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Aufgabenstellung

Kubisch-raumzentrierte Metalle zeigen einen Sprdd-duktil-Ubergang. Unter einer
bestimmten Temperatur versagen diese Metalle durch einen energiearmen
Spaltbruch, darlber durch einen mikroduktilen und in der Folge relativ z&hen Bruch.
Durch  Verringerung der Korngr6Be kann man (Ublicherweise diese
Ubergangstemperatur zu tieferen Werten verschieben.

Im Rahmen dieser Arbeit soll das Bruchverhalten von Reineisen in Abhangigkeit von
der KorngréBe und der Temperatur untersucht werden.

Das Interesse liegt dabei bei KorngréBen im Submikrometer- bzw. unteren
Mikrometerbereich. Mittels Hochverformung und anschlieBender Warmebehandlung
werden KorngréBen zwischen 200nm und 5um eingestellt.

Ziel ist es zu untersuchen, inwieweit die Vorstellung fiir den Spréd-duktil-Ubergang
auch auf diese KorngréBen Ubertragbar ist.

Bruchzahigkeitsversuche werden im Temperaturbereich von -196°C bis 200°C
durchgefihrt und die Messergebnisse durch fraktographische Untersuchungen im
Rasterelektronenmikroskop erganzt.

Auch qilt es zu untersuchen, inwiefern die durch die Hochverformung verursachte

mechanische Anisotropie das Bruchverhalten beeinflusst.

Leoben, Oktober 2009 Univ.Prof.Dipl.Ing.Dr.mont. Reinhard Pippan
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Einfihrung

1 Einfuhrung

Eisen als Hauptbestandteil von Stahl ist weltweit das am meisten verwendete Metall
und sein Einsatz als Strukturwerkstoff in der Technik ist aufgrund seiner weiten
Verflgbarkeit, der ausgezeichneten Formbarkeit und hervorragenden mechanischen
Eigenschaften, wie Festigkeit oder Duktilitat nicht mehr wegzudenken.

Der Umstand, dass Eisen und ferritische Stahle ein kubisch-raumzentriertes Gitter
haben, fihrt dazu, dass ihre Zahigkeitseigenschaften sehr stark von der Temperatur
abhangen (Metalle oder Legierungen mit einem kubisch-flachenzentrierten Gitter, wie
zum Beispiel Aluminium, Kupfer, oder austenitische Stéhle zeigen diesen

unerwinschten Effekt nicht).

So ist der Risswiderstand von kubisch-raumzentrierten Metallen bei tiefen
Temperaturen sehr gering, weswegen der Bruch nahezu verformungslos erfolgt. Das
Materialverhalten wird in diesem Fall als sprode bezeichnet. Mit steigender
Temperatur nimmt der Risswiderstand jedoch zu und innerhalb eines
Temperaturbereiches steigt dieser sprunghaft an. Eine weitere Erhdéhung der
Temperatur fohrt nur zu einem unwesentlichen Anstieg der Risszahigkeit. Das
Versagen erfolgt hier unter groBen plastischen Verformungen und darum wird das
Materialverhalten als zah bzw. duktil bezeichnet.

Demzufolge gibt es eine charakteristische Temperatur — die Spréd-duktil-Ubergangs-
temperatur — unterhalb der sprédes bzw. dartiber duktiles Materialverhalten vorliegt.
Flr den Einsatz dieser Werkstoffe ist es nun von entscheidender Wichtigkeit, dass
die Umgebungs- bzw. Betriebstemperatur auf jeden Fall oberhalb der Spréd-duktil-
Ubergangstemperatur  liegt, da ansonsten das Bauteilversagen ohne

Vorankindigung eintreten wirde.
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Eine Méglichkeit, die Sprod-duktil-Ubergangstemperatur deutlich abzusenken, stellt
der Mechanismus der Kornfeinung dar.

Konventionelle metallurgische MaBnahmen, wie zum Beispiel kontrollierte plastische
Verformung, gezielte Warmebehandlung oder Mikrolegieren, limitieren die minimale
KorngréBe auf etwa 1um, weswegen auch die in der Literatur verzeichneten

Untersuchungen auf diese untere KorngréBe beschrankt sind.

Mithilfe Methoden der Hochverformung — auch bekannt unter dem Begriff “Severe
Plastic Deformation®, kurz SPD — ist es nun mdéglich, bulk-Materialien mit KorngréBen
bis 200nm herab herzustellen. Sie werden in der Literatur als UFG — Ultra Fine

Grained — bezeichnet.

Die Fragestellung, die zugleich Motivation fiir das Verfassen dieser Diplomarbeit ist,
lautet nun, ob sich flir Materialien mit KorngréBen kleiner 1um der Trend fortsetzt und
sich die Spréd-duktil-Ubergangstemperatur zu noch tieferen Temperaturen
verschiebt oder ob Mechanismen zum Tragen kommen, die diesem
winschenswerten Effekt entgegenwirken. Da, wie eingangs erwahnt, Eisen als
Hauptelement von Stahl einen besonderen Stellenwert als Strukturwerkstoff
einnimmt, soll in der vorliegenden Arbeit das Spréd-duktil-Verhalten flir Reineisen

untersucht werden.
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2 Grundlagen

Bedingt durch die groBe Anzahl von unerwarteten technischen Schadensféllen und
deren katastrophalen Folgen in den Bereichen Maschinenbau, Brickenbau oder
Schifffahrt begann man sich intensiv mit den Ursachen fir das Versagen dieser
Konstruktionen auseinanderzusetzen. Es entwickelte sich die Disziplin der
Bruchmechanik, die untrennbar mit dem Namen G.R.Irwin verbunden ist [1].

Zum Bruch kommt es ohne das Auftreten sichtbarer plastischer Verformung, deshalb
wird dieser Bruchtypus auch als Sprédbruch oder energiearmer Bruch bezeichnet [2].
Daraus hat sich die Linear Elastische Bruchmechanik (LEBM) gebildet und auf diese
soll im Folgenden kurz eingegangen werden. Bei vielen Materialien kommt es vor
dem Bruch zu geringen plastischen Verformungen, was zum Teilgebiet der LEBM mit
KleinbereichsflieBen fuhrt. Der Vorgang Bruch umfasst die Vorgange Rissinitierung
und -ausbreitung.

Die Bruchmechanik geht davon aus, dass ein Material bereits rissbehaftet ist. Zur
Beschreibung, unter welchen Umstanden sich ein Riss ausbreitet, sind zwei
Konzepte entwickelt worden:

e Das Energiekonzept besagt, dass ein Riss wachsen wird, wenn bei einer
infinitesimalen Verlangerung mehr elastisch gespeicherte Energie frei wird als fur die
Schaffung neuer Rissflache notwendig ist. Die Ausbreitung wird zudem instabil, wenn

die auf die Risslange bezogene Energiefreisetzungsrate den Risswiderstand erreicht,

GC :RC. In den Risswiderstand geht auch der Energieanteil fir plastische

Verformung mit ein. Dieser ist normalerweise um viele Gr6Benordnungen hdher als
der Oberflachenterm.

e Das Spannungskonzept beschreibt die Spannungsverteilung um die
Rissspitze mittels eines einzigen Parameters, namlich der Spannungsintensitat K.
Wenn die Spannungsintensitdt einen materialabhédngigen, kritischen Wert K¢

erreicht, breitet sich der Riss aus und fihrt zum Bruch: K= Kc )
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Beide Konzepte haben ihre Glltigkeit und sind ineinander tberfihrbar. Es gelten die
bekannten Gleichungen:

K=0o_N7m-a-Y (2.1)

G- E
K= 2.2
1-0° (@.2)
0. ...auBere Spannung a ...Risslange
Y ...Geometriefaktor G ...Energiefreisetzungsrate
E ...E-Modul v ...Poisson’sche Querkontraktionszahl

In spréden Werkstoffen erfolgt die Rissausbreitung Uberwiegend transkristallin,
manchmal jedoch auch interkristallin, wenn die gr6Bte auftretende Normalspannung
oyy die Spaltbruchspannung o Ubersteigt. Der Spaltbruch (Cleavage) erfolgt durch
Aufbrechen atomarer Bindungen innerhalb ausgezeichneter kristallographischer
Ebenen, in denen die Packungsdichte am geringsten ist. So sind dies {100} Ebenen
im kubisch-raumzentrierten (krz) Gitter.

Die meisten Werkstoffe besitzen einen polykristallinen Aufbau, weswegen die
energetisch gunstigsten Spaltbruchebenen von Korn zu Korn auch unterschiedlich
orientiert sind. Aus diesem Grund kommt es beim Uberschreiten einer Korngrenze
zur lokalen Anderung der Rissausbreitungsrichtung: Anfangs kommt es zu einer
Aufspaltung in Teilrisse, die auf mehreren, parallel zueinander liegenden Ebenen
laufen und durch Stufen miteinander verbunden sind. Ebenfalls aus energetischen
Grinden findet jedoch kontinuierlich ein Zusammenschluss der Teilrisse zu einem
Hauptriss statt, was auf der Bruchflache als so genannte River patterns zu erkennen
ist. Mithilfe solcher River patterns kann die (lokale) Rissausbreitungsrichtung

bestimmt werden [2].
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Interkristalliner Bruch, auch Korngrenzenbruch genannt, tritt im Allgemeinen dann
auf, wenn das Korninnere sich wesentlich in seinen Eigenschaften von dem
Korngrenzen-nahen-Bereich unterscheidet, so z.B. in mechanischer oder in
elektrochemischer Hinsicht. Mechanisch gesehen kann der Korngrenzenbereich
duktiler oder weniger duktil als das Innere sein, im letzteren Fall bleibt plastische
Verformung an den Korngrenzen aus. Dies auBert sich im Bruchbild zum Beispiel
dahingehend, dass keine Waben an den Korngrenzen zu sehen sind.

Kommt es vor Eintritt des Gewaltbruches durch Spalten der Koérner oder
Korngrenzen zur Porenbildung durch plastische Verformung in mikroskopischen
Bereichen nahe der Rissspitze, so spricht man von mikroduktilem Bruch.

Kennzeichnend flur diesen Bruchtyp sind auf der Bruchflache sichtbare Waben —
auch Dimples genannt — deren Ursache meist im Vorhandensein von Teilchen einer
zweiten Phase oder Einschlissen liegt. Diese Teilchen unterscheiden sich in ihren
Festigkeits- und Verformungseigenschaften von dem Grundwerkstoff, sodass sie bei
Belastung entweder brechen oder von der Matrix abgel6st werden. Beiden
Vorgangen ist gemeinsam, dass es zur Bildung von Hohlrdumen bzw. Poren kommt,
die in weiterer Folge wachsen und durch Vereinigung mit dem bestehenden Riss zu

einer Rissverlangerung fuhren [3].
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Eine Mdglichkeit der plastischen Verformung stellt das Gleiten von Versetzungen dar.
Bei Erreichen einer kritischen Belastung werden Versetzungen von der Rissspitze
und Rissspitzen-nahen Quellen emittiert und als Folge Spannungsspitzen abgebaut
(Abbildung 2.1).

Gitterscherung
7
lo

Versetzungs-

emission \)\

Abbildung 2.1: Versetzungsemission an der Rissspitze

Bei anhaltender Versetzungsemission kommt es zu einer Abstumpfung der
Rissspitze, was auch Blunting genannt wird [4]. Dieses Ausrunden ist auf der
Bruchflache als gestreckte Zone — Stretched Zone — erkennbar, deren Weite ein MaB
fur die bei der Rissausbreitung geleistete Arbeit ist.

Aus dieser Uberlegung heraus haben Rice und Thomson 1974 ein Modell entwickelt
[5], in welchem sie die plastische Verformung der Rissspitze dem Rissfortschritt
durch Spaltbruch gegenlberstellen. Kommt es zur Emission von Versetzungen,
bevor der Bruch erfolgt, dann wird das Material als duktil bezeichnet, ist dies nicht

der Fall, dann als sprod.
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Waéhrend der Verformungsbruch im Prinzip weitgehend verstanden ist, kbnnen auf
experimentellem Weg nur sehr wenige Erkenntnisse gewonnen werden, die den
Vorgang des Spaltbruches zu erkldren imstande sind. Aus diesem Grund sind
Modelle zu dessen Beschreibung entwickelt worden:

Das Modell von Ritchie, Knott und Rice [6] aus dem Jahr 1973 geht davon aus,
dass der Spaltbruch nicht direkt an der Rissspitze initiiert wird, sondern davor:

Diese Behauptung stltzten sie auf Ergebnisse aus Bruchzahigkeitsversuchen und
darauf  folgende fraktographische Untersuchungen an gewdhnlichen
Kohlenstoffstahlen. Ihrer Meinung nach erfolgt der Bruch dann, wenn die gr6Bte
Normalspannung oy, Uber eine charakteristische Distanz x., welche mit der
KorngréBe bzw. mit dem mittleren Abstand von Karbiden in Zusammenhang steht,
die Spaltbruchspannung o; Gbersteigt (Abbildung 2.2).

3

O}r' —————

e | ! -

Abbildung 2.2: Spannungsverlauf vor einer Rissspitze in einem
plastisch verformbaren Material

Der in Abbildung 2.2 skizzierte Anriss fihrt bei &uBerer Belastung zu 6&rtlichen
Spannungs- und Dehnungskonzentrationen. Ein im Abstand x; von der Rissspitze
befindlicher Risskeim — etwa ein Karbid — bricht, da er an der plastischen Verformung
der umgebenden Matrix nicht teilhaben kann, wobei von diesem Mikroriss in weiterer

Folge der Spaltbruch ausgeht.
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In jingerer Zeit haben Chen und Mitarbeiter ebenfalls Versuche an Stahlen mit dem
Ziel durchgefuhrt, die Ursachen des Spaltbruches weiter zu erforschen. Ilhre
Ergebnisse weichen jedoch in wesentlichen Punkien von dem RKR-Modell ab,
weswegen sie ein eigenes Modell vorgeschlagen haben [7]:

Damit es zum Spaltbruch kommt, missen gleichzeitig drei Kriterien — ein
Dehnungskriterium und zwei Spannungskriterien — zumindest an einem Ort vor der

Rissspitze erflllt sein:

1) Zur Bildung eines Risskeims — ein Teilchen einer zweiten Phase in einer
Matrix kdnnte einen solchen darstellen — kommt es, wenn die plastische Verformung
lokal einen kritischen Wert erreicht.

€, Zé'pc (2.3)

2) Damit es zu keinem Blunting des neu gebildeten Risses kommt, muss der
dort vorherrschende dreiachsige Spannungszustand ebenfalls einen kritischen Wert

T. erreichen.

O-m

—2>T
o ¢ (2.4)
3) Dieser Riss breitet sich aus, wenn die gr6Bte Normalspannung die

Bruchspannung erreicht.

O, 2 Oy (2.9)

Chens Versuche haben zu der Erkenntnis geflhrt, dass es einen Bereich mit einem
Mindestabstand  x; zwischen  Ermldungsanriss und dem Ort des
Spaltbruchursprungs gibt, wobei mit fallender Temperatur x; kleiner wird.

Dieser Mindestabstand ist sowohl materialabhangig (€pc, Tc, O1) als auch abhangig
von der Probengeometrie (gp, Om/0e, Oyy) und deshalb physikalisch begrindbar.
Innerhalb dieses Bereichs ist nur das Dehnungskriterium erflllt, sodass es lediglich
zur Ausrundung der neu gebildeten Rissspitze kommt.
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Der Grundgedanke der zuvor beschriebenen Modelle besteht darin, dass sich einem
mit einem scharfen Anriss versehenen Material prinzipiell zwei Méglichkeiten bieten,
auf eine auBere Belastung zu reagieren: Entweder kommt es zur Plastifizierung des
Rissspitzenbereiches oder zum Rissfortschritt durch Spaltbruch, wobei die wichtigen
Parameter hierflr die Streckgrenze und die Spaltbruchspannung sind.

Die wichtigsten EinflussgréBen auf die Streckgrenze sind die KorngréBe, die absolute
Temperatur und die Beanspruchungsgeschwindigkeit, wahrend die
Spaltbruchspannung weitgehend unabhangig von der
Beanspruchungsgeschwindigkeit [8] ist (dies wird zumindest angenommen), sondern
hauptsachlich von der Temperatur und der KorngréBe des Werkstoffes abhangt.

Der Einfluss der KorngroBe auf die Streckgrenze wird durch die Hall-Petch-
Beziehung beschrieben, die in weiterer Folge zum Mechanismus der
Feinkornhartung flhrt:

1
o,=0,+k, d? (2.6)

Cottrell und Petch haben eine ahnliche Gleichung far die Abhéangigkeit der

Spaltbruchspannung von der KorngrdBe entwickelt:

1

~ 4Gs Vi d_i

=

oy (2.7)

y

Diese Abhangigkeit wird in der Weise beschrieben, dass Korngrenzen fiir Risse ein
effektives Hindernis darstellen, was dazu fihrt, dass die Ausbreitung an der
Grenzflache zeitweilig gestoppt wird. Da die bevorzugte Spaltbruchflache im
benachbarten Korn sehr wahrscheinlich anders orientiert ist, kommt es kurzfristig zu
einer Anderung der Rissausbreitungsrichtung, was Energie kostet, bis der Riss an

der nachsten Grenzflache zu stehen kommt [9].
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Die angelegte Spannung wachst und bevor der Spaltbruch erfolgt, kommt es zu
plastischer Verformung.

Je kleiner also die KorngréBe ist, desto gréBer ist der Korngrenzenanteil und desto
héher ist o;. Ob dies auch fiir sehr kleine KorngréBen gilt, soll in dieser Arbeit
untersucht werden.

