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Aufgabenstellung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Verformungs- und Bruchverhalten von Ti-grade 2
im Sattigungsbereich untersucht. Als Messmethoden wurden der Zugversuch und die
Bruchzihigkeitsmessung mittels C'T-Proben nach ASTM E-399 verwendet.

Weiters wurde die Harte von Ti-grade 2, TiAl6V4 und TiNb13Zr13 im Séttigungsbereich
gemessen und mit den ermittelten bzw. in vorangegangenen Arbeiten gefundenen Fes-
tigkeitswerten verglichen.

Das Gefiige im Séttigungsbereich wurde mittels TEM-Aufnahmen charakterisiert.
Ebenfalls war fiir Ti-grade 2 zu zeigen wie sich das Verformungsverhalten und das
Bruchverhalten bei der Hochverformung entwickeln. Ein Punkt dabei ist wie sich unter-
schiedliche Temperaturen wihrend der Hochverformung auf diese Eigenschaften aus-
wirken. Weiters sollte fiir das Titan und die Titan-Legierungen ein Zusammenhang

zwischen Hérte und Festigkeit untersucht werden.

Leoben, 3. Juni 2011 Univ.-Prof. DI Dr.mont. Reinhard Pippan
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Kurzfassung

Seit einigen Jahren stehen feinkérnige Metalle hergestellt durch Methoden der Hoch-
verformung im Fokus wissenschaftlichen Interesses, da man sich von ihnen vorteilhafte
mechanische und physikalische Figenschaften erwartet. Das starke Interesse hat aktuell
auch schon zu den ersten Anwendungen speziell im Medizinbereich und in der Luft-
fahrttechnik gefithrt. Dabei steht Titan und dessen Legierungen im Mittelpunkt, die
meist durch “Equal Angular Channel Pressing” (ECAP) verformt werden. Im Gegen-
satz zu dem zuerst genannten Verfahren lasst “High Pressure Torsion” (HPT) aufgrund
der Uberlagerung eines hydrostatischen Druckanteils viel hohere Umformgrade zu, was
wiederum zu einer stirkeren Kornfeinung fiihrt. Dieser entscheidende Vorteil liefert die
Motivation fiir die durchgefiithrten Untersuchungen.

In dieser Arbeit wurde das Verformungs- und Bruchverhalten von hochverformten Titan
und ausgewihlten Legierungen, verformt bei Raumtemperatur und bei 500 °C, unter-
sucht.

Als wichtige Voraussetzung jeglicher mechanischer Tests und moglicher Anwendun-
gen wurde die Homogenitat der HPT-Proben, welche gleichzeitig eine Sattigung in
der Kornfeinung widerspiegelt, mittels Hérteverlaufen entlang der Probenradien un-
tersucht. Im Fall des reinen Titans und der TiNb13Zr13 Legierung konnte ein solcher
Sattigungsbereich festgestellt werden. Die TiAl6V4 Legierung wies bei Raumtempera-
turumformung bei den hier untersuchten Verformungsgraden keinen Séttigungsbereich
auf, bei 500 °C hingegen schon.

Mikrostrukturuntersuchungen mittels Transmissionselektronenmikroskopie zeigten, dass
die HPT-Verformungstemperatur keinen entscheidenden Einfluss auf die Korngréfie von
reinem Titan besitzt.

Das Verformungsverhalten von reinem Titan wurde mittels Zugversuchen charakteri-
siert. Diese zeigten, dass bei Raumtemperaturverformung eine hohere Festigkeit (ca.
1300 MPa) erzielt wird als bei 500°C (ca. 900 MPa), wobei die Gleichmafidehnung,

Bruchdehnung und Brucheinschniirung sich nicht signifikant unterschieden. Diese ex-



vi

trem hohen Festigkeiten bei relativ guter Bruchdehnung kénnten diese Materialien fiir
weitere Anwendungen interessant machen.

Zur Bestimmung des Bruchverhaltens von reinem Titan wurden aus den hochverform-
ten Pliattchen CT-Proben gefertigt. Die Auswertung der Messungen zeigte eine star-
ke Orientierungsabhéingigkeit und einen Einfluss der Verformungstemperatur auf die
Bruchzahigkeit.

Um hochverformte Materialien in Zukunft fiir eine industrielle Anwendung attrakti-
ver zu gestalten, bedarf es der Erforschung und Entwicklung neuer Prozesse die eine
ausreichende Verformung ermdoglichen, aber gleichzeitig auch 6konomisch durchfiihrbar

sind.



Abstract

Because of superior mechanical and physical properties ultra fine grained (UFG) ma-
terials have been the centre of scientific interest for the last few years. This increasing
interest in UFG materials first led to applications in the medical and aircraft sector. Es-
pecially titanium and its alloys, which are deformed by equal channel angular pressing
(ECAP), have reached industrial attention. High pressure torsion (HPT) allows higher
degrees of deformation in comparison to ECAP, leading to more grain refinement. This
advantage was the reason for choosing HPT and not ECAP for this thesis.

The objective of this work was to investigate the deformation and fracture behaviour
of UFG titanium and selected titanium alloys. The deformation temperatures of the
HPT process were chosen to be room temperature and 500 °C. To confirm the homo-
geneity, which leads to a saturation in grain refinement of the HPT deformed samples,
hardness measurements along the radial direction of the samples were conducted. Pure
titanium and the TiNb13Zr13 alloy developed saturation regions for both deformation
temperatures. On the contrary, the TiAl6V4 alloy only showed a saturation region
at 500 °C and not for HPT deformation at room temperature. Transmission electron
microscopy investigations of pure titanium revealed that the deformation temperature
does not have a large impact on the grain size. To characterize the deformation be-
haviour of pure titanium, tensile tests were conducted. They showed that the material
HPT deformed at room temperature developed a higher tensile strength than the same
material deformed at 500°C. On the other hand, the elongation before reduction in
area, the elongation at fracture and the reduction in area do not differ significantly
with respect to the deformation temperature. To invesigate the fracture behaviour of
UFG titanium compact tension samples were used. The experiments revealed a strong
orientation dependency of the fracture toughness.

For future applications and to enhance the industrial interest on UFG materials new
processes which allow a sufficient degree of deformation and are economically viable

need to be developed and explored.
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Kapitel 1.

Einleitung

Eine gute Zusammenfassung iiber Titan und dessen Legierungen ist in [1] gegeben.
Dort werden die wirtschaftliche Bedeutung, die Herstellung, die Eigenschaften und die
verschiedenen Verwendungszwecke ausfiihrlich und gut erlautert.

Die SPD (Severe Plastic Deformation) Verfahren allgemein werden in [2] gut beschrie-
ben. Die einzelnen Verfahren werden genauer in [3] erlautert und eine gute Zusammen-
fassung zum HPT (High Pressure Torsion) Verfahren findet man in [4].

In Folgendem sollen die wichtigsten Grundlagen dieser Arbeit kurz erldutert werden.
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1.1. Allgemeines zu Ti und Ti-Legierungen

Titan zahlt, mit einer Dichte von 4.5 25 zu den Leichtmetallen. Mit seiner hohen Fes-
tigkeit, seinem verhatnism#Big hohen Schmelzpunkt von 1670 °C und seiner sehr guten
Korrosionsbesténdigkeit wire es Stahl als Konstruktionswerkstoff iiberlegen. Aufgrund
des groBleren Herstellungsaufwandes und den daraus resultierenden hoheren Kosten,
verliert es an Attraktivitit gegeniiber Stahl als Konstruktionswerkstoff. Die Verwen-
dung von Titan als Werkstoff beschrinkt sich somit auf einige Spezialanwendungen,
z.B.: in Flugzeugtriebwerken, in der Medizintechnik, in der Raumfahrt, in der Sport-
artikelbranche usw., also Anwendungen bei denen der Materialpreis eine untergeord-
nete Rolle spielt. In der Medizintechnik erfreuen sich Titan und seine Legierungen
besonderer Beliebtheit, da sie eine ausgezeichnete Biokompatibilitdt und eine sehr gu-
te Bioinertheit besitzen.

Reines Titan liegt bei Raumtemperatur in hexagonal dichtest gepackter Kristallstruk-
tur vor, mit einem Achsenverhéltnis ¢/a von 1.587. Bei einer Temperatur von 882 °C
findet eine allotrope Umwandlung der Raumtemperaturphase a: (hdp) in die Hochtem-
peraturphase § (krz) statt.

Die verschiedenen Titan Legierungen kénnen als o - (Ti-grade 2), a + 8 - (TiAl6V4)
und § -Legierungen (TiNb13Zr13) vorliegen. Durch die Zugabe von Legierungselemen-
ten kann man das gewiinschte Gefiige einstellen.

Es gibt neutrale Legierungselemente (Abbildung 1.1(a)), welche keinen Einfluss auf das
Gefiige nehmen, aber eine Verfestigung des Materials bewirken kénnen. Hierzu zéhlen
Sn und Zr. Weiters gibt es « stabilisierende FElemente (Abbildung 1.1(b)). Zu diesen
zahlen Al, O, N und C, wobei Al die wahrscheinlich grofite Bedeutung in der technischen
Anwendung besitzt. Diese bilden ein a-g-Phasenfeld und stabilisieren das a-Phasenfeld
bei hoheren Temperaturen. Die letzte Gruppe ist die der § stabilisierenden Elemente.
Diese wird in 2 Untergruppen unterteilt, in die g-Isomorphen (Abbildung 1.1(¢)) und
p-Eutektoiden (Abbildung 1.1(d)). Die -Isomorphen senken die Temperatur des (-
Phasenfeldes. Zu diesen Elementen zéhlen Mo, V, Ta und Nb. Diese sind die technisch
bedeutenderen (-Stabilisierer, aufgrund ihrer héheren Loslichkeit. Die S-Futektoiden
bilden jedoch bereits bei geringen Legierungsgehalten Intermetallischephasen. Hierzu
zahlen Fe, Mn, Cr, Co, Ni, Cu, Si und H [5].
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(a) Neutral (b) a-Stabilisator (c) B-Isomorph (d) B-Eutektoid

Abbildung 1.1.: Wirkung der verschiedenen Legierungselemente auf die Gefiigeentwicklung im Titan

[5].
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1.2. Hochverformung

1.2.1. Hochverformungsverfahren

Hochverformung ist zur Zeit ein sehr aktives Forschungsgebiet, denn man erhofft sich
von hochverformten Materialien bessere mechanische Figenschaften. Zu den Verfahren
der Hochverformung (Severe Plastic Deformation kurz SPD) gehoren das HPT- (High
Pressure Torsion), ECAP- (Equal Channel Angular Pressing) [6] und ARB-Verfahren
(Accumulitiv Roller Bonding). Es gibt noch andere SPD-Verfahren, die oben genann-

ten stellen jedoch die am weitesten verbreiteten dar.

Surface treatment R ECEEETELH | cutting '

wire brushing ‘ e
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(a) ARB (b) ECAP

(c) HPT

Abbildung 1.2.: Schematische Darstellung der meist verbreiteten SPD-Verfahren, ARB, ECAP und
HPT.

In dieser Arbeit wurde das HPT-Verfahren eingesetzt da es bei einfacher Handhabung

sehr hohe Verformungen erméglicht und einen hydrostatischen Druckanteil in der Pro-
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be bewirkt. Beim HPT-Verfahren lasst sich relativ einfach die Verformung bei erhéhten

Temperaturen realisieren, wobei die Temperatur der Probe gut regelbar ist.
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(a) Prinzip HP'T (b) Richtungsbezeichnung

Abbildung 1.3.: Schematische Darstellung des HPT-Verfahrens (a) und die Bezeichnung der Richtun-
gen innerhalb einer HPT verformten Probe (b). Detail A zeigt blau eingefarbt das

zwischen die Stempel fliefende Material [4].

Die Proben bei der HPT-Verformung sind kreisformige Plattchen, der Durchmesser be-
wegt sich in einer Gréfienordnung von 6 bis 40 mm. Diese werden in einen Stempel einge-
legt der in der Mitte eine kreisrunde Ausnehmung besitzt, welcher einen konusférmigen
Rand aufweist. Befindet sich die Probe in dieser Ausnehmung wird mit einem zwei-
ten Stempel, der gleich dem eben beschriebenen ist, ein Druck, der die Fliegrenze
des Materials iibersteigt, von einigen Gigapascal aufgebracht. Dieser Druck bewirkt,
dass iiberschiissiges Material (siche in Abb. 1.3(a), Detail A, blau markierter Bereich)
zwischen die Stempel fliefit und so fiir einen hydrostatischen Druckanteil in der Probe
sorgt. Weiters verhindert dieses Material cin Aufeinanderrciben der beiden Stempel.

Im Anschluss wird eine Scherverformung in die Probe eingebracht. Dies geschieht da-
durch, dass ein Stempel sich dreht und der zweite stillsteht. Die Reibung zwischen
Stempel und Probe muss grof§ genug sein um ein Durchrutschen der Probe zu verhin-

dern. Um die Reibung zu erhéhen konnen Stempel und Probe zusétzlich sandgestrahlt
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werden.

Vorteile des HPT-Verfahrens gegeniiber den anderen SPD-Techniken ist eine relativ
einfache Durchfithrbarkeit der Verformung, eine gute und einfache Realisierung der
Temperaturregelung und die Erreichbarkeit sehr hoher Verformungsgrade. Ein Nach-
teil des HPT-Verfahrens ist die begrenzte Gréfle der Proben.

1.2.2. Gefiigeentwicklung bei der Hochverformung

Durch die aufgebrachte Scherverformung beginnt sich die Versetzungsdichte zu erhohen.
Mit zunehmender Versetzungszahl ordnen sich diese in Substrukturen an. Diese Sub-
strukturen unterteilen das Ausgangskorn in zwei verschiedene Bereiche, dies erkennt
man in Abbildung 1.4 in den Gefiigebildern bei € = 0,5 und € = 1. Die Missorientie-
rung erkennt man an den unterschiedlichen Farben. Der erste Bereich sind sogenannte
Zellblocke, diese weisen eine grofle Missorientierung auf. Weiters entstehen in diesen
Zellblocken Versetzungszellen mit einer kleinen Missorientierung. Dieser Vorgang wur-
de schon in vielen Arbeiten behandelt [7-10].

