente siehe Abb. 4.1%



Kapitel 4 Ergebnisse

1200

1100 -

25°C

1000

©

o

o
1

Rm at 300°C '\ \

800

700

600

Rp0.1 at 300°C

TNM NL+p (5 vol.% B,)
End-HT: 850°C 6h FC

5

‘K =121 MPam”

I,m

500

400

Stress [MPa]

300

200

=
o

Abbildung 4.27: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL4viel 5 feinlamellar” bei

Raumtemperatur. Fiir die Beschreibung der Diagrammelemente sieche Abb. 4.18
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Abbildung 4.29: Statisches Kitagawa-Takahashi Diagramm von “NL4viel 5 feinlamellar” bei

700°C. Far die Beschreibung der Diagrammelemente siche Abb. 4.18

Vorab muss angemerkt werden, dass hicer die Ergebnisse verschiedener Probenformen
(SENT und SENB3) und unterschiedlicher Belastungsarten (Zug und 3-Punkt-Biegung)
gemeinsam dargestellt sind. Die ermittelten Belastungsgrenzen kénnen jedoch nicht oh-
ne weiteres aufeinander iibertragen werden, da unterschiedliche Spannungszusténde in
den Proben vorliegen. Bei SENB3 Proben ist weiters zu beriicksichtigen, dass die reale
Randfaserspannung geringer ist als die idealisierte mit Gleichung 3.3 berechnet Span-

nung.

Betrachtet man die statischen Kitagawa-Takahashi Diagramme in Abb. 4.18 bis 4.29 ist
zu erkennen, dass die Belastungsgrenzen, die mit den SENT Proben ermittelt wurden.
mit den SENB3 Proben validiert werden konnten. Keine der Bruchspannungen liegt
unter der Linie der R-Kurven Korrektur bzw. unter den Festigkeitswerten. Bei allen
Proben kam es erst zum Bruch, wenn die Kombination aus Anrisslinge und Bruch-

spannung iiber den crmittelten Belastungsgrenzen lag.

Einige SENB3 Proben hatten bei besonders kurzen Anrissen deutlich héhere Bruch-
spannungen, als die im Zugversuch bestimmten Festigkeiten. Dieses Phénomen wird

im Diskussionsteil noch genauer behandelt.
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In Tabelle 4.3 sind die Anrisslangen, die Kj . Werte und die Bruchspannungen der
SENB3 Proben aufgelistet, die auch in die Kitagawa-Takahashi Diagramme eingetragen

wurden.
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Tabelle 4.5: Ergebnisse der SENB3 Proben. Der Ky .0, Wert wurde mit der maximalen Anrisslénge
ohne Beriicksichtigung der Probenrénder (a,,,, Mitte) berechnet. Die Randfaserspan-
nung wurde einmal ohne und einmal mit Beriicksichtigung der Risslingen an den Pro-

benréndern berechnet (“mit a,,,, Mitte” bzw. “mit a,,,., gesamt”, siche Abb. 3.9).

; . Randfaser-
Gefiige | Probennr. am?pnrl:]tte Amax [";en?; mt temF::rfe;tu ¢ | Fna INI [M‘::;“"r’;]oﬁ] sp[‘al\;I!S:]ng

23 1 175 220 RT 1257 12,22 487

23 2 170 185 RT 1234 12,22 494

23 3 40 40 RT 2212 11,14 896

- 23 4 200 290 RT 1022 10,85 407
:. 24 1 285 285 300°C 1211 15,34 492
= 24 2 40 80 300°C 2224 11,15 897
24 3 450 575 300°C 907 14,01 367

24 4 300 315 700°C 1356 17,50 548

24 5 30 100 700°C 2719 11,85 1097

25 3 90 500 RT 3257 24,24 581

26 2 310 325 RT 969 12,71 301

g 26 4 130 130 RT 1352 12,01 1319
% 25 1 145 155 300°C 1432 13,36 762
E, 25 2 590 590 300°C 736 12,91 922
(f' 26 1 50 100 300°C 2262 12,77 392
EI 25 4 75 80 700°C 1869 12,83 568
26 3 145 190 700°C 1390 13,05 550