Mehrere Verfahren [10] erlauben es heute, Materialien mit KorngréBen im
Nanometerbereich (KG < 100nm) herzustellen, wozu mechanische Umformprozesse
wie HPT und ECAP zéahlen. Diese Materialien werden in der Literatur haufig UFG-
materials (Ultra Fine Grained) betitelt, siehe z.B. [11-15]. Aus diesen Arbeiten geht
hervor, dass es infolge des hohen Verformungsgrades zu einer Fragmentierung der
urspringlichen Kornstruktur kommt, deren Ursache im Speichern von Versetzungen
in zellartigen Strukturen liegt. Durch Generierung von Versetzungen und deren
Umlagerung entstehen separate Zellen mit niedriger Versetzungsdichte im Inneren
und sehr hoher Dichte an den Zellwénden, auch als “Ungleichgewichtsgrenzflachen®
[16] bezeichnet.

Die Abhangigkeit der FlieBspannung in krz-Metallen von der Temperatur kann
folgendermaBen erklart werden:

FOr Versetzungen gibt es stabile Positionen im Kristallgitter. Damit sich eine
Versetzung um einen Burgersvekior b weiterbewegt, muss Arbeit aufgewendet
werden, um sie von einer stabilen Position in die nachste zu schieben. Dabei muss
sie einen Zustand hoherer potentieller Energie Uberwinden, was schlieB3lich zu einer

Reibspannung oder Peierls-Spannung o, (die aus der Ableitung des Peierls-

Potentials folgt) fahrt. Diese Spannung hangt neben dem Schubmodul von
kristallographischen =~ Parametern, wie = dem  Burgersvektor —und dem
Netzebenenabstand ab und ist somit flr verschiedene Kristallsysteme bzw. -gitter
unterschiedlich hoch.

So ist o, fur Schraubenversetzungen in Werkstoffen mit krz-Gitter um mehrere

GrdéBenordnungen hdher als fir jene mit einem kfz-Gitter.

Eine Versetzung bewegt sich also erst, wenn die resultierende Schubspannung,
entsprechend dem Schmid schen-Schubspannungsgesetz, gleich der Reibspannung
ist.

10
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Diese Energiebarriere kann jedoch auch thermisch aktiviert Gberwunden werden. Bei
héheren Temperaturen wandert nicht die gesamte Versetzungslinie auf einmal Uber
den Potentialberg sondern anfangs nur ein Teil davon. Dieser Mechanismus wird
Doppelkinkenbildung genannt, der Temperaturbeitrag kann mittels eines Boltzmann-
Ansatzes beschrieben werden. Bei héheren Temperaturen setzt somit bereits bei
niedrigeren  Schubspannungen  Versetzungsgleiten ein. Bei  niedrigeren
Temperaturen versagt jedoch dieser Mechanismus aufgrund mangelnder
Beweglichkeit von Schraubenversetzungen [17].

Wegen ihrer intrinsisch hohen Peierls-Spannung ist es nun verstandlich, dass krz-
Metalle besonders bei niedrigen Temperaturen eine starke Tendenz zu Spaltbruch
zeigen. Obwohl der Spaltbruch von krz-Metallen nicht genau verstanden ist, dirfte er
eng mit der Beweglichkeit der Schraubenversetzung zu tun haben.

Es gibt somit fiir krz-Metalle eine Ubergangstemperatur Tp bzw. ein
Temperaturintervall AT, wo es zu einem Wechsel von spaltflachigem zu duktilem
Bruch kommt (eine feine Mikrostruktur (UFG) férdert den Korngrenzenbruch), was in
der Abbildung 2.3 dargestellt ist. Des Weiteren ist aus dieser Abbildung zu erkennen,
dass die Spaltbruchspannung o weitaus empfindlicher auf die KorngréBe reagiert als
die Streckgrenze o,, sodass Kornfeinung die Ubergangstemperatur nach unten

verschiebt.

Of(dz)

Uf (d1 )

o, (d;)

AT,

Uy (d1)

Tpi2) Tpi1)
T —>
Abbildung 2.3: Abhangigkeit der FlieBspannung o, und der Spaltbruchspannung o

von der Temperatur, dargestellt fiir zwei unterschiedliche KorngréBen d; und d..
Kornfeinung fiihrt zu einer Erniedrigung der sprdd-duktil Ubergangstemperatur Tp

11
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3 Probenherstellung und Praparation

Ziel dieser Arbeit war es, Bruchzahigkeitsversuche fir den Werkstoff ARMCO-Eisen
durchzufihren. Das Rohmaterial lag in Stangenform mit einem Durchmesser von
40mm vor.

Die Probenherstellung erfolgte derart, dass das Rohmaterial zuerst mittels HPT-
Verfahren umgeformt wurde und in weiterer Folge daraus Bruchzahigkeitsproben
gefertigt wurden.

3.1 Herstellung des Ausgangsmaterials

Im Rahmen dieser Diplomarbeit sollten verschiedene Mikrostrukturen auf ihr
Bruchverhalten untersucht werden. Grob unterteilen lassen sie sich in a) ein
hochverformtes Gefiige und in b) ein hochverformtes und anschlieBend
wéadrmebehandeltes Geflige. Der wesentliche Unterschied besteht in der mittleren
Korn- bzw. StrukturgréBe, was zu unterschiedlichen mechanischen Eigenschaften —
geman der Hall-Petch-Beziehung — fihrt.

Da das Rohmaterial mittels HPT — High Pressure Torsion — umgeformt wurde,

erscheint es sinnvoll, dieses Verfahren kurz zu beschreiben.

Das Prinzip von HPT ist in Abbildung 3.1 schematisch dargestellt:

2

=
R

Abbildung 3.1: Prinzip des HPT-Verfahrens
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Eine scheibenférmige Probe wird zwischen zwei zylindrische Stempel gelegt und
unter hohem hydrostatischen Druck verdreht. Durch diese Scherverformung lasst
sich eine ausgepragte Kornfeinung erzielen. Die Gesamtverformung kann unter

Berucksichtigung des von Mises-Kriteriums folgendermaBen berechnet werden:

. _27m-r-n
vM h\/g (3.1)

Aus Gleichung 3.1 ist ersichtlich, dass die Gesamtverformung linear vom Radius r
abhangt und es somit zu einem Verformungsgradienten innerhalb der Probe kommt.
Ist die Verformung jedoch hinreichend groB, so erhalt man ein homogenes Geflige,
welches weitgehend unabhangig von r ist [18]. Bereits durchgefiihrte Versuche
haben ergeben, dass eine Umdrehungsanzahl von n=10 hierfir ausreichend ist,
somit wurde dieselbe Anzahl fir diese Arbeit gewahlt. Im Anschluss an die HPT-
Versuche durchgefiihrte Mikrostrukturuntersuchungen bei verschiedenen Radien
sowie die Aufnahme von Harteprofilen lieBen erkennen, dass ein homogenes Geflige

erzielt wurde.

Die Versuche wurden an der HPT-Anlage des Erich-Schmid-Instituts durchgefihrt,
die in Abbildung 3.2 zu sehen ist. Die verwendeten Stempelpaare hatten

Probenwannen von 1,5 bzw. 3,5mm Tiefe und einen Durchmesser von 30mm.

Abbildung 3.2: HPT-System am Erich-Schmid-Institut
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Fir ARMCO-Eisen wurde der Einfluss der Probenlage auf das Bruchverhalten
untersucht. Die unterschiedlichen Probenlagen sind in Abbildung 3.3 dargestellt.

1: Scherrichtung

2: Axialrichtung

3: Radialrichtung

Abbildung 3.3: Skizze der Probenorientierungen in der HPT-Scheibe

Die Bezeichnung der Proben mit Scher-, Axial- und Radialrichtung bezieht sich auf
die Rissausbreitungsrichtung. Laut ASTM-Norm E399 [19] misste bei Rundmaterial
jedoch folgende Angabe fur die hier skizzierten Probenlagen erfolgen:

Die Scherrichtung entspricht der L-C Lage, die Axialrichtung der C-L Lage und die
Radialrichtung der C-R Lage.

In weiterer Folge werden immer die erstgenannten Begriffe verwendet und
folgendermaBen abgekirzt:

S fur Proben entsprechend der L-C Lage
A fur Proben entsprechend der C-L Lage
R fir Proben entsprechend der C-R Lage

Aus Abbildung 3.3 ist weiters ersichtlich, dass fur Proben in Scher- und Axialrichtung
héhere Scheiben notwendig sind als in Radialrichtung. Somit wurden aus dem
Rohmaterial Scheiben vom Durchmesser d=30mm und Hoéhe h=10mm bzw.
h=4,5mm herausgearbeitet, wobei anschlieBend die Oberflachen planparallel
geschliffen wurden.
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3.1.1 HPT-Umformung

Vor dem eigentlichen Umformvorgang wurde die Ausgangsprobe zuerst

aufgestaucht, um die Probengeometrie des jeweiligen HPT-Stempels zu erzielen.
Der nun folgende Umformvorgang bei einem Druck von 2,5 GPa fand immer bei

Raumtemperatur statt. Die nachfolgende Tabelle soll die wichtigsten Proben- und
Prozessparameter zusammenfassen:

ha tstempel ho } PHPT Rmittel
Probenlage Ausglihen
[mm] [mm] [mm] [GPA] [mm]
Sund A 10 3,5 8.8 700°C/1h 2,5 7,0
R 4,5 1,5 4.4 700°C/1h 2,5 3,7

Tabelle 3.1: Proben- und Prozessparameter von ARMCO-Eisen fiir das HPT-Verfahren

Die durch den HPT Prozess eingestellte Mikrostruktur, in weiterer Folge als
SPD - Severely Plastically Deformed - Geflge bezeichnet, weist eine im Vergleich

zum Ausgangsgeflge stark reduzierte Korn- bzw. StrukturgréBe auf, die in etwa bei
200nm liegt und in Abbildung 3.4 zu sehen ist.

Abbildung 3.4: Die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme im BSE-Modus

zeigt die Mikrostruktur von HPT-verformtem ARMCO-Eisen in Radialrichtung.
Die mittlere KorngréBe betragt in etwa 200nm.
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Bedingt durch die starke Kornfeinung im Zuge des HPT-Prozesses kommt es zu
einer gewaltigen Festigkeitssteigerung, die sich in einem Harteanstieg auf 400 HV1
bemerkbar macht. Im Vergleich dazu hatte das Ausgangsgefiige eine mittlere
KorngréBe von 40um und eine durchschnittliche Harte von 200 HV1.

3.1.2 Warmebehandlung

Um nun Proben verschiedener KorngréBen herzustellen, wurden in Luftatmosphére
Warmebehandlungen am verformten Material durchgefahrt.
Mittlere KorngréBen von 300nm, 1um und 5pum konnten eingestellt werden, wobei

mit steigender KorngréBe die Harte sukzessive abnimmt.

In Tabelle 3.2 sind die entsprechenden Warmebehandlungen sowie die daraus
resultierenden Hartewerte angefihrt.

Die durch die Warmebehandlung eingestellten Mikrostrukturen sind in den
Abbildungen 3.5 bis 3.7 zu sehen.

KorngréBe Warmebehandlung Harte
200nm - SPD - 400 HV 1
300nm 350°C/1h 320 HV 1
1um 450°C/2h 200 HV 1
5um 650°C/1h 100 HV 1

Tabelle 3.2: KorngréBe sowie Mikroharte der eingestellten Mikrostrukturen
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.A

Abbildung 3.5: Die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme im BSE-Modus
zeigt die Mikrostruktur in Radialrichtung von HPT-verformtem ARMCO-Eisen,
das anschlieBend eine Stunde bei 350°C in Luftatmosphére gegliiht wurde.
Die mittlere KorngréBe betragt 300nm.

¥ae

Abbildung 3.6: Die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme im BSE-Modus
zeigt die Mikrostruktur in Radialrichtung von HPT-verformtem ARMCO-Eisen,
das anschlieBend zwei Stunden bei 450°C in Luftatmosphére gegliht wurde.
Die mittlere KorngréBe betragt 1um.
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Abbildung 3.6: Die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme im BSE-Modus
zeigt die Mikrostruktur in Radialrichtung von HPT-verformtem ARMCO-Eisen,
das anschlieBend eine Stunden bei 650°C in Luftatmosphére gegliuht wurde.
Die mittlere KorngréBe betragt 5um.

3.2 Bruchzahigkeitsproben

Zur Ermittlung der Bruchzéahigkeit wurden CT-Proben - Compact Tension - in
Anlehnung an ASTM-Norm E399 gefertigt. Die in der Norm vorgeschriebenen
Probendimensionen konnten nicht vollstandig eingehalten werden, da der
Lochdurchmesser gréBer war als der vorgegebene Wert von 0,255'W.

Der Grund far die Wahl eines gréBeren Durchmessers bestand darin, dass es bei
normgerechter Ausfihrung vermehrt zum Bruch der Bolzen wahrend des Versuches
kam.

Aus der verformten HPT-Scheibe wurde in der mechanischen Werkstatte eine
Vorform gefrast, welche bereits die erforderlichen Bohrungen enthielt. Diese Vorform
wurde im Anschluss daran auf das jeweilige EndmaB plangeschliffen: Im Fall von
Scher- und Axialproben betrug das EndmaB 6,5mm, bei Radialproben 2,7mm.

Die Radialproben wurden bewusst mit leichtem UbermaB versehen, da die beiden
Querschnittsflachen in weiterer Folge feingeschliffen und mechanisch poliert wurden,

um den spater eingebrachten Druckermidungsanriss besser erkennen zu kénnen.
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Aus Abbildung 3.3 ist zudem ersichtlich, dass aus einer HPT-Scheibe 12 Scher- bzw.

Axialproben, jedoch nur vier Radialproben entnommen werden kénnen.

Die einzelnen CT-Proben wurden mittels einer Diamantdrahtsédge der Firma “well ©
aus der Vorform herausgeschnitten und anschlieBend auf das EndmafR geschliffen.
Ebenso wurde der grobe Kerb mit derselben Sage eingebracht, deren
Drahtdurchmesser 0,4mm betrug. Die Kerbtiefe wurde mittels einer Rasierklinge und
Diamantpaste weiter erhdht, gleichzeitig verringerte sich dabei auch der Kerbradius.
Die Gesamtkerbtiefe wurde sodann im Lichtmikroskop ausgemessen.

Um bruchmechanische Versuche Uberhaupt durchfihren zu kdnnen, ist es
notwendig, dass ein scharfer Anriss existiert. Dazu wurde eine elektrodynamische
Prafmaschine der Firma “Rumul “ verwendet. Die gekerbten Proben wurden einer
Belastung ausgesetzt, die im Druckschwellbereich lag. Das verwendete
Spannungsverhéltnis R war 20 und ein Lastblock hatte 3-10°> Schwingspiele.

Nach jedem Lastblock wurde im Lichtmikroskop kontrolliert, ob sich ein Anriss
ausgebildet hatte. Falls dies nicht der Fall war, wurde die Belastung sukzessive
gesteigert bis es zu einem Anriss kam, dessen Lange in etwa der beabsichtigten
KorngréBe entsprach. Die endgultige Risslange ergab sich als Mittelwert der Anrisse
an beiden Probenoberflachen.

Bei den Proben in Axialrichtung zeigte es sich, dass sich der Ermidungsanriss
senkrecht zum Kerb ausbildete. Um diesen unerwinschten Effekt so gering wie
moéglich zu halten, fand bei den Axialproben die entsprechend vorhergesehene
Waéarmebehandlung vor der Risseinbringung statt. Bei allen anderen Proben erfolgte
die Warmebehandlung, nachdem sich der Riss gebildet hatte.

Eine detaillierte Zusammenstellung der einzelnen CT-Proben ist dem Anhang zu

entnehmen.
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4 Bruchzahigkeitsversuche

Die Versuche zur Bestimmung der Risszéhigkeit fanden an einer Zugprifmaschine
der Firma Zwick, Modell 7025/2 statt, wobei unter Mode | gepriift wurde. Die
Prifgeschwindigkeit betrug 400pum/min, far die Kraftmessung wurde eine 10kN-, in
zwei Fallen eine 1kN-Kraftmessdose, verwendet. Lediglich bei Raumtemperatur
konnte mittels eines geeigneten Dehnungsaufnehmers die Verschiebung v
gemessen werden. Sowohl bei den Niedrig- als auch bei den
Hochtemperaturversuchen war dies nicht mdglich, hier wurde die Prifzeit t fir die
Auswertung verwendet. Der Kraftverlauf wurde mittels angeschlossenem Computer

aufgenommen.
Die Priftemperaturen kbnnen grob in drei Bereiche unterteilt werden:

a) Temperaturen unterhalb der Raumtemperatur bis zu einer minimalen

Temperatur von -196°C
b) Raumtemperatur RT

c) Temperaturen oberhalb der Raumtemperatur bis zu einer maximalen

Temperatur von 200°C

Far die Niedrigtemperaturversuche wurde die Versuchsanordnung dahingehend
modifiziert, dass ein Edelstahlbehélter installiert und in den das Kihlmedium —
flissiger Stickstoff mit einer absoluten Temperatur von 77K — eingebracht wurde. Bei
der Minimaltemperatur befanden sich die CT-Probe sowie die Probenaufnehmer
vollstédndig im Stickstoffbad. Im Temperaturintervall von -196 °C bis RT war die

CT-Probe oberhalb des Stickstoffbades. Die Kihlung erfolgte einerseits durch
Warmeableitung Uber das Probengestange in das Stickstoffoad und andererseits
durch Konvektion. Zur Ermittlung der Priftemperatur diente ein  Pt100-

Widerstandsthermometer.
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Die Hochtemperaturversuche wurden in einer Heizkammer der Firma “Brabender “
durchgefihrt. Fir die Temperaturmessung wurde ein Thermoelement vom Typ K

verwendet.

4.1 Auswertung

Die Auswertung der aufgenommen Kraft-Verschiebungs- bzw. Kraft-Zeit Kurven
erfolgte in Anlehnung an ASTM-Norm E399.

An anderer Stelle wurde bereits angemerkt, dass die gefertigten CT-Proben nicht
vollstdndig der Norm entsprachen. Deswegen konnte streng genommen kein gtiltiger
Kic - Wert (plane-strain fracture toughness) ermittelt werden.