Wird nun weiter verformt, nimmt die Missorientierung der Bereiche zu und die Be-
grenzungen der Bereiche werden immer deutlicher. In Abbildung 1.4 sieht man diese
Entwicklung in den Abbildungen bei ¢ = 2 und € = 4. Dieser Vorgang setzt sich so-
lange fort bis man den Grofiteil der Grenzen der einzelnen Bereiche nicht mehr von
den urspriinglichen Korngrenzen unterscheiden kann und keine weitere Kornfeinung
mehr auftritt, man spricht vom Séttigungsbereich [11,12]. In Abbildung 1.4 erkennt
man dieses Verhalten in den Bildern mit einem ¢ von 8, 16 und 32. In diesen Bildern
sieht man keine weitere Verdnderung des Gefiiges hinsichtlich der Grofle der Korner,
nur eine Orientierungsénderung zu einer eher zufilligen Orientierungsverteilung der

Nachbarkorner.
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Abbildung 1.4.: Gefigeentwicklung beim HPT-Verformen von Ni. Die Abbildungen zeigen die Orientie-
rung der Kérner im Gefiige bei unterschiedlichen Dehnungen (¢). Die unterschiedlichen
Farben zeigen den Orientierungsunterschied der einzelnen Bereiche [4]. Der dargestell-
te Farbcode im Standarddreieck gibt an welche Kristallorientierung parallel zu einer

festgelegten Probenachse ist.

Zur Korngrofie im Séttigungsbereich ist zu sagen, dass sie unabhingig vom Ausgangs-
gefiige ist, d.h. egal ob mit Kérnern im pm- oder nm-Bereich begonnen wird, die End-
korngroBe ist immer die Selbe [13, 14].

Legierungselemente und die Verformungstemperatur nehmen sehr wohl Einfluss auf die
Séttigungskorngrofie [15-19].

Der Verformungsmechanismus des Versetzungsgleitens stellt den Hauptanteil beim Hoch-
verformen. Korngrenzengleiten tritt auch auf, dieses spielt aber nur eine untergeordnete
Rolle [20, 21].

Betrachtet man das Gefiige nach der Verformung in radialer Richtung so erkennt man,
dass sich langgestreckte Korner bilden. Solch ein typisches Gefiige in radialer Rich-

tung sieht man in Abbildung 1.5. Man wiirde vermuten, dass sich die Kérner paral-
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lel zur Scherrichtung ausrichten. Dies wird jedoch nicht beobachtet [14]. Die Kérner
weisen einen gewissen Winkel zwischen ihrer Léngsachse und der Scherrichtung auf.
Der Winkel wird umso grofler, je hoher die Verformungstemperatur ist. Mit steigender
Temperatur nimmt auch die Dicke der Korner zu. Ab einer bestimmten Verformung-
stemperatur (materialabhéngig) bilden sich dquiaxiale Korner aus [19].

Weiters muss es einen Mechanismus geben um die Kornldnge zu begrenzen, da man

sonst sehr lange Korner bekommen wiirde, was nicht der Fall ist.

Abbildung 1.5.: TEM-Aufnahme der gestreckten Korner nach der HPT-Verfomrung bei Raumtempe-

ratur von reinem Titan in Radialrichtung.

Um nun solch eine Léangenbegrenzung zu bekommen gibt es zwei gleichzeitig ablaufen-
de Prozesse [10,12,22,23].

Der erste ist die sogenannte Korngrenzgenmigration, die je nach Verformungstempe-
ratur unterschiedliche Ursachen besitzt. Bei Raumtemperatur-Verformung findet ei-
ne spannungsinduzierte Korngrenzenmigration statt, da die diffusionsinduzierte Korn-

grenzenmigration, die bei erhdhten Temperaturen den Hauptanteil stellt, noch nicht
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aktiviert ist. Die Diffusion ist bei diesen Temperaturen noch zu gering. Bei der Korn-
grenzenmigration wichst ein langgestrecktes Korn auf Kosten eines anderen in die
Breite und das so entstandene Korn kann wieder in die Linge gestreckt werden.

Der zweite Mechanismus ist eine Orientierungsfraktionierung der Kérner in ihrer Léangs-
achse. In den Koérnern bilden sich Bereiche unterschiedlicher Orientierung aus. Die
Missorientierung zwischen diesen Bereichen nimmt mit der Verformung zu, es bilden
sich Kleinwinkelkorngrenzen. Bei weiterer Verformung nimmt die Missorientierung im-
mer mehr zu bis die Kleinwinkelkorngrenzen zu Grofiwinkelkorngrenzen werden und so
neue Korner entstehen.

Die bis hierhin beschriebenen Mechanismen werden in einphasigen Materialien beob-
achtet. Zu zwei- bzw. mehrphasigen Materialien gibt es noch nicht soviele Arbeiten,
die sich mit den Verformungsmechanismen beschiiftigen. Vor allem zeigen mehrphasige
Materialien auch ein stark abweichendes Verformungsverhalten von den einphasigen.
Perlitischer Stahl zeigt z.B. eine monotone Verfestigung bis die Festigkeit der Stempel

erreicht wird und keine weitere Verformung mehr maoglich ist [24].
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1.3. w -Titan

w -Titan ist eine Phase, die unter hohen Driicken auftritt. In [25] wurde gezeigt, dass
der Beginn der w-Phasenbildung und die Stabilitéit der w-Phase abhéingig sind von dem
aufgebrachten Druck, dem Druckmedium und der Temperatur.

Bei der w-Phase handelt es sich um eine hexagonal primitive Phase, ihre Bildung wird
als eine Art martensitische Umwandlung angesehen [26,27].

Bei HPT verformten Titan wurde die w -Phase beobachtet. Diese zeigte, bei einer an
die Verformung anschliefenden Glithbehandlung, eine Stabilitét bis 150 °C. Bei dieser
Temperatur begann die w-Phase sich aufzulosen. Es wird vermutet, dass die Stabilitat
der w-Phase durch die zusétzliche Scherbelastung bei der HPT-Verformung verbessert
wird [27].
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Probenherstellung

Da es fiir die Versuche notwendig war die Proben mit zwei unterschiedlichen HPT-
Anlagen zu verformen, werden die Anlagen in weiterer Folge hinsichtlich ihrer maximal
Last, 40t bzw. 400 t, unterschieden. In weiterer Folge werden die Anlagen als HPT-40
und HPT-400 bezeichnet.

Da die TiAl6V4 Legierung in unterschiedlichen Wirmebehandlszustdnden untersucht
wurde, sind in Tabelle 2.1 die Parameter der verschiedenen Wérmebehandlungszustande

aufgefiihrt.

Tabelle 2.1.: Parameter der verschiedenen Wirmebehandlungen der TiAl6V4 Legierung [28].

Probe | Ofenatmosphére | Glithtemperatur (°C) | Glithdauer (h) | Abkiihlung
a Argon 750 1 Ofen
b Argon 750 1 Wasserbad
c Argon 1000 1 Ofen
d Argon 1000 1 Wasserbad

In Tabelle 2.2 findet man die untersuchten Materialien und welche Untersuchungen an

ihnen Durchgefiihrt wurden.
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Tabelle 2.2.: Auflistung der verwendeten Materialien und der an ihnen durchgefithrten Untersuchun-
gen. Die Bezeichnung Zug steht fiir den Zugversuch und Bruch fiir die bruchmechanische
Untersuchung. Die in den Klammern angegebenen Abmessungen stehen fiir den Durch-
messer der HPT-Proben aus denen die Priifkorper der jeweiligen Untersuchung gefertigt

wurden.

Probe HPT-Verformung TEM Hérte Zug Bruch
Ti-grade 2 unverformt X X
Ti-grade 2 | Raumtemperatur | X (30mm) | X (8 & 30mm) | X (8mm) | X (30 mm)
Ti-grade 2 500°C X (30mm) | X (8 & 30mm) | X (8mm) | X (30 mm)
TiAl6V4 a unverformt X
TiAl6V4 a | Raumtemperatur X (8 mm)
TiAl6V4 a 500°C X (8 mm)
TiAl6V4 b unverformt X
TiAl6V4 b | Raumtemperatur X (8 mm)
TiAl6V4 b 500°C X (8 mm)
TiAl6V4 ¢ unverformt X
TiAl6V4 ¢ | Raumtemperatur X (8 mm)
TiAl6V4 ¢ 500°C X (8 mm)
TiAl6V4 d unverformt X
TiAl6V4 d | Raumtemperatur X (8 mm)
TiAl6V4 d 500°C X (8 mm)
TiNb13Zr13 unverformt X
TiNb13Zr13 | Raumtemperatur X (8 mm)
TiNb137Zr13 500°C X ($mm)
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2.1. Metallographiesche Untersuchung

Um das Ausgangsgefiige zu bestimmen, wurde ein Stiick aus dem unverformten Ti-
grade 2 Stab und ein Stiick aus der unverformten TiNb13Zr13 Legierung herausge-
schnitten. Die Proben wurde bis zu einer Koérnung des Schleifpapiers von 1200 ge-
schliffen und anschlieBend mit OPS + Wasserstoffperoxid poliert. Die Atzung der Ti-
grade 2 Probe erfolgte nach Kroll (100ml HyO, 1 ml HF und 2ml HNO3) und bei der
TiNb13Zr13 Probe wurde eine Korngrenzendtzung mit einer Losung aus 100 ml Was-
ser, 5ml HF und 2ml HyOy durchgefiihrt.

Weiters wurde auch eine Ti-grade 2 Probe durch elektrolytisches Polieren prépariert.
Fiir diese Politur wurde der Elektrolyt A3 nach Struers verwendet. Die Parameter fiir
das elektrolytische Polieren waren eine Spannung von 40V, eine Flussrate von 20 und

eine Polierdauer von 20 s.
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2.2. TEM-Probenpraparation

Als Ausgangsmaterial diente ein Stab mit einem Durchmesser von 30 mm aus Ti-grade
2. Dieser Durchmesser entspricht dem der Ausnehmungen der Stempel. Die einzelnen
Proben wurden auf eine Dicke von ca. 13 mm mit Hilfe einer wassergekiihlten Trenn-
scheibe abgeléingt und anschliefend auf die Enddicke von 11 mm von beiden Seiten
plan gedreht.

Die so erhaltenen Proben mit Durchmesser 30 mm und Dicke 11 mm wurden in weiterer
Folge mit der Anlage HPT-400 verformt (Ablauf der Verformung siche Kapitel 1.2).
Die Ausnehmungen in den Stempeln haben einen Durchmesser von 30 mm und eine
Tiefe von 3.5 mm.

Die Verformungsparameter befinden sich in Tabelle 2.3. Aus der Tabelle ist ersicht-
lich, dass eine Probe bei Raumtemperatur und eine Probe bei 500 °C verformt wurde.
Die bei 500 °C verformte Probe wurde mittels Induktionsspule auf 450 °C aufgeheizt.
Es wird angenommen, dass die restlichen 50 °C durch die bei der Verformung freiwer-
dende Reibungs- und Verformungswirme eingebracht wurden. Die Temperatur wurde
mit einem Infrarotthermometer gemessen. Wie man in Tabelle 2.3 erkennt, wurde bei
Raumtemperatur die Probe langsamer verformt als die Probe bei 500 °C, um die Stem-

pel zu schonen.

Tabelle 2.3.: HPT-Verformungsparameter der Ti-grade 2 Proben mit Durchmesser 30 mm.

Probe | Druck (GPa) | Drehzahl (min~!) | Umdrehungen (-) | Temperatur (°C)
1 49 0,067 10 Raumtemperatur
2 4.9 1 10 500

Nach der Verformung hatten die Proben einen Durchmesser von ca. 36 mm und eine
Dicke von ca. 7mm, dies erkennt man in Abbildung 2.1. Der Unterschied von verform-

ter und unverformter Probe ist in Abbildung 2.2 zu sehen.
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36mm

30mm

Iy
\

X,

Abbildung 2.1.: Typische Abmessungen einer 30mm Durchmesser HPT-Probe nach der HPT-

A4
7 mm

Verformung.

Abbildung 2.2.: Vergleich einer HPT verformten (rechts) und einer unverformten Probe (links). Die
unverformte Probe hat einen Durchmesser von 30 mm und eine Dicke von 11 mm und
die HPT verformte Probe hat einen Durchmesser von ca. 36 mm und eine Dicke von

ca. 7mm.

Die TEM-Proben wurden aus den HPT verformten 30 mm Durchmesser Ti-grade 2
Proben gefertigt. Hierzu wurden die Proben im Secotom eingespannt und normal zur
radialen Richtung diinne Pléattchen (ca. 0.5 mm Dicke) heruntergeschnitten. Diese wur-
den in der TEM-Probenpraparation auf 150 pm Dicke geschliffen und kreisformig aus-
gestanzt. Der Durchmesser von 3 mm ergibt sich durch den TEM-Probenhalter. Daran
schloss sich das beidseitige Dimpeln bis auf 15 pm Dicke an (runder Bereich in der
Mitte der Probe, siehe Abbildung 2.3(a)). Um die endgiiltige Durchstrahlbarkeit der
Probe zu erreichen wurden 2 Arten der Préaparation verwendet, die erste Variante war
mittels elektrolytischem Polieren mit dem Elektrolyten A3 von Struers, einer Spannung
von 30V und einer Flussrate von 15-20 fiir wenige Sekunden. Bei der zweiten Variante
wurde die Probe mittels Argonionen auf einem PIPS (Precision Ion Polishing System)
unter einem Winkel von 8°, einer Spannung von 4kV und bei einer Temperatur von
20°C, gediinnt. Dies dauerte einige Stunden. Beide Varianten fiihrten zu guten Ergeb-

nissen.
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1000 pm

(a) Ubersicht TEM-Probe (b) Durchstrahlbarer Bereich

Abbildung 2.3.: Lichtmikroskopischeiibersichtsaufnahme einer Ti-grade 2 TEM-Probe (a) und Licht-

mikroskopischedetailaufnahme des durchstrahlbaren Bereiches (b).
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2.3. Hartemessung

Hartemessungen wurden an Ti-grade 2, TiAI6V4 (mit verschiedenen Warmebehandlungen)
und TiNb13Zr13 Proben durchgefiihrt. Die beiden Legierungen TiAl6V4 und TiNb13Zr13
wurden uns freundlicherweise von Prof. Marko Rakin und MSc. Ivana Cvijovic-Alagic
zur Verfiigung gestellt. Die TiAl6V4 Legierung liegt in vier verschiedenen Warmebe-
handlungszustanden vor (siche Tabelle 2.1).