26 5 425 425 700°C 995 15,08 406

27 1 0 20 RT 2973 0,00 1204

27 5 250 270 RT 1055 12,58 702

% 27 6 765 795 RT 606 11,88 348
E 27 2 90 125 300°C 1719 12,90 1124
-g, 27 3 520 550 300°C 859 14,13 427
‘f‘ 27 4 40 45 300°C 2748 13,98 245
= 27 7 0 0 700°C 3662 0,00 1489
27 8 200 240 700°C 1315 14,33 538

27 9 470 505 700°C 1005 15,85 408

30 4 135 140 RT 1206 10,95 360

= 30 5 450 450 RT 802 12,41 558
E 30 6 25 60 RT 2027 8,16 667
E 30 1 270 290 300°C 888 10,98 492
g 30 7 250 250 300°C 1504 18,79 325
g 30 8 490 565 300°C 750 12,51 826
:, 30 2 165 165 700°C 1319 13,60 638
= 30 3 150 200 700°C 1585 15,58 316
30 9 550 660 700°C 744 12,93 311
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4.3 In-Situ SENB3

Mit den In-Situ SENB3 Versuchen wurden bei Raumtemperatur einerseits erneut R-
Kurven aufgenommenen und die maximalen Spannungsintensititen ermittelt, anderer-
seits konnte durch gleichzeitiges Anwenden der Potentialmethode und der Beobachtung
im Lichtmikroskop die Rissldngenberechnung iiberpriift werden. Der Vergleich der Me-
thoden ist in Tabelle 4.4 zu sehen.

Tabelle 4.4: Vergleich des optisch gemessenen Rissfortschritts mit den mittels Potentialmethode be-
stimmten. Der Korrekturfaktor gibt das Verhéltnis (optische bestimmter Rissfortschritt)

/ (mit Potentialmethode bestimmter Rissfortschritt) an.

Rissfortschritt Rissfortschritt Korrekturfaktor fiir
Potentialmethode | optisch gemessen | Potentialmethode
[um] [um]
27 34 1,3
NL +vy 760 1245 1,6
833 1298 1,6
29 102 3,5
360 831 23
NL + B feinlamellar 554 1061 1,9
652 1202 1,8
840 1272 1,5
38 37 1,0
187 332 1,8
NL + B groblamellar 514 1145 2.2
623 1176 1,9
13 70 54
46 109 24
NL + viel g feinlamellar 69 299 4,3
Probe 1 1068 1679 1,6
1137 1720 1,5
1373 1790 1,3
27 26 1,0
68 124 1,8
. . 91 244 2,7
NL + we;ﬁ);:nzlamellar 204 523 23
554 1040 1,9
814 1243 1,5
936 1297 1,4
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Abbildung 4.30: In diesem Diagramm ist der Korrekturfaktor (= optisch bestimmter Rissfortschritt /
mit Potentialmethode bestimmter Rissfortschritt) tiber den optisch gemessenen Riss-
fortschritt aufgetragen. Die Abweichungen der Potential-Methode werden bei lingeren

Rissen tendenziell geringer.

Bei der Gegeniiberstellung ist zu erkennen, dass die Potentialmethode die Rissldnge
deutlich unterschétzt, zu Beginn des Risswachstums mit einem Faktor von bis zu 5,4.
Wie in Abb. 4.30 dargestellt, werden die Abweichungen der Potential-Methode bei
grofleren Rissldngen tendenziell geringer, es gibt aber grofie Unterschiede in den Kur-
venverlaufen. Es muss dabei darauf hingewiesen werden, dass die Rissldnge jeweils nur
auf einer Seitenfliche der Probe gemessen wurde und daher ein Voreilen oder Nach-
eilen des Risses auf der anderen Seite nicht auszuschlieflen ist. Grund fiir den groflen
Unterschied zwischen Potentialmethode und optischer Messung ist die grofie Anzahl
der Rissbriicken, siche Abb. 4.39.

Die gemessenen R-Kurven sind in Anhang D zur Vollstandigkeit angefiigt. In Tabelle

4.5 sind die bestimmten Ky ,,,, Werte angegeben.
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Tabelle 4.5: K1 maz Werte der In-Situ SENB3 Proben.

e K, ... SENT Proben
Probe . .

[MPa m®9] [MPa m®%]
NL+y 11,9 11,810,1
NL+p feinlamellar 14,0 13,8+ 0,7
NL+p groblamellar 14,4 13,917
NL+viel g feinlamellar 15.3 121+07
Probe 1
NL+viel g feinlamellar 17 121+07
Probe 2

Die in den In-Situ Versuchen ermittelten Kj,,., Werte stimmen zum gréfiten Teil
mit den Werten der SENT Proben iiberein. Nur Probe 1 des Gefiiges “NL + viel g

feinlamellar” zeigt einen um ca. 20% hoheren Wert als die SENT Proben.