Die Norm unterscheidet drei Haupttypen von Kraft-Verschiebungskurven, die in
Abbildung 4.1 dargestellt sind.

—

LOAD, P

/A PI‘H Qx /A Pm - /A
27, 7 e

Abbildung 4.1: Haupttypen von Kraft-Verschiebungskurven laut ASTM-E399

Nachdem die aufgenommene P-v Kurve einem der drei Haupttypen zugeordnet wird,
kann Pq entsprechend dem Kapitel 9 “Calculation and Interpretation of results” der
ASTM-Norm E399 ermittelt werden.
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Eine vorlaufige, noch zu qualifizierende Risszahigkeit Kq kann nach folgender
Gleichung berechnet werden:

P
K, = B\/*f( ) (4.1)

Pq .. aus der Kraft-Verschiebungskurve ermittelte Kraft
a ... Risslange
W ... Probenbreite
B . Probendicke
<
<“—— a —>
< W >
Abbildung 4.2: Querschnitt einer CT-Probe
Far CT-Proben ist die Geometriefunktion f(%): (4.2)
a a a’ a’ a’
(2+-—)-(0.886+4.64- ——13.32—+14.72- ——5.6- —
a. _ W W W W W
f (W) =

a >
1— )2
( W)
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Damit sichergestellt ist, dass die Versuchsergebnisse in Einklang mit der LEBM sind,
muss ein Uberwiegend Ebener Dehnungszustand vorherrschen, der bedingt, dass

die GréBe der plastischen Zone klein im Vergleich zu den Probenabmessungen ist.

Folgende zwei Gleichungen mussen dafir erfillt sein:

K?
0
B,a22,5-—o_§ 4.3)
P
max <
PQ <LI10 (4.4)

Erst dann kann der Ko-Wert als giltiger Kic-Wert gemaB ASTM-E399 angesehen

werden.
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5 Versuchsergebnisse

Die Ergebnisse in diesem Kapitel werden derart aufbereitet, dass fir Zustande einer
Orientierung das Bruchverhalten in Abhangigkeit von der KorngréBe und innerhalb
einer Serie gleich bleibender KorngréBe in Abhangigkeit von der Temperatur
beschrieben wird.

Zu Beginn jedes der drei Unterkapitel wird die Bruchzahigkeit Gber der Temperatur in
einem Diagramm graphisch dargestellt, wobei alle Korngr6Ben gemeinsam
eingezeichnet werden. Dies soll die Beurteilung des Spréd-duktil-Uberganges
erleichtern und bereits einen ersten Uberblick verschaffen. AnschlieBend werden die
Bruchzahigkeitswerte in einer Tabelle zusammengefasst.

Ohne den Ergebnissen vorgreifen zu wollen, scheint der nachste kurze Absatz
dennoch notwendig, um mdgliche Unklarheiten bereits im vorhinein zu beseitigen:

Mit steigender Korngr6Be nimmt die Ausdehnung der plastisch verformten Zone
gemaf der Hall-Petch-Beziehung ebenfalls zu, sodass aufgrund der beschrankten
ProbengréBe die Anwendung der LEBM unter Berlcksichtung des
KleinbereichflieBens an ihre Grenzen st6Bt. Generell ist ab einer KorngréBe von 1um
die Streckgrenze bereits so niedrig, dass bei entsprechender Temperatur gewaltige
plastische Verformungen auftreten und sich die CT-Probe ahnlich einer duktilen
Zugprobe einschnurt. Diese Tatsache widerspricht den Vorstellungen eines
vorwiegend elastischen Probenverhaltens, von dem das “K-Konzept® ausgeht.
Vollsténdigkeitshalber werden die aus der Maximalkraft der
Kraft-Verschiebungskurve errechneten Spannungsintensitaten in das
BruchZzéhigkeit-Temperatur-Diagramm eingetragen, jedoch gesondert markiert.
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5.1 Scherrichtung

In der Abbildung 5.1 sind die aus der Kraft-Verschiebungskurve ermittelten
Bruchzéahigkeiten in Abhangigkeit von der Temperatur dargestellt. Die errechneten
Bruchzahigkeitswerte sind auBerdem in der Tabelle 5.1 zusammengefasst.

d SPD A 300nm ¢ 1um m 5um )
100 - *
‘E 75
K ot Ot
g m] A:
< 4
g e
N
S5 O
2 25
@ A
A
A
O T T T T T T T T
-200 -150 -100 -50 0 50 100 150 200
Temperatur [°C]
e J

Abbildung 5.1: Bruchz&higkeit — Temperatur — Diagramm fir die Scherrichtung

Die gultigen Werte sind durch volle Symbole dargestellt, die nicht ausgefillten zeigen an, dass die
ermittelten Bruchzahigkeiten nicht den Giiltigkeitskriterien der ASTM-E399 entsprechen.

Ein Pfeil neben einem Symbol zeigt an, dass der errechnete Wert den wahren Wert unterschéatzt und
in Wirklichkeit viel héher liegt.

-196°C  -150°C  -100°C  -70°C 25°C 70°C  125°C  200°C
5 7 17 25 26 48°
300nm 7 20 14 61°
1pm 37 97 71¢ 72° 56
5pm 32\41° 68° 52°

Tabelle 5.1: Auflistung der Bruchzihigkeit [MPavm] in Abhéngigkeit der KorngréBe bei den
verschiedenen Priiftemperaturen fir die Scherrichtung

Der Index “p" deutet an, dass es wahrend des Bruchzahigkeitsversuches zu einem Pop-in gekommen
ist. Der Wert vor dem Schragstrich “\* entspricht der nach dem Typ Il der ASTM-E399 ermittelten
Bruchzahigkeit, der Wert nach dem Schragstrich der aus der Maximalkraft ermittelten maximalen
Spannungsintensitat. Der Index “d" deutet an, dass die Probe duktil gebrochen ist und demnach nicht
den Giltigkeitsbedingungen der ASTM-E399 genligt.
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5.1.1 SPD-Serie

Die SPD Serie wurde im Bereich zwischen Flissigstickstofftemperatur und 200°C
untersucht.

Die bei einer Temperatur von -196°C getestete Probe weist die niedrigste
Bruchzéhigkeit (Kc=5 MPavm) aller untersuchten auf. Makroskopisch, wie auch
mikroskopisch kdnnen keine Anzeichen von Plastifizierung festgestellt werden.
Abbildung 5.2 zeigt die Gesamtbruchflache.

Abbildung 5.2: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme der
Gesamtbruchflache. Die SPD-Probe aus der Scherrichtung wurde bei -196°C
geprift. Es sind keine beachtlichen plastischen Verformungen zu erkennen
(Kic=5MPa\m).

Dasselbe Bruchbild zeigen die Proben sowohl bei -100°C als auch bei
Raumtemperatur. Die Bruchzdhigkeit steigt jedoch an und betragt bei
Raumtemperatur 16 MPavm, wobei keine gréBeren Anzeichen von Plastifizierung
feststellbar sind und die Gewaltbruchflache nahtlos an den eingebrachten
Ermadungsanriss anschlieBt (Abbildung 5.3). Der Restbruch hat in allen Fallen véllig
interkristallinen Charakter.
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Abbildung 5.3: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme, die den Ubergang vom
Ermidungsanriss zum Gewaltbruch zeigt. Dieser ist rot markiert. Die SPD-Probe aus der
Scherrichtung wurde bei Raumtemperatur gepriift. (Kic=16MPaym)

Ab einer Versuchstemperatur von 70°C andert sich das Bruchbild insofern, als es zu
einem merklichen Blunting der Rissspitze kommt (Abbildung 5.4):

Unter dem Elektronenmikroskop betrachtet folgt die Gewaltbruchflache nicht
unmittelbar der druckermideten Zone. Dazwischen befindet sich ein
Ubergangsbereich, die so genannte Stretched-zone, dessen Ausdehnung in etwa
5um betragt

Aus dieser Abbildung ist ebenfalls zu erkennen, dass an die Stretched-zone keine
mikroduktile Zone anschlieBt, sondern sofort der interkristalline Restbruch folgt.
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Eine weitere Auffalligkeit, die die Probe bei 125°C zeigt, sind so genannte

Tear-ridges. Diese verbinden angrenzende Bruchbereiche unterschiedlicher H6he
miteinander und haben ein bergrickenartiges Aussehen, wobei lokale plastische
Verformungen fir die Aufwdlbungen verantwortlich sind. Das Auftreten der Tear-
ridges wird von Rosenfield [20] als dominierender Energie verzehrender

Mechanismus wéahrend der Rissausbreitung angesehen (Abbildungen 5.5, 5.6).

Abbildung 5.4: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme, die die
Stretched-zone im Anschluss an den Ermidungsanriss zeigt.

Die SPD-Probe aus der Scherrichtung wurde bei 70°C geprift
(Kic=25MPavm).

: : hl) 1 | .‘ ':

Abbildung 5.5: Diese REM-Aufnahme zeigt einen  Abbildung 5.6: REM-Aufnahme des in Abb.5.5
Ausschnitt der Restbruchflache der SPD-Probe markierten Bereichs. Hier ist besonders gut zu
aus der Scherrichtung, die bei 125°C geprift sehen, dass es auf mikroskopischer Ebene zu
wurde. Unterschiedliche Rissebenen sind durch beachtlichen lokalen plastischen Verformungen
so genannte Tear-ridges miteinander verbunden,  kommt.

welche in der Abbildung schwarz markiert sind.
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Die mikroplastischen Vorgénge fihren zu einem Ansteigen der Bruchzahigkeit auf 25
bzw. 26 MPaVm bei 70°C bzw. 125°C. Es sind weder Einschniirung noch
Scherlippen feststellbar, sodass daraus schlussgefolgert werden kann, dass
makroskopisch betrachtet der Bruch weiterhin verformungsarm erfolgt.

Ebenso deutet der lineare Verlauf der Kraft-Verschiebungskurve darauf hin.
Beachtliche plastische Verformungen treten erst bei einer Versuchstemperatur von
200°C auf, die sich - wenn auch nur geringfligig - als Abweichung vom linearen
Verlauf in der Kraft-Verschiebungskurve &auBern und zu einer maximalen
Spannungsintensitat Kna=48 MPavm fiihren.

Betrachtet man die Probe im Mikroskop, so fallen auf den ersten Blick die stark
zerklUftete Bruchflache, sowie Scherbruchanteile auf (Abbildung 5.7).

Hohere VergréBerungen zeigen, dass es im Anschluss an die Stretched-zone zur
Ausbildung einer mikroduktilen Zone kommt (Abbildung 5.8).

In weiterer Folge wird das Geflige plastisch verformt, bis der Gewaltbruch eintritt.
Aus dem Aussehen der in Abbildung 5.9 dargestellten Kérner ist abzulesen, dass
dies unter Zugbelastung erfolgt.

Abbildung 5.7: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme, die die
Gesamtbruchflache der SPD-Probe aus der Scherrichtung bei einer
Priftemperatur von 200°C zeigt. Auf der Bruchflache sind beachtliche
Scherlippen als Zeichen groBer plastischer Verformung erkennbar. Die aus
der Kraft-Verschiebungskurve errechnete Bruchzahigkeit betragt 48MPavm,
ist in Wirklichkeit jedoch weit gréBer.
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Abbildung 5.8: Den Ubergang vom Ermiidungsanriss zur mikroduktilen Zone zeigt diese
REM-Aufnahme. Ebenfalls ist ein Blunting der Rissspitze zu erkennen. Die SPD-Probe
aus der Scherrichtung wurde bei 200°C geprUft.

Abbildung 5.9: Ein Ausschnitt der Restbruchflache derselben Probe ist hier dargestellt.
Die REM-Aufnahme zeigt, dass die K&rner unter Zugspannungen plastisch verformt
wurden bis es zum Bruch kam.
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Versuchsergebnisse Scherrichtung 300nm

5.1.2 300nm-Serie

Die Serie mit einer KorngréBe von 300nm wurde im Temperaturbereich zwischen
Fllssigstickstoff- und Raumtemperatur untersucht.

Bei -196°C zeigt das Material ideal sprodes Verhalten: Sowohl makroskopisch als
auch mikroskopisch sind keine Anzeichen von plastischer Verformung erkennbar.
Der unmittelbar an den Ermidungsriss anschlieBende Bereich zeigt weder Blunting
noch mikroduktile Verformung (Abbildung 5.10).

Der Bruch selbst erfolgt interkristallin, wobei auch hier keine plastische Verformung
an den Korngrenzen sichtbar ist (Abbildung 5.11). Der niedrige Wert der
Bruchzahigkeit von 7 MPavm und der Verlauf der Kraft-Verschiebungskurve

sprechen fUr den energiearmen Bruch.

Das Materialverhalten bei -100°C und -70°C &ndert sich dahingehend, dass es zur
Ausbildung einer Stretched-zone kommt (Abbildungen 5.12, 5.13), deren Weite sehr
gering ist und nur ungefédhr 1um betragt. Auch sind Tear-ridges gut zu erkennen
(Abbildung 5.14).

Abbildung 5.10: Diese REM-Aufnahme zeigt den  Abbildung 5.11: Diese REM-Aufnahme zeigt

Ubergang von Ermiidungsantriss zur Restbruch- einen Ausschnitt der Restbruchflache nahe des
flache der 300nm-Probe der Scherrichtung bei Ermuadungsanrisses derselben Probe. Der Rest-
-196°C. Der Ubergang ist in der Abbildung mit bruch erfolgt zur Ganze interkristallin, selbst
Pfeilen rot markiert. Es sind keine beachtlichen erkennbare plastische Verformungen an
plastischen Verformungen zu erkennen. den Korngrenzen bleiben aus (Kc=7MPavm).
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Versuchsergebnisse Scherrichtung 300nm

Demzufolge steigt auch die Spannungsintensitat bei Bruch an. Bemerkenswert ist
jedoch, dass die Bruchzahigkeit bei -100°C mit 20 MPaVm héher liegt als bei -70°C
(Kic=14 MPavm).

Der Restbruch erfolgt erneut interkristallin ohne markante Verformung an den
Korngrenzen.

Abbildung 5.12: Diese REM-Aufnahme zeigt die  Abbildung 5.13: Diese REM-Aufnahme zeigt

Stretched-zone, sowie den Beginn der Restbruch-  ebenfalls die Stretched-zone als Ubergangs-

flache. Die 300nm-Probe aus der Scherrichtung bereich zwischen Ermidungsanriss und Rest-

wurde bei -100°C gepriift (K,c=20MPavm). bruchfléache, jedoch bei einer Priftemperatur von
-70°C (Kic=14MPaVm).

Restbruchflaiche der 300nm-Probe aus der Scherrichtung zeigt, die bei
-100°C geprift wurde. Der Bruch erfolgte interkristallin, des Weiteren zeigt
die Bruchflache die Ausbildung von Tear-ridges.
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Versuchsergebnisse Scherrichtung 300nm

Die Prifung bei Raumtemperatur fOhrt zu makroskopisch plastischen
Verformungen, deutlich erkennbar als Scherlippen, die bereits bei niedriger
VergréBerung (Abbildung 5.15) zu sehen sind.

Im Anschluss an die Stretched-zone kommt es zu mikroduktiler Rissausbreitung, die
sich im Bruchbild als bekannte Wabenstruktur zeigt (Abbildung 5.16).

Infolgedessen verringert sich laufend der Probenquerschnitt bis schlieBlich der
duktile Restbruch auf die Weise erfolgt, dass die Probe auseinander gerissen wird
(Abbildung 5.17), was in der Literatur als Tensile tearing bekannt ist [2].

Weiters deutet die Abweichung von der Linearitat in der Kraft-Verschiebungskurve
auf das duktile Verhalten hin. Die aus der Maximalkraft berechnete maximale
Spannungsintensitat Kmax betragt 61 MPavm, wobei das Verhéltnis von Pmax zu Pq
mit 1,4 erheblich Gber dem von der Norm geforderten Wert von 1,1 liegt.

102pm ¥ ; = :{"

Abbildung 5.15: Rasterelekironenmikroskopische Aufnahme der 300nm
Probe aus der Scherrichtung, die bei Raumtemperatur geprift wurde. Die
Aufnahme zeigt die Gesamtbruchflache, auf der beachtliche Scherlippen
erkennbar sind. Die aus der Kraft-Verschiebungskurve errechnete
Bruchzahigkeit betragt 61MPavm, ist in Wirklichkeit jedoch weit gréBer.
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Abbildung 5.16: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt den Ubergang
vom Ermidungsanriss zu mikroduktiler Rissausbreitung fir die 300nm-Probe aus der
Scherrichtung, die bei Raumtemperatur gepriift wurde. Ebenfalls gut zu erkennen ist die
beachtliche Ausrundung der Rissspitze.
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Abbildung 5.17: Die REM-Aufnahme zeigt einen Ausschnitt der Restbruchflache
derselben Probe, wobei der Bruch unter groBer plastischer Verformung erfolgt ist.
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Versuchsergebnisse Scherrichtung 1um

5.1.3 1uym-Serie

Die Serie mit einer KorngréBe von 1um wurde im Temperaturbereich zwischen
Fllssigstickstoff- und Raumtemperatur untersucht.

Bereits bei -196°C kommt es zu einer geringen Ausrundung der Rissspitze, sodass
die Stretched-zone, deren Weite etwa 2 um betragt, deutlich zu sehen ist — der
Beginn ist in Abbildung 5.18 mit roten Pfeilen markiert.

Mikroduktile Rissausbreitung bleibt jedoch aus, sodass unmitteloar daran der
verformungsarme Restbruch folgt (Abbildung 5.19).

Die Tatsache, dass der Bruch weitgehend verformungsarm erfolgt, wird zusétzlich
durch den linearen Verlauf der Kraft-Verschiebungskurve bestatigt, wobei der
Bruchtyp eine Mischung aus Korngrenzen- und Spaltbruch ist (Abbildung 5.20).
Durch das grdBer werdende Korn nimmt der Anteil an Grenzflache, verglichen mit
der 300nm-Serie, ab, sodass die Rissausbreitung zunehmend transkristallin erfolgt.
Die Verformungen im Rissspitzenbereich fihren jedoch bereits zu einem relativ
hohen Wert der Bruchzahigkeit von 37 MPavm.