Fir die Hartemessung wurden Proben mit 8 mm Durchmesser und 0.8 mm Dicke einer
HPT-Verformung unterzogen.

Diese kleinen Proben wurden auf der Anlage HPT-40 verformt. Die Ausnehmungen
der Stempel hatten in diesem Fall einen Durchmesser von 8 mm und eine Tiefe von
0.25 mm.

Die Verformungsparameter befinden sich in Tabelle 2.4. Es wurde ebenfalls bei Raum-

temperatur und 500 °C verformt.

Tabelle 2.4.: HPT-Verformungsparameter der Ti-grade 2, TiAl6V4 und TiNb13Zr13 Proben mit 8 mm

Durchmesser.

Probe | Druck (GPa) | Drehzahl (min~!) | Umdrehungen (-) | Temperatur (°C)
1 5 0,2 5 Raumtemperatur
2 5 0,2 5 500

Die Harte wurde an verformten und unverformten (zur Bestimmung der Ausgangsharte)
Proben gemessen.

Die Proben wurden nach der Verformung halbiert (siche Abbildung 2.4(a)). Die ver-
formten Ti-grade 2 Proben mussten kalt eingebettet werden. Das Kalteinbetten war
notwendig um eine Umwandlung der eventuell vorhandenen w-Phase (siche Kapitel
1.3) zu verhindern. Die Legierungen und die unverformten Proben wurden warmeinge-
bettet. Die Flachen auf denen die Hérte gemessen wurde, wurden mit Schleifpapier bis

Koérnung 1200 geschliffen und mit ODS + Wasserstoffperoxid poliert.
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(a) Gegeniiberstellung HPT- (b) Eingebettete Probe
Plattchen mit halbierter
Probe

Abbildung 2.4.: Gegeniiberstellung der halbierten und einer verformten HPT-Probe (a) und Darstel-
lung einer eingebetteten HPT-Probe (b).

Bei den Proben mit 30 mm Durchmesser wurde ein Plattchen (wie in Abbildung 2.6(b))

herausgeschnitten, geschliffen und poliert.
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2.4. Zugproben

Neben dem Bruchverhalten von reinem Titan wurde auch das Verformungsverhalten
mittels Zugversuchen untersucht. Als Grundlage fiir die Zugproben dienten die in Ka-
pitel 2.3 beschriebenen 8 mm Durchmesser HPT-Plattchen.

Um den Grat, der bei der Verformung entstand, zu entfernen, wurden die Probe auf
8 mm Durchmesser gedreht. Im Anschluss wurden die Proben auf eine Dicke von (0.5 mm
mit Schleifpapier bis Kérnung 1200 geschliffen. In weiterer Folge wurden die Proben
mit OPS + Wasserstoffperoxid poliert.

Abschliefend wurden die Proben in eine spezielle Vorrichtung eingespannt und auf die
Endgeometrie gefréast. Die Proben wurden so gefertigt, dass ihr Messquerschnitt un-

gefihr auf einem Radius von 3mm der verformten Plattchen lag.

S —

5mm

0.5mm

0.5mm

(a) Abmessungen der Zugproben (b) Gegeniiberstellung  Zug-

probe mit  verformten

Plattchen

Abbildung 2.5.: Abmessungen der verwendeten Zugproben (a) und Gegeniiberstellung eines verformten
HPT-Plittchens und der fertigen Zugproben (b).

In Tabelle 2.5 findet man die tatséchlichen Abmessungen der Zugproben.

Tabelle 2.5.: Tatsiachliche Abmessungen der zu priifenden Zugproben.

Probe Verformungszustand | Héhe (mm) | Breite (mm) | Linge (mm) | Ag! (mm?)
Ti-grade 2 a unverformt 0,516 0,503 2,5 0,260
Ti-grade 2 b unverformt 0,517 0,463 2,5 0,239
Ti-grade 2 a Raumtemperatur 0,515 0,473 2,5 0,244
Ti-grade 2 b Raumtemperatur 0,518 0,510 2,5 0,264
Ti-grade 2 a 500°C 0,492 0,503 2,5 0,247
Ti-grade 2 b 500°C 0,495 0,497 2,5 0,246

L Ausgangsfliiche
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2.5. CT-Proben

Die Bruchzihigkeitsuntersuchungen wurden nur an reinem Titan vorgenommen da nur
davon geniigend Material zur Verfiigung stand. Die CT-Proben wurden aus den in Ka-
pitel 2.2 beschriebenen HPT-Proben mit 30 mm Durchmesser gefertigt.

Aus der verformten Probe wurden die Rohlinge fiir die CT-Proben herausgeschnitten.
Die Lage der Axial- (ao), Radial- (ro) und Scher-Orientierung (so) findet man in Ab-
bildung 2.6(a). Die Lage der Rohlinge in der HPT-Probe ist in Abbildung 2.6(b) darge-
stellt. Zum Herausschneiden der Proben wurden eine wassergekiihlte Feintrennscheibe
(Secotom) und eine Diamantdrahtsige benutzt. Beim Herausschneiden der Rohlinge

wurde darauf geachtet, dass alle im Sattigungsbereich der Strukturverfeinerung lagen.

ao
SO
1
I
St | o e | Plattchen fiir die
(an) ro Hartemessung
(a) Probenlage [29] (b) Probenentnahme

Abbildung 2.6.: Darstellung der verschiedenen Orientierungen (a) und Lage der Proben bei der Ent-

nahme (b) in einem 30 mm Durchmesser HPT-Plittchen.

Die so erhaltenen Rohlinge wurden mit Hilfe einer Préazisionsschleifmaschine auf Maf3
geschliffen (siche Abbildung 2.7). Anschlieend wurden die Locher fiir die Probenauf-
nahme der Priifmaschine gebohrt. Die Probenabmessungen wurden in Anlehnung an
die ASTM-Norm E399 gewihlt.
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Abbildung 2.7.: Abmessungen der verwendeten CT-Probe in Anlehnung an die ASTM E-399.

Um die Proben mit Anrissen zu versehen, wurden sie mit Hilfe der Diamantdrahtsiage

eingeschnitten. Im Anschluss wurden die Kerben mit einer Rasierklinge und Diamant-

paste, mit einer 6 pm Kornung, in einer eigens dafiir gefertigten Vorrichtung fiir ca. 10

min verfeinert.

Zum Abschluss wurde noch der finale Anriss mittels Druckanschwingen auf einer elektro-

dynamischen Priifmaschine (Rumul) eingebracht. Die Methode des Druckanschwingens

wurde gewihlt da sie einfacher und zuverldssiger fiir kleine Proben als das Zuganschwin-

gen ist [30,31].

)’
Rissvetlangerung durch
zyklische Druckbelastung

- 200 pm

Abbildung 2.8.: Lichtmikroskopischeaufnahme des Anrisses einer CT-Probe.
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In Tabelle 2.6 sind die hergestellten Proben mit ihren tatsdchlichen Abmessungen zu
finden.

Tabelle 2.6.: Abmessungen der CT-Proben. Die Bezeichnungen sind in Abbildung 2.7 ersichtlich.

Probe | a (mm) | W (mm) | B? (mm) | f(a/W) (-)
ao RT' | 2568 | 5,15 2,69 9.6
a0 500°C | 2484 | 519 2,63 9.1
soRTY | 2742 | 517 2,69 10,6
50 500°C | 2866 | 5,24 2,65 11,2
ro RTY | 2700 | 5,13 2,59 10,5
10 500°C | 2,646 | 5,16 2,64 10,1

I Raumtemperatur
2 Breite
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3.1. Hartemessung

Die Hartemessung wurde auf einem Buehler MicroMet 5104 durchgefiihrt.

Abbildung 3.1.: Fotografie des verwendeten Hirtemessgerites MicroMet 5104 von Buehler.

Es wurde ein Vickers Eindringkérper und eine Priiflast von 1kg verwendet. Die Hér-
teeindriicke wurden mit der Software OMNIMET MHT ausgewertet.

Bei den 8 mm Durchmesser Proben wurde die Hérte mit einem Abstand von 0.1 mm in
beide Richtungen von der Mitte gemessen (siehe Abbildung 3.2). Die Ausgangshérte
wurde auf die selbe Art gemessen, es wurde bei diesen noch zusétzlich der Mittelwert
iiber alle Eindriicke gebildet. Die Harte des unverformten Ti-grade 2 wurde durch eine

Mittelwertbestimmung aus sieben Eindriicken am Stangenmaterial bestimmt.
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(a) Darstellung der Lage der Hérteeindriicke auf einer (b) Lichtmikroskopischeaufnahme der Hérteeindriicke

8 mm Durchmesser HPT-Probe auf einer 8 mm Durchmesser HPT-Probe.

Abbildung 3.2.: Lage (a) und Lichtmikroskopischeaufnahme der Hérteeindriicke (b) auf den 8 mm
Durchmesser HPT-Proben.

Die Hérte der Durchmesser 30 mm Proben wurden an dem Pléttchen (siehe Abbildung
2.6(b)) gemessen. Die Hérteeindriicke wurden in der Mitte des Pldttchens und 1 mm

aus der Mitte, wieder in beide Richtungen, gesetzt (sieche Abbildung 3.3(a)).
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(a) Darstellung der Lage der Hérteeindriicke auf einer (b) Lichtmikroskopischeaufnahme der Hérteeindriicke

30 mm Durchmesser HPT-Probe auf einer 30 mm Durchmesser HPT-Probe.

Abbildung 3.3.: Lage (a) und Lichtmikroskopischeaufnahme der Hérteeindriicke (b) auf den 30 mm
Durchmesser HPT-Proben.

Bei den HP'I' verformten Proben wurde der Héarteverlauf iiber den Radius ermittelt,

um festzustellen ab welcher Verformung sich die Sattigung in der Verfestigung einstellt.
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3.2. Zugversuch

Die Zugversuche erfolgten auf einem Zugmodul von K & W (Kamrath & Weiss). Als

Probenaufnahme wurde die in Abbildung 3.5 dargestellte verwendet.

Abbildung 3.5.: Fotografie der verwendeten Probenaufnahme fir die Zugproben.

Zur Kraftaufnahme wurde eine 2kN Kraftmessdose verwendet. Die Wegaufnahme er-
folgte iiber einen Tauchanker der an der Traverse der Priifmaschine befestigt war.
Dadurch wurde zusétzlich zur Verschiebung der Probenaufnahme auch jene der Priif-
maschine mit gemessen, was zu einem Einlaufspiel fiihrte. Dieses Einlaufspiel fiihrte
in weiterer Folge zu Erschwernissen bei der Messergebnisinterpretation und musste
deshalb in der Auswertung abgezogen werden. Auf dieses Problem wird bei der Aus-
wertung der Ergebnisse noch genauer eingegangen.

Die Proben wurden zur Messung in die Ausnehmung, die man in der Mitte des Aufneh-

mers in Abbildung 3.5 erkennt, gelegt. Um ein Herausspringen der Probe beim Bruch
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zu vermeiden, wurden die Kopfe der Zugprobe mit Knetmasse am Probenaufnehmer
befestigt. Diese Methode wurde gewahlt um die Proben in ihren Freiheitsgraden nicht

zu beschrianken, wie es mit einem starren Probenniederhalter der Fall gewesen wére.

Abbildung 3.6.: Prinzip des Niederhaltens der Probe mittels Knetmasse. Man erkennt das die Képfe

mit Knetmasse (gelb) an der Probenhalterung “fixiert” wurden.

In Abbildung 3.6 sieht man, dass die Krafteinleitung der Probe iiber die Schultern der
selbigen erfolgte.

Die Messungen wurden bei Raumtemperatur und mit einer Priifgeschwindigkeit von
2.5 2% durchgefiihrt.
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3.3. Bruchzdhigkeitsmessung

Die Messung der Bruchzéhigkeit erfolgte auf demselben Zugmodul von K & W (Kam-
rath & Weiss), welches in Abbildung 3.4 dargestellt ist. Als Probenaufnahme wurde
die in Abbildung 3.7 dargestellte verwendet.

Abbildung 3.7.: Fotografie der verwendeten CT-Probenaufnahme in Draufsicht und Vorderansicht.

Die verwendete Kraftmessdose und die Wegmessung waren die selben wie in Kapitel
3.2 beschrieben. Die Priifparameter wurden ebenfalls gleich wie bei den Zugversuchen

gewahlt.
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4.1. Hartemessung

Die Hartewerte der unverformten Proben finden sich in Tabelle 4.1. Die Harte in GPa

wurde mittels folgendem Zusammenhang

HV1x9.38l1

Harte(GPa) = 1000

(4.1)

umgewandelt.

Tabelle 4.1.: Gemittelte Hiarte der verschiedenen Materialien vor der HPT-Verformung.

Probe Harte HV1 | Harte (GPa)
TiAI6V4 a 323.0 3,17
TiAI6V4 b 204.6 2,89
TiAI6V4 ¢ 300,8 2,95
TiAI6V4 d 362,4 3,56
TiNb13Zr13 | 296,1 2,90
Ti grade 2 216,5 2,12

Tabelle 4.2.: Hartewerte bei den verschiedenen Verformungszustdnden der 8 mm Durchmesser HPT-
Proben. Die Hiirte wurde bei einer Aquvalentdehnung von ca. 90, d.h. ca. Radius 3 mm,

bestimmt und falls ein ausgeprigter Sattigungsbereich auftrat wurde die Harte in diesem

sewiihlt.
Probe HV1 RT! | HV1 500°C | Hirte (GPa) RT'! | Hiirte (GPa) 500°C
TiAl6V4 a 360 390 3,5 3,8
TiAl6V4 b 360 390 3,5 3,8
TiAl6V4 ¢ 360 400 3,5 3,9
TiAl6V4 d 370 400 3,6 3,9
TiNb13Zr13 400 370 3,9 3,6
Ti grade 2 380 290 3,7 2,8

I Raumtemperatur
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Abbildung 4.1.: Gegeniiberstellung der Hirteverlaufe der 8 mm Durchmesser “TiAl6V4 a” Proben die
bei Raumtemperatur (a) und bei 500 °C (b) HPT verformt wurden.

