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1 Einleitung

Die Fertigung von Mikrobauteilen und -komponenten hat in den vergangenen Jahrzehnten
stark an Bedeutung hinzugenommen. Anwendung finden diese Bauteile und Komponen-
ten vor allem in den Gebieten der Mikrosystemtechnik (MST) bzw. der Mikro-Elektrome-
chanischen-Systeme (MEMS) und in der Medizintechnik z.B. in Form von (Koronar-)Stents.
Koronarstents werden in der Kardiologie bei verengten BlutgefaRen als Gefal3stiitzen ver-
wendet, um einen ungehinderten Blutdurchfluss wiederherzustellen (Abbildun-
gen 1 und 2). Sie bestehen aus einer verzweigten, metallischen Drahtgeflecht-Struktur,
bei der die einzelnen Streben einen Durchmesser von nur etwa 80-120 um besitzen [2].
MEMS werden aufgrund ihrer ebenfalls sehr diinnen Bauweise und der daraus resultie-
renden thermischen und mechanischen Empfindlichkeit beispielsweise als Bestandteil von
Temperatur-, Druck- oder Beschleunigungssensoren verwendet, welche u.a. in der Auto-
mobilindustrie und in der Unterhaltungselektronik in milliardenfacher Anzahl genutzt wer-
den [3]. Je nach Anwendung werden diese mechanischen Komponenten vor allem durch
(thermo-)mechanische Ermidung belastet [4-8]. Neben den silikonbasierten MEMS, bei
denen die glinstigen Halbleitereigenschaften des Siliziums genutzt werden, finden metall-
basierende und metallbeschichtete MEMS aufgrund ihrer nutzbaren elektrischen, thermi-
schen und mechanischen Eigenschaften Einsatz [5-7,9-11].

Diese metallischen Mikrobauteile und -komponenten weisen infolge ihrer geringen Bau-
teildimension im Vergleich zu dickeren, polykristallinen Bauteilen haufig nur noch wenige
Kristalle bzw. Korner im Bauteilquerschnitt auf. Da die mechanischen Eigenschaften von
Metallen jedoch standardmé&fRig an polykristallinen, zumeist relativ dicken und deshalb oft
kornreichen Proben ermittelt werden, sind diese Tests fur Bauteildimensionen im Mikro-
bereich, in dem wenigkristallin (bzw. oligokristallin) aufgebaute Mikrostrukturen auftreten
kénnen, unpassend [2,12]. Die mechanischen Eigenschaften weichen bereits durch Ein-
fluss der Korngrof3e stark innerhalb der Gruppe der polykristallinen Metalle ab, was von
Hall und Petch in Bezug zur Dehngrenze empirisch nachgewiesen werden konnte [13,14].
Daruber hinaus wurde z.B. in vorangegangenen Publikationen [2,12] eine mdgliche, aber

nicht vollstandig erklarte starke Streuung der monotonen mechanischen Eigenschaften
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durch den zunehmenden Kornorientierungseinfluss aufgezeigt, welcher sich bei einer po-
lykristallinen Mikrostruktur nur bei starker Texturierung ergibt.

Weitere Arbeiten und Studien weisen darauf hin [15-20], dass die geometrischen Einfluss-
faktoren neben den vielfaltigen prif- und werkstoffspezifischen Einflussfaktoren (z.B. Po-
sition innerhalb des Bauteils) sehr vielfaltig sind und somit zunachst grundlegende Unter-

suchungen an einfacheren Probengeometrien erfordern.

1.1 Mikrostrukturabhangiges Verformungsverhalten

1.1.1 Einkristalle

Einkristalle besitzen aufgrund der fehlenden Korngrenzen grundlegend andere Verfor-
mungseigenschaften im Vergleich zu polykristallinen Proben oder Bauteilen. Im entspann-
ten und nicht plastisch verformten Ausgangszustand ist der Spannungszustand im Kristall
theoretisch uberall gleich. Wegen der fehlenden Korngrenzen kdnnen sich Versetzungen
ungehindert durch die gesamte Probe bewegen. Die plastische Verformung findet auf ei-
nem oder auch mehreren Gleitsystemen statt. Die potentiellen Gleitsysteme sind in Bezug
auf die Beanspruchungsachse fiir einen bestimmten Spannungszustand unterschiedlich
ausgerichtet. Daher ist die aufgebrachte Scherspannung t,s; (engl. ,resolved shear
stress”) auf jedem Gleitsystem verschieden. Wenn t,,c grof3 genug ist, um eine plastische
Verformung auszuldsen, ist die kritische Scherspannung t..¢s (engl. ,critical resolved
shear stress®) erreicht. In Schmid‘schen Schubspannungsgesetz wird eine Beziehung zwi-

schen 7.5, und der Zugspannung a,, eines Materials hergestellt.
Oy = M * Tipss 1)