Abbildung 5.18: Diese REM-Aufnahme zeigt Abbildung 5.19: Es wird dieselbe Probe wie in
einen Bruchflachenausschnitt, der sowohl die Abb. 5.18 gezeigt, jedoch ist die Stretched-zone
Bereiche Ermidungsanriss als auch Restbruch- vergroBert dargestellt. Sie ist als heller Bereich
flache zeigt. Mit Pfeilen rot markiert ist der erkennbar, zuséatzlich noch rot markiert

dazwischen liegende Bereich der Strefched-zone. Die Ausdehnung betragt lediglich etwa 2um.
Die 1um-Probe aus der Scherrichtung wurde bei (Kie=37MPavm)
-196°C gepriift.
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Versuchsergebnisse Scherrichtung 1um

Abbildung 5.20: Die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt die
Restbruchflache der 1um-Probe aus der Scherrichtung, die bei -196°C gepriift wurde. Die
Bruchflache zeigt sowohl Anteile von Korngrenzen- als auch von Spaltbruch.

Wird die Prifung bei -150°C durchgefiihrt, so ist auf der Bruchoberflache eine
mikroduktile Zone, deren Ausdehnung ungefahr 80um betragt, im Anschluss an die
Stretched-zone sichtbar (Abbildung 5.21, 5.22).

Danach kommt es zum Gewaltbruch, der wiederum Anteile von Spalt- als auch
Korngrenzenbruch aufweist. Die Plastifizierungen im Rissspitzenbereich flhren
dazu, dass die Spannungsintensitat bei Bruch beachtlich auf 97MPaVm ansteigt.

Die plastische Verformung deutet sich auch in der Kraft-Verschiebungskurve als
Abweichung von der Linearitat an.

Neben Tear-ridges sind vereinzelt auch schon Sekundérrisse — in Abbildung 5.24 rot
eingefasst — die interkristallin verlaufen, erkennbar (Abbildung 5.23, 5.24.). Diese

beiden Merkmale tragen ebenfalls zur hohen Bruchzahigkeit bei [21].
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Versuchsergebnisse Scherrichtung 1um

Abbildung 5.21: Diese REM-Aufnahme zeigt
einen Ausschnitt der Bruchflache der 1um-Probe
aus der Scherrichtung. Die Probe wurde bei
-150°C gepruft. Es sind die mikroduktile Zone,
sowie der Beginn der Restbruchflache zu sehen,
wobei der Ubergang mit Pfeilen rot markiert ist.

Abbildung 5.22: Eine vergrdBerte Darstellung
der mikroduktilen Zone zeigt diese Abbildung.
Deren Ausdehnung betragt in etwa 80um. Diese
relativ starken Plastifizierungen fihren zu einer

vergleichsweisen hohen Bruchz&higkeit.
(Kic=97MPavm)

den Ubergang zum Restbruch, wobei die hellen

Bereiche Tear-ridges darstellen und gelegentlich
lokal plastisch verformte Bereiche als Dimples zu
erkennen sind.

L —_ el e e VAL
Abbildung 5.24: Schlussendlich zeigt diese REM
Aufnahme einen Ausschnitt der Restbruchfléche,

die sowohl Anteile von Korngrenzen- als auch
von Spaltbruch aufweist. Rot markiert sind
Sekundérrisse. Die hellen, glanzenden Bereiche
deuten bereits eine gewisse Restduktilitat an.
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Versuchsergebnisse Scherrichtung 1um

Bei den Proben, die zwischen -100°C und Raumtemperatur getestet worden sind,
ist bereits mit bloBem Auge das duktile Verhalten erkennbar (Abbildung 5.25, 5.26).
Hbhere VergroBerungen zeigen die wabenférmige Bruchflache noch deutlicher,
wobei es zu massivem Porenwachstum gekommen ist (Abbildung 5.27). In einigen
Fallen ist im Porengrund noch das bruchauslésende Partikel (Abbildung 5.28) zu
erkennen. Die aus der Maximalkraft ermittelte Spannungsintensitat Ky ax hat bei
-100°C einen Wert von 71 MPaVm und betragt bei Raumtemperatur 56 MPavm.

Abbildung 5.25: Die REM-Aufnahme zeigt die Abbildung 5.26: Die 1um-Probe aus der Scher-

Gesamtbruchflache der 1um-Probe aus der richtung wurde bei Raumtemperatur gepruft.
Scherrichtung, die bei -100°C gepriift wurde. Die REM-Aufnahme I&sst auch hier deutlich das
Bereits bei einer geringen Last beginnt sich die duktile Materialverhalten erkennen: beachtliche
Probe zu plastifizieren und sich beachtlich Einschnirung, sowie Wabenstruktur.
einzuschnilren. Das duktile Materialverhalten Aufgrund der Temperaturabhéngigkeit der

ist deutlich zu sehen. Die aus der Maximalkraft Streckgrenze ist bei Raumtemperatur die

der P-v Kurve errechnete Spannungsintensitat maximale Spannungsintensitat niedriger und
betragt 72MPavm. betragt 56MPavm.

Abbildung 5.27: REM-Aufnahme, die einen Abbildung 5.28: Detailaufnahme eines plastisch
Ausschnitt der stark plastisch verformten verformten Bruchbereiches derselben Probe.
Bruchflache zeigt. Die Dimples erreichen Im Porengrund ist noch das bruchauslésende
eine GréBe bis 50um. Die 1um-Probe aus der Teilchen zu sehen. Das aus der Maximalkraft der
Scherrichtung wurde bei -70°C geprft. P-v Kurve errechnete Kpay betragt 72MPavm.
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5.1.4 5um-Serie

Die Serie mit einer KorngréBe von 5um wurde im Temperaturbereich zwischen
Fllssigstickstoff- und Raumtemperatur untersucht.

Lediglich bei der Priftemperatur von -196 °C bricht die Probe infolge der monotonen
Beanspruchung, jedoch kommt es zu so genannten Pop-in-Effekten. Unter Pop-in
versteht man vorkritisches Risswachstum, was bedeutet, dass sich der Riss eine
gewisse Distanz instabil ausbreitet, bevor er gestoppt wird. Flr die Bestimmung der
Bruchzahigkeit ist aber der erste Lastabfall entscheidend.

Fir diese Probe ergibt sich eine kritische Spannungsintensitit von Ko=32 MPaVm.
Das Verhaltnis von Pnax / Pq liegt mit 1,25 jedoch tber dem von der ASTM-Norm
geforderten Wert und kann somit rein formell nicht als Bruchzahigkeitswert
angesehen werden.

Wie bei der 1um Probe bildet sich im Anschluss an den ErmUdungsriss eine — jedoch
weitaus gréBere — Stretched-zone aus, deren Weite ungefahr 15um betragt
(Abbildung 5.29).

Abbildung 5.29: Die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt der 5um-Probe aus der Scherrichtung, die bei
-196°C geprift wurde. Es ist der Ubergang von Stretched-zone zur
Restbruchflache zu sehen. Die zwei méglichen Ausgénge fir den Spaltbruch
sind in der Abbildung rot markiert.
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Aus Abbildung 5.29 lassen sich zwei mdgliche Positionen als Ausgangspunkte des
Spaltbruches ableiten, diese sind rot markiert.

Zum einen kdnnte der Bruch direkt im Anschluss an die Stretched-zone seinen
Ausgang genommen haben, zum anderen ist es auch denkbar, dass es zum

Spaltbruch etwa 100pm vor der ausgerundeten Rissspitze gekommen ist.

Der Riss breitet sich jedenfalls vollstandig transkristallin aus, in Abbildung 5.30 sind
die Spaltbruchflachen deutlich zu sehen. Ebenfalls sind auch Sekundarrisse
erkennbar, die sowohl durch duktiles AufreiBen (Ductile tearing) als auch durch
Spaltung entstanden sind — in Abbildung 5.30 rot markiert.

Abbildung 5.30: Diese REM-Aufnahme zeigt die Restbruchflache der 5um
Probe aus der Scherrichtung, die bei -196°C gepriift wurde. Der Bruch
erfolgte ganzlich durch Kornspaltung. In der Abbildung sind ebenfalls
Sekundarrisse zu sehen, die rot markiert sind.

Aus dem Verlauf der River patterns kann die Art der Korngrenze festgestellt werden:
Laufen River patterns ohne Unterbrechung im Nachbarkorn weiter, so ist die
vorliegende Korngrenze eine Kippkorngrenze. Bei einer Drehkorngrenze hingegen
entstehen River patterns an der Grenzflache [2]. Ein weiteres Indiz fUr eine
Drehkorngrenze sind so genannte Feather markings. Die Spitzen dieser
facherartigen Muster weisen zum lokalen Bruchausgang hin. Die soeben
beschriebenen Merkmale sind in Abbildung 5.31 ersichtlich.
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Die Versuche bei den Priftemperaturen -100°C und bei Raumtemperatur wurden
wie bei den 1um-Proben ebenfalls vorzeitig gestoppt, da aus dem Verlauf der Kraft-
Verschiebungskurve klar war, dass vollkommen duktiles Verhalten vorlag. Die beiden
Proben wurden bis zum endgultigen Bruch ermidet, wobei die Abbildungen 5.32 und

5.33 die durchplastifizierten Bruchflachen zeigen.

Abbildung 5.31: Diese REM-Aufnahme der bei -196 °C gepriiften

5um-Probe aus der Scherrichtung zeigt ebenfalls einen Ausschnitt der

Restbruchflache.

Charakteristische Merkmale des Spaltbruchs,

namlich River patterns und Feather markings, sind in dieser Abbildung

zu sehen.

Abbildung 5.32: Diese REM-Aufnahme zeigt

die Gesamtbruchflache der 5um-Probe aus der
Scherrichtung, die bei -100°C geprift wurde.

Die niedrige Streckgrenze bewirkt, dass sich die
Probe bereits bei geringer Last einschnirt und es
zu massivem Porenwachstum kommt
(Kmax=68MPavm).

Abbildung 5.33: Im Prinzip dasselbe Material-
verhalten wie Abb.5.32 zeigt die 5um-Probe der
Scherrichtung, wenn bei Raumtemperatur
gepruft wird. Wegen der Temperaturabhéngigkeit
der Streckgrenze setzt die plastische Verformung
bereits bei einer niedrigeren Last ein, sodass
auch das Knay niedriger ist (Kmax=52MPaym).
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Versuchsergebnisse Axialrichtung

5.2 Axialrichtung

In der Abbildung 5.34 sind die aus der Kraft-Verschiebungskurve ermittelten
Bruchzéahigkeiten in Abhangigkeit von der Temperatur dargestellt. Die errechneten
Bruchzahigkeitswerte sind auBerdem in der Tabelle 5.2 zusammengefasst.
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Abbildung 5.34: Bruchzéhigkeit — Temperatur — Diagramm fur die Axialrichtung

Die giiltigen Werte sind durch volle Symbole dargestellt, die nicht ausgefillten zeigen an, dass die
ermittelten Bruchzahigkeiten nicht den Gultigkeitskriterien der ASTM-E399 entsprechen.

Ein Pfeil neben einem Symbol zeigt an, dass der errechnete Wert den wahren Wert unterschatzt und
in Wirklichkeit viel héher liegt.

-196°C  -175°C  -150°C  -100°C 25°C 125°C 200°C
12 16 34 48
300nm 21 23 39 50 52°
1pm 55\84° 83\84° 92 77° 44°
5um 41 520 44° 41¢

Tabelle 5.2: Auflistung der Bruchzahigkeit in Abh&ngigkeit der Korngr6Be bei den verschiedenen
Praftemperaturen fur die Axialrichtung

Der Index “p" deutet an, dass es wahrend des Bruchzahigkeitsversuches zu einem Pop-in gekommen
ist. Der Wert vor dem Schragstrich “\" entspricht der nach dem Typ Il der ASTM-E399 ermittelten
Bruchzahigkeit, der Wert nach dem Schragstrich der aus der Maximalkraft ermittelten maximalen
Spannungsintensitat. Der Index “d* deutet an, dass die Probe duktil gebrochen ist und demnach nicht
den Giltigkeitsbedingungen der ASTM-E399 genigt.
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5.2.1 SPD-Serie

Das Bruchverhalten der Axialproben wird sehr stark von der Verformungsstruktur
beeinflusst. Wahrend der Hochverformung werden die Kérner in der Scherebene
gestreckt und erhalten so eine Ausrichtung.

Die Rissausbreitung erfolgt — ahnlich wie bei einem Walzgefliige — entlang der
Korngrenzen der langsgestreckten Kérner.

Durch eine nachfolgende Warmebehandlung kann diese Struktur jedoch wieder
aufgeldst werden, wie effizient dies erfolgt, hangt von der Warmebehandlung ab.

Bei der SPD-Serie folgt auf die Hochverformung keine Warmebehandlung,
weswegen die Verformungsstruktur weiterhin besteht.

Die SPD-Proben sind im Temperaturbereich zwischen -196°C und 125°C untersucht
worden, wobei es im gesamten Prifbereich zu einer Ablenkung des Risses aus der
Axialebene heraus kommt, das heif3t, die tatsachliche Rissausbreitung weicht von
der erwlinschten ab. Die Abbildungen 5.35 und 5.36 sollen dies veranschaulichen.

Abbildung 5.35: Die Probe links in der Abbildung ist eine Axialprobe, bei der es wahrend
des Bruchzé&higkeitsversuches zu einer globalen Rissablenkung kommt. Zum Vergleich
ist rechts eine Scherprobe abgebildet, bei der der Rissausbreitungspfad wie erwartet
erfolgt.
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Makroskopisch betrachtet zeigt das Bruchaussehen bei -196 °C keine Anzeichen von
Plastifizierung (Abbildung 5.37), auch hat die Bruchzahigkeit mit 12 MPaVm einen
relativ niedrigen Wert.

Dem Ermidungsanriss schlieBt sich der interkristalline Restbruch an, wobei diese
beiden Bereiche durch eine Stufe voneinander getrennt sind, deren Ursache
wahrscheinlich in der globalen Rissablenkung liegt (Abbildung 5.38).

Auch die Probe bei -100°C zeigt dasselbe Verhalten, die Bruchzéahigkeit liegt jedoch
mit 16 MPaVym etwas hoher. Bei Flissigstickstofftemperatur betragt der Winkel
zwischen beabsichtigtem und tatsachlichem Rissfortschritt 90°, bei -100°C ist er

deutlich gréBer und macht etwa 120° aus.

Abbildung 5.36: Wa&hrend des Bruchz&higkeitsversuches
kommt es bei Proben aus der Axialrichtung zu einer
Rissablenkung. Der Winkel a zwischen beabsichtigter und
tatsachlicher Rissausbreitung ist hier dargestellt.
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Die Bruchflache der bei Raumtemperatur getesteten Probe zeigt Abbildung 5.39.

Genauere Untersuchungen (Abbildung 5.40) zeigen, dass sich die Rissfront nicht

streng in einer Ebene sondern in mehreren Ebenen ausgebreitet hat.

Des Weiteren kommt es zur Ausrundung der Rissspitze, sowie zu mikroplastischen

Verformungen, sodass sich der Riss fir eine kurze Strecke von etwa 10um

mikroduktil ausbreitet, bevor der interkristalline Restbruch erfolgt (Abbildung 5.41).

Abbildung 5.37: Diese REM-Aufnahme zeigt die
Gesamtbruchflache der SPD-Probe aus der
Axialrichtung, die bei -196 °C Gepruft wurde. Es
werden keine makroskopischen Verformungen
beobachtet (Kc=12MPavm).

Abbildung 5.39:Diese REM-Aufnahme zeigt eine
Ubersicht der Bruchflache der SPD-Probe aus

der Axialrichtung, die bei Raumtemperatur gepriift
wurde. Es sind bereits einige Stufen auf der Bruch-
flache zu sehen, die eine erhéhte Bruchzahigkeit
vermuten lassen (Kc=34MPavm).

-----

Abbildung 5.38: Den

Ubergangsbereich
zwischen Ermidungsanriss und Restbruchflache
zeigt diese REM-Aufnahme. Auch auf mikrosko-
pischer Ebene sind keine markanten plastischen
Verformungen zu erkennen. Der interkristalline
Restbruch ist hier deutlich zu sehen.

o
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Abbildung 5.40: Diese Detailaufnahme zeigt den
Ubergang vom Ermidungsanriss zur Restbruch-
flache. Neben einem Blunting der Rissspitze sind
auch mehrere Stufen zu erkennen, die die
einzelnen Rissausbreitungsebenen miteinander
verbinden.
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Abbildung 5.41: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt der SPD-Probe aus der Axialrichtung, die bei Raumtemperatur
geprift wurde. Es sind die Bruchbereiche Stretched-zone, mikroduktile Zone und Beginn
der Restbruchflache zu sehen. Die Ausdehnung der mikroduktilen Zone betragt in etwa
10um (K,c=34MPavm).

Diese mikroplastischen Verformungen fihren zu einem beachtlichen Anstieg der
Bruchzahigkeit auf 34 MPavm.

Aus der Kraft-Verschiebungskurve ist jedoch das eben beschriebene Verhalten nicht
abzulesen, sie hat einen linearen Verlauf, was auf die sehr lokalen plastischen

Verformungen zuriickzufihren ist.