Die Aufnahmen der Risse sind in Anhang F abgebildet.

Anhand der Bilder, die im Rasterelektronenmikroskop mit Verwendung des Riickstreu-
elektronendetektors (BSE Detektor) von den Rissen aufgenommen wurden, konnten
die trans- und intergranularen Bruchanteile an der Oberfliche ermittelt werden. Dafiir
wurde im BSE Bild eine Seite des Risses je nach Art des Bruchs mit unterschiedlichen
Farben nachgezeichnet. Anschlieflend wurden aus der Gesamtldnge der Linien und der
Linienlénge der inter- und der transgranularen Risslinien die Bruchanteile fiir Tabelle
4.6 berechnet. In Abb. 4.31 ist ein Beispiel dargestellt. Gelb markiert sind intergranu-
lare, rot transgranulare Anteile. Korn 1 zeigt translamellaren, Korn 2 interlamellaren
Bruch (vgl. 2.3.2).
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Abbildung 4.31: Aufnahme des Risses einer In-Situ SNB3 Probe des Gefiiges “NL + 8 feinlamellar”
im REM mit BSE Detektor. Gelb eingezeichnet sind intergranulare Bruchanteile, rot
transgranulare. An Korn 1 ist translamellarer Bruch, mit interlamellaren Ausldufern

zu sehen, Korn 2 zeigt interlamellaren Bruch.

Es sei jedoch darauf hingewiesen, dass die Verhéltnisse an der Oberflache von denen
im Probeninneren abweichen konnen. Auf einer Flache sind die Bruchanteile jedoch
schwierig zu bestimmen, da man immer nur die projizierte Fldche der Bruchbereiche
messen kann. In unseren Féllen treten aber auch grofle, teilweise fast 90° normal zur
Bruchfliache orientierte gespaltene Kolonien auf, diese wiirden beim Messen der pro-
jizierten Fldchen nur sehr wenig in die Berechnung der Bruchanteile eingehen. Somit

wiirde es grofle Fehler bei dieser Bestimmung geben.

Tabelle 4.6: Trans- und interkristalliner Bruchanteil der In-Situ SENB3 Proben, gemessen am Riss-
verlauf an der Probenoberfliche. Alle Gefiige bis auf “NL + S feinlamellar” zeigen einen
leicht grofleren Anteil an transgranularem Bruch. Bei “NL + 3 feinlamellar” iiberwiegt

der intergranulare Anteil.

Probe transgranularer Anteil | intergranularer Anteil
NL 55,7 % 14,3 %
NL + g feinlamellar 39,8 % 60,2 %
NL + 8 groblamellar 50,6 % 494 %
NL + viel 3 feinlamellar 55,6 % 44.4 %
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Es ist zu erkennen, dass bei allen Gefiigen der Bruch zu ziemlich gleichen Teilen inter-
und transgranular erfolgt. Nur der Gefiigetyp “NL + 3 feinlamellar” zeigt mit einem

grofleren intergranularen Anteil eine starkere Abweichung.

4.3.1 EBSD an den Rissflanken

Fiir die In-Situ Versuche wurden die SENB3 Proben elektrolytisch poliert und anschlie-
Bend belastet. Nach der Belastung wurden an einigen Stellen im Bereich der Rissflanken
an den Seitenflichen der In-Situ SENB3 Proben die Kornorientierungen mit Hilfe von
Electron Backscatter Diffraction (EBSD) bestimmit.

Abb. 4.32 zeigt den Bereich um die Rissspitze der In-Situ “NL + ~” Probe. Fiir das
EBSD Bild wurde als Phase nur v TiAl ausgewéhlt, da durch die nur wenige Nanome-
ter diinnen ay Lamellen die ay Phase im EBSD nicht gut erkannt und die Lamellen
nicht aufgelost werden konnen. Durch das Vorliegen der o Phase kommt es aber zu
Storsignalen. An der EBSD Aufnahme in Abb. 4.32 wurde eine Bereinigung (Cleanup)
durchgefiihrt, bei der alle Bereiche kleiner 5 Pixel dem néchsten gréfleren Korn hin-
zugefiigt wurden. Dadurch kénnen groflere Bereiche mit der selben Ausrichtung der
Phase besser erkannt werden. Sehr diinne Bereiche anderer Orientierung verschwinden
dadurch, diese werden aber durch die sy Storsignale ohnehin nur unzureichend gut