Man erkennt, dass die Ausgangshérte fiir die TiAl6V4-Proben vom Warmebehandlungs-
zustand der Probe abhéngt, was an sich nicht iiberraschend ist.

Die gemessene Hérte im Sattigungsbereich, wenn dieser vorhanden ist, ansonsten die
Hérte bei einem Radius von 3mm, der 8 mm Durchmesser Proben findet man in Ta-
belle 4.2. Der Harteverlauf wird exemplarisch in Abbildung 4.1 fiir eine bei Raum-
temperatur verformte und eine bei 500°C verformte TiAl6V4 Probe dargestellt. In
den Hérteverlaufen erkennt man den Verlauf der Hérte iiber den Radius und iiber die

Aquivalentdehnung €, die nach der Beziehung

B 27m_|

e = (4.2)

ermittelt wurde. In dieser Formel steht n fiir die Anzahl der Umdrehungen, t fiir die
Dicke der Probe nach der Verformung und r fiir den Radius an dem €,q bestimmt wer-
den soll.

Weitere Hérteverlaufe findet man im Anhang C.

Wie man in Abbildung 4.1 erkennt erreicht die bei 500 °C umgeformte Probe bei gerin-
gerer Verformung, ca. bei einem e, von 40, den Séttigungsbereich als die bei Raum-

temperatur verformte Probe, diese bildet bei der aufgebrachten Verformung keinen
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eindeutigen Sattigungsbereich aus.

Dass die bei Raumtemperatur verformten TiAl6V4 Proben bei der aufgebrachten HPT-
Verformung keinen Sattigungsbereich ausbilden und bei héheren Verformungen noch
einen Anstig der Harte aufweist konnte daran liegen, dass die Abstdnde zwischen der
a- und F-Phase zu grofl sind und bei der aufgebrachten HPT-Verformung der Ab-
stand der beiden Phasen erst bei sehr hohen Verfomrungsgraden in den Bereich der
Sattigungskorngrofle der “reinen” a-Phase kommt. Was die Bildung eines Sattigungs-
zustandes zu sehr hohen Dehnungen verschiebt.

Um dies zu verdeutlichen wurde eine “TiAl6V4 a” Probe einmal mit 15 Umdrehungen,
ansonsten gleiche Verformungsparameter wie in Tabelle 2.4, bei Raumtemperatur ver-
formt und der Hérteverlauf aufgenommen. Dieser, in Abbildung 4.2 dargestellt, zeigt
einen schon ausgebildeten Sattigungsbereich, ab einem €., von ca. 240, im Gegensatz

zu der mit nur 5 Umdrehungen bei Raumtemperatur verformten Probe.

£, ()

360 300 240 180 120 60 O 60 120 180 240 300 360
44 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
-0,1mm
e +0,1mm

42

409 o o

3,84

3,6 4 &
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Abbildung 4.2.: Hiarteverlauf der 8 mm Durchmesser “TiAl6V4 a” Probe die bei Raumtemperatur mit
15 Umdrehungen HPT verformt wurde.

In Abbildung 4.3(a) und 4.3(b) erkennt man den Hérteverlauf einer Ti-grade 2 Probe
mit 30 mm Durchmesser. Man sieht, dass dieser nur in einer Hélfte der Probe gemacht
werden konnte, da das Plattchen zur Hértemessung (siche Abbildung 2.6(b)) nicht

langer sein konnte. Die zugehorigen Hartewerte aus dem Sattigungsbereich finden sich
in Tabelle 4.3.



Kapitel 4. Auswertung und Ergebnisse

33

Tabelle 4.3.: Hartewerte des Ti-grade 2, bei den verschiedenen HPT-Verformungsparametern der

30 mm Durchmesser Proben, aus dem Séattigungsbereich.

Probe HV1 RT'! | HV1 500°C

Hérte (GPa) RT! | Hirte (GPa) 500°C

Ti-grade 2 370 340

3,6 3,3

! Raumtemperatur
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(a) Héirteverlauf der 30 mm Durchmesser Ti-grade 2
Probe die bei Raumtemperatur HPT verformt
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(¢) Harteverlauf der 8 mm Durchmesser Ti-grade 2 die

Probe bei Raumtemperatur HPT verformt wurde.
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(b) Harteverlauf der 30 mm Durchmesser Ti-grade 2
Probe die bei 500 °C HPT verformt wurde.
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(d) Hérteverlauf der 8 mm Durchmesser Ti-grade 2
Probe die bei 500 °C HPT verformt wurde.

Abbildung 4.3.: Gegeniiberstellung der Harteverldufe der Ti-grade 2 Durchmesser 30 mm Proben HPT

verformt bei Raumtemperatur (a), sowie bei 500 °C (b) und der Ti-grade 2 Durchmes-

ser 8mm Proben HPT verformt bei Raumtemperatur (c¢), sowie bei 500 °C (d).
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Man sieht, dass die Hartewerte fiir die bei Raumtemperatur verformte 30 mm Durch-
messer Probe gut mit der 8 mm Durchmesser Probe iibereinstimmen. Bei den 500 °C
Proben stimmen die Ergebnisse nicht gut iiberein. Dies kénnte an einer zu kurzen
Zeitspanne zum Durchwirmen der Stempel fiir die 30 mm Durchmesser Probe vor der
Verformung oder an der hoheren Verformungsgeschwindigkeit bei dieser oder einer

Dehnratenempfindlichkeit des Materials gelegen haben.
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4.2. Metallographie und TEM-Untersuchung

In Abbildung 4.4 ist das Ausgangsgefiige des Ti-grade 2 dargestellt. Man erkennt ein

martensitisches Gefiige.

| mom |
(a) Lichtmikroskopischeaufnahme des martensiti- (b) Lichtmikroskopischeaufnahme des martensiti-
schen Ausgangsgefiiges des Ti-grade 2, welches schen Ausgangsgefiiges des Ti-grade 2, welches
abschlieBende durch Atzen pripariert wurde. mittels elektrolytischem Polieren prépariert
wurde.

Abbildung 4.4.: Gegeniiberstellung des Ausgangsgefiiges von Ti-grade 2 einmal mittels mechanischem
(a) und einmal mittels elektolytischem Polieren (b) prépariert. Man erkennt in beiden

Bildern ein martensitisches Gefiige.

Um auszuschlieBen, dass es sich um eine Verformungsschicht handelt, welche durch
die Probenpréparation entstanden sein kénnte, wurde eine Probe elektrolytisch poliert
(siehe Abbildung 4.4(b)). Auch diese zeigte ein martensitisches Gefiige. Dies legt nahe,
dass es sich um ein martensitisches Ausgangsgefiige handelt und nicht um eines das
durch die falsche Préparation entstanden ist. Ein martensitisches Gefiige ist typisch
fiir rasch aus dem S-Phasengebiet abgekiihltes Titan. Weitere Gefiigebilder findet man
im Anhang A.

Das Gefiige der TiNb13Zr13 Legierung vor der HPT-Verformung ist in Abbildung 4.5
dargestellt. Schon zu sehen ist die grobkornige Ausgangsstruktur mit deutlich gelangten

Koérnern die vermutlich von einer Umformung stammen.
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Abbildung 4.5.: Lichtmikroskopischeaufnahme des Gefiiges der TiNb13Zr13 Legierung vor der HPT-

Verfomrung. Das Gefiige wurde nach dem Schleifen und Polieren mittels einer Korn-

grenzenédtzung sichtbar gemacht.

Die TEM-Proben, die, wie in Kapitel 2.2 beschrieben, aus dem Séttigungsbereich des
verformten Materials herausgearbeiten wurden, zeigen in Scher-Richtung gestreckte
Korner (siehe Abbildung 4.6 und 4.7). Die Dicke der Korner liegt im Bereich von ca.
100 nm. Dic Lénge ist aus den Hellfeldautnahmen nicht cindeutig erkennbar. Auch die

Dunkelfeldaufnahmen lassen keine genaue Aussage zur Léange der Korner zu.
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(¢) Hellfeldaumahme des Cefiiges (elektrolytisch) (d) Dunkelfeldaumahme des Gefiiges (elektrolytisch)

Abbildung 4.6.: TEM-Aufnahmen der Séttigungsgefiige von Ti-grade 2 1IPT verformt bei Raumtem-
peratur. Die Proben wurden bei ciner Aquivalentdehnung von ca. 80 entnommen. Die
Aulnahmen zeigen das Gefiige in Radialansicht. Die in den Klammern angegebenen

Bezeichnungen stehen fiir das Praparationsverfahren der TEM-Proben.
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(¢) Hellfeldaumahme des Cefiiges (clektrolytisch) (d) Dunkelfeldaumahme des Gefiiges (elektrolytisch)

Abbildung 4.7.: TEM-Aufnahmen der Sattigungsgefiige von Ti-grade 2 1IPT verformt bei 500 °C. Die
Proben wurden bei ciner Aquivalentdehnung von ca. 80 entnommen. Die Aufnahmen
zeigen das Geflige in Radialansicht. Die in den Klammern angegebenen Bezeichnungen

stehen fiir das Priaparationsverfahiren der TEM-Proben.

Die TEM-Proben wurden mittels zwei unterschiedlicher Verfahren (siehe Kapitel 2.2)
hergestellt. Wobei beide cin brauchbarcs Ergebnis licferten, wic Abbildung 4.6 und 4.7
zelgen.

Die bei Raumtemperatur verformten Proben weisen scharfe und gerade Korngrenzen

auf, wogegen die bei 500 °C verformten Proben eher unscharfe Grenzen aufweisen, was
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in anderen Werkstoffen z.B. Ni oder Fe eher untypisch ist.

Um die Korngrofien besser miteinander vergleichen zu kénnen wurde eine Haufig-
keitsverteilung angefertigt. Zur Ermittlung der Verteilung wurde die Linienmethode
gewdhlt. Bei dieser wird die Grofle der Korner entlang einer Linie bestimmt. Es wurde
jeweils eine Haufigkeitsverteilung fiir die bei Raumtemperatur und 500 °C verformte

Probe angefertigt. In Abbildung 4.8 findet man die beiden H&ufigkeitsverteilungen.
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Haufigkeitsverteilung der bei Raumtemperatur HPT (b) H&ufigkeitsverteilung der bei 500 °C HPT verformten
verformten Probe. Probe.

Abbildung 4.8.: Vergleich der Haufigkeitsverteilung der Korngréfien der beiden Verformungszustéinde.
Zur besseren Vergleichbarkeit wurde die relative Héufigkeit aufgetragen. Der Bereich
fur die Verteilung wurde von 20 bis 200 nm gewéhlt und die Intervallgréfie wurde auf

10 nm festgesetzt.

Aus den Haufigkeitsverteilungen wurden die gewichteten arithmetischen Mittelwerte
der Korngréflen bestimmt. Dies lieferte einen Mittelwert der Korngrofle fiir die bei
Raumtemperatur HPT verformte Probe von 67nm und fiir die bei 500 °C verformte
Probe von 99 nm.

Wie man aus den Verteilungen erkennen kann liegen die Korngroéfien nahe beieinander.
Es scheint so als hétte die Verformungstemperatur keinen extrem grofien Einfluss auf
die Sattigungskorngrofie bei der HPT-Verformung. Auch die Harte der beiden Proben
war nicht sehr unterschiedlich was wiederum auf eine dhnliche Mikrostruktur hinweist.
Weitere TEM-Aufnahmen befinden sich im Anhang B, die sehr &hnlich sind und nur

die Homogenitat der Mikrostruktur widerspiegeln sollen.
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4.3. Zugversuch

In dem in Kapitel 3.2 beschriebenen Zugversuch wurde die zur Verldngerung der Probe
notwendige Kraft gemessen. Diese wurde mit der am Anfang ermittelten Ausgangs-
querschnittsflache in eine Spannung umgerechnet. Die so erhaltenen Zugfestigkeitswer-
te sind in Tabelle 4.4 aufgelistet. Der angegebene mittlere Fehler wurde nach dem

Gaufy’schen Fehlerfortpflanzungsgesetz

f(l’l,l’g, N ,l’n)

(4.3)

ermittelt.

Tabelle 4.4.: Zugfestigkeiten des Titan bei den verschiedenen Verformungszustéinden. Verformungs-
parameter der 8mm Durchmesser Proben bei Raumtemperatur und bei 500°C HPT-

Verformung finden sich in Tabelle 2.4.

Material | Verformungszustand | Zugfestigkeit (MPa)
Ti-grade 2 a unverformt 586E5
Ti-grade 2 b unverformt 58245
Ti-grade 2 a | Raumtemperatur 133146
Ti-grade 2 b | Raumtemperatur 1325+6
Ti-grade 2 a 500 °C 876£5
Ti-grade 2 b 500°C 85545
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Tabelle 4.5.: Zugfestigkeiten der verschiedenen Titan Legierungen nach [32] bei verschiedenen Verfor-

mungszustinden.

Zugfestigkeit (MPa)

Material Verformungszustand | sample 1 | sample 2
TiAl6V4 a Raumtemperatur 1131 1171
TiAl6V4 b Raumtemperatur 7851 1145
TiAl6V4 ¢ Raumtemperatur 1211 9431
TiAl6V4 d Raumtemperatur 1316 2331
TiAl6V4 a 500°C 1557 1360
TiAl6V4 b 500°C 1453 1368
TiAl6V4 ¢ 500°C 1577 1509
TiAl6V4 d 500°C 1548 1419
TiNb13Zr13 | Raumtemperatur 1162 1237
TiNb13Zr13 500°C 1274 1103

I Diese Proben kénnten Fehlerbehaftet gewesen sein, z.B. konnte ein Riss, der durch die HPT-
Verformung eingebracht wurde, in der Probe vorhanden sein oder sie kénnten ungiiltig gebrochen

sein, d.h. an den Schultern der Zugproben aufierhalb des Messbereiches.