Zu einer geringen Abweichung vom linearen Verlauf in der Kraft-Verschiebungskurve
kommt es bei 125°C, deren Ursache in mikroduktiler Rissausbreitung und der
gréBeren plastischen Verformung liegt. Verursacht wird dies durch die hdhere
Bruchzahigkeit von 48 MPavm. Im Vergleich zu Raumtemperatur kann sich der Riss
fir eine langere Strecke, namlich knapp 100um, stabil ausbreiten, bevor es zu
interkristallinem Restbruch kommt (Abbildung 5.42, 5.43).
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Abbildung 5.42: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt der SPD-Probe aus der Axialrichtung, die bei 125°C geprift
wurde. Es ist der Ubergang von Stretched-zone zu mikroduktiler Zone zu sehen. Die
Ausdehnung der mikroduktilen Zone betragt in etwa 100um, wobei in dieser Abbildung
nur deren Beginn zu sehen ist (Kc=48MPaVm).

"',('_‘

Abbildung 5.43: REM-Aufnahme der SPD-Probe aus der Axialrichtung bei einer
Priftemperatur von 125°C. Die Aufnahme zeigt den Ubergang von der mikroduktilen
Zone zur interkristallinen Restbruchflache. In dieser Abbildung ist gut zu erkennen,
dass die Dimple-Gr6Be einem Vielfachen der Korngré Be entspricht.
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5.2.2 300nm-Serie

Die Serie mit einer KorngréBe von 300nm wurde im Bereich zwischen
Flussigstickstofftemperatur und 200°C untersucht.

Zwischen -196°C und Raumtemperatur sehen die Bruchflachen bei niedriger
VergréBerung anndhernd gleich aus (Abbildung 5.44, 5.45) und machen mit bloBem

Auge betrachtet einen gréBtenteils verformungsarmen Eindruck.

Auch mikroduktiler Bruch wird bei der bei -196°C untersuchten Probe nicht
beobachtet, sodass der Bruch verformungsarm erfolgt und rein interkristallinen
Charakter besitzt.

Abbildung 5.44: Einen Uberblick der Gesamt- Abbildung 5.45: Diese REM-Aufnahme zeigt die
bruchflache der 300nm-Probe aus der Bruchflache der 300nm-Probe der Axialrichtung,
Axialrichtung, die bei -196°C geprift wurde, die bei Raumtemperatur gepriift wurde.

gibt diese REM-Aufnahme. Es sind vereinzelt Die Bruchzahigkeit ist deutlich angestiegen und
bereits Stufen auf der Bruchflache zu erkennen. betragt nun 50MPaVm.

Die Bruchzéhigkeit betragt 21MPaVm.

Gut zu erkennen ist, dass der Bruch von mehreren Punkten ausgegangen ist und
sich die jeweiligen Rissfronten trichterférmig ausgebreitet haben (Abbildung 5.46).
Ein solcher Ausgangspunkt ist in Abbildung 5.46 mit einem roten Kreis markiert. Trifft
nun eine Rissfront auf eine andere, so fuhrt das Zusammentreffen zur Bildung von
gratartigen Formationen, was ebenfalls in dieser Abbildung zu erkennen ist. Es zeigt
sich auch, dass sich eine Rissfront nicht streng in einer Ebene, sondern in mehreren
ausbreitet, wobei die lokal unterschiedlichen Niveaus durch Stufen miteinander
verbunden sind (Abbildung 5.47). Sowohl die Interaktion unterschiedlicher
Rissfronten als auch die lokale Ausbreitung auf unterschiedlichen Ebenen bewirken,
dass die Bruchzahigkeit einen relativ hohen Wert von 21 MPavm besitzt.
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Abbildung 5.46: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt den
Bruchausgang der 300nm-Probe aus der Axialrichtung bei einer Priftemperatur von
-196°C. Der Bruchausgang ist in der Abbildung rot markiert, wobei sich der Riss in
weiterer Folge trichterférmig ausgebreitet hat (K,c=21MPavm).

Abbildung 5.47: Diese REM-Aufnahme zeigt einen Bruchflachenausschnitt der
300nm-Probe aus der Axialrichtung bei -196°C. Es ist der Ubergang vom
Ermiadungsriss zur Restbruchflache zu sehen. Die Rissausbreitung erfolgt nicht in
einer sondern in mehreren Ebenen, die durch Stufen miteinander verbunden sind.
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Bei -100°C sind bereits erste Anzeichen von plastischer Verformung in der Form von
mikroduktilem Bruch im Elektronenmikroskop zu erkennen. Dies macht sich auch in
einem Anstieg der Bruchzahigkeit auf 39 MPavm bemerkbar.

Der Riss kann sich far eine Lange von Sum mikroduktil ausbreiten, bevor es zum
interkristallinen Restbruch kommt (Abbildung 5.48). Der Winkel, den die tatsachliche
Rissausbreitungsrichtung mit dem Ermidungsanriss bildet, betragt 135°C,
wohingegen er bei FlUssigstickstofftemperatur 90 ° betragt.

A o e . ' P Y e :
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Abbildung 5.48: Diese rasterelekironenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt der 300nm-Probe aus der Axialrichtung, die bei -100°C gepriift
wurde. Es ist der Ubergang von mikroduktiler Rissausbreitung zu interkristallinem
Restbruch zu sehen. Die Ausdehnung der mikroduktilen Zone betrégt in etwa 5um
(Kic=39MPavm).

Zu einer weiteren Steigerung der Bruchzéhigkeit auf 50 MPavm kommt es bei
Raumtemperatur. Auch bei dieser Probe bildet sich im Anschluss an den
Ermidungsanriss eine Stretched-zone aus. Des Weiteren kommt es fir etwa 10um
zu mikroduktiler Rissausbreitung, wobei die Kdrner unter Scherbelastung brechen.
Der darauf folgende Gewaltbruch ist wiederum interkristallin und die Rissablenkung
betragt nun wieder exakt 90°.
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Der Risspfad der bei 200°C getesteten Probe ist in diesem Fall ein grundlegend
anderer: Die Rissausbreitung findet grob betrachtet ausnahmslos in axialer Richtung
statt. Ebenfalls mit bloBem Auge sichtbar sind beachtliche Scherbruchanteile.

Hohere VergréBerungen zeigen jedoch ein stufenférmiges Muster, das heiB}t, dass
der Riss Uber eine gewisse Distanz — der Stufenhdhe — in der Scherebene gelaufen
ist. Abbildung 5.49 gibt einen Uberblick der Bruchflache.

Sieht man sich die axialen ,Plateaus® ndher an, so kann man auch hier Stufen
erkennen, wenngleich diese bedeutend niedriger sind. Der Riss breitet sich
durchgehend stabil aus, was an der wabenférmigen Struktur erkennbar ist.

Auch werden die Mikrostufen duktil ausgezogen, die am Stufenende wie Haélse
aussehen (Abbildung 5.50).

Die Bruchzahigkeit betragt bei dieser Temperatur 52 MPaVm und ist annihernd so
groB wie bei Raumtemperatur, was auf den verdnderten Bruchmechanismus

zurUckzufuhren ist.
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Abbildung 5.49: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt die
Bruchflache der 300nm-Probe aus der Axialrichtung bei einer Priftemperatur von
200°C. In dieser Aufnahme sind die beachtlichen Scherbruchanteile als Kennzeichen
fiir duktiles Versagen deutlich zu sehen (K,c=52MPavm).

Abbildung 5.50: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt derselben Probe. Es ist ein Teilbereich einer axial-orientierten
Bruchflache zu sehen, wobei Dimples als auch ausgezogene Mikrostufen als
Kennzeichen von duktilem Versagen zu erkennen sind.
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5.2.3 1uym-Serie

Die Serie mit einer KorngréBe von 1um wurde im Bereich zwischen FlUssigstickstoff-
und Raumtemperatur untersucht.

Bereits bei -196 °C breitet sich der Riss unter 135° zur Axialebene aus. Im Anschluss
an den Ermidungsriss kommt es zur Ausbildung einer Stretched-zone, deren Weite
etwa 10pm betragt (Abbildung 5.51, 5.52).

A
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Abbildung 5.51: Die REM-Aufnahme zeigt die Abbildung 5.52: Den Bruchbereich vor dem

Gesamtbruchflache der 1um-Probe aus der Ermadungsanriss zeigt diese Detailaufnahme.
Axialrichtung, die bei -196°C geprift wurde. Neben einer Stretched-zone ist zu erkennen,
Schon zu erkennen ist, dass sich der Riss dass sich der Riss stufenférmig ausgebreitet

facherférmig ausgebreitet hat. Fir diesen Zustand hat. Gelegentlich sind Dimples als Zeichen von
kann die Bruchz&higkeit nur abgeschétzt werden, plastischer Verformung zu erkennen.

da nicht alle Kriterien der ASTM-E399 erflillt

werden (Ks=55MPavm).

Aus der Kraft-Verschiebungskurve ist abzulesen, dass es zu mehreren Pop-in’s
kommt, wobei deren Auftreten mit den unterschiedlichen Bereichen der Bruchflache
in direktem Zusammenhang steht.

Anfangs breitet sich der Riss stufenférmig aus, wobei er fir eine kurze Strecke (der
jeweiligen Stufenhdhe) in Scherrichtung lauft (Abbildung 5.53). Diese “Stufenbildung®
ist von plastischer Deformation begleitet, die dazu flhrt, dass die beteiligten Kérner
unter Zug plastisch verformt werden, wobei am Ende einer Stufe sich gelegentlich
ausgezogene Waben als Zeichen dafir finden.

Dazwischen gibt es aber immer Bereiche, wo die Kérner verformungsarm brechen,

sei es durch Spaltung oder durch Bruch an den Korngrenzen.
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Der stufenférmige Bereich geht in einen Abschnitt Gber, wo die Kdrner stark duktil
ausgezogen werden (Abbildung 5.54). Dennoch gibt es immer wieder Kdérner, die
verformungsarm brechen. Auch der Restbruch besitzt sowohl Anteile von Spalt- als
auch von Korngrenzenbruch (Abbildung 5.55). Gelegentlich treten auch

Sekundarrisse auf.

Abblldung 5.53: Die stufenformlge Rissaus- Abbildung 5.54: Diese REM-Aufnahme zeigt

breitung fir die 1um-Probe der Axialrichtung bei einen Bruchbereich, der sich mehrere 100um
einer Priiftemperatur von -196°C ist hier im vor der Rissspitze befindet. Die hellen Bereiche
Detail dargestellt. Die REM-Aufnahme lasst zeigen durch starke plastische Verformung
weiters Dimples am Stufenende erkennen. gebrochene Kérner, dazwischen sind

verformungsarm gebrochene zu sehen.

Abblldung 5.55: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt
einen Ausschnitt der Restbruchflache derselben Probe. In dieser Abbildung
ist zu erkennen, dass die Bruchflache sowohl Anteile von Spalt- als auch
Korngrenzenbruch aufweist.
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Da sowohl die Stufenbildung als auch das Ausziehen der Kérner einen erhéhten
Energieaufwand erfordern, verwundert es nicht, dass die Bruchzahigkeit einen hohen
Wert erreicht:

Die im Falle eines Pop-in maBgebliche Bruchzéhigkeit betragt 55 MPavm. Das
Verhéltnis zwischen Maximalkraft und Kraft beim ersten Lastabfall ist 1,5.

Laut ASTM-Norm ist der Ki-Wert nicht mehr glltig und somit die errechnete

Bruchzahigkeit nur als Schatzwert zu sehen.

50um

e - - P

Abbildung 5.56: Diese REM-Aufnahme zeigt Abbildung 5.57: Ein ahnliches Bruchaussehen

noch einmal den Bereich vor der Rissspitze zeigt die REM-Aufnahme fir dieselbe Probe bei
fir die 1um-Probe der Axialrichtung bei -196°C. einer Pruftemperatur von -175°C.

Der rote Balken markiert die Ausdehnung der Auch hier deutet der rote Balken die Ausdehnung
Stretched-zone. der Stretched-zone an.

Die durch den Rissfortschritt enstandenen Stufen  Bei -175°C ist die Stufenhéhe jedoch gréBer und
haben eine maximale Héhe von etwa 10um. betragt zumindest 40um.

Die bei einer Temperatur von -175°C getestete Probe zeigt im Prinzip dasselbe
Verhalten. Es kommt wieder zu einem Pop-in, wobei die Auswertung der Kraft-
Verschiebungskurve zu einem formell gliltigen Bruchzéhigkeitswert von 83 MPavm
fahrt.

Bei dieser Probe kann der plotzliche Lastabfall in der Kraft-Verschiebungskurve sehr
schdn aus der Ausbildung der Bruchflache interpretiert werden:

Anfangs breitet sich der Riss unter 135° aus, beim Pop-in @ndert er schlagartig seine
Ausbreitungsrichtung und verlauft fir 900um in axialer Richtung, bevor er erneut in
die urspringliche Richtung wechselt und es dann zum Restbruch kommt, der
dasselbe Aussehen hat wie bei der Probe zuvor.

Die Stufenhdhe ist aber etwas hoéher als bei jener Probe, die unter flissigem
Stickstoff geprift worden ist. Die beiden Abbildungen 5.56 und 5.57 zeigen dies.
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Ein anderes Bruchverhalten weist die Probe bei -150°C auf: Der Riss lauft ebenfalls
unter einem Winkel von etwa 135° durch die Probe, wobei der Bruch vom rechten
unteren Eck in Abbildung 5.58 ausgegangen ist und sich in weiterer Folge
trichterférmig ausgebreitet hat.

Weiters kann man mit bloBem Auge feststellen, dass es zu einer Aufspaltung der
Rissfront gekommen ist, mit dem Ergebnis, dass der Rissfortschritt auf
unterschiedlichen Ebenen gleichzeitg stattfindet. Die einzelnen Bruchbereiche sind
durch Stufen voneinander getrennt.

Abbildung 5.58: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt
einen Bruchflachenausschnitt der 1um-Probe aus der Axialrichtung bei
-150°C. Der Bruch ist vom rechten unteren Eck in dieser Abbildung
ausgegangen. Weiters ist zu sehen, dass sich der Riss in mehreren Ebenen
ausgebreitet hat, die durch Stufen miteinander verbunden sind
(K|C=92MPa\/m).

Dass es zu beachtlicher plastischer Verformung, zumindest auf mikroskopischer
Ebene, gekommen ist, zeigt Abbildung 5.59. Aus dem Aussehen der Dimples kann
abgeleitet werden, dass sowohl Zug- als auch Scherbelastungen vorhanden waren.
Dieser plastisch verformte Bereich geht in weiterer Folge in den Restbruchbereich
Uber, der Korngrenzen- und Spaltbruchanteile aufweist, wobei bereits erste
Anzeichen von duktilem Restbruch zu sehen sind (Abbildung 5.60). Die zuvor
genannten plastischen Verformungen fohren zu einem hohen Wert der
Bruchzahigkeit von 92MP~m.
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Abbildung 5.59: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt eine
Detailaufnahme des Bruchausganges der 1um-Probe aus der Axialrichtung bei -
150°C. Gut zu erkennen sind die durch plastische Verformung entstandenen Dimples.

Abbildung 5.60: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Ausschnitt der Restbruchflaiche der 1um-Probe aus der Axialrichtung bei einer
Priftemperatur von -150°C. Die Bruchflache zeigt vermehrt Anteile von
Korngrenzenbruch, jedoch sind vereinzelt auch Spaltbruchflichen zu erkennen.
Weiters sind bereits kleine plastisch verformte Bereiche — sie haben ein helles,
glanzendes Aussehen — zu sehen.
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Ab einer Priftemperatur von -100°C ist das Bruchverhalten bereits duktil. Merkliche
Einschnirung im Bruchbild, sowie die Tatsache, dass nach Erreichen der
Maximalkraft in der Kraft-Verschiebungskurve die Kraft nicht plotzlich auf null
zurlickgeht, sondern nur sehr langsam abnimmt, fihren zu diesem Schluss. Die
Abbildungen 5.61und 5.62 zeigen die beiden Bruchflachen.

Die aus der Maximalkraft der Kraft-Verschiebungskurve berechnete entsprechende
Spannungsintensitat erreicht bei -100°C einen Wert von 77MPaVvm und betragt bei
Raumtemperatur 44 MPavm. Diese Werte sind nur als untere Schranken anzusehen.
Die wirklichen Werte sind deutlich gréBer.

Abbildung 5.61: Die Bruchflache der 1um-Probe  Abbildung 5.62: Die REM-Aufnahme zeigt die

der Axialrichtung bei -100°C zeigt diese REM Bruchflache desselben Probenzustandes, wenn
Aufnahme. Einschniirung, sowie eine gewaltige bei Raumtemperatur gepriift wird.

Wabenstruktur sind die deutlich zu sehenden Die charakteristischen Merkmale fir den duktilen
Merkmale fir den duktilen Bruchcharakter. Bruch sind ebenfalls dieselben (Kya=44MPavm).

(Kmax=77MPaym).
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5.2.4 5um-Serie

Die Serie mit einer Korngr6Be von 5um wurde zwischen Flissigstickstoff- und
Raumtemperatur untersucht.

Bei allen getesteten Proben breitet sich der Riss makroskopisch gesehen in axialer
Richtung aus.

Lediglich die Probe bei -196°C bricht infolge der monotonen Belastung. Fir alle
anderen gilt, dass nach Erreichen der Maximalkraft kein spontaner Kraftabfall auf null
folgt, sondern dass die Last kontinuierlich abnimmt. Deshalb wurde der Versuch

gestoppt und die Proben bis zum Bruch einer Zugschwellbeanspruchung ausgesetzt.

Bereits mit bloBem Auge feststellbar sind zwei Hauptbruchbereiche, in Abbildung
5.63 mit den Ziffern “1“ und “2" markiert.

Abbildung 5.63: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt die
Gesamtbruchflache der 5um-Probe aus der Axialrichtung, die bei -196°C gepriift
wurde. Die in die Abbildung eingefiigten Felder “1” und “2” weisen auf die zwei
Hauptbruchbereiche hin. Jeder dieser Bereiche hat eine Ausdehnung von etwa 1mm.
Die beiden Bereiche lassen sich optisch aufgrund ihrer Oberflachenbeschaffenheit
unterscheiden, wobei der Bereich “1“ eine vergleichsweise rauere Struktur hat
(Kic=41MPAm).
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Abbildung 5.64: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt des Bereichs “1“ der 5Sum-Probe aus der Axialrichtung bei
-196°C. Es sind vorwiegend spaltflachig gebrochene Kérner zu sehen, jedoch auch —
wenn in nur sehr geringem AusmafB — duktil gebrochene, die an ihrem hellen
Aussehen erkennbar sind.