Der Parameter m ist ein Geometriefaktor, der aus der Orientierung des betrachteten Gleit-
systems im Vergleich zur Spannungsachse abgeleitet werden kann (Abbildung 3). Hierfir
wird zum einen der Winkel A zwischen Zugrichtung und der Gleitebenennormalen und zum

anderen der Winkel ® zwischen der Zugrichtung und der Gleitrichtung verwendet.
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Der reziproke Geometriefaktor wird auch als Schmid-Faktor u bezeichnet:

1
E:yzcoscb*cosl (2)

Der Schmid-Faktor kann in einem Einkristall dazu verwendet werden, um festzustellen,
welches Gleitsystem am wahrscheinlichsten bei Beanspruchung in der Spannungsachse
aktiviert wird [21]. Das Gleitsystem mit dem héchsten Schmid-Faktor erreicht als erstes
T.rss- ISt die Spannungs- bzw. Belastungsachse wahrend des Verformungsvorgangs (z.B.
eines Zugversuchs) gleichbleibend, so muss sich die Kristallorientierung durch Rotation
des Einkristalls verandern, damit die Probe in Zugrichtung ausgerichtet bleibt. Die Kristall-
rotation bewirkt dabei eine Annaherung der Gleitrichtung an die Zugrichtung. Der Span-
nungseinfluss eines Nachbarkorns wird in diesem Modell nicht beachtet.

Wahrend der monotonen Verformung kdnnen fir kubisch-flachenzentrierte (kfz) Einkris-
talle drei verschiedene FlieBbereiche beobachtet werden (Abbildung 4): (I) Nachdem die
kritische Schubspannung ., erreicht wird, setzt zun&chst eine Einfachgleitung ein, bei
der es keine nennenswerte Wechselwirkung zwischen den einzelnen Versetzungen gibt.
Im folgenden Bereich (Il) setzt bei erhdhter Schubspannung eine Mehrfachgleitung ein, da
weitreichende Spannungsfelder infolge der Aufstauung von Versetzungen in der Gleit-
ebene erzeugt werden. Im Bereich (lll) ist neben der Mehrfachgleitung zusatzlich eine
Entfestigung bzw. dynamische Erholung zu beobachten.

Ausgehend von einem einkristallinen Verhalten wurde bereits von Gottstein [22] fur ku-
bisch-flachenzentriertes (kfz) reines Aluminium (Abbildung 5) gezeigt, dass Festigkeit und
Duktilitdt des Metalls stark von der Kristallorientierung abhangt. Es wird zwischen soge-
nannten ,weichen“ und ,harten* Orientierungen unterscheiden, da die Streckgrenze bei
einer verhaltnismalig weichen <100> Orientierung beispielsweise nur ca. 40% im Ver-
gleich zu einer polykristallinen Probe gleichen Werkstoffs betragen kann. Auf der anderen
Seite kbnnen ,hart” orientierte <111> Einzelkristalle dieser Legierung eine wesentlich ho-
here Festigkeit bei deutlich geringerer Bruchdehnung im Verhéaltnis zu einer polykristalli-

nen Probe mit gleicher Geometrie besitzen.
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1.1.2 Polykristalle