In Abbildung 4.9 ist ein Spannungs-Querhauptverschiebungs Diagramm mit den FEr-
gebnissen der Zugversuche dargestellt. Die Querhauptverschiebung wurde gewahlt, da
die Verschiebung wie in Kapitel 3.2 beschrieben, durch einen Tauchanker der an der
Traverse befestigt war, gemessen wurde und so die Steifigkeit der Priifmaschine auch

in die Messung mit einging.
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— Ti unverformta
—— Tiunverformtb
Ti-RT-a

—Ti-RT-b
Ti1-500°C-a
— Ti-500°C-bh

Spannung (MPa)

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
Querhauptverschiebung (Um)

Abbildung 4.9.: Darstellung der Spannung iiber die Querhauptverschiebung fiir Ti-grade 2. Die Zug-
proben wurden aus den 8 mm Durchmesser bei Raumtemperatur und 500°C HPT
verformten Proben aus dem Sittigungsbereich (¢ > 60) gefertigt. Hier wurde bereits

eine lineare Regression des Anfangsbereiches durchgefiihrt.

In den in Abbildung 4.9 dargestellten Kurven, wurde schon das in Kapitel 3.3 erwédhnte
Einlaufspiel abgezogen. Dies geschah in folgenden Schritten:

e Die in Abbildung 4.10(a) dargestellte Kurve ist die Ausgangskurve. Man erkennt,
dass am Anfang die Kurve eine Kriitmmung, das Einlaufspiel, aufweist. Dieses
entsteht dadurch, dass die einzelnen Komponenten wie Probenaufnahme usw.
zuerst vorgespannt werden miissen. Weiters fiihrt die unzuldngliche Steifigkeit
des Messaufbaus zu einer Unterschitzung des E-Moduls. Dies geschieht aus dem
Grund, dass die Messung des Weges nicht direkt an der Probe, sondern wie in

Kapitel 3.3 erwdhnt an der Traverse der Priifmaschine erfolgt.

e Das Einlaufspiel muss durch Extrapolation der linearen Steigung nach der Kriim-
mung entfernt werden 4.10(c). Dies wurde im Origin, durch Ermittlung der Ge-
radengleichung, durchgefithrt. In Abbildung 4.10(b) sicht man rot markiert den

Bereich iiber welchen die lineare Regression durchgefithrt wurde.
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Kraft (N)

Kraft (N)

e Die aus dem vorhergehenden Punkt erhaltene Kurve musste nur noch in den Null-

punkt verschoben werden. So wurden die in Abbildung 4.9 dargestellten Kurven

erhalten.
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Abbildung 4.10.: Darstellung der einzelnen Schritte des Kurvenbearbeitens in einem Diagramm.

Die Bruchdehnung A, Gleichmafidehnung A, und die Brucheinschniirung 7Z wurden

nach folgenden Formeln berechnet.

Al

(4.4)

(4.5)
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A= Ag

A
Ao

(4.6)

Hier ist Al die aus Abbildung 4.9 gemessene bleibende Lingendnderung beim Bruch,
Al die aus Abbildung 4.9 gemessene bleibende Langendnderung bei der Zugfestigkeit,
ly die Ausgangslange mit 2.5 mm, Ay die Ausgangsfliche (sieche Tabelle 4.6) und Ag
die Endflache (siehe Tabelle 4.6).

Die Ausgangsabmessungen der Zugproben wurden mit Hilfe eines Lichtmikroskops und
einer Mikrometerschraube gemessen. Aus diesen Abmessungen wurde im Anschluss
die Ausgangsfliache Ay errechnet (siche Tabelle 4.6). Die Bruchflachen der Zugproben
wurden im REM (Raster-Elektronen-Mikroskop) untersucht. Aus diesen Aufnahmen
wurde die Flache nach dem Bruch Ay ermittelt.

Die Fldche wurde auf beiden Bruchhélften ermittelt und anschliefend gemittelt, dies
wird exemplarisch in Abbildung 4.11 fiir die bei Raumtemperatur HPT verformte “Ti-
grade 2 a” Probe gezeigt. Die Bilder der anderen Proben befinden sich in Anhang
D.
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= 418.8 um

(a) Seite 1

= 3734 pm

= 368.8 um

(b) Seite 2

Abbildung 4.11.. REM-Aufmahmen der Bruchflichen der beiden Hilften der bei Raumtemperatur HPT
verformten Ti-grade 2 a Probe. In den Aufnahmen erkennt man wie die eingeschniirte
Bruchflache vermessen wurde. Die so erhaltenen Flichen wurden gemittelt und zur

Berechnung der Brucheinschniirung verwendet.
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Tabelle 4.6.: Ausgangsfliche Ag und Endfliche Ag der Zugproben aus Ti-grade 2.

Material | Verformungszustand | Ag (mm?) | A (mm?)
Ti-grade 2 a unverformt 0,260 0,117
Ti-grade 2 b unverformt 0,239 0,100
Ti-grade 2 a Raumtemperatur 0,244 0,147
Ti-grade 2 b | Raumtemperatur 0,264 0,125
Ti-grade 2 a 500°C 0,247 0,136
Ti-grade 2 b 500°C 0,246 0,114

schniirung 7 fiir rein Titan.

Material | Verformungszustand | Ag (-) | A (-) | Z (-)
Ti-grade 2 a unverformt 0,076 | 0,175 | 0,549
Ti-grade 2 b unverformt 0,055 | 0,124 | 0,582
Ti-grade 2 a Raumtemperatur 0,016 | 0,098 | 0,398
Ti-grade 2 b | Raumtemperatur 0,016 | 0,120 | 0,526
Ti-grade 2 a 500°C 0,016 | 0,105 | 0,450
Ti-grade 2 b 500°C 0,023 | 0,116 | 0,535

Tabelle 4.7.: Gegeniiberstellung der Gleichmafidehnung A,, Bruchdehnung A und der Bruchein-

Wie man in Tabelle 4.7 erkennt nehmen A, und A der verformten im Vergleich zur un-
verformten Probe ab. Die Gleichmaf$- und Bruchdehnung zeigen fast keine Abhanigkeit
beziiglich der HPT Verformungstemperatur. Bei der Gleichmafidehnung ist zu bertick-
sichtigen, dass die bei 500°C HPT verformte und die unverformte Probe einen ausge-
dehnten Plateauwert aufweisen und dadurch die Gleichmafldehnung schwer (nicht gut
definiert) zu ermitteln ist. Auch die Brucheinschniirung zeigt keine grofie Abhangigkeit
von der HPT Verformungstemperatur. Bei der Festigkeit erkennt man schon einen deut-
liche Abhéngigkeit von der HPT Verformungstemperatur (siche Tabelle 4.4).

Mittels REM wurden auch Detailaufnahmen der Bruchflichen angefertigt. Diese zeigen
eine wabenformige Struktur der Bruchflache. Diese weist, neben der groflen Bruchein-
schniirung, auf ein duktiles Bruchverhalten hin. In Abbildung 4.12 sind exempla-
risch Bruchflachenbilder von HPT verformten rein Titan dargestellt. Weitere Bruch-

flachenaufnahmen befinden sich im Anhang E.
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(a) REM-Aufnahme der Bruchfliche der bei Raumtemperatur HPT verformten Probe.

(b) REM-Aufnahme der Bruchfliche der bei 500 °C HPT verformten Probe.

Abbildung 4.12.: REM-Aufnahmen der Bruchfliichen von Ti-grade 2 bei Raumtemperatur (a) und
500°C (b) HPT verformten Proben zum Vergleich der Wabenstruktur der Bruch-
flichen. Die griin markierten schwarzen Punkte in den Waben kénnen als mogliche

Einschliisse interpretiert werden.



Kapitel 4. Auswertung und Ergebnisse 48

Weiters erkennt man in den Waben kleine schwarze Punkte. Diese Punkte deuten auf
Einschliisse hin die Bruch auslosend wirken. In Abbildung 4.13 erkennt man diese im
Detail.

Abbildung 4.13.. REM-Detailaufnahme einer Wabe mit moglichem Einschluss, der schwarze Punkt im

griin markierten Bereich. Dieser Punkt deutet auf einen moglichen Einschluss hin.
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4.4. Bruchzahigkeitsmessung

Die Kraft-Querhauptverschiebungskurve wird exemplarisch fiir eine Probe in Abbil-
dung 4.14 dargestellt. Die Kurven fiir die anderen Rissorientierungen befinden sich im
Anhang F. Die Bezeichnungen RT und 500 °C stehen fiir den jeweiligen HPT Verfor-

mungszustand.
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Abbildung 4.14.: Darstellung der Kurve Kraft-Querhauptverschiebung der bei 500 °C verformten HPT-

Probe mit axialer Riss Orienticrung. Weitcers ist dic Gerade der lincaren Regression

O

(griin) und die Gerade mit einer um 5% verringerteren Steigung (blau) abgebildet.

Am Beginn der Kurve erkennt man wieder das Einlaufspiel, welches von der Priif-
maschine herriihrt. Zur Bestimmung von P5 wird die Steigung im geraden Bereich der
Kurve nach der anfinglichen Kriimmung um 5% verringert und die Gerade mit der
verringerten Steigung durch den Schnittpunkt der Ausgangsgeraden mit der x-Achse
gezeichnet (siche Abbildung 4.14). Der so crhaltene Schnittpunkt mit der Kurve wird
als Py bezcichnet.

In Abbildung 4.15 sicht man die verschicdenen Félle zur Bestimmung von Pg nach

ASTM E399.
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Abbildung 4.15.: Darstellung der verschiedenen Félle der Kraft-Verschiebungskurven nach [33].

Fir fast alle gepriiften Rissorientierungen und Verformungszustinde gilt der Fall das
Pmax gleich Pq ist (siehe Anhang F). Nur fiir den Fall der axialen Orientierung bei
500 °C HPT-Verformung trifft der “Type I" Fall F5 = Fy zu.

Die Werte fiir Pq kénnen durch die Formel

Ko = s (a/W) (a7)

(2 + a/W)(0,886 + 4, 64a/W — 13,32a%/W? — 14,72a%/W? — 5,6a* /W)
(1—a/W)3/2

fla/W) =
(4.8)

in Kq umgerechnet werden. Die so erhaltenen Kq-Werte findet man in Tabelle 4.8.

Die Spannungsintensititen K.y, aus der maximalen Kraft der Messkurven, und Kgq,
aus der zugehorigen Kraft Pq [33], bei Raumtemperatur und 500°C verformten Ti-
grade 2 in die verschiedenen Orientierungen, (siche Abbildung 2.6(a)) sind in Ta-

belle 4.8 zusammengefasst. Der angegebene mittlere Fehler wurde wieder nach dem
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Gaufy’schen Fehlerfortpflanzungsgesetz, welches bereits in Kapitel 4.3 erldautert wurde,

ermittelt.

Tabelle 4.8.: Gegeniiberstellung der Bruchzéhigkeit Ky, und K der verschiedenen Rissorientierun-

gen.

Probe | Verformungszustand | Pax (N) | Pg (N) | Kpax (MPam®®) | Kq (MPam®?)
ao! Raumtemperatur 1057,7 52,7£0,5
ao! 500 °C 1470 1250 70,3£0,6 59,7£0,5
502 Raumtemperatur 234,9 12,940,2
50 2 500 °C 735,4 43,1404
ro? Raumtemperatur 227.6 12,940,2
ro? 500 °C 186,2 25,840,3

1 axial Rissorientierung

2 gscher Rissorientierung
3 radial Rissorientierung

Der Wert von F,,../Pqg der jeweiligen Probe sollte laut Norm ASTM E399 1,1 nicht
iibersteigen um eine giiltige Messung zu erhalten. Dieser Wert ist fiir die verschiedenen
Proben in Tabelle 4.9 dargestellt.

Tabelle 4.9.: Verhéltnis von Ppae/FPgy flur die verschiedenen Rissorientierungen und HPT-

Verformungszustinde der CT-Proben.

Probe P/ Po
ao RT! 1

ao 500°C 1,176
so RT! 1

so 500°C 1
ro RT! 1

ro 500°C 1

I Raumtemperatur
Pmu,z

~1,1 (4.9)
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ist das erste Kriterium, dass fiir eine giiltige Anwendung der linear elastischen Bruch-
mechanik erfiillt sein muss. Das zweite Kriterium ist, dass die Probenbreite B und

Rissldnge a den Zusammenhang

a, B > Bin (4.10)
erfiillen muss.
Wobei B,,;, nach der Beziehung
2.5K?
Bin = RvTe (4.11)
Oy

bestimmt wird.

Wie man in Tabelle 4.9 erkennt erfiillen alle Proben das P../Py Kriterium, aufer
die ao 500°C HPT verformte Probe. Daraus folgt fiir alle Proben, aufler ao 500°C,
dass man K. als Bruchzihigkeit Kic angeben darf. Bei der ao 500°C Probe wird
in weiterer Folge auch Ky als Bruchzdhigkeit verwendet, da diese jedoch nicht die
Kriterien fiir die linear elastische Bruchmechanik erfiillt, handelt es sich nur um einen
unteren Grenzwert der Bruchzdhigkeit.

Weiters wird B, nach obiger Formel berechnet und mit den tatséchlichen Abmessun-

gen der Proben verglichen.

Tabelle 4.10.: Vergleich von der tatsdchlicher Breite B und Rissldnge a mit der berechneten mindest
Breite B,,;, der CT-Proben nach der Formel 4.11.

Probe | a (mm) | B (mm) | By, (mm)
a0 RT! | 2568 | 2,69 4,47
a0 500°C | 2484 | 263 9,99
so RT! | 2,742 | 2,69 0,29
50 500°C | 2,866 | 2,65 3,76
ro RT! 2,700 2,65 0,28
0 500°C | 2,646 | 2,64 1,34

I Raumtemperatur
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In Tabelle 4.10 sicht man, dass nicht alle Proben das Dickenkriterium der ASTM E-399
erfiillen. Dies zeigt, dass bei den Proben ao RT und so 500 °C, wie bei ao 500 °C, K¢
nur als unterer Grenzwert der Bruchzéhigkeit und nicht wie bei den anderen Proben
als tatsdchliche Bruchzdhigkeit angesehen werden darf.

Ein weiterer Parameter der fiir die Charakterisierung der Bruchzéhigkeit gut geeignet
ist, ist die kritische Rissoffnungsverschiebung (critical crack tip opening displacement
CTOD,).