Abbildung 5.65: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Ausschnitt des Bereichs ”2“ — der Restbruchfliche — der 5um-Probe aus der
Axialrichtung bei -196°C. Die Bruchflache zeigt durchwegs durch Kornspaltung
gebrochene Kdrner. Vereinzelt sind auch Sekundarrisse zu sehen.
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Nach der Stretched-zone schlieBt sich der Bereich “1“ an, der ein mattes, dunkles
Aussehen und eine raue Oberflachenstruktur hat. Sieht man sich diesen Bereich im
Detail an, so zeigt die Bruchflache sowohl gespaltene als auch durch plastische
Verformung gebrochene Koérner (Abbildung 5.64). Diesem Mischbruchbereich von
1mm Weite schlieBt sich nahtlos der ebenso weite Bereich “2“— der Restbruch — an
(Abbildung 5.65), der eine glanzende, helle, sowie ebene Bruchflache hat.

Der Restbruch erfolgt nahezu ausschlieBlich durch Spaltung, wobei wiederum
vereinzelt Sekundarrisse zu sehen sind. In der Kluft der Sekundarrisse sind
gelegentlich Rissbrliicken zu beobachten, die auf Restverformung schlieBen lassen.
Studiert man die River patterns etwas genauer, so kann man erkennen, dass auch
hier sowohl Kipp- als auch Drehkorngrenzen vorliegen.

Die plastischen Verformungen im Bereich “1“ sind fir den hohen Wert der
Bruchzahigkeit von 41 MPavm verantwortlich.

Ab einer Priftemperatur von -150°C liegt duktiles Verhalten vor. Mit steigender
Temperatur setzt plastische Verformung bei niedrigeren Spannungen ein, sodass die
maximale Spannungsintensitat K., ebenso kontinuierlich von 52 MPavm bei -150°C

auf 41 MPavm bei Raumtemperatur abnimmt.
Die Abbildungen 5.66 und 5.67 zeigen die Bruchflachen bei -150°C bzw. bei

Raumtemperatur.

1S Ko

Abbildung 5.66: Das duktile Bruchverhalten zeigt  Abbildung 5.67: Die REM-Aufnahme zeigt die
die REM-Aufnahme flr die 5um-Probe aus der Bruchflache bei einer Priiftemperatur von 25°C.
Axialrichtung bei -150°C. Wenngleich auch die Wabenstruktur und Probeneinschnirung sind
Wabenstruktur nicht so deutlich ausgepragt ist, kennzeichnend fiir das duktile Bruchverhalten
so ist die gewaltige Probeneinschnlirung deutlich (Kmax=41MPa\m).

zu sehen (Kmax=52MPaym).
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5.3 Radialrichtung

In der Abbildung 5.68 sind die aus der Kraft-Verschiebungskurve ermittelten
Bruchzahigkeiten in Abh&ngigkeit von der Temperatur dargestellt. Die errechneten
Bruchzahigkeitswerte sind auBerdem in der Tabelle 5.3 zusammengefasst.
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Abbildung 5.68: Bruchzahigkeit — Temperatur — Diagramm fiir die Radialrichtung

Die gultigen Werte sind durch volle Symbole dargestellt, die nicht ausgefiillten zeigen an, dass die
ermittelten Bruchzahigkeiten nicht den Gltigkeitskriterien der ASTM-E399 entsprechen.

Ein Pfeil neben einem Symbol zeigt an, dass der errechnete Wert den wahren Wert unterschatzt und
in Wirklichkeit viel héher liegt.

-196°C -150°C -100°C 25°C 200°C
22\43° 57\64° 65°
300nm 24 40 54 58°
1pm 35\60° 87 76° 59°
5pm 39\59° 61¢ 40°

Tabelle 5.3: Auflistung der Bruchzahigkeit in Abh&ngigkeit der KorngréBe bei den verschiedenen
Pruftemperaturen fir die Radialrichtung

Der Index “p" deutet an, dass es wahrend des Bruchzahigkeitsversuches zu einem Pop-in gekommen
ist. Der Wert vor dem Schragstrich “\* entspricht der nach dem Typ Il der ASTM-E399 ermittelten
Bruchzahigkeit, der Wert nach dem Schragstrich der aus der Maximalkraft ermittelten maximalen
Spannungsintensitat. Der Index “d" deutet an, dass die Probe duktil gebrochen ist und demnach nicht
den Gultigkeitsbedingungen der ASTM-E399 genligt.
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Bei den Proben in Radialrichtung fallt wie bei den Axialproben die gewinschte
Rissausbreitungsebene nicht mit der Scherebene zusammen. Im Gegensatz zu den
Axialproben kommt es jedoch zu keiner globalen Anderung der
Rissausbreitungsrichtung, der Riss lauft makroskopisch betrachtet in radialer
Richtung. Mikroskopisch gesehen startet die Materialtrennung durch einen Vorgang,
der Delamination [9] genannt wird. Der endgultige Bruch erfolgt dann entweder durch
Abscheren der “freistehenden Laminate“ oder durch den Prozess von

Porenbildung — Einschnlirung — duktiles Versagen derselben.

Einen Ausschnitt einer delaminierten Bruchflache zeigt Abbildung 5.69.

Abbildung 5.69: Diese rasterelekironenmikroskopische Aufnahme zeigt
einen Ausschnitt einer mikro-delaminierten Bruchflache. Aufgrund der
niedrigen Korngrenzenzahigkeit kommt es zu einer immensen Aufspaltung
des Hauptrisses in Teilrisse, welche in dieser Abbildung gut zu sehen sind.
Diese Teilrisse sind gelegentlich durch Rissbriicken miteinander verbunden.
Auch dies ist der Abbildung zu entnehmen.

Die x-Achse des in Abbildung 5.69 eingefliigten Koordinatensystems entspricht der
globalen Rissausbreitungsrichtung, die Scherebene liegt in der x-z Ebene.

Es sei hier nochmals erwahnt, dass bei HPT-verformten Proben die Grenzflachen
der gestreckten Kdérner, die in der Scherebene liegen, den bevorzugten Risspfad
darstellen. Mit steigender Belastung wird zuerst die Grenzflachenzahigkeit

Uberschritten, sodass es dort zur Rissbildung kommt.
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Wenn man bedenkt, dass diese Grenzflachen einen mittleren Abstand von einigen
Hundert Nanometer haben, so kommt es zu einer gewaltigen Aufspaltung des
Risses. Gleichzeitig wird durch das AufreiBBen freie Oberflache geschaffen, was gut in
Abbildung 5.69 zu sehen ist. Diese freie Oberflache flhrt dazu, dass in y-Richtung
keine Krafte mehr Ubertragen werden kdénnen und somit die Spannung in dieser
Richtung auf null abféllt, womit sich der durch den scharfen Anriss hervorgerufene
dreiachsige Spannungszustand zu einem ebenen reduziert.

Bildlich gesprochen zerféllt — delaminiert — die urspringlich dicke, mit einem ebenen
Dehnungszustand behaftete, Probe in eine Serie dinner Proben, denen ein ebener
Spannungszustand innewohnt.

Diese Anderung des Spannungszustandes ist ausschlaggebend fiir die hohe
Bruchzahigkeit.
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5.3.1 SPD-Serie

Die SPD-Serie wurde im Bereich zwischen Flissigstickstofftemperatur und 200°C
untersucht.

Bei -196°C erfolgt der Bruch durch den zuvor beschriebenen Mechanismus der
Delamination, wobei vor dem Gewaltbruch mehrere Pop-in’s auftreten.

Detaillierte Aufnahmen der Bruchflache zeigen die Abbildungen 5.70 und 5.71.

|'FF g i 4 : | A ,l‘i':ﬂﬂ M :
Abbildung 5.70: Die REM-Aufnahme zeigt die Abbildung 5.71: Eine Detailaufnahme des
Bereiche des Ermidungsanrisses und der Bruchbereichs im Anschluss an den Ermidungs-
Gewaltbruchflache fiir die SPD-Probe aus der anriss zeigt diese Abbildung. Es ist ein
Radialrichtung bei -196°C. Die errechnete delaminierter Bereich dargestellt. Gelegentlich

Bruchzahigkeit von 22MPavVm ist nur als Schatz-  sind noch Rissbriicken im Delaminationsbereich
wert anzusehen, da nicht alle Kriterien der ASTM  zu erkennen.

E399 erfillt sind.

Der Ubergang vom Ermiidungsriss zum Gewaltbruch erfolgt ohne ausgepragtes
Blunting, jedoch sind vereinzelt plastisch verformte Kérner zu erkennen.
Makroskopisch  betrachtet unterscheidet sich das Bruchaussehen bei
Raumtemperatur nicht wesentlich von jenem bei -196°C (Abbildung 5.73), auch hier
sind mehrere Lastabfalle in der Kraft-Verschiebungskurve zu erkennen.

In beiden Fallen kann die aus dem ersten Lastabfall errechnete Bruchzahigkeit unter
Berlcksichtigung der ASTM-Norm nur als Schéatzwert herangezogen werden, da
wiederum das Verhéltnis von Pma/Pq gréBer als 1,1 ist.

Dieser Schatzwert betragt bei Raumtemperatur 57 MPavm und ist wesentlich hdher
als jener bei -196°C, der bei 22 MPavm liegt.

Studiert man die Bruchflache genauer, so erkennt man, dass neben delaminierten
Bereichen auch Dimples zu sehen sind (Abbildung 5.72).
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Versuchsergebnisse Radialrichtung SPD

Ganz entscheidend andert sich der Bruchvorgang bei 200°C, wo es nicht mehr zu
Delaminationen sondern zu duktilem AufreiBen unter einem Winkel von 45° zur
beabsichtigten Rissausbreitungsebene kommt.

Abbildung 5.72: Diese rasterelekironenmikroskopische Aufnahme zeigt
einen Bruchflachenausschnitt der SPD-Probe aus der Radialrichtung bei
Raumtemperatur. Der abgebildete Bereich befindet sich in etwa 20um vor
dem Ermidungsanriss, wobei neben Delaminationen auch Dimples zu
sehen sind, die auf plastische Verformung — wenn auch nur in
mikroskopischem AusmaB — schlieBen lassen. Die fur diese Probe
errechnete Bruchzahigkeit von 57MPavm ist nur als Schatzwert anzusehen.

Abbildung 5.73: Die Gesamtbruchflache der Abbildung 5.74: Dargestellt ist die Bruchflache
SPD-Probe der Radialrichtung, die bei 25°C derselben Probe, wenn die Prifung bei 200°C
gepruft wurde, zeigt diese REM-Aufnahme. erfolgt. Neben Scherlippen ist ansatzweise eine
Der Bruch wurde durch den Vorgang der Wabenstruktur zu erkennen, die das duktile
Delamination eingeleitet (Ks=57MPAm). Bruchverhalten kennzeichnet (Ks=65MPavm).
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Versuchsergebnisse Radialrichtung SPD

In Abbildung 5.74 sind auch Scherlippen als Kennzeichen des duktilen Verhaltens
erkennbar. Sieht man sich die Bruchflache unter hoher Vergr6Berung an, zeigen sich
durchgehend die unter Zug plastisch verformten Kérner (Abbildung 5.75).

Es bleibt auch die maximale Spannungsintensitat mit Kna=65 MPavym annahernd
konstant. Auch flr diese Probe gilt, dass der Wert der Bruchz&higkeit in Wirklichkeit

um vieles hdher liegt.

Abbildung 5.75: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt der SPD-Probe aus der Radialrichtung geprft bei 200°C. In der
Abbildung ist die mikroduktile Bruchflache deutlich zu sehen. Die aus der Maximalkraft
der P-v-Kurve errechnete Spannungsintensitat betragt 65MPAVm.
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Versuchsergebnisse Radialrichtung 300nm

5.3.2 300nm-Serie

Die Serie mit einer KorngréBe von 300nm wurde im Bereich zwischen
Flussigstickstoff- und Raumtemperatur untersucht.

Bei -196°C bricht die Probe unter einem Winkel von 135° zur beabsichtigten
Rissausbreitungsebene. Die Bruchflache sieht makroskopisch betrachtet
verformungsarm aus, doch kommt es im Anschluss an den Ermidungsriss zu
plastischer Verformung der Koérner (Abbildung 5.76). Neben diesen duktilen
Bereichen kdnnen auch Delaminationen beobachtet werden. Diese plastischen

Vorgange flihren zu einer Bruchz&higkeit von 24 MPaVm.

Abbildung 5.76: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt
einen mikroduktilen Bruchbereich im Anschluss an den Ermudungsanriss flr
die 300nm-Probe aus der Radialrichtung bei einer Priftemperatur von
-196°C. An diese mikroduktile Zone, die sich fir etwa 20um erstreckt,
schlieBt ein delaminierter Bereich an (Kc=24MPa\m).
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Versuchsergebnisse Radialrichtung 300nm

Ein ganzlich anderes Bruchverhalten zeigt die Probe bei -150°C. Nach dem
ErmUdungsanriss bildet sich eine Stretched-zone aus, deren Weite etwa 70um
betragt. Dieser Zone schlieBt sich ein Bereich an, der in Abbildung 5.77 gezeigt ist.
Die Werkstofftrennung erfolgt hier hauptséachlich durch Korngrenzenbruch,
dazwischen sind wabenférmige Vertiefungen mit einem Durchmesser bis zu 30um
sichtbar (Abbildung 5.78). Die plastischen Verformungen, die das groBe Blunting
verursacht, fiihren dazu, dass die Bruchzéhigkeit markant auf 40 MPavm ansteigt.
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Abbildung 5.77: Die REM-Aufnahme zeigt einen  Abbildung 5.78: Eine wabenférmige Vertiefung
Bruchflachenausschnitt etwa 100um vor der unter héherer VergrdBerung zeigt diese REM
Rissspitze. Gut zu erkennen sind wabenférmige Aufnahme. Im Grund ist noch das bruchauslé-
Vertiefungen bis zu einer GréBe von 30um. sende Teilchen zu erkennen. Die Bereiche um

Die 300nm-Probe aus der Radialrichtung wurde die Vertiefung sind interkristallin gebrochen.
bei -150°C gepriift (Kic=40MPavm).

Eine Erh6hung der Priftemperatur auf -100°C fihrt dazu, dass sich auch vermehrt
Bereiche um die wabenférmigen Vertiefungen plastisch verformen (Abbildung 5.79),
was einen Anstieg der Bruchzahigkeit auf 54 MPavm bewirkt. Trotzdem sind immer
noch Bereiche auszumachen, wo es zu interkristallinem Bruch kommt (Abbildung
5.80). Des Weiteren sind Delaminationen zu erkennen, auch hat die Ausrundung der
Rissspitze weiter zugenommen und ist als Stufe mit einer Héhe von ungefahr 50um
zu sehen.

Hbéhere VergréBerungen zeigen, dass es nach dem Blunting der Rissspitze zu
plastischer Verformung der unter Zug stehenden Kérner kommt (Abbildung 5.83),
wobei diese mikroduktile Zone in einen Bereich Ubergeht, wo die Werkstofftrennung
durch Delamination erfolgt (Abbildung 5.84) und es schlussendlich zum

verformungsreichen Restbruch kommt.
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Versuchsergebnisse Radialrichtung 300nm

Zu makroskopisch plastischem Verhalten kommt es bei Raumtemperatur, was sich
in Abbildung 5.81 als Einschnirung widerspiegelt, wahrend es bei tieferen
Temperaturen zur Delamination (Abbildung 5.82) gekommen ist. Auch bei dieser
Serie kommt es zu einem Wechsel im Bruchmechanismus, der bewirkt, dass die
Bruchzahigkeit nicht weiter ansteigt — bei Raumtemperatur betréagt sie 58 MPavm —
sondern einen Sattigungswert erreicht.

Man muss jedoch bedenken, dass mit zunehmender Temperatur die FlieBspannung

abnimmt und damit die Abweichungen von der LEBM immer gréBer werden.

2um

Abbildung 5.79: Die REM-Aufnahme zeigt einen  Abbildung 5.80: Einen Bruchfldchenbereich

Bruchflachenausschnitt etwa 150um vor der nahe einer Wabe zeigt diese REM-Aufnahme.
Rissspitze. Die 300nm-Probe aus der Obwohl sich angrenzende Bereiche zunehmend
Radialrichtung wurde bei -100°C gepr{ft. Bei plastisch verformen, vorwiegend mikroduktil,
dieser Temperatur verformen sich bereits Bereiche kann teilweise Korngrenzenbruch.

um die wabenférmigen Vertiefungen plastisch. beobachtet werden (K,c=54MPavm).

Abbildung 5.81: Die REM-Aufnahme zeigt die Abbildung 5.82: Die 300nm-Probe aus der
Gesamtbruchflache der 300nm-Probe aus der Radialrichtung wurde bei -100°C gepruft.
Radialrichtung, die bei Raumtemperatur gepriift Das Aussehen der Bruchflache ist vollkommen
wurde. Die Probenseinschniirung als Zeichen des anders, verglichen mit der Probe bei 25°C.
duktilen Versagens ist deutlich zu sehen. Der Bruch wird hier (iber den Vorgang des
(Knax=58MPavm). Delaminierens eingeleitet (K,c=54MPaVm).
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Versuchsergebnisse Radialrichtung 300nm

Abbildung 5.83: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt den Beginn
der mikroduktilen Zone fir die 300nm-Probe aus der Radialrichtung bei
Raumtemperatur an. Das Versagen erfolgt hier durch erhebliche plastische
Verformung, was an der Dimple-Struktur gut zu erkennen ist.