Anders als Einkristalle sind Polykristalle bzw. die einzelnen Kristalle eines Polykristalls in
ihrer Verformungsfahigkeit durch das Vorhandensein benachbarter Korner mit unter-
schiedlichen Kristallorientierungen und somit auch Korngrenzen eingeschrankt. Wahrend
der Verformung muss jeder Kristall bzw. jedes Korn einen Beitrag zur Deformation leisten,
damit der polykristalline Korper nicht in seine Einzelkristalle zerféllt. Das bedeutet auch,
dass nicht nur die Kristallorientierung des einzelnen Korns fir die Verformung maf3geblich
ist, sondern auch die Beeinflussung bzgl. der Spannungen und Verformungen der Nach-
barkdrner zueinander. Nimmt man als Beispiel eine polykristalline Probe, die einem Zug-
versuch unterzogen wird, so werden zuerst die Gleitsysteme in den Kérnern mit einem
hohen Schmid-Faktor aktiviert, da hier die kritische Schubspannung erreicht wurde. In wei-
teren Kornern mit geringerem Schmid-Faktor ist die von auf3en angelegte Spannung noch
nicht kritisch, weshalb sich diese Kodrner einzeln betrachtet nicht verformen sollten. Sie
unterdricken zunachst dadurch die Verformung der Kérner mit hohem Schmid-Faktor und
erzeugen in diesen zusatzliche lokale elastische Spannungen, welche dazu fuhren, dass
auch die kritische Schubspannung im Nachbarkorn mit héherem Schmid-Faktor erreichet
wird. Wenn sich alle Kérner plastisch verformen, ist die Streckgrenze erreicht. Hierfliir mis-
sen mindestens funf linear unabhangige Gleitsysteme aktiviert werden. In Polykristallen

mit kfz-Gitterstruktur gibt es potentiell 12 {111} <110> -Gleitsysteme [22].

Um zu verhindern, dass der Polykristall entlang der Korngrenzen wéhrend der Verformung
in seine Einzelkristalle zerfallt, bilden sich innerhalb der Kérner (meist in Korngrenzennahe)
sog. geometrisch notwendige Versetzungen (engl. ,geomtrical necessary dislocations” -
kurz: GNDs) [38,39]. Das Prinzip ist in Abbildung 6 verdeutlicht: Betrachtet man die losge-
|0ste potentielle Verformung der Koérner im zweiten Teilbild (gema&R ihrer Kristallorientie-
rungen und Schmid-Faktoren), so ergeben sich ohne die Restriktionen aus den Nachbar-
kornern Bereiche, die sich tberlappen und andere Bereiche ohne verbleibendes Material.
Die infolge der Inkompabilitditsspannungen erzeugten GNDs sorgen jedoch fir einen kon-
tinuierlichen Zusammenhalt des Polykristalls [22].

Der Beitrag der Verfestigung wahrend einer Umformung aus dem Korninneren kann mit-

hilfe der Taylor-Formel [23] berechnet werden, welche sich aus den notwendigen Passier-
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und Schneidspannungen von Versetzungen herleitet, die sich auf die Versetzungsdichte N

und damit die FlieBspannung im verfestigten Zustand t;; auswirkt [24]:

T11=T0+a1*G*b*\/N (3)

Hierbei beschreibt a; eine metallabhangige Konstante, G ist der Schubmodul, b der Bur-

gers-Vektor und 7, die Anfangsspannung.

1.1.3 Oligokristalle / Wenigkristalle

Wenigkristalle bzw. Oligokristalle (griechisch: ,0Aiyo*/ ,oligos®, deutsch ,wenig“) bilden
eine mikrostrukturelle Ubergangsform zwischen Polykristallen und Einkristallen. Eine sol-
che Mikrostruktur entsteht zwingend, wenn bei sehr kleinen Bauteilabmessungen gleich-
zeitig relativ grof3e Kristalle auftreten und infolgedessen nur noch eine geringe Anzahl an
Kristallen im Bauteilquerschnitt vorliegt. Die mechanischen Eigenschaften unterliegen in
diesem Fall einem GroReneffekt, welcher durch den Dimensionszwang hervorgerufen
wird [25]. In vorangegangenen Arbeiten von Weil3 und Meil3ner [2,12] sowie einer irischen
Forschergruppe [20,26,27] fand man heraus, dass es ein kritisches Verhéltnis der Anzahl
der Kristalle im Bauteilquerschnitt gibt und dieses fir den Werkstoff 316L bei etwa 4-10
Kdrnern liegt. Oberhalb dieses kritischen Verhaltnisses verhalt sich das Bauteil polykris-
tallin; darunter findet eine Spannungslokalisierung in wenigen Kdrnern statt mit der Folge
einer geringen Bruchdehnung bezuglich der Gesamtprobe. Zur Priifung der mechanischen
Eigenschaften oligokristallin aufgebauter Mikrostrukturen bieten sich bei ausreichend ge-

ringem Querschnitt Drahte und Bleche bzw. Folien an.