Bei Kleinbereichsflielen kann CTOD, nach Gleichung 4.12 aus der Bruchzihigkeit K¢
berechnet werden. Der Vorfaktor d,) hingt von der Verfesigung ab. Fiir nicht verfesti-
gende Werkstoffe ist di,) ungefdhr 0.5. Aus Kjc kann man nun CTOD, berechnen und
mit Werten die man aus der Bruchfliche abschétzt vergleichen. Das in Tabelle 4.11

angegebene Crack-Tip-Opening-Displacement (CTOD) wurde nach der Formel

2
KIC

CTOD = d i3
Oy

(4.12)

berechnet. E steht fiir den E-Modul und oy fiir die Zugfestigkeit, wobei diese aus der
Beziehung

~ Hirte(MPa)

; (4.13)

Oy

gewonnen wird.
In Tabelle 4.11 findet man E, o, und CTOD.
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Tabelle 4.11.: Berechnung von CTOD fiir dic verschiedenen Rissorientierungen und HPT-

Verformungszustinden aus den im Versuch gemessenen Bruchzihigkeitswerten.

Probe | E (GPa) | o, (MPa) | CTOD (um)
ao RT! 115 1210 9,98
ao 500°C 115 1110 19,32
so RT! 115 1210 0,60
so H00°C 115 1110 7,27
ro RT'! 115 1210 0,60
ro 500°C 115 1110 2,60

I Raumtemperatur

Die Bruchflichen der CT-Proben wurden im REM untersucht. Diese zeigen eine Wa-
benstruktur. In Abbildung 4.16 sieht man rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen

solcher Bruchflichen. Weitere Bruchflichenaufnahmen findet man im Anhang G.

(a) REM-Aufnahme der Bruchfliche der bei Raum- (b) REM-Aufnahme der Bruchfliche der bei 500°C
temperatur HPT verformten Probe mit einer Ris- HPT verformten Probe mit einer Rissorientierung
sorientierung in Scherrichtung. in Scherrichtung.

Abbildung 4.16.: REM-Aufmahmen der Bruchflichen von CT-Proben mit Rissorientierung in Scher-
richtung im Vergleich. Abbildung (a) zeigt die Bruchfliiche der bei Raumtemperatur
und Abbildung (b) die Bruchfliche der bei 500 °C HPT verformten Probe.
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(a) REM-Aufnahem der Bruchfliche der ao 500°C (b) REM-Aufnahme der Bruchflache der so 500°C

Probe. Probe.

Abbildung 4.17.: REM-Aufnahmen der runden Bereiche in den Bruchflichen der ao und so 500°C
CT-Proben, welche eine anderen Struktur aufweisen als die restliche Bruchflache.

Dectailaufnahmen dicser Bereiche findet man in Anhang G

In der ao und so 500 °C Probe wurden runde Bereiche gefunden die eine andere Struktur
aufweisen als die restliche Bruchfléiche (siehe Anhang G). Diese Bereiche wurden mittels
EDX analysicrt und es stellte sich heraus, dass sic die selbe Zusammensctzung hesitzen
wie das Grundmaterial. Auf diese Weise konnte ausgeschlossen werden, dass es sich um
Fremdeinschliisse handelt. Die Ursache dieser runden Bereiche muss in zukiinftigen
Untersuchungen noch geklért werden.

Iim REM wurde auch die sogenannte “stretched zone width (SZW)” vermessen. Diese
zeigt wie weit der Riss vor dem endgiiltigem Versagen abstumpft. Die Streched Zone
stellt ein Maf fiir das CTOD (Crack Tip Opening Displacement) dar. D.h. nimmt man

eine Rissabstumpfung unter 45° an wiirde

2SZW. = CTOD. (4.14)

gelten.
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Abbildung 4.18.: REM-Aufnahme die das Vermessen der SZW der ro RT (Radial-Rissorientierung der

bei Raumtemperatur HPT verformten 30 mm Durchmesser Probe) Probe zeigt.

CTOD wurde auch aus den gemessenen Kic Werten ermittelt, siehe Tabelle 4.11.

Die Gegeniiberstellung, der durch Vermessung der SZW und Kjc Messung ermittelten
CTOD, ist in Tabelle 4.12 angefiihrt.

Tabelle 4.12.: Gegeniiberstellung der aus K¢ errechneten und der gemessenen CTOD-Werte.

Probe SZW (nm) | CTODszw (um) | CTODgerechnet (M)
a0 RT! 13,24 26,48 9,98
ao 500°C 50,04 100,08 19,32
so RT! 2,85 5,79 0,60
so 500 °C 13,18 26,36 7,27
ro RT! 0,27 0,54 0.60
ro 500°C 281 5,62 2,60

I Raumtemperatur

Die Gegeniiberstellung zeigt, dass mit Ausnahme der ro RT Probe die einfache Ab-

schatzung der Bruchzihigkeit aus der SZW-Messung eine weit grofiere Bruchzahigkeit

als jene aus den Bruchlasten ermittelte ergeben wiirde. Dies zeigt, dass sich die Riss-

spitzenverformung weit komplexer vollzieht und z.B. neben dem blunting auch lokale
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Dekohésion zu einer stédrkeren Verlangerung des Risses wahrend der Rissabstumpfung
fithrt.

Um die lokalen Bruchprozesse besser zu verstehen wurden 3 dimensionale Oberflachen-
rekonstruktionen von 2 Proben der so RT und so 500 °C durchgefiihrt, die als néchstes
diskutiert werden. In Abbildung 4.19 sieht man die Hohenprofile der Bruchflache und
in Abbildung 4.20 wird exemplarisch eine 3D-Aufnahme einer Bruchflache dargestellt.
Die Hohenprofile und die 3D-Aufnahmen wurden mit MeX Version 5.0.1 erstellt. De-

tails zur Generierung solcher 3D-Aufnahmen von Bruchflachen und zur Ermittlung von

kritischen CTOD Werten siehe [34, 35].

z (um)

— s0-RT Seite 1
s0-RT Seite 2

(a) Hohenprofil der so RT Probe

Z (um)

——50-500°C Seite 1
s0-500°C Seite 2

o
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(b) Hohenprofil der so 500 °C Probe

Abbildung 4.19.: Darstellung der Hohenprofile der so RT und so 500 °C Proben.
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(a) 3D-Darstellung

(b) Bruchfliche 1 (¢) Bruchfliche 2

Abbildung 4.20.: 3D-Darstellung einer Bruchflache der so 500 °C Probe (a) und die REM-Aufnahmen
der Bruchfliche (b & c).

Die Hohenprofile zeigen, dass die CTOD-Messungen, die im REM durchgefithrt wurden,
ein brauchbares Ergebnis lieferten. Dies zeigt, dass die linear elastische Bruchmechanik
nicht erfiillt ist, da schon ein erheblicher Anteil an plastischer Verformung auftritt
und weiters bestitigen sie die Vermutung, dass neben dem blunting noch zusétzliche

Versagensprozesse auftreten kénnen.
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In Tabelle 5.1 findet man eine Gegeniiberstelleung der aus dem Zugversuch gemessenen

Zugfestigkeiten und der aus der gemessenen Hérte nach der Nahrungsformel

O'UTS(MPCL) =

Harte(M Pa)

(5.1)

berechneten Zugfestigkeit oyrs. Die Zugfestigkeit und die Hartemessung wurde an den

Proben aus den 8 mm Durchmesser HP T-verformten Pldttchen durchgefiihrt.

Tabelle 5.1.: Vergleich der Zugfestigkeiten aus dem Zugversuch oyrs_v mit den aus der gemessenen

Héarte ermittelten ouyrg_pr, nach der Ndaherungsformel 5.1. Beide Untersuchungen wur-

den an den 8mm HPT verformten Proben durchgefithrt. Die Zugfestigkeiten aus dem
Zugversuch fiir TiAl6V4 und TiNb13Zr13 sind aus [32].

Material | Verformungszustand | oyrs_v (MPa) | oprs—g (MPa) | Abweichung (%)
Ti-grade 2 unverformt 580 700 17,1
Ti-grade 2 Raumtemperatur 1330 1230 8,1
Ti-grade 2 500°C 860 930 7,5
TiAl6V4 a Raumtemperatur 1170 1160 0,9
TiAl6V4 a 500°C 1550 1260 23,0
TiAl6V4 b Raumtemperatur 1140 1160 1,7
TiAl6V4 b 500°C 1450 1260 15,1
TiAl6VA4 ¢ Raumtemperatur 1210 1160 4,3
TiAl6V4 ¢ 500°C 1570 1300 20,8
TiAl6V4 d Raumtemperatur 1310 1200 9,2
TiAl6V4 d 500°C 1540 1300 18,5

TiNb13Zr13 Raumtemperatur 1230 1300 5,4
TiNb137Zr13 500°C 1270 1200 5,8

Die Gegeniiberstellung zeigt, dass die Werte aus der Ndherungsformel fiir die bei Raum-

temperatur verformten Proben recht gut die experimentell bestimmten Zugfestigkeiten
wiedergeben. Fiir die Ti-grade 2 und TiNb13Zr13 bei 500 °C HPT-verformten Proben

wird auch ein dhnliches Ergebnis gefunden. Hingegen werden fiir die unverformte Ti-

grade 2 und die TiAl6V4 bei 500 °C verformten Proben keine gute Ubereinstimmung

beobachtet. Dies kénnte daran liegen, dass die Proben fiir die Hirtemessung bei 140 °C
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warmeingebettet wurden und dadurch eine Warmebehandlung des Gefiiges aufgetreten
ist, welche die Festigkeit verringert (z.B. durch Kornwachstum). Da es sich um eine
a—+ [-Legierung handelt, wére es hingegen auch méglich, dass wihrend der Verformung
das a-Titan in w-Titan umwandeln konnte und weiters durch das Warmeinbetten sich
das w-Titan, wie in Kapitel 1.3 erklart, aufzulosen begann. Dies hétte aber auch bei
den Raumtemperatur Proben auftreten miissen, da diese auch warmeingebettet wur-
den, was aber bei diesen nicht beobachtet wurde. Die Ursachen fiir diese Abweichungen
konnten in dieser Arbeit nicht gekldrt werden.

Aus dem Zugversuch kann man weiters ablesen, dass fiir reines Titan die Verformung
bei Raumtemperatur von Vorteil ist, denn die Festigkeit gegeniiber der Verformung
bei 500 °C konnte deutlich gesteigert werden, wie man in Abbildung 4.9 erkennt. Die
Dehnungskennwerte (siehe Tabelle 4.7) bleiben in etwa gleich.

Im Weiteren soll ein vergleich mit anderen Werkstoffen vorgenommen werden. In Ab-
bildung 5.1 ist eine Ashby-Map in der die Festigkeit iiber der Dichte aufgetragen ist
dargestellt. Als Dichte fiir das Ti-grade 2 wurde die in Kapitel 1.1 angegebenen Dichte
des Titans mit 4.5 25 gewdhlt.
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Abbildung 5.1.: Darstellung der Festigkeit {iber der Dichte von verschiedenen Konstruktionswerkstof-

fen [36]. Zusitzlich wurden die gemessenen Zugfestigkeiten der Ti-grade 2 Zugproben,

die aus den 8 mm Durchmesser HPT-verformten und den unverformten Proben gefer-

tigt wurden, eingetragen. Griin ist die unverformte, blau die bei 500 °C und rot die

bei Raumtemperatur verformte Ti-grade 2 Probe.

Man erkennt, dass die unverformten und die bei 500 °C verformten Zugproben des Ti-

grade 2 eine Festigkeit besitzen, die im Bereich der konventionellen Titan-Legierungen

liegen. Besonders hebt sich die bei Raumtemperatur HP'T' verformte Probe hervor. Sie

weist eine Zugfestigkeit auf, die weit iiber den konventionellen Ti-Legierungen liegt

und erreicht eine Zugfestigkeit die mit der Druckfestigkeit von Keramiken gleichgesetzt

werden kann. Diese hohe Festigkeit bei gleichzeitig geringer Dichte ist ein Vorteil des

mittels HPT verformten Titans gegeniiber anderen konventionellen Metallen und Le-

glerungen.

In den TEM-Aufnahmen (siehe Abbildung 4.6 und 4.7) der HPT verformten Ti-grade

2 Proben mit einem Durchmesser von 30 mm kann man gut beobachten, dass sich die

Grofle der Korner bei der bei Raumtemperatur und bei 500°C umgeformten Proben
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nur gering unterscheiden.

Dies wird auch durch die ermittelte Haufigkeitsverteilung in Abbildung 4.8 bestatigt.
Ebenfalls kann man dies auch in den Harteverldufen in Abbildung 4.3(a) und 4.3(b)
der HPT verformten 30 mm Durchmesser Proben erkennen. Diese zeigen einen sehr
dhnlichen Héarteverlauf welcher auf keinen allzu groflen Unterschied in der Korngrifle
hindeutet.

Dieses Verhalten kénnte auf die in den Bruchflachen der Zugproben gefundenen Ein-
schliisse (siche Abbildung 4.12 und 4.13) zuriickgefithrt werden. Diese Einschliisse
kénnten ein Kornwachstum behindern und so eine Festigkeitssteigerung bewirken, wel-
che bei der Verformung von hochreinem Titan nicht auftreten wiirde. Die Bruchdeh-
nung, Brucheinschniirung und die Bruchzihigkeit kénnten méglicherweise durch Fehlen

der Einschliisse in hochreinem Titan noch verbessert werden.

Die Bruchzihigkeitsmessung der CT-Proben aus den 30 mm Durchmesser HPT ver-
formten Proben zeigt eine starke Orientierungsabhéngigkeit. Dies wurde auch schon
in [37] fiir Nickel gezeigt. Die Orientierungsabhéngigkeiten fiir Titan sind aber andere
als bei Nickel oder Eisen.

Dies konnte auf die andere Gitterstruktur des Titans (hdp) im Vergleich zu Nickel
(kfz), und dadurch auf andere Gleitebenen die bei der Verformung aktiviert sind,
zuriickgefithrt werden.