Abbildung 5.84: Diese rasterelekironenmikroskopische Aufnahme zeigt den
Ubergang von mikroduktiler Zone — ihre GroBe betrdgt etwa 150um — zu einem
Bereich, der von einer beginnenden Delaminationen gekennzeichnet ist.

Die 300nm-Probe aus der Radialrichtung wurde bei Raumtemperatur gepruift.
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Versuchsergebnisse Radialrichtung 1um

5.3.3 1uym-Serie

Die Serie mit einer KorngréBe von 1um wurde im Bereich zwischen FlUssigstickstoff-
und Raumtemperatur untersucht.

Bereits bei =196 °C zeigt die Probe mehrere Anzeichen von duktilem Verhalten:

Zum einen ist auf der Bruchflache ein geringer Scherbruchanteil feststellbar
(Abbildung 5.85) und zum anderen bildet sich eine Stretched-zone (Abbildung 5.86)
im Anschluss an den ErmUdungsriss aus.

Abbildung 5.85: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt die
Gesamtbruchflache der 1um-Probe aus der Radialrichtung, die bei -196°C gepruft wurde.
Die Bruchflache weist unterschiedlich strukturierte Bereiche auf, die mit dem Bruchverlauf
in direktem Zusammenhang stehen. Die aus der P-v Kurve errechnete Bruchzahigkeit
von 35MPavm ist lediglich als Schatzwert anzusehen.

Der Stretched-zone folgt ein Bereich, in dem sowohl spaltflachig (vereinzelt auch
interkristallin) gebrochene als auch unter Zug plastisch verformte Gefligeelemente
vorliegen. Dazwischen verbinden Tear-ridges Bruchbereiche unterschiedlicher Héhe.
Aus der Kraft-Verschiebungskurve ist abzulesen, dass es wahrend des Versuchs zu
zweimaligem Pop-in gekommen ist, bevor die Probe endgultig gebrochen ist.
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Versuchsergebnisse Radialrichtung 1um

Beide Lastabfalle haben annahernd denselben Wert. Die aus der Kraft Pq vor dem
ersten Lastabfall berechnete Bruchzéhigkeit ergibt 35 MPavm, wobei dieser Wert
rein formell ungultig ist, da das Verhaltnis von Pmax zu Pq mit 1,7 nicht mehr der
ASTM-Norm entspricht.

In der Bruchflache in Abbildung 5.85 sind unterschiedlich strukturierte Bereiche
auszumachen, die direkt mit den Lastabfallen in Verbindung stehen.

Man kann sich den Bruchvorgang derart vorstellen, dass sich der Riss nach dem
Blunting in der zuvor beschriebenen Art ausbreitet. Bei dem Pop-in andert sich
schlagartig der Versagensmechanismus und es kommt zur Delamination (Abbildung
5.87). Das Delaminieren hélt jedoch nicht an und der damit verbundene spontane
Lastabfall stoppt und die Last steigt mit derselben Steigung wieder an. Dass der Riss
erneut in urspriinglicher Weise gewachsen ist, zeigt sich im Bruchbild anhand sowohl
verformungsarm gebrochener als auch plastisch verformter Kérner.

Genau dieselben Vorgange finden ein zweites Mal statt, bis der Bruch schlussendlich

durch Delamination erfolgt.

73



Versuchsergebnisse Radialrichtung 1um

Abbildung 5.86: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt den
Ubergang von Stretched-zone zur Restbruchflache. Die hellen Bereiche der
Restbruchflache deuten auf sehr hohe plastische Verformungen hin, wobei des
ofteren Dimples zu sehen sind. Die 1um-Probe aus der Radialrichtung wurde bei
-196°C gepruft.

Abbildung 5.87: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt derselben Probe, wo es zu einer Anderung des
Bruchverhaltens kommt, die mit dem Auftreten eines Pop-ins in Zusammenhang
steht. Der untere Bereich in dieser Abbildung ahnelt jenem aus der Abbildung 5.86,
wéhrend der obere Bereich vermehrt delaminierte und stark plastisch verformte
Bereiche zeigt.
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Versuchsergebnisse Radialrichtung 1um

Ab -150°C zeigen sich makroskopisch plastische Verformungen in der Form von
Einschnirungen am Probenrand (Abbildung 5.88).

Niedrige VergréBerungen lassen auBerdem eine ausgepragte Wabenstruktur
(Abbildung 5.89) im Anschluss an ein Blunting der Rissspitze erkennen.

Die Rissausbreitung erfolgt unter plastischer Verformung der Korner bis der
Restbruch eintritt, der jedoch eine verformungsarme Gestalt besitzt und sowohl
Anteile von Spalt- als auch Korngrenzenbruch aufweist.

Die ausgepragten makroskopisch- sowie mikroskopisch-plastischen Verformungen
filhren zu einem hohen Wert der Bruchz&higkeit von 87 MPaVm.

Auch die Kraft-Verschiebungskurve der bei -100°C getesteten Probe zeigt den
bereits mehrmals beobachteten Verlauf, dass nach Erreichen der Maximalkraft die
Last nur langsam abnimmt. Gleichzeitig fangt die Probe an, sich &hnlich der
vorherigen Probe plastisch zu verldngern. Der Bruchz&higkeitsversuch wird deshalb
ebenfalls gestoppt und die Probe mit einer Zugschwellbeanspruchung beaufschlagt,
bis sie endgultig versagt.

Die Uber die Maximalkraft ermittelte maximale Spannungsintensitt Knyax betragt fir
die bei -100°C untersuchte Probe 76 MPavm.

Abbildung 5.88: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt die
Gesamtbruchflache der 1um-Probe aus der Radialrichtung, die bei -150°C
geprift wurde. Die Probe beginnt sich bereits bei einer sehr geringen Last
voll plastisch zu verformen, weshalb es zur Probeneinschnirung kommt, die
das duktile Materialverhalten widerspiegelt (Kna=87MPaym).
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Die Bruchflachen der Proben, die bei -100°C und bei Raumtemperatur gepruft
wurden, zeigen die Abbildung 5.90 und 5.91. Die charakteristischen Merkmale fir
einen duktilen Bruch, namlich seitliche Einschnirung und Wabenstruktur, sind
deutlich zu erkennen.

Abbildung 5.89: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt
einen plastifizierten Bereich im Anschluss an die Stretched-zone. Die GroBe
der Dimples variiert zwischen etwa 1um und 20um, was ebenfalls auf ein
ausgepragtes duktiles Materialverhalten hindeutet. Die 1um-Probe aus der

Radialrichtung wurde bei -150°C geprift.
200um 100pm

Abbildung 5.90: Die REM-Aufnahme zeigt die Abbildung 5.91: Die Gesamtbruchflache

stark plastifizierte Bruchflache der 1um-Probe desselben Probenzustandes, jedoch bei

aus der Radialrichtung, die bei -100°C geprift Raumtemperatur geprift, ist hier gezeigt.

wurde. Die Probeneinschnlrung, sowie die Das duktile Verhalten zeigte sich schon wahrend
Ausbildung einer Wabenstruktur ist deutlich zu des Versuches, sodass vorzeitig gestoppt wurde.

erkennen. Die aus der Maximalkraft der P-v Kurve  Charakteristische Merkmale sind auch hier die
errechnete Spannungsintensitat betragt 76MPavm. Probeneinschniirung, sowie die Wabenstruktur.
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Versuchsergebnisse Radialrichtung 1um

Wird bei Raumtemperatur geprift, so zeigt sich ein &hnliches Bruchverhalten wie
bei den beiden Proben zuvor.

Auch diese Probe bricht nicht infolge der monotonen Belastung, sondern muss
ebenfalls fertig ermidet werden. Die maximale Spannungsintensitat Knyax fir diesen
Zustand betragt 59 MPavm. Auch fiir diese Probe gilt, dass die Bruchzéhigkeit in
Wirklichkeit viel héher ist.

Die Abbildung 5.92 zeigt den durchplastifizierten Restbruchbereich, der an die
ausgerundete Rissspitze anschlieft.

Abbildung 5.92: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen Bruch-
flachenausschnitt, der den Ubergang von ausgerundeter Rissspitze zum Beginn des
vollsténdig durchplastifizierten Restbruchbereiches darstellt. Mit Pfeilen rot markiert ist
der Ubergang. Die 1pm-Probe der Radialrichtung wurde bei Raumtemperatur gepruift.
(Kmax=59MPaVm). Die ermittelte Bruchzahigkeit ist jedoch nicht giiltig, in Wirklichkeit ist
sie deutlich gréBer.

77



Versuchsergebnisse Radialrichtung 5um

5.3.4 5um-Serie

Die Serie mit einer KorngréBe von 5um wurde im Bereich zwischen FlUssigstickstoff-
und Raumtemperatur untersucht.

Lediglich bei -196°C tritt der Bruch infolge der monotonen Belastung ein, wobei es
wahrend des Versuches zu mehreren Pop-in's kommt. Nach dem ersten Lastabfall,
der eine Bruchzahigkeit von 39MPaVm ergeben wiirde, steigt im folgenden die Kraft
noch sehr stark an, sodass das Verhéltnis von Pq zu Pnax mit 1,5 bereits Uber dem
von der ASTM-Norm geforderten Wert liegt

Im Anschluss an den eingebrachten Ermidungsanriss kommt es zur Ausbildung
einer Stretched-zone (Abbildung 5.94), jedoch nicht zu mikroduktilem Rissfortschritt.

Der darauf folgende Restbruch ist vollstandig transkristallin.

Abbildung 5.93: Die REM-Aufnahme zeigt die Abbildung 5.94: Den Bruchflachenausschnitt
Bruchflache der 5um-Probe der Radialrichtung. vom Ende der Stretched-zone zum Beginn des
Die Prifung fand bei -196°C statt. Die errechnete  Restbruchs zeigt diese Detailaufnahme.
Bruchzahigkeit von 39MPavVm ist nur als Schatz-  Der Bruch erfolgte ganzlich durch Kornspaltung.
wert anzusehen.

Der Verlauf der River patterns (Abbildung 5.95) lasst die Schlussfolgerung zu, dass
der Spaltbruch etwa 500um vor der Rissspitze begonnen hat — diese Stelle ist in
Abbildung 5.96 mit einem roten Punkt markiert.

Im Gegensatz zu der Ublichen Rissausbreitung lauft der Riss rickwérts Richtung
Ermiddungsriss und vereinigt sich dort mit diesem. Nun erst findet der Rissfortschritt
in Vorwartsrichtung statt, was an der Aufwdlbung — in Abbildung 5.96 strichliert

eingefasst — zu erkennen ist.
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Abbildung 5.95: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt einen
Bruchflachenausschnitt etwa 50um vor dem Ermidungsanriss. Die 5um-Probe aus
der Radialrichtung wurde bei -196°C geprift. Der Verlauf der River patterns weist
zum Ermuidungsanriss und deutet demnach darauf hin, dass der Bruch vor der
Rissspitze seinen Ausgang genommen hat.

100um

Abbildung 5.96: Diese rasterelektronenmikroskopische Aufnahme zeigt den
Bruchbereich im Anschluss an den Ermidungsanriss fiir die 5um-Probe aus der
Radialrichtung bei -196°C. In der Abbildung rot markiert ist der Ausgang fiir den
Spaltbruch, der sich in etwa 500um vor dem Ermidungsanriss befindet. Schwarz
strichliert eingefasst ist ein aufgewdlbter Bereich, dessen Krimmungsverlauf
darauf hindeutet, dass der Riss in Richtung Ermidungsanriss gelaufen ist und sich
dort mit dem bereits bestehenden vereinigt hat.

-
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Ab -150°C liegt bereits makroduktiles Verhalten, das heiBt markantes Einschniren
der Probe, vor. Die Abbildungen 5.97 und 5.98 zeigen die duktil gebrochenen
Bruchflachen, wobei wiederum Einschnirung und Waben (Abbildung 5.99)
kennzeichnend fur diesen Bruchtyp sind. Bei -150°C betrégt die aus der Maximalkraft
der Kraft-Verschiebungskurve ermittelte Spannungsintensitait 61 MPavm, bei
Raumtemperatur 40 MPavm. In Wirklichkeit ist die Bruchz&higkeit bei diesen beiden

Probenzustdnden viel héher.

Abbildung 5.97: Die REM-Aufnahme zeigt einen  Abbildung 5.98: Die Bruchflache desselben

Bruchflachenausschnitt der 5um-Probe aus der Probenzustands, jedoch bei Raumtemperatur
Radialrichtung, die bei -150°C gepruft wurde. zeigt diese REM-Aufnahme. Rot markiert ist
Die beachtliche Probeneinschnirung ist der Ubergang von Stretched-zone zur Rest-
charakteristisch flr das duktile Bruchverhalten. bruchflache. Der Bruchz&higkeitsversuch
(Kmax=61MPaym). wurde vorzeitig gestoppt, da das duktile

Probenverhalten eindeutig zu sehen war.

Abbildung 5.99: Diese REM-Aufnahme zeigt einen Bereich der
Bruchflache der 5um-Probe der Radialrichtung bei -150°C, wo
Dimples als Merkmal der plastischen Verformung zu sehen sind.
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6 Diskussion und Interpretation

In diesem Kapitel werden die gewonnenen Ergebnisse derart diskutiert, dass im
ersten Teil Gemeinsamkeiten aller drei Orientierungen aufgezeigt werden. Dies soll
es ermdglichen, Aussagen zum Spréd-duktil-Ubergang von ARMCO-Eisen in
Abhéngigkeit von der KorngréBe zu treffen.

Im zweiten Teil soll das Anisotropieverhalten diskutiert werden. Es werden

Unterschiede der einzelnen Orientierungen im Bruchverhalten analysiert.

6.1 Sproéd-duktil-Ubergang

Bisherige Vorstellungen [9] gehen davon aus, dass Kornfeinung zu einer
Absenkung der Spréd-duktil-Ubergangstemperatur filhrt (Abbildung 6.1).

60um 30um 10pm

To [C]

(=N=]
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Abbildung 6.1: Es ist die Veranderung der Ubergangstemperatur
Tpb in Abhéngigkeit von der KorngréBe d aufgetragen.

Kornfeinung fahrt zur Erniedrigung der Ubergangstemperatur Tp
Diese Abbildung ist N.J.Petch entnommen und wurde in der
Technology Press MIT and Wiley, New York, 1959 publiziert.

Diese Vorstellung basiert auf der Annahme, dass der Bruch in der Tieflage
transkristallin, also durch Spaltung erfolgt. Kornfeinung lasst die Spaltbruchspannung
wesentlich starker ansteigen als die Streckgrenze, sodass bereits bei niedrigeren

Temperaturen plastische Verformungen mdéglich sind.
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Die in dieser Arbeit gewonnenen Ergebnisse fihren jedoch zu der Erkenntnis, dass
sich unter 1um KorngréBe der Spréd-duktil-Ubergang mit zunehmender KorngréBe
sukzessive zu niedrigeren Temperaturen verschiebt. Dies ist in Abbildung 6.2 fiir die
Scherrichtung dargestellt.
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Abbildung 6.2: In dieser Abbildung ist die Bruchzahigkeit Gber der Temperatur fir Proben aus der
Scherrichtung aufgetragen. Jene Zustande, bei denen es vor dem verformungsarmen Restbruch zu
gr6Beren plastischen Verformungen im Rissspitzenbereich kommt, sind zusammengefasst und stellen
den Ubergangsbereich von sprédem zu duktilem Verhalten dar.

Die Ubergangstemperatur Tp verschiebt sich mit steigender KorngréBe zu tieferen Werten

Liegt die Temperatur der Hochlage beim SPD-Zustand noch bei 200°C, so ist sie bei
einer KorngréBe von 300nm schon auf Raumtemperatur abgesunken. Fir Proben mit
einer KorngréBe von 1um wird duktiles Materialverhalten das erste Mal bei -100°C
und bei den 5um-Proben bei -150°C beobachtet.

Ganz ahnlich verhélt es sich mit der Verschiebung der Tieflage, wobei sie ab einer
KorngréBe von 1um bereits unter der Temperatur von Flissigstickstoff liegt.

Eine Besonderheit stellt in dieser Beziehung die Radialrichtung dar, wo bereits beim
SPD-Zustand keine Tieflage mehr im untersuchten Temperaturbereich festzustellen
ist.
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Im Ubergangsbereich nimmt die Bruchzahigkeit mit steigender Temperatur zu,
sodass in einem gréBeren MaBe plastische Verformungen méglich sind.

In der LEBM unter Berlcksichtigung des KleinbereichflieBens — in den ja der
Ubergangsbereich fallt — ist die Bruchzahigkeit proportional dem Produkt aus der
Streckgrenze und einer GréBe, die “Risséffnungsverschiebung® — CTOD — genannt
wird (CTOD steht fur Crack Tip Opening Displacement).

In einem beschrankt plastisch verformbaren Material kommt es vor dem Bruch zu
einer Ausrundung der urspruiinglich scharfen Rissspitze, die eine Verschiebung & der
beiden Rissufer bewirkt. Je groBer die plastische Verformung an der Rissspitze ist,
desto gréBer ist auch die Verschiebung &.

Waéahrend man die Streckgrenze eher zur Beschreibung der makroskopisch
plastischen Verformung verwendet, beschreibt das CTOD plastische Verformungen
an der Rissspitze — also auf mikroskopischer Ebene.

Mit steigender Temperatur nimmt die Streckgrenze ab, das CTOD wird jedoch
Uberproportional gréBer, sodass in Summe die Bruchzahigkeit ansteigt.

Sind im unteren Teil des Ubergangsbereiches nur geringe plastische Verformungen —
wie zum Beispiel ein Blunting der Rissspitze —zu sehen, so werden im oberen Teil

des Ubergangsbereiches mikroduktile Rissverlangerungen bis 100um beobachtet.