Eine Ubersicht der in der Literatur beschriebenen GroReneffekte bzgl. der monotonen und
zyklischen Festigkeitseigenschaften an den kfz-Werkstoffen Kupfer, Aluminium und AlSI
316L (W.-Nr. 1.4404 und 1.4441) sollen im Folgenden gegeben werden:

Hofbeck et al. fanden heraus, dass dunnere Kupferdréhte unter Ermidungs- und quasi-
statischer Belastung héhere Festigkeiten als dickere Dréahte aufweisen. Wahrend bei den
dickeren Proben ein transkristallines Bruchbild zu erkennen war, wiesen diinnere Proben

eine scharfkantige Bruchflache auf [28].
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Wimmer et al. zeigten in ,low-cycle fatigue“ (LCF) Versuchen fir Kupferstreben eine ab-
nehmende Festigkeit mit zunehmender KorngréRe. Bei nur einem Kristall im Querschnitt
verhielt sich die Strebe in diesem Bereich wie ein Einkristall mit einer tiberwiegenden Ein-
fachgleitung bis zum Bruch. Die spannungskontrollierten Versuche im Zugbereich (R=0)
begunstigten ein zyklisches Kriechen. Die resultierende Kriechrate konnte in Zusammen-
hang mit der Lebensdauer gestellt werden [29].

MeiRRner fand im Rahmen seiner Dissertation heraus, dass in den plastisch verformten
Bereichen von Stents Kornrotationen und eine starke Zunahme der Versetzungsdichte zu
erkennen sind. Aul3erdem zeigt er auf, dass durch die zahlreichen, unsymmetrischen Ein-
schnirbereiche bei einer oligokristallinen Probe im Zugversuche keine Auswertung fur die
wahre Spannung bzw. wahren Dehnung maoglich ist, da hierfur keine Korrekturfunktion
existiert, die diesen mehrachsigen Spannungszustand in einen einachsigen uberfihrt [12].
Murphy et al. bewiesen eine abnehmende makroskopische Bruchdehnung und Duktilitat
von diinnen im Vergleich zu dickeren Proben und die Bildung von mehreren Einschniirbe-
reichen nach quasistatischen Zugversuchen an l6sungsgegliihtem, grobkristallinem
316L [30,31].

Donnelly et al. wiesen eine Herabsetzung der Dauerfestigkeit von 316L mit abnehmender
Drahtdicke nach. Gleichermal3en wird in dieser Studie eine grol3e Streuung der Ermu-
dungsergebnisse gemessen. Die Autoren vermuten eine Ortliche Dehnungslokalisierung,
welche zum Probenversagen fihrt. Es konnte weiterhin herausgearbeitet werden, dass
die im Werkstoff enthaltenen Titan-Nitride keinen signifikanten Einfluss auf das Proben-
versagen haben [20,32].

In der Habilitation von Weil3 wird u.a. gezeigt, dass 316L bei quasistatischer Zugbelastung
zwar eine geringere makroskopische Bruchdehnung aufweist, lokal jedoch die Dehnung
von einzelnen Kdrnern in einem Uberproportionalen Anteil aufgenommen wird. Es wurde
weiterhin fUr den quasistatischen Zugbelastungsfall festgestellt, dass Kornrotationen vor-
zugsweise in Richtung der metastabilen [112] - und der stabilen [111] -Orientierung auf-
treten. Oligokristallines 316L zeigt tendenziell ein welliges Gleitverhalten, wobei in ober-
flachennahen Kdrnern eher eine Einfachgleitung stattfindet. Die in dieser Arbeit ermideten
Stents wiesen die fur polykristalline Proben dieses Werkstoffs Uiblichen Versetzungszellen

nur im Inneren auf. Die Entstehung der Versetzungszellen ist also eine Folge der erzwun-
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genen Aktivierung sekundarer Gleitsysteme, welche wiederum durch Kompabilitatsbedin-
gungen zwischen den Kdrnern an den Korngrenzen (geometrisch notwendige Versetzun-

gen) aktiviert werden [2].