erkannt.
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i

°

Abbildung 4.32: REM Aufnahmen vom Bereich um die Rissspilze der In-Situ “NL + «” Probe. Das
linke Bild zeigt die mit EBSD ermittelten Kornorientierungen. Der schwarze Rahmen
im rechten BSE Bild gibt an, in welchem Bereich die EBSD Analyse durchgefiithrt wur-
de. Die weife Linie zeigt, wo das Missorientierungsprofil aus Abb. 1.33 aufgenommen

wurde.

Im Korn mit dem Verlauf des Missorientierungsprofils (weifle Linie) treten Bereiche
auf, die um 60° zueinander verdreht sind (siehe Missorientierungsprofil in Abb. 4.33).
Die hellrosa und dunkelrosaroten vertikalen Linien in diesem Korn stellen nicht einzel-
ne Lamellen dar, sondern jeweils mehrere 4 Lamellen mit gleicher Orientierung. Die

dazwischen liegenden as Lamellen kénnen wegen ihrer geringen Dicke nicht erkannt

werden.
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Abbildung 4.33: Missorientierungsprofil entlang der weifien Linie in Abb. 4.32.
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Mit Hilfe des EBSD Scans wurde herausgefunden, dass im Korn mit Profil 1 die La-
mellen fast parallel zur Probenoberfliche liegen und somit schleifend an die Oberfliche
treten (siehe Abb. 4.34). Die Orientierungsunterschiede diirften direkt vom Kristall-
wachstum stammen (siehe Abschnitt 2.1.1). Die hellrosa und dunkelrosafarbenen Be-
reiche besitzen eine gemeinsame {111} Ebene (eingezeichnet in den Skizzen in Abb.
4.34), die parallel zu den Lamellengrenzfliichen ist. Die unterschiedlich orientierten

Bereiche sind auf dieser {111} Ebene um 60° zueinander verdreht.

Abbildung 4.34: EBSD Aufnahme und Polfiguren vom Korn mit Profil 1 aus Abb. 4.32 mit sche-
matischer Darstellung der Kristallorientierungen. Die dunkelrosaroten Bereiche und
Punkte in den Polfiguren zeigen die in Skizze (1) dargestellte Orientierung, die hell-
rosaroten Bereiche (2) sind um 60° dazu verdreht (siehe Abb. 4.34). In den Skizzen
eingezeichnet und in der {111} Polfigur mit einem roten Kreis markiert ist die ge-

meinsame {111} Ebene, auf welcher die Bereiche zueinander verdreht sind.



Kapitel 4 Ergebnisse 84

Auch in anderen Kérnern wurden solche Bereiche mit 60° Spriingen gefunden, wie in

Abb. 4.35 gezeigt.
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Abbildung 4.35: EBSD Bild vor der Rissspitze der In-Situ “NL + 4”7 Probe. Der Bereich des ESBD
Bilds ist im BSE Bild rechts davon mit einem schwarzen Rahmen markiert. Darunter

sind die Missorientierungsprofile der zwei eingezeichneten Verldufe zu sehen.

In den BSE Bildern in Abb. 4.32 und 4.35 sind Kolonien mit groben linienférmigen
Unebenheiten auf den, vor der Belastung polierten, Probenoberflichen zu sehen (grofies
hellrosarotes Korn in Abb. 4.32 und Korn mit Profil 2 in Abb. 4.35). Bemerkenswert, ist
dabei, dass diese Strukturen in den EBSD Bildern erst bei Uberlagerung mit der Image
Quality zu sehen sind (siehe Abb. 4.36 (b)). Es ist zu vermuten, dass die beobachteten
Stufen sehr diinne Zwillinge darstellen, wie sie auch in anderen Arbeiten [20,21] beob-
achtet wurden (siche Abb. 2.7). Dic Belastung fiihrt zu mechanischer Zwillingsbildung
im Umfeld der Rissspitze, die auf der polierten Oberfliche als Stufen sichtbar werden.