In Nickel erfolgt die Verformung auf {111}-Ebenen in (110)-Richtungen. Im Titan er-
folgt die Abgleitung jedoch nicht nur auf der Basisebene (0001)-Ebene, sondern auch
auf der Pyramidenebenen {1010}, {1011}, {1121} und {1122} und auf der Prismenebe-
ne 1010}. Dies ist der Grund warum Titan, im Vergleich zu anderen hexagonal dichtest
gepackten Materialien gut umgeformt werden kann. Denn bei einem Achsenverhéltnis
von ¢/a<1,63 (was bei Titan der Fall ist mit einem c/a von 1,587) wird die Gleitung auf
der Basisebene vergleichbar mit der Gleitung auf der Pyramiden- und Prismenebene.
Dadurch werden geniigend Gleitsysteme fiir die Verformung zur Verfligung gestellt [38].
Im Titan zeigen sich nun folgende Zusammenhénge beziiglich der Rissorienteirung
in den CT-Proben. Die Axial-Orientierung zeigt die grofite Bruchzihigkeit (in bei-
den Fillen Raumtemperatur und 500 °C HPT-Verformung). Aus der Morphologie der
Bruchflichen und der Tatsache, dass der Bruch unter 45° zum Anriss auftrat kann
man darauf schlieflen, dass es sich nicht um einen reinen Mode 1 sondern um einen
Mixed-Mode Bruch handelt. Weiters ist bemerkenswert, dass die Scher-Orientierung

bei Raumtemperatur-Verformung die selbe Bruchzihigkeit wie die Radial-Orientierung
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aufweist, bei 500 °C-Verformung hingegen ca. doppelt so grof3 ist. Dies konnte auf eine
Anderung des Bruchmechanismus hindeuten.

Stellt man fiir verschiedene Konstruktionswerkstoffe die Bruchzédhigkeit iber der Festig-
keit dar, so erhélt man die in Abbildung 5.2 dargestellte Ashby-Map. Die Bruchz#higkeit
ist jene aus den Versuchen ermittelte und als Festigkeit wurde jene gewihlt, die aus
der Hérte im Sattigungsbereich der 30 mm Durchmesser Plattchen nach der Formel 5.1
errechnet wurde.
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Abbildung 5.2.: Darstellung der Bruchzihigkeit iiber der Festigkeit von verschiedenen Konstruktions-
werkstoffen [36]. Zusitzlich wurden die gemessenen Bruchzihigkeiten der CT-Proben,
aus den 30mm Durchmesser HPT verformten Proben, in den unterschiedlichen Riss-
orientierungen und Verformungszustinden, sowie die aus der Hérte, nach Formel 5.1,
ermittelten Zugfestigkeiten des Ti-grade 2 eingetragen. Griin ist die Axial-Orientierung
bei 500°C, blau die Scher-Orientierung bei 500 °C, lila die Radial-Orientierung bei
500°C, rot die Axial-Orientierung bei Raumtemperatur und gelb die Scher- bzw.

Radial-Orientierung der bei Raumtemperatur verformten CT-Probe.

Man erkennt, dass Titan je nach Orientierung bei diesen hohen Festigkeiten noch ei-
ne hohe Bruchzihigkeit liefert. Hier tut sich besonders die Axial-Orientierung hervor.

Vergleicht man das hochverformte Titan mit den Ti-Legierungen, so sieht man, dass



Kapitel 5. Diskussion 65

die Ti-Legierungen zwar eine hohere Bruchzdhigkeit aufweisen, aber die Festigkeiten

des hochverformten Titan nicht erreichen.

Aus diesen Ergebnissen konnte man nun schlussfolgern, dass hochverformtes Titan ein
besserer Konstruktionswerkstoff ist als konventionelles Titan und Titanlegierungen.
Dies fiihrt jedoch unvermeidlich zu der Problemstellung, wie man einen Skonomisch
sinnvollen Weg realisiert hochverformtes Titan zu erzeugen ohne die Kosten in exor-
bitante Sphéren zu steigern. Es gibt Ansétze mittels ECAP, diese Methoden haben
allerdings den Nachteil, dass sie in den Verformungsgraden nach oben hin beschréinkt
sind und ebenfalls mit hohen Produktionskosten verbunden sind. M&chte man hohere
Verformungsgrade realisieren und wechselt aus diesem Grund zur Methode der HPT-
Verformung, steht man vor dem Problem, wie bekommt man Proben mit ausreichender
Grofle um brauchbare Bauteile zu erzeugen. Ein weiterer Punkt der beriicksichtigt wer-
den muss ist die starke Anisotropie des hochverformten Materials welche ein Problem
beim Design von Bauteilen darstellt, da sie dazu fithrt, dass man sehr auf die Lastein-
leitungsrichtung achten muss um die Funktion des Bauteils zu gewihrleisten.

Durch diese Uberlegungen kénnte man glauben, dass SPD-Materialien in Zukunft kaum
Anwendung finden werden. Dies stimmt jedoch nicht, denn es wird bereits mittels
ECAP verformtes reines Titan, als Dentalimplantat verwendet. Diese lassen kleinere
Abmessungen zu als die aus handelsiiblichem reinen Titan hergestellten Implantate, da
das ECAP-Material eine verbesserte Ermiidungsfestigkeit und eine verbesserte Integra-
tion in den umliegende Knochen besitzt. ECAP-Titan wird auch als Plattenimplantat
in der Chirurgie verwendet [16,39].

Ob man nun eine hohe Verformung bzw. Dehnung, welche zu héheren Festigkeiten, aber
auch zu einem Anisotropie im Material fithrt, oder eine geringere Verformung, welche
keine so hohen Festigkeiten bewirkt, aber dafiir eine weitere Verfestigung des Materials
zuldsst und einheitlichere Eigenschaften erzeugt, benstigt, kénnte sich in Zukunft nach
der gewiinschten Anwendungen des SPD-Materials richten. Wie man aus diesen Punk-
ten erkennt finden SPD-Materialien bereits Einzug in gewisse Anwendungsbereiche.
Fiir die Zukunft stellt sich nun die Frage ob die Anwendungsgebiete von SPD Mate-
rialien vergroflert werden konnen. Hierzu ist noch einiges an Grundlagenforschung zu
leisten und vorallem sind Prozesse zu entwickeln die das Interesse der Industrie wecken

konnen.
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Die durchgefiithrten Untersuchungen zeigten das Titan nach der HPT-Verformung bis
in den Sattigungsbereich noch betridchtliche Bruchzéihigkeiten besitzt und dass eine
nicht zu unterschéitzende Steigerung der Zugfestigkeit stattgefunden hat. Bemerkens-
wert sind auch die durchaus betréachtlichen Dehnungen und Brucheinschniirungen die
bei den Zugversuchen beobachtet wurden.

In den folgenden Punkten findet man die wichtigsten Ergebnisse dieser Arbeit kurz

zusammengefasst.

e Die Hirteverldufe des reinen Titan und des TiNb13Zr13 zeigen einen Sattigungs-
bereich bei Raumtemperatur- und 500 °C-Verformung, wohingegen die TiAl6V4
Legierung bei Raumtemperatur-Verformung keinen ausgepréagten Sattigungsbereich
ausbildet, zumindest fiir die hier untersuchten Verformungsgrade.

Um in TiAl6V4 bei Raumtemperatur einen Séttigungsbereich zu erhalten muss

eine groflere Verformung aufgebracht werden.

e Die bei Raumtemperatur verformte Titan Probe zeigt eine deutlich héhere Zugfes-
tigkeit als die bei 500 °C verformte Probe. Die Gleichmafidehnung, Bruchdehnung
und Brucheinschniirung hingegen bleiben ungefihr gleich. Die bei 500 °C verform-
te Probe weist jedoch ein ausgeprigteres Plateau bei Erreichen der Zugfestigkeit

auf.

e Die Messung der Bruchzihigkeit mittels CT-Proben zeigt eine starke Orientie-
rungsabhingigkeit der Bruchz#higkeit. Die Axial-Orientierung tat sich als vor-
teilhafteste Orientierung hervor, die Radial Orientierung als die Ungiinstigste.
Weiters zeigen die Versuche, dass die Verformungstemperatur einen erheblichen
Einfluss auf die Bruchzdhigkeit besitzt und dass bei erhéhter Verformungstem-

peratur eine hohere Bruchzihigkeit realisiert werden kann.

e Die Korngrofie des verformten Titans zeigt keine grofie Abhangigkeit gegeniiber
der Verformungstemperatur. Die Grenzen der Koérner zeigen jedoch sehr wohl
eine Anderung. Bei Raumtemperatur-Verformung sind sie scharf und gerade und

bei 500 °C werden sie unscharf.

Die durchgefiihrten Untersuchungen lieferten interessante Ergebnisse fiir Titan und

dessen Legierungen auf die fiir eine weitere Optimierung der Mikrostruktur aufgebaut
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werden kann. Die Ergebnisse zeigen ein beachtliches Potential fiir die praktische An-

wendung derartiger Werkstoffe.



Anhang A.

Ausgangsgefiige

Gefiigebilder der verwendeten Materialien (Ti-grade 2, TiAl6V4 in den verschiednen
Wirmebehandlungszustanden und TiNb13Zr13) vor der HP'T-Verformung sind in den

folgenden Bildern zu sehen.
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(c) (d)

Abbildung A.1.: Lichtmikroskopischeaufnahmen der durch Atzen hergestellten Gefiigebilder des Ti-
grade 2 im Ausgangszustand in verschiedenen Vergroflerungen. Man erkennt ein mar-

tensitisches Gefiige welches bei Abschrecken aus dem $-Phasengebiet entsteht.
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{ T200um |
(a) Lichtmikroskopischeaufnahme des Gefiiges mit (b) Lichtmikroskopischeaufnahme des Gefiiges ohne
Filter. Filter.

(c) Lichtmikroskopischeaufnahme des Gefiiges mit
Filter.

Abbildung A.2.: Lichtmikroskopischeaufnahmen von unverformten Ti-grade 2 Proben, in verschiede-
nen VergroBerungen, die durch Elektrolytischespolieren hergestellt wurden. Es ist ein
martensitisches Gefiige, welches bei rascher Abkiihlung aus dem §-Phasengebiet ent-

steht, zu erkennen.
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(a) Lichtmikroskopischeaufnahme des Gefiiges vor der

HPT-Verformung der TiAl6V4 a Legierung. Die
Legierung wurde einer Wiarmebehandlung in Ar-
gonatmosphére bei 750 “C! fiir 1 h und anschlieBen-

der Abkiihlung im Ofen unterzogen.

(b) Lichtmikroskopischeaufnahme des Gefiiges vor der

HPT-Verformung der TiAl6V4 b Legierung. Die
Legierung wurde einer Wiarmebehandlung in Ar-
gonatmosphire bei 750 “C fiir 1 h und anschlieBen-

dem Abschrecken im Wasserbad unterzogen.

Lichtmikroskopischeaufnahme des Gefiiges vor der
HPT-Verformung der TiAl6V4 ¢ Legierung. Dic
Legierung wurde einer Wirmebehandlung in Ar-
gonatmosphédre bei 1000 °C fiir 1h und anschlie-

Bender Abkithlung im Ofen unterzogen.

Lichtmikroskopischeaufnahme des Gefiiges vor der
HPT-Verformung der TiAl6V4 Legicrung. Die Le-

gierung wurde einer Wirmebehandlung in Ar-

gonatmosphére bei 1000 °C fiir 1h und anschlie-

Bendem Abschrecken im Wasserbad unterzogen.

Abbildung A.3.: Lichtmikroskopischeaufnahmen der Gefiige der TiAl6V4 Legierung nach den verschie-

denen Warmebehandlungen [28] vor der HI>'I-Verformung.
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(c)

Abbildung A.4.: Lichtmikroskopischeaufnahmen des Gefiiges der TiNb13Zr13 Legierung vor der HPT-
Verformung in verschiedenen Vergroferungen. Das Gefiige wurde mittels Korngren-

zenétzung sichtbar gemacht.



Anhang B.

TEM-Aufnahmen

Auf den néchsten Seiten findet man die TEM-Aufnahmen der bei Raumtemperatur
HPT-verformten 30 mm Durchmesser Proben. Es wurden zwei Methoden der Proben-
praparation angewendet. Einmal wurde gediinnt mittels elektrolytischem Polieren und
das andere mal mittels Argon-lonen Abtrag auf einem “Precision lon Polishing Sys-

tem”.
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(a) Hecllfeldaufnahme (b) Hellfeldaufnahme

(¢) Hellfeldaufnahme

Abbildung B.1.: TEM-Aufnahmen von Ti-grade 2 in Radialrichtung der bei Raumtemperatur HPT
verformten 30 mm Durchmesser Proben, bei ciner Aquivalentdehnung von ca. 80. Dic
Praparation bei diesen Proben erfolgte mittels Ionendiinung. In den Aufnahmen kann

man die fiir dic HPT-Verformung typischen langgestreckten Korner erkennen.



Anhang B. TEM-Aufnahmen 76

(c¢) Hellfeldautnahme (d) Hellfeldaufnahme

Abbildung B.2.: TEM-Aufnahmen von Ti-grade 2 in Radialrichtung der bei Raumtemperatur HPT
verformten 30 mm Durchmesser Proben, bei ciner Aquivalentdehnung von ca. 80. Dic
Praparation bei diesen Proben erfolgte mittels elektrolytischem Polieren. In den Aut-
nahmen kann man die fir dic HPT-Verformung typischen langgestreckten Korner

erkennen.



Anhang C.

Harteverlaufe

Im Folgenden befinden sich die Harteverlaufe der restlichen 8 mm Durchmesser HPT-
Proben, die nicht im Hauptteil dargestellt wurden. Es sind dies die TiAl6V4-Legierung

in den verschiedenen Warmebehandlungszustinden und die TiNb13Zr13-Legierung.
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Abbildung C.1.: Harteverldufe der HPT verformten TiAl6V4 Legierung in den verschiedenen

Wirmebehandlungszustinden laut Tabelle 2.1 mit unterschiedlichen Ausgangs-

gefiigen.
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Abbildung C.2.: Harteverldufe der HPT verformten TiNb13Zr13 Legierung.
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Anhang D.

Bruchflachenvermessung der

Zugproben

In diesem Anhang befinden sich die vermessenen Bruchflachen der jeweiligen Pro-
benhiilften der Ti-grade 2 Zugproben in den verschiednen HPT-Verformungszustédnden.
Bei den verschiedenen Verformungszustidnden handelt es sich um unverformte, bei
Raumtemperatur und bei 500 °C verformte HPT-Proben. Die Zugproben wurden aus

den HPT-Plattchen mit 8 mm Durchmesser gefertigt.
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(a) Seitel

(b) Seite 2

Abbildung D.1.: REM-Aufnahmen zur Bestimmung der GroBe der Bruchfliche der bei Raumtempe-
ratur HPT verformten Ti-grade 2 b Probe. In der Aufnahme ist zu erkennen wie die

Einschniirung der Bruchflichen der beiden Probenhélften Vermessen wurde.