1.2  Elektronenmikroskopie

1.2.1 Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Im Rasterelektronenmikroskop (REM) konnen wie im Auflichtmikroskop Probenoberfla-
chen betrachtet werden. Da die theoretische Auflésung nach der Abbe‘schen Theorie aus
dem Jahr 1867 durch Beugungseffekte begrenzt und damit die tatsachlich mdgliche Ver-
gréRerung bei einem Lichtmikroskop selbst mit Zusatz eines Fluids auf etwa 1500x be-
schrankt ist [33], werden beim REM statt Lichtwellen Elektronen zur Abbildung der Objekte
genutzt. Diese ermoglichen VergréRerungen von mehr als 100.000x bei einer wesentlich
groReren Scharfentiefe [34-36]. Innerhalb dieser Arbeit wird als Elektronenemissions-
quelle eine Feldemissionsquelle mit einem ZrO/W -lonenemitter (Denka, Tokio, Japan)
genutzt, welche eine etwa 100-fach héhere Helligkeit als monokristalline LaBs Kathoden
aufweist [37].

Die zu untersuchende Probe muss elektrisch leitfahig sein, damit sich zwischen die als
Anode geschaltete Probe und der Emissionsquelle (Kathode) ein Elektronenstrahl ausbil-
den kann. Dieser sog. Primérelektronenstrahl (PE) wird mithilfe von elektrostatischen und
magnetischen Linsen fokussiert und die Probe wird zeilenférmig — Punkt fiir Punkt —ge-
rastert. Die Primarelektronen treffen dabei auf die Probe und dringen in diese ein. Die
Eindringtiefe ist dabei abhangig von der Beschleunigungsspannung und der Ordnungszahl
der dort vorhandenen Atome [34,36,38]. Innerhalb der sog. Eindringbirne werden die Pri-
marelektronen elastisch und inelastisch gestreut [39].

Elastisch gestreute Elektronen (>50 eV) treten infolge der Streuprozesse mit Streuwinkeln
zwischen £90° zur Priméarelektronenstrahlachse aus der Probe aus und werden deshalb
Ruckstreuelektronen genannt. lhre Intensitat wird mithilfe eines ringférmigen, um den Pol-
schuh liegenden BSE-Detektors (engl. ,backscatter electrons®) gemessen, weil die meis-

ten elastisch gestreuten Priméarstrahlelektronen bei einem senkrechten Einfall auf die
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Oberflache in einem Winkel von nahe 0° zurtickgestrahlt werden [39]. Rickstreuelektro-
nen kénnen zur Darstellung des Materialkontrasts genutzt werden, da die Intensitat der
rickgestreuten Elektronen fir Elemente niedriger Ordnungszahlen kleiner ist als fur Ele-
mente mit hohen Ordnungszahlen [40]. Bei entsprechender Neigung der Probe von 70°
und angepasster Probenpraparation kdnnen die Rickstreuelektronen auch fir die nach-
folgend in Kapitel 1.2.1.2 erlauterten Ruckstreuelektronenbeugungsmessungen genutzt
werden.

Inelastisch gestreute Elektronen besitzen eine niedrige Energie (<50eV) und werden durch
die Interaktion des Priméarelektronenstrahls mit den an der Probenoberflache enthaltenen
Atomen aus deren Atomhillen herausgestof3en. Das niedrige Energieniveau sorgt dafr,
dass nur oberflachennahe sog. Sekundarelektronen die Probe verlassen kdénnen und
diese Art der Elektronen zur Darstellung der Oberflachentopographie genutzt werden kann
[34,36]. Die maximale Austrittstiefe bei Metallen liegt bei etwa 5 nm, weshalb die mdgliche
Auflésung bei einer Feldemissionskathode und einer Beschleunigungsspannung von
20 kV ca. 1-2 nm betragt [36]. Zur Darstellung der Oberflachentopographie wird ein
Everhart-Thornley-Detektor verwendet, dessen Aufbau nicht weiter erlautert werden soll.
Das hieraus genutzte Signal wird nach erfolgter Signalverarbeitung fiir den REM-Bediener
auf dem Bildschirm als hell angezeigt, wenn ein spitzer, freiliegender Oberflachenpunkt
(Abbildung 7) gerastert wird und umgekehrt wird der Punkt dunkel dargestellt, falls der
Punkte im tief umschlossenen Bereich liegt, aus welchem relativ wenige Sekundéarelekt-

ronen austreten konnen.