Obwonhl die KorngréBe beim SPD- und 300nm-Zustand in etwa dieselbe ist, bestehen
doch groBe Unterschiede im Bruchverhalten: Generell kann festgestellt werden, dass
die 300nm-Proben bei derselben Pruftemperatur die héhere Zahigkeit aufweisen,
was einerseits aus dem gréBeren Anteil an plastisch verformten Bereichen auf der
Bruchflache und andererseits aus den hdéheren Bruchzahigkeitswerten resultiert.

Grund dafir ist die an den 300nm-Proben im Anschluss an die Hochverformung
durchgefuhrte Warmebehandlung. Sie fuhrt zu einer veranderten Kornstruktur, wobei
die vormals gestreckten Korner in gleichachsige umgewandelt werden. Damit
verbunden st eine Erniedrigung der Versetzungsdichte, sodass plastische

Verformungen in einem gréBeren MaBe mdglich sind.
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Der Risspfad beim verformungsarmen Bruch wird sehr stark von der KorngréBe
beeinflusst:

Bei den SPD- und den 300nm-Proben wird ausnahmslos Korngrenzenbruch
beobachtet. Weist der Korngrenzenbereich eine niedrigere Zahigkeit auf als das
Korninnere, so ist aufgrund des hohen Anteils an Korngrenzen dieser Bruchtyp der
bevorzugte.

Mit wachsender KorngréBe wird der Korngrenzenanteil jedoch geringer, sodass bei
den 1um-Proben Korngrenzen- und Spaltbruch nebeneinander vorkommen und bei
den 5um-Proben der Bruch génzlich durch Kornspaltung erfolgt.

Auch lassen sich grundsétzlich zwei Auspragungen beim duktilen Bruch feststellen,
die in direktem Zusammenhang mit der KorngrdBe stehen.

Bei den Proben mit einer KorngréBe unter 1um zeigen sich Scherlippen auf der
durchgehend plastifizierten Bruchflache, wéahrend bei den 1- und 5um-Proben
ausgepragtes Einschniren der Bruchflachen charakteristisch ist.

Fraktographische Untersuchungen an den SPD- und 300nm-Proben in Bereichen
nahe des Ermidungsanrisses lassen Poren erkennen, die die Folge mikroduktiler
Rissausbreitung darstellen: Infolge der auBeren Belastung kommt es in einem
Bereich vor der Rissspitze zu Spannungs- bzw. Dehnungskonzentrationen, die zur
Bildung von Risskeimen fluhren. Diese Risskeime wachsen und vereinigen sich
schlieBlich mit der ausgerundeten Rissspitze, sodass der Riss mikroduktil wachst.
Wegen des mikroduktilen Rissfortschritts verringert sich der tragende Querschnitt der
Probe, wéahrend die Belastung kontinuierlich gréBer wird.

Bei den 1- und 5um-Proben ist lber der Ubergangstemperatur im Zentrum der
Bruchflache eine ausgepragte Wabenstruktur, &hnlich  duktil-gebrochenen
Zugproben, zu erkennen. Gelegentlich sind im Porengrund Partikel zu erkennen, die
als Bruchausldser anzusehen sind.

Da bei diesen Proben die Streckgrenze gemaR der Hall-Petch-Beziehung niedriger
ist als bei SPD- und 300nm-Proben, kommt es bereits bei geringeren
Spannungsintensitaten zu beachtlichen makroskopisch plastischen Verformungen,
bevor der Bruch erfolgt.

Die gewaltige Ausdehnung der plastischen Zone stellt die Anwendbarkeit der LEBM
unter BerUcksichtigung des KleinbereichflieBens und damit das “K-Konzept® zur
Beschreibung der Zahigkeit in Frage. Somit sind auch die ungewdhnlich niedrigen
Werte der Bruchzahigkeit in der Hochlage erklarbar.

84



Diskussion und Interpretation

6.2 Anisotropie

Alle drei Orientierungen zeigen denselben Verlauf bezilglich des Sprdd-duktil-
Ubergangs, jedoch treten markante Unterschiede bei den Absolutwerten der
Bruchzahigkeit der SPD- und 300nm Proben auf, wobei dies exemplarisch fir den
SPD-Zustand in Abbildung 6.3 dargestellt ist.
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Abbildung 6.3: In dieser Abbildung ist der Bruchz&higkeit — Temperatur Verlauf fiir den SPD-Zustand
aller drei Probenorientierungen dargestellt. Die Unterschiede in den Bruchzahigkeitswerten sind
deutlich zu erkennen. Die héchsten Werte werden in Radialrichtung gemessen, die niedrigsten in
Scherrichtung.

Das HPT-Verfahren flhrt zur Ausbildung einer Verformungsstruktur, wobei die
anfangs globularen Kérner infolge der Torsion in der Scherebene gestreckt werden.
Auf diese Verformungsstruktur, die auch noch bei den 300nm-Proben wirksam ist,
sind die groBen Bruchzdhigkeitsunterschiede zurtckzuflhren, da der Risspfad in
starkem MaBe davon beeinflusst wird.

Ab einer KorngréBe von 1um verschwindet diese Verformungsstruktur, sodass
einerseits die Bruchflachen ein ahnliches Aussehen zeigen und andererseits die
maximale Spannungsintensitat anndhernd denselben Wert hat.

Dies ist in Abbildung 6.4 flr die 1um-Proben dargestellt.
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Abbildung 6.4: Fir die 1um-Zustande aller drei Probenorientierungen ist die maximale Spannungs-
intensitat Gber der Temperatur aufgetragen. Die Werte sind bei derselben Temperatur fir die drei
Orientierungen anndhernd gleich. Daraus kann schlussgefolgert werden, dass die mechanische
Anisotropie nicht mehr dominiert.

Bei den Proben in Scherrichtung fallt die Rissausbreitungsebene mit der Scherebene
zusammen. Elektronenmikroskopische Untersuchungen an den Bruchflachen haben
zu der Erkenntnis gefuhrt, dass der Riss entlang der Korngrenzen der gestreckien
Kdrner gelaufen ist. Da die Scherproben die niedrigsten Bruchzahigkeitswerte aller

untersuchten aufweisen, ist dies der bevorzugte Risspfad.

Bei den Axialproben sind die Korngrenzen der gestreckten Koérner beziglich der
erwarteten Rissausbreitungsebene derart orientiert, dass sich eine Konfiguration
ergibt, die Hertzberg “crack-arrester”nennt [9].

Bruchflachenuntersuchungen zeigen, dass es jedoch nicht zur gewilnschten
Rissausbreitung, ndmlich durch den “Schichtverbund®, kommt, sondern dass der Riss
global in die Scherebene ablenkt wird und wie bei den Scherproben entlang der
Korngrenzen lauft. Dieses Ablenken flihrt dazu, dass der zahigkeitssteigernde
Mechanismus des “Riss-Aufhaltens” nicht wirksam wird und somit die Bruchzahigkeit
relativ niedrige Werte aufweist, diese jedoch deutlich héher liegen als bei den

entsprechenden Scherproben.
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Der Grund besteht darin, dass es bereits beim Einbringen des Ermidungsanrisses
aufgrund der Verformungsstruktur zu einem Ablenken jenes Ermldungsanrisses
kommt, was auch als “abkinken“ bekannt ist [22]. Fir einen solchen “abgekinkten®
kurzen Riss ist nach Kitagawa et al. [23] die Treibkraft zur Rissausbreitung
wesentlich geringer als flr einen geraden, was als Ursache fir die scheinbar hdhere
Bruchzahigkeit zu sehen ist.

Die héchsten Bruchzahigkeitswerte der SPD- und 300nm-Zustande werden bei den
Radialproben gemessen.

Grund daflr ist, dass die Scher- und die Rissausbreitungsebene derart zueinander
stehen, dass laut Hertzberg eine “crack-divider“[9] Konfiguration vorliegt.

Die Rissausbreitung findet auch hier entlang der Korngrenzen der gestreckten Kérner
— die eine niedrige Bruchzahigkeit aufweisen — statt, was zu einer immensen
Aufspaltung des Risses fuhrt (Abbildung 6.5).

Abbildung 6.5: Die REM-Aufnahme zeigt einen Ausschnitt einer
delaminierten Bruchflache. Die Aufspaltung des Hauptrisses in eine groBBe
Zahl von Teilrissen fiihrt zur Schaffung “freier Oberflache”.
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Die groBe Anzahl von Teilrissen bewirkt die Schaffung “freier Oberflache”. Senkrecht
dazu kénnen keine Krafte mehr Ubertragen werden und demzufolge sinken die
Spannungen in dieser Richtung auf null ab.

Ein ebener Spannungszustand erniedrigt sehr stark die Mehrachsigkeit und damit die
Normalspannung. Dies ermdglicht die plastische Verformung in groBem Male,
weswegen die hohe Bruchzahigkeit erreicht wird.

Bildlich gesprochen zerféllt die urspringlich dicke mit einem ebenen
Dehnungszustand behaftete Probe in eine Serie diinner Proben, denen ein ebener
Spannungszustand innewohnt.

Zusammenfassend kann man nun sagen, dass rein die geometrische Anordnung
zwischen Scherebene und Rissausbreitungsebene ausschlaggebend ist, ob niedrige
Bruchzahigkeiten — bei Scherproben — oder hohe Zahigkeiten — bei Radialproben —

erreicht werden.
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7 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Diplomarbeit wurden Bruchzdhigkeitsversuche an Kkubisch-
raumzentriertem ARMCO-Eisen flr unterschiedliche KorngrdBen in Abhéangigkeit der
Temperatur durchgefiihrt. Der untersuchte Temperaturbereich erstreckte sich

von -196°C bis 200°C, sodass das Spréd-duktil-Verhalten erforscht werden konnte.
Mittels High-Pressure-Torsion, kurz HPT, und anschlieBender Glihbehandlung
gelang es, Proben mit KorngréBen zwischen 200nm und 5um herzustellen.

Wahrend des Umformprozesses kam es zur Ausbildung einer Verformungsstruktur,
die zu einer Richtungsabhangigkeit der mechanischen Eigenschaften flhrte, sodass
auch das Bruchverhalten in Abhangigkeit der Probenorientierung untersucht werden
konnte.

Die durchgefuhrten Bruchzahigkeitsversuche zeigen fir KorngréBen kleiner 1um
einen Anstieg der Spréd-duktil Ubergangstemperatur und widersprechen somit der
gegenwartigen Vorstellung, dass Kornfeinung den Sprdd-duktil-Ubergang zu
niedrigeren Temperaturen verschiebt.

Fraktographische Untersuchungen lassen erkennen, dass unterhalb der
Ubergangstemperatur der Bruch bei den Proben mit KorngrdBen kleiner 1um entlang
der Korngrenzen, also interkristallin, erfolgt, wahrend bei Proben mit KorngréBen
daruber der Risspfad transkristallin ist, also Spaltbruch vorherrscht.

Die niedrige Korngrenzenzéhigkeit in Kombination mit dem hohen Korngrenzenanteil
ist vermutlich der Grund fir den Anstieg der Ubergangstemperatur bei den Proben
mit KorngréBen unter 1um, da der Bruch bei derselben Priftemperatur weiterhin
verformungsarm entlang der Korngrenzen erfolgt, wahrend bei Proben mit

KorngréBen ab 1um bereits plastische Verformungen auftreten.
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Der Einfluss der Richtungsabhangigkeit auf die Bruchzahigkeit ist besonders groB3 far
Proben mit KorngréBen unter 1um, da die bestehende Verformungsstruktur den
Bruchmechanismus im Wesentlichen kontrolliert. Die niedrigsten Bruchz&higkeiten
werden bei den Proben in Scherrichtung, bei denen die Rissausbreitungsebene
parallel zu den Korngrenzen der verformten Kérner orientiert ist, gemessen.

Bei den Axialproben kommt es bereits beim Einbringen des Ermidungsanrisses zu
einer Rissablenkung in die Scherebene. Fir einen so genannten “abgekinkten* Riss
ist die Treibkraft fir den weiteren Rissfortschritt viel geringer als fir einen geraden,
sodass vermeintlich héhere Bruchz&higkeiten gemessen werden.

Die héchsten Bruchz&higkeiten werden bei den Proben in Radialrichtung erzielt. Der
Bruch wird durch einen Vorgang eingeleitet, der “Delamination® genannt wird und
dazu fihrt, dass “freie Oberflachen” erzeugt werden und die Mehrachsigkeit und
damit die Normalspannung reduzieren. Vor dem endgultigen Bruch sind somit
beachtliche plastische Verformungen mdglich. Fir diese Belastungsrichtung erhélt
man trotz der sehr hohen Festigkeit eine sehr hohe Bruchzahigkeit selbst bei tiefen

Temperaturen.

Die durch den HPT-Prozess hervorgerufene Verformungsstruktur ist somit als
extrinsisch zahigkeitssteigernder Mechanismus anzusehen, wobei die relative Lage
von Rissausbreitungsebene und Scherebene zueinander entscheidend ist, ob
niedrige Bruchzahigkeiten — bei den Scherproben — oder hohe Bruchzahigkeiten —
bei den Radialproben — vorliegen.

Daraus l&sst sich folgern, dass HPT-verformtes ARMCO-Eisen mit einer KorngréBe
im Submikrometerbereich neben exzellenten Festigkeitseigenschaften auch noch
eine Uberdurchschnittlich hohe Bruchzahigkeit aufweist, wenn die Belastungsrichtung
und die Scherebene derart orientiert sind, dass es bei Uberkritischer Belastung zu

einer Rissaufspaltung — wie bei den Proben in Radialrichtung — kommt.
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Radialrichtung 1um 25°C Stretched-zone - Restbruchflédche
Radialrichtung 5um -196 °C Gesamtbruchflache

Radialrichtung 5um -196°C Stretched-zone - Restbruchflache
Radialrichtung 5um -196 °C Ausschnitt der Restbruchflache
Radialrichtung 5um -196 °C Ermidungsanriss - Restbruchflache
Radialrichtung 5um -150°C Ubersicht der Bruchflache

Radialrichtung 5um 25°C Ubersicht der Bruchflache

Radialrichtung 5um 25°C Restbruchflache

Durch Kornfeinung erreichte Erniedrigung der Ubergangstemperatur Tp
Abhangigkeit der Ubergangstemperatur von der KorngréBe
Bruchzahigkeit — Temperatur Verlauf fir den SPD-Zustand

Maximale Spannungsintensitat — Temperatur Verlauf fir die 1um-Proben
Ausschnitt einer delaminierten Bruchflache

Tabellenverzeichnis

Proben- und Prozessparameter von ARMCO-Eisen fur das HPT-Verfahren
Korngr6Be sowie Mikrohérte der eingestellten Mikrostrukturen

Auflistung der Bruchzahigkeit in Abhangigkeit der KorngréBe bei den
verschiedenen Priftemperaturen fir die Scherrichtung

Auflistung der Bruchzahigkeit in Abhangigkeit der KorngréBe bei den
verschiedenen Priftemperaturen fur die Axialrichtung

Auflistung der Bruchzéahigkeit in Abhangigkeit der KorngréBe bei den
verschiedenen Priftemperaturen fir die Radialrichtung
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9 Abkurzungsverzeichnis

a

Afatigue

ai

dKerb
ARMCO
ASTM

b

B

BSE

ECAP
f(a/W)

Risslange [mm]

Lange des Ermidungsanrisses [um]
Gesamtrisslange [mm]

Kerblange [mm]

American Rolling Mill Company
American Society for Testing and Materials
Burgersvektor [nm]

Dicke der CT-Probe [mm]
BackScattered Electrons

Betrag der plastischen Arbeit

Compact Tension

Crack Tip Opening Displacement
Risséffnungsverschiebung [um]

Korn- / StrukturgréBe [um]

Zyklische Spannungsintensitat [MPavm]
plastische Dehnung [-]

kritische plastische Dehnung [-]

Vergleichsdehnung nach von Mises [-]

E-Modul [N/mm?]

Equal Channel Angular Pressing
Geometriefunktion [-]
Energiefreisetzungsrate [N/m]

kritische Energiefreisetzungsrate [N/m]
Schubmodul [N/mm?]

Ho6he der HPT-Probe nach dem Umformvorgang [mm]
Ausgangshdhe vor dem Aufstauchen [mm]
Hohe nach dem Aufstauchen [mm]

High Pressure Torsion

Hall-Petch Konstante [N/mm?®?]

Spannungsintensitat [MPaVm]
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SPD

t
tstempel
Te

To
Taian
Ts
UFG

kritische Spannungsintensitat, Bruchzahigkeit [MPavm]
Bruchzahigkeit bei ebenem Dehnungszustand unter Mode | [MPavm]
vorlaufige, noch zu qualifizierende Risszahigkeit [MPavm]
KorngréBe [um]

Linear Elastische Bruchmechanik

Anzahl der Umdrehungen [-]

Stauchdruck wahrend des Umformvorganges [GPa]
Kritische Kraft im Kraft-Verschiebungsdiagramm [N]

Kraft [N]

Maximalkraft im Kraft-Verschiebungsdiagramm [N]
Verformungsradius [mm]

Spannungsverhaltnis [-]

kritischer Risswiderstand [N/m]
Rasterelektronenmikroskop

Ritchie-Knott-Rice

Raumtemperatur

Vergleichsspannung [N/mm?]

Spaltbruchspannung [N/mm?]

Mittelspannung [N/mm?]

Unterspannung [N/mm?]
Oberspannung [N/mm?]

Peierlsspannung [ N/mm?]

Streckgrenze, FlieBspannung [N/mm?]

gréBte auftretende Normalspannung [ N/mm?]
die auBen angelegte Spannung [N/mm?]
Severely Plastically Deformed

Prifzeit [s]

Stempeltiefe [mm]

kritischer Wert des dreiachsigen Spannungszustands [-]
Ubergangstemperatur [°C]

Glahtemperatur [K]

Schmelzpunkt [K]

Ultra Fine Grained
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<

Xc

Xt

Verschiebung [um]

Poisson’sche Querkontraktionszahl [-]
Probenbreite [mm]

charakteristische Distanz beim RKR-Modell [um]
Mindestabstand beim Modell von Chen [um]
Geometriefaktor [-]
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