Anhang D. Bruchfldchenvermessung der Zugproben 82

(a) Seitel

= 281.3 pm

= 468.8 pm|

(b) Seite 2

Abbildung D.2.: REM-Aufmahmen zur Bestimmung der Grofle der Bruchfliche der bei 500°C HPT
verformten Ti-grade 2 a Probe. In der Aufnahme ist zu erkennen wie die Einschniirung

der Bruchflachen der beiden Probenhilften Vermessen wurde.
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(a) Seitel

(b) Seite 2

Abbildung D.3.: REM-Aufmahmen zur Bestimmung der Grofle der Bruchfliche der bei 500°C HPT
verformten Ti-grade 2 b Probe. In der Aufnahme ist zu erkennen wie die Einschniirung

der Bruchflachen der beiden Probenhilften Vermessen wurde.
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= 341 4 pm

(a) Seitel

(b) Seite 2

Abbildung D.4.: REM-Aufnahmen zur Bestimmung der GroBe der Bruchfliche der unverformten Ti-
grade 2 a Probe. In der Aufnahme ist zu erkennen wie die Einschniirung der Bruch-

flachen der beiden Probenhéilften Vermessen wurde.
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= 332.0 pm|

(a) Seitel

(b) Seite 2

Abbildung D.5.: REM-Aufnahmen zur Bestimmung der Grofie der Bruchflichen der unverformten Ti-
grade 2 b Probe. In der Aufnahme ist zu erkennen wie die Einschniirung der Bruch-

flachen der beiden Probenhéilften Vermessen wurde.



Anhang E.

Bruchflachenaufnahmen

REM-Aufnahmen der Bruchflichen der Ti-grade 2 Zugproben aus den 8 mm Durch-
messer HPT-Proben in den verschiedenen HPT-Verformungszustanden (unverformt,
Raumtemperatur und 500 °C HPT-Verfomrung). Zusétzlich werden Detailaufnahmen

der verschiedenen Bruchflichen gezeigt.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer
Hilfte der Zugprobe mittels InLens-Detektor Hilfte der Zugprobe mittels Sekundéarelektronen-
Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache mittels
InLens-Detektor InLens-Detcektor

Abbildung E.1.: REM-Bruchflichenaufnahmen ciner Hélfte der unverformten Ti-grade 2 a Zugprobe.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche einer
Hilfte der Zugprobe mittels InLens-Detektor Hilfte der Zugprobe mittels Sekundéarelektronen-
Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache mittels
InLens-Detektor InLens-Detcektor

() REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (f) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels
InLens-Detektor InLens-Detektor

Abbildung E.2.: REM-Bruchflachenaufnahmen ciner Hélfte der unverformten Ti-grade 2 b Zugprobe.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Detailaufnahme der Bruchflache mittels
Hilfte der Zugprobe mittels InLens-Detektor InLens-Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (d) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels
InLens-Detektor InLens-Detcktor

Abbildung E.3.: Bruchflaichenaufnahmen einer Hilfte der bei Raumtemperatur HPT verformten Ti-
grade 2 a Zugprobe aus dem Sittigungsbereich bei ciner Aquivalentdehnung von ca.

30.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche einer
Hilfte der Zugprobe mittels InLens-Detektor Hilfte der Zugprobe mittels Sekundéarelektronen-
Detektor

P

J o
(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache mittels
InLens-Detektor InLens-Detcktor

(e) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (f) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels
InLens-Detektor InLens-Detektor

Abbildung E.4.: Bruchflichcnaufnahmen ciner Hilfte der bei Raumtemperatur HPT verformten Ti-
grade 2 b Zugprobe aus dem Sattigungsbereich bei einer Aquivalentdehnung von ca.
80.
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100pm
(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche einer
Hilfte der Zugprobe mittels InLens-Detektor Hilfte der Zugprobe mittels Sekundéarelektronen-
Detektor

- ‘%,g.

N

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache mittels
InLens-Detektor InLens-Detcektor

(e) REM-Detailaufnahime der Bruchfliche mittels
InLens-Detektor

Abbildung E.5.: Bruchflichenaufnahmen eciner Hélfte der bei 500 °C HPT verformten Ti-grade 2 a

Zugprobe aus dem Sattigungsbereich bei einer Aquivalentdehnung von ca. 80.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche einer
Hilfte der Zugprobe mittels InLens-Detektor Hilfte der Zugprobe mittels Sekundéarelektronen-
Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache mittels
InLens-Detektor InLens-Detcektor

() REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels (f) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche mittels
InLens-Detektor InLens-Detektor

Abbildung E.6.: Bruchflichcnaufnahmen ciner Hélfte der bei 500°C HPT verformten Ti-grade 2 b

Zugprobe aus dem Sattigungsbereich bei einer Aquivalentdehnung von ca. 80.



Anhang F.

Kraft-Querhauptverschiebungskurven

der Bruchzahigkeitsmessung

Im folgendem sind die Kraft-Querhauptverschiebungskurven der verschiednen Riss-
orientierungen und Verformungszustande abgebildet. In den Abbildungen steht die
Abkiirzung RT fiir den HPT-Verformungszustand bei Raumtemperatur und 500 °C
fir den HPT-Verformungszustand bei 500 °C der 30 mm Durchmesser HPT-Proben.
Die Abkiirzungen ao (Axial-Orientierung), so (Scher-Orienteirung) und ro (Radial-

Orienteirung) stehen fiir die Rissorientierung der CT-Proben in der HPT-Probe.



Anhang F. Kraft-Querhauptverschiebungskurven der Bruchzahigkeitsmessung 94
300
1200 20 RT ——roRT
1100 4 i A RT / == |ineare Anpassung von ro RT
==lineare Anpassung voon ao 250 ] ro RT Steigung 100%
1000 § ao RT Steigung 100% —— ro RT Steigung 95%
9004 ——ao RT Steigung 95% 7
800 200
700 4 =
< 600 4 = 150 -
s 5
o =
M 500 4 z
400 4 100 4
300 4
200 4 50
100 4
Y T T T T T T 0 T T T T T T T
0 100 200 300 400 500 600 700 0 50 100 150 200 250 300 350 400
Querhauptverschiebung (um) Querhauptverschiebung (um)
(a) ao-RT Probe (b) ro-RT Probe
600 300
/| ——ros00°C so RT
/ === |ineare Anpassung von ro 500°C === |ineare Anpassung von so RT
500 ro 500°C Steigung 100% 250 so RT Steigung 100%
—ro 500°C Steigung 95% — so RT Steigung 95%
400 ] 200 | /4
/4
£ 300 ] / Z 150 ]
% / %
< <
200 / 100 4
L
\
100 ] \ 504
/ \
0 / T T T T T T T 0 T T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 0 50 100 150 200 250 300 350
Querhauptverschiebung (um) Querhauptverschiebung (um)
(¢) ro-500°C Probe (d) so-RT Probe
800
——s0500°C
700 e |ineare Anpassung von so 500°C
] s0 500°C Steigung 100% f
—— 50 500°C Steigung 95%
600 -]
500 -
£ 400 ]
=
S
X 300 ]
200
100
0 T T T T
0 100 200 400 500 600

Querhauptverschiebung (um)

(e) so-500°C

Abbildung F.1.: Darstellung der Kraft-Querhauptverschiebungskurven der verschiedenen Rissorien-
tierungen der CT-Proben in der 30 mm Durchmesser HPT-Probe (siehe Abbildung

2.6(a)). Es ist die Gerade der linearen Regression (griin) und die Gerade mit einer um

5% verringerten Steigung (blau) abgebildet.



Anhang G.

Bruchflachen der CT-Proben

Hier findet man einige REM-Aufnahmen der Bruchflichen der CT-Proben, die aus
den 30 mm Durchmesser HPT-Proben heraus gearbeitet wurden, in den verschiede-
nen Rissorientierungen und Verformungszustinden. Neben den Ubersichtsaufnahmen
wurden auch Detailaufnahmen der Bruchflichen angefertigt. Die Bruchflichen wurden
nur auf einer Hilfte der Probe aufgenommen. Es wird auch die REM-Aufnahme der
jeweiligen Probe gezeigt, welche darstellt wie die SZW (Streched Zone Width) vermes-
sen wurde. Weiters werden auch Detailaufnahmen der runden Bereiche mit anderer
Bruchflachenstruktur, die nur bei der axialen und radialen Rissorientierung bei 500 °C

HPT-Verformung beobachtet wurden, gezeigt.



Anhang G. Bruchflichen der CT-Proben 96

(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche ei-
Probenhélfte mittels InLens-Detektor ner Probenhilfte mittels Sekundérelektronen-
Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche einer Pro- (d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache einer Pro-
benhélfte mittels InLens-Detektor benhalfte mittels InLens-Detektor

(e) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche einer Pro- (f) REM-Aufnahme der Vermessung der SZW mittels

benhalfte mittels Inl.ens-Detektor Inlens-Detektor

Abbildung G.1.: REM-Bruchflichenaufnahmen der ao-RT (Axial-Rissorientierung der bei Raumtem-
peratur HPT verformten 30 mm Durchmesser Ti-grade 2 Probe) CT-Probe. In Ab-

bildung (f) wird die Vermessung der SZW gezeigt.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer

Probenhilfte mittels InLens-Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche einer Pro-
benhélfte mittels InLens-Detektor

(b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche ei-
ner Probenhilfte mittels Sekundérelektronen-
Detektor

S

(d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache einer Pro-
benhalfte mittels InLens-Detektor

(e) REM-Detailaufnahme eines runden Bereichs mit

anderer Bruchflachenstruktur mittels Inlens-

Detektor

(f) REM-Aufnahme der Vermessung der SZW mittels
Inliens-Detektor

Abbildung G.2.: REM-Bruchflichenaufmahmen der ao-500°C (Axial-Rissorientierung der bei 500°C
HPT verformten 30 mm Durchmesser Ti-grade 2 Probe) CT-Probe. In Abbildung (e)

erkennt man die Detailaufnahme der Bruchfliche eines runden Bereiches (die nur

bei der Axial- und der Scher-Rissorientierung bei 500 °C HPT-Verfomung aufgetre-

ten sind) der, wie vorher erwihnt, eine andere Bruchflichenstruktur besitzt wie die

restliche Bruchfliche und in Abbildung (f) wird die Vermessung der SZW gezeigt.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer

Probenhilfte mittels InLens-Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche einer Pro-
benhélfte mittels InLens-Detektor

(b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche ei-
ner Probenhilfte mittels Sekundérelektronen-
Detektor

B

@

(d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache einer Pro-

benhalfte mittels InLens-Detektor

(e) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche einer Pro-

benhalfte mittels Inl.ens-Detektor

(f) REM-Aufnahme der Vermessung der SZW mittels
Inliens-Detektor

Abbildung G.3.: REM-Bruchflichenaufnahmen der ro-RT (Radial-Rissorientierung der bei Raumtem-

peratur HPT verformten 30 mm Durchmesser Ti-grade 2 Probe) CT-Probe. In Ab-

bildung (f) wird die Vermessung der SZW gezeigt.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche ei-
Probenhélfte mittels InLens-Detektor ner Probenhilfte mittels Sekundérelektronen-
Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchflache einer Pro- (d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache einer Pro-
benhélfte mittels InLens-Detektor benhalfte mittels InLens-Detektor

(e) REM-Aufnahme der Vermessung der SZW mittels

InlLens-Detektor

Abbildung G.4.: REM-Bruchflichenaufnahmen der ro-500 °C (Radial-Rissorientierung der bei 500 °C
HPT verformten 30 mm Durchmesser Ti-grade 2 Probe) CT-Probe. In Abbildung (e)

wird die Vermessung der SZW gezeigt.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche ei-
Probenhélfte mittels InLens-Detektor ner Probenhilfte mittels Sekundérelektronen-
Detektor

e N
(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche einer Pro- (d) REM-Detailaulnahme der Bruchflache einer Pro-
benhélfte mittels InLens-Detektor benhalfte mittels InLens-Detektor

(e) REM-Detailaufnahme der Bruchfliche einer Pro- (f) REM-Aufnahme der Vermessung der SZW mittels

benhalfte mittels Inl.ens-Detektor Inlens-Detektor

Abbildung G.5.: REM-Bruchflichenaufnahmen der so-RT (Scher-Rissorientierung der bei Raumtem-
peratur HPT verformten 30 mm Durchmesser Ti-grade 2 Probe) CT-Probe. In Ab-

bildung (f) wird die Vermessung der SZW gezeigt.
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(a) REM-Ubersichtsaufnahme der Bruchfliche einer (b) REM-Ubersichtsanfnahme der Bruchfliche ei-
Probenhélfte mittels InLens-Detektor ner Probenhilfte mittels Sekundérelektronen-
Detektor

(¢) REM-Detailaufnahme der Bruchflache einer Pro- (d) REM-Detailaulnahme der Bruchildche mittels In-
benhélfte mittels InLens-Detektor LensDetektor; Ubergang von Normaler Bruch-
flache (links) auf runden Bereich mit anderer

Bruchflachenstruktur (rechis)

(¢) REM-Detailanfnahme der Bruchfliche mittels (f) REM-Aufnahme der Vermessung der SZW mittels

InLens-Detektor; Ubergang von Normaler Bruch- Inlens-Detektor

fliche (links) auf runden Bereich mit anderer

Bruchflachenstruktur (rechts)

Abbildung G.6.: REM-Bruchflichenaufmahmen der s0-500°C (Scher-Rissorientierung der bei 500°C
HPT verformten 30mm Durchmesser Ti-grade 2 Probe) CT-Probe. In Abbildun-
gen (d) und (e) erkennt man die Detailaufnahme eines Ubergangs von der nor-
malen Bruchfliche auf einen runden Bereiche (die nur bei der Axial- und der
Scher-Rissorientierung bei 500 °C HPT-Verfomung aufgetreten sind) der, wie vorher
erwahnt, eine andere Bruchflichenstruktur besitzt wie die restliche Bruchfliche. In

Abbildung (f) wird dic Vermessung der SZW gezeigt.
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