1.2.1.1 Energiedispersive Rontgenspektroskopie (EDS)

Die energiedispersive Rontgenspektroskopie ist ein Verfahren zur quantitativen und qua-
litativen Elementanalyse im Mikrometerbereich [41], wobei ein Messpunkt, eine Messlinie
oder ein Messbereich in der Steuerungssoftware ausgewdahlt werden kann. Das Prinzip
dieser Methode ist die Ausweitung der charakteristischen Réntgenstrahlung infolge der
Interaktion der Probe mit dem Primérelektronenstrahl. Der Emissionsvorgang wird durch
das Ausstol3en eines Elektrons aus einer inneren Schale durch ein eingestrahltes Elektron
ausgeldst. Das innere, frei gewordene Energieniveau (bzw. der Elektronenplatz) wird in-

folgedessen mit einem Auf3enelektron aufgefillt. Der letzte Schritt ist mit einem Energie-
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gewinn verbunden, welcher als elementspezifische Réntgenstrahlung emittiert wird. Mit-
hilfe der meisten EDS-Detektoren (mit Fenster) kbnnen nur Elemente mit einer Ordnungs-

zahl groRer 11 (Natrium) mit einer Nachweisgrenze von ca. 0,1at-% bestimmt werden [41].

1.2.1.2 Rickstreuelektronenbeugung

Mithilfe der Ruckstreuelektronenbeugung (engl.: electron backscatter diffraction technigue)
kann die lokale Kristallorientierung auf der Oberflache eines ebenen, kristallin aufgebauten
Korpers bestimmt werden. Diese Methode wird innerhalb des Rasterelektronenmikro-
skops (REM) verwendet und hat sich als leistungsfahige und Im Vergleich zum aufwandi-
gen Beugungsverfahren im Transmissionselektronenmikroskop (TEM) schnelleren Alter-
native in der Orientierungsanalyse etabliert. Die Griinde hierfur liegen in der ausreichend
hohen lateralen Auflésung von bis zu 20 nm und in der gentigend genauen Bestimmung
der Orientierungswinkel (je nach Einstellung der Messtoleranz), die nur eine absolute Un-
genauigkeit zwischen 0,5° und 2° besitzt [21]. In den meisten Fallen kbnnen aus relativ
dicken Ausgangsproben schneller untersuchungsbereite Proben flr das EBSD-Verfahren
prapariert werden als fur die Untersuchung im TEM. Das Prinzip der EBSD-Methode soll

im Folgenden erlautert werden.

1.21.21 Prinzip der Entstehung der Beugungsbilder (Kikuchi-Pattern)

Anders als bei der Standarduntersuchung einer Probe im REM wird eine Probe zur Durch-
fihrung einer EBSD-Untersuchung um 70° geneigt, sodass der Primarelektronenstrahl mit
einem 20° Winkel auf die Probenoberflache trifft (Abbildung 8), weshalb sich die Auflésung
in den drei Raumrichtungen bei der anschlieRenden Untersuchung unterscheidet. Die Pri-
marelektronen werden beim Auftreffen auf die Oberflache elastisch und inelastisch diffus
in alle Richtungen gestreut, weshalb ein Teil des Probenvolumens und nicht nur der Auf-
treffpunkt des Priméarelektronenstrahls mit in die Messung einwirk.

Dabei nimmt der Anteil der inelastisch zurtickgestreuten Elektronen (auch Rickstreuelek-
tronen genannt) mit zunehmender Tiefe, aus der sie stammen, zu. Wahrend der Beugung
unter dem Winkel 6 erfullen die Ruckstreuelektronen beziglich der Netzebenen (h k 1) die