Durch dic¢ geringen Dicken und die Signale der diinnen o, Lamellen konnen diese Zwil-
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linge mit EBSD nicht aufgelost werden. Mit Hilfe der Image Quality sind die durch
dic Zwillingsbildung verursachten Stufen zu erkennen, da dicse den Elcktronenstrahl
ablenken und damit cine schlechte Image Quality ergeben. Dic Entstchung dieser Stu-
fen durch die mechanische Zwillingsbildung erfolgte erst wahrend des Bruchvorgangs
lokal um die Rissspitze. Dies konnte bei einer In-Situ Probe durch das Abplatzen der

Oxidschicht an der Oberflache deutlich verfolgt werden (In-Situ SENB3 Probe 30-1).

Abbildung 4.56: EBSD Bild der Rissspitze der In-Situ “NL + ~” Probe, fiir die Lage des Ausschnitts
siehe Abb. 4.32. (a) zeigt das EBSD Bild ohne Uberlagerung, (b) dasselbe Bild mit
Uberlagerung der Image Quality als Graustufen. Dabei werden die linienformigen

Strukturen sichtbar.

Dasselbe wurde auch an einem globularen ~ Korn in unmittelbarer Ndhe zum Riss
beobachtet. Auch hier sind mit EBSD keine Orienticrungsénderungen zu beobachten,
dic sich mit den Stufen decken wiirden (siche Abb. 4.37). Dic Stufen auf der Ober-
flache sind jenen in Abb. 2.6 sehr d&hnlich, wodurch auch hier sehr diinne mechanische

Zwillinge als Ursache vermutet werden.
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1 umBE

Abbildung 4.37: Bilder eines globularen v Korns direkt neben dem Riss der In-Situ “NL + +” Probe.
(a) zeigt das BSE Bild des Korns, (b) das EBSD Bild ohne Uberlagerung, (C) das
EBSD Bild mit der Uberlagerung der Image Quality. Die Stufen, die im BSE Bild
zu sehen sind, werden erst bei Uberlagerung mit der Image Quality im EBSD Bild
sichtbar.

Betrachtet man die Polfiguren und die daraus abgeleiteten Kristallorientierungen in
Abb. 4.38, sieht man, dass die Stufen parallel zum Schnitt von {111} Ebenen mit der
Oberflache liegen und damit die Zwillingsebenen darstellen diirften. Als Richtung der
Zwillingsbildung wird, wie in Abschnitt 2.3.1 beschrieben, die (112] Richtung ange-

nominern.
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Abbildung 4.38: EBSD Aufnahme und Polfiguren des globularen v Korns aus Abb. 4.37 mit sche-

matischer Darstellung der Kristallorientierungen. Die dunkelrosaroten Bereiche und

Punkte in den Polfiguren zeigen die in Skizze (1) dargestellte Orientierung, die grau-
en Bereiche zeigen die Ausrichtung (2). Eingezeichnet sind {111} Ebenen, die gleich
orientiert sind wie die Stufen, die im BSE Bild und mit Hilfe der Image Quality

Uberlagerung sichtbar sind.

4.3.2 BSE Bilder

Die Bereiche um die Rissflanken an den Oberflichen der In-Situ SENB3 Proben wurden
auch mit dem BSE Detektor im REM genauer untersucht. Da die verschiedenen Phasen

unterschiedliche Zusammensetzungen haben, konnen sie mit den Riickstreuelektronen



Kapitel 4 Ergebnisse 88

unterschieden werden. Die BSE Bilder der gesamten Risse der In-Situ SENB3 Proben
sind in Anhang E zu sehen. In den folgenden Abbildungen werden einige Besonderheiten

dieser Proben gezeigt.

Betrachtet man die Rissverldufe der SENB3 Proben, so ist zu erkennen, dass immer

wieder Rissbriicken auftreten. Ein Beispiel dafiir ist in Abb. 4.39 gezeigt.

Abbildung 4.39: BSE Aufnahme des Risses einer SENB3 Probe des Gefiiges “NL + 8 feinlamellar”.

Im Rissverlauf treten immer wieder Rissbriicken auf.

In Abb. 4.40 sicht man eine transkristallin gebrochene a, /v Kolonie, deren Lamellen
ca. 90° zur Rissausbreitungsrichtung stehen und nahezu parallel zur Probenoberfliche
sind. Teilweise kam es zu einem Abscheren der Lamellen an den Grenzflichen, teilweise
zu translamellarem Bruch mit charakteristischen Winkeln von ca. 50° bis 70°. In der
Diplomarbeit [43] wurden ebenfalls Strukturen mit Winkel um 60° in der Bruchfliche
gefunden. Dies wurde damit erklirt, dass Lamellenrisse immer (1210) Richtungen der
as Phase folgen und die verschiedenen Richtungen dieser Familien in 60 und 120°

Winkeln zueinander stehen.
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Abbildung 4.40: BSE Aufnahme des Risses einer SENB3 Probe des Gefiiges “NL + § feinlamellar”.