Bragg-Bedingung:

nx A=2dx sin@ 4)
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Dabei beschreibt n die Beugungsordnung, A die Wellenlange der verwendeten Strahlung,
d den Netzebenenabstand und 6 den Braggwinkel [42,43]. Aus der geringen Wellenlange
der Ruckstreuelektronen ergibt sich ein sehr geringer Bragg-Winkel im Bereich von ein bis
zwei Hundertstel Grad. Zur Beugung tragen jeweils zwei Netzebenen bei, die die Proben-
oberflache in Form eines doppelten Kegels (des sog. Kossel-Kegels) mit einem Offnungs-
winkel nahe 180° je Kossel-Kegel verlassen. Die Ruckstreuelektronen aus diesem Kossel-
Kegel werden u.a. auf einen Phosphorschirm gestreut, welcher als Projektionsebene in
Form eines Kegelschnitts dient. Der Kossel-Kegel erscheint aufgrund des groRen Off-
nungswinkels und des relativ grof3en Abstands zwischen Probe und Phosphorschirm the-
oretisch in Form von zwei scharfen, quasiparallelen Linien, die die fur jedes Material spe-
zifischen Netzebenen abbilden. Man erhéalt im Praxisfall jedoch ein helles Band, das sog.
Kikuchi-Band, welches sich durch die nicht ganzlich scharfe Energieverteilung der Ruick-
streuelektronen bildet. Die Mittellinie dieses Bands dient als Projektion der gemessenen
Netzebene. Im realen Fall werden aufgrund der mehr als eine Elementarzelle breiten und
tiefen Rickstreubirne mehrere Kikuchi-Bander gleichzeitig dargestellt, welche das auszu-
wertende Beugungsmuster (Kikuchi-Pattern) ergeben. Die Kreuzungspunkte der Kikuchi-
Bander werden als Pole bzw. Zonenachsen der dazugehoérigen Netzebenen bezeichnet.
Aus ihren Winkeln zueinander und deren Position auf dem Phosphorschirm lasst sich nach
Korrekturen (u.a. des Bildhintergrundrauschens) und einer Uberfiihrung in den Hough-
Raum die kristallographische Orientierung im Messpunkt bestimmen [44]. Die Berech-
nungsgrundlage und der Analyseablauf hierzu werden in den nachfolgenden Teilkapiteln
behandelt. Innerhalb dieser Arbeit wird diese Auswertung mithilfe der Analysesoftware
OIM Data Collection™ und OIM Analysis™ 6.1 (Ametek Inc., Berwyn, PA, USA) durchge-
fuhrt. Die Software beinhaltet einen Datensatz an gespeicherten Zonenachsen und Win-
kelbeziehungen fur ausgewahlte Phasen, welche mit den gemessenen Polen abgeglichen

und so identifiziert werden.

1.21.2.2 Auswertung der Kikuchi-Pattern

Die auf dem Phosphorschirm sichtbaren Kikuchi-Pattern werden durch eine dahinter be-
findliche CCD-Kamera aufgezeichnet (Schema siehe Abbildung 9), welche durch ein Blei-

glasfenster geschuitzt ist. Das Beugungsbild wird anschlieend mithilfe eines Bildverstar-
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kers und eines Bildprozessors an einen Messrechner mit Bildschirm weitergeleitet. Im Bild-
verarbeitungsprozess wird das Bild durch das Zusammenfassen von Pixeln (engl. ,bin-
ning“) vereinfacht, um die Messgeschwindigkeit zu erhdhen. Anschliel3end wird der Kon-
trast des Bildes verstarkt und das Bildhintergrundrauschen mithilfe der Funktion ,Back-
ground Subtraction® gefiltert, damit die Zonenachsen und deren Schnittpunkte deutlicher
zu detektieren sind. Das bearbeitete Bild wird in dem folgenden Prozess in den sog.
Hough-Raum transformiert. Die Hough-Transformation ist ein Verfahren zur Erkennung
von parametriesierbaren geometrischen Figuren in einem Binarbild [46] und funktioniert

durch die folgende Transformationsgleichung:

pPi = Xp * €0SO; + y, * sinb; (5)

Die Koordinaten im Bildraum werden durch x; und y, und die Koordinaten im Hough-
Raum durch p; und 6; angegeben. Hierbei wird letztlich - Gbertragen auf den Fall der Kiku-
chi-Pattern - eine Darstellung erzeugt, die den Abstand der Pole zu einem Referenzpunkt
(z.B. Bildmittelpunkt) sowie den Winkel zum Referenzpunkt ergibt (Abbildung 10). Die sich
in dieser Darstellung aus der Geometrie der Linien ergebenden hellen Haufungspunkte
stellen die Kikuchi-Béander dar. Nachdem die 6rtliche Position und die Winkel durch die
Transformation in Bezug gesetzt wurden, kann auf die Kristallorientierung geschlossen
werden.