Translamellarer Bruch, mit charakteristischen 60° Winkeln.

Die untersuchten TNM Gefiige weisen jedoch nur Nanometer diinne oy Lamellen auf,
wodurch es unwahrscheinlich ist, dass diese Phase die Form des Bruchs dominiert.

Zwischen den verschiedenen {111} Ebenen, die die bevorzugten Spaltbruchebenen von
~ TiAl darstellen [10,13], treten Winkel von 69,8° bzw. 71,0° auf, die ebenfalls gut mit

den beobachteten Winkeln tibereinstimmen.



Kapitel 4 Ergebnisse

Abbildung 4.41: BSE Aufnahmen von Mikrorissen im Umfeld des Hauptrisses. (a,b) Blau umrahmt
= “NL + +7, (c,d) Schwarz = NL 4+ § feinlamellar”, (e,f) Griin = “NL + § grobla-
mellar”, (g,h) Rot = “NL + viel 8 feinlamellar”. “NL + ~” zeigt zum groBten Teil
Mikrorisse an den Koloniegrenzen, die anderen Gefiige sehr viele Risse durch die 3,

Phase (die hellsten Bereiche).
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Wie in Abb. 4.41 zu sehen ist, bilden sich Mikrorisse bei “NL + ~” im Umfeld des
Risses bevorzugt an Koloniegrenzen (Abb. 4.41 (a), (b)). In den anderen Gefiigen gibt
es ebenfalls Mikrorisse an den Korngrenzen ((Abb. 4.41 (c)), jedoch treten hier sehr
viele Mikrorisse in den besonders sproden 5y Bereichen (Abb. 4.41 (d) - (h)) auf. Viele
der Mikrorisse in den §y Kérnern stellen Verldngerungen von dunklen Béndern in den

Nachbarkornern dar.
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Abbildung 4.42: BSE Aufnahmen von dunklen Biandern im Umfeld des Risses. (a,b,c,d) Blau umrahmt
= “NL + ~+7, (e,f) Schwarz = NL + g feinlamellar”, (g,h) Griin = “NL + 8 grobla-
mellar”. In den globularen v Kérnern des “NL + ~” Gefiiges sind diese Bénder nur
in der Nihe der Korngrenzen zu sehen ((c), (d)). In Kolonien gibt es sehr viele, feine

Bander ((a), (f), (h)), die auch quer iiber die Lamellen verlaufen.
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In Abb. 4.42 sind Koérner im direkten Umfeld der Hauptrisse abgebildet, die dunkle
Béander in den BSE Bildern zeigen.

In globularen v Kérnern der “NL + ~” Probe wurden die dunkleren Bereiche nur an
den Kornrdndern, also in Ndhe der Korngrenzen, beobachtet. Dafiir sind in diesen ~
Kornern besonders markante Stufen zu beobachten (siehe Abb. 4.37).

In Kolonien in Rissndhe treten diese Béander besonders hidufig und zahlreich auf. Wie in
Abb. 4.42 (a), (f) und (h) zu erkennen ist, bilden sie sich auch quer iiber die Lamellen
der Kolonien.

In 5y Bereichen waren keine Bander zu sehen, es kommt jedoch zur Bildung von Mi-
krorissen genau in der Verldngerung der dunklen Linien der Nachbarkérner.

Es konnte bis dato nicht geklart werden, woher die dunklen Bander in den BSE Aufnah-
men kommen. Es wurde versucht, die oberste Schicht mittels OPS Polieren abzutragen,
jedoch wurde die Oberfliche dabei so stark zerriittet, dass es nicht mehr méglich war
festzustellen, ob die dunklen Béander auch darunter noch auftreten. Es konnte daher
nicht festgestellt werden, ob diese Strukturen nur eine Oberflachenerscheinung sind

oder durch Verformungsbénder (Volumseffekte) verursacht wurden.

In Abb. 4.43 ist die Rissspitze des letzten grofferen Risses der “NL + ~” In-Situ Probe
gezeigt. Die gelben Pfeile weisen auf Mikrorisse hin, die sich an einer Korngrenze (Mi-
kroriss 1) und in einem [, Korn (2 und 3) vor der Rissspitze gebildet haben. Wihrend
des In-Situ Versuchs konnte ebenfalls beobachtet werden, dass sich kleine Risse vor der

Rissspitze gebildet haben und bei weiterer Belastung zusammengewachsen sind.

Abbildung 4.43: BSE Aufmahme des Rissspitze des letzten groBeren Risses der “NL + +” In-Situ
Probe. (a) zeigt eine Ubersicht, (b) nur den gelb umrahmten Bereich der Rissspitze.

Die gelben Pfeile weisen auf Mikrorisse vor der Rissspitze hin.
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4.4 Bruchflachenanalyse

Die Bruchflichen der SENT Proben wurden im REM untersucht, um die verschiedenen
Gefiigetypen zu vergleichen und den Einfluss der Priiftemperatur auf die Bruchmor-

phologie zu bestimmen.

4.4.1 Schwingungsanriss

Im REM ist es schwierig, die genaue Lénge des Schwingungsanrisses zu messen. Im
Bereich des Schwingungsanrisses sind Kanten durch wiederholtes Aufeinanderschlagen
der Rissflanken geglattet (siche Abb. 4.44 Bereich Schwingungsanriss). Das genaue En-
de dieses Bereiches kann jedoch nur schwer bestimmt werden, da im Ubergangsbereich
kontinuierlich weniger verdriickte Kanten sichtbar sind. Im Bereich des stabilen Riss-
fortschritts sind hingegen noch scharfe Kanten, z.B. von translamellar gespaltenen Ko-
lonien, sichtbar (siehe Abb. 4.44 Bereich Stabiler Rissfortschritt).

Wie in den statischen R-Kurven zu sehen ist, betrug der maximale stabile Rissfort-
schritt 200 pm. Da nur in diesem Bereich Mechanismen zur Steigerung des Risswider-
stands wirken konnen, wurde bei der Bruchflichenanalyse auf diesen Abschnitt beson-

ders geachtet.

Stabiler
Rissfortschritt

Schwingungsanriss

Rasierklingenkerbe

Abbildung 4.44: REM-Aufnahme der Bruchfliche einer SENT Probe im Bereich des Schwinungsan-
risses des Gefiiges “NL + 3 feinlamellar”. Die einzelnen Bereiche dieses Teils der
Bruchflache sind seitlich beschrieben. Detektor: In-Lens. Beschleunigungsspannung:
10k V.
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4.4.2 Einfluss der Priiftemperatur

Im Folgenden werden elektronenmikroskopische Aufnahmen der Bruchflichen der vier
verschiedenen Gefiige gezeigt. Dabei soll der Einfluss der Priiftemperatur auf das
Bruchverhalten ndher betrachtet werden. Alle Bilder wurden im Bereich des Anrisses
aufgenommen (gerade Front an der rechten Seite der Aufnahmen ist die Rasierklingen-

kerbe, der Riss verlief also von rechts nach links).

a ruchflache des Gefuges + el Raumtempera- ruchfliche des Gefuges + el .
(a) Bruchfliche des Gefuges “NL + +” bei R. p (b) Bruchflache des Gefiiges “NL + +” bei 300 °C

tur.

(c) Bruchfliche des Gefiiges “NL + ~” bei 700 °C.

Abbildung 4.45: Ubersichtsaufnahmen der Bruchflichen des Gefiiges “NL + ~” bei unterschiedlichen
Priiftemperaturen im REM.
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(a) Bruchfliche des Gefiiges “NL + ~” bei Raumtempera- (b) Bruchflache des Gefiiges “NL + +” bei 300 °C.

tur.

(c) Bruchflache des Gefuges “NL + ~” bei 700 °C.

Abbildung 4.46: Detailaufnahmen der Bruchflichen des Gefiiges “NL + +”7 bei unterschiedlichen
Priiftemperaturen REM.
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(a) Bruchfliche des Gefiiges “NL + ~” bei Raumtempera- (b) Bruchflache des Gefiiges “NL + +” bei 300 °C.

tur.

(c) Bruchflache des Gefuges “NL + +” bei 700 °C.

Abbildung 4.47: Detailaufnahmen der Bruchflichen des Gefiiges “NL + +<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>