Dieser Vorgang wird nun fir jeden Pixel eines Bildausschnitts (mit einer vorher gewahlten
Schrittweite) im ablaufenden EBSD-Scan wiederholt und parallel dazu ein Orientierungs-

bild aus den Einzelpunkten erzeugt.

1.21.2.3 Berechnung von lokalen Orientierungen

Als ein Ergebnis der Auswertung der EBSD-Pattern wird die Kristallorientierung in den drei
Euler-Winkeln (@1, 8, @2) hinterlegt, welche die Lage bzw. Orientierung des aktuellen
Messpunkts bzgl. eines definierten Bezugsystems — in diesem Falle die Probe selbst -
beschreibt. Hierzu wird das Probenkoordinatensystem durch die schrittweise Rotation um

die drei Eulerwinkel in das Kristallkoordinatensystem tberfihrt.

11
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Die drei Einzeldrehungen in Form der folgenden drei Rotationsmatrizen R(¢2), R(8) und

R(¢1) ergeben diese Transformation in die sog. Orientierungsmatrix g :

cos@2 sing@2 0

1 0 0 cos@l singpl 0 (6)
g=|—sin@2 cos@2 O0fx [0 cosf sin 9] x |—=sin@l cos@l 0]
0 0 1 0 —sinf cosf 0 0 1
9(91,6,92) (7)

—cos @l * sin@2 —sin@l * cos@2 x cosf —sin@1l *sin@2 + cos @l x cos@2 * cosd cos@2 * sinf
sin@1 * cos 0 —cos@l * sinf cos @

[ cos @1 * sin@2 — sin @1 * sin @2 * cos 6 sin @1 * cos @2 + cos @1 * sin 2 * cos O sin @2 * sina]

Wie in Abbildung 11 veranschaulicht, wird im ersten Schritt das Probenkoordinatensystem
(RD, TD, ND) um die ND-Achse im Winkel @1 gedreht. Betrachtet man nun das gedrehte
Probenkoordinatensystem, so sind die urspringliche RD- und TD-Achse nun gedreht und
werden mit RD* und TD‘ bezeichnet. Es folgt eine Drehung um die neue Achse RD‘ mit
dem Winkel 8, wobei die neue ND*-Achse der [001]-Achse des Kristallkoordinatensystems
entspricht. Durch die dritte Rotation um die [001]-Achse werden die verbleibenden zwei
Achsen um den Winkel @» gedreht und die RD‘- bzw. TD-Achsen in das Kristallkoordina-
tensystem mit den Achsen [100], [010], [001] Gberfihrt.

Eine weiterhin gebrauchliche Schreibweise in der Kristallographie sind die ganzzahligen
Miller-Indizes, wobei (hkl) einen direkten Bezug zur Probennormalen (ND) herstellt und
[uvw] den Bezug zur Verformungsrichtung (RD) bzw. [grs] der Transversalrichtung (TD)
liefern [47]. Die Orientierungsmatrix in dieser Schreibweise lautet:

Mit:

C= VTR TD ®)
D = Ju?+v? +w? (9)
E=\q?>+r2+s2 (10)

12
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(11)
g ((hRkD[uvw]) =

O~ =0

Tl Ol Tl
v m = m<

Hierbei werden die Koordinaten der einzelnen Spalten RD, TD und ND durch die Betrage
C, D und E normiert.

Zur Darstellung der berechneten Orientierungsinformationen kann man Kartierungen (engl.
»mappings®), Figur-Plots und Diagrammauswertungen (z.B. Histogramme) aus einer ent-
sprechenden Software nutzen [21]. Als Figur-Plots werden zumeist zur Orientierungsdar-
stellung Polfiguren (PF) und inverse Polfiguren (IPF) genutzt, die auf dem Prinzip der ste-
reographischen Projektion basieren. Bei den inversen Polfiguren wird die Orientierung be-
zuglich nur einer Bezugsachse aufgetragen. Diese Darstellung ist somit fur langliche Pro-

ben wie z.B. Dréhte geeignet, da diese selbst eine eindeutige Bezugsachse besitzen [2].

1.2.1.24 Berechnung von lokalen Missorientierungen

Zur Berechnung der Missorientierung zwischen zwei Messpunkten wird eine Missorientie-
rungsmatrix Ag,p genutzt, welche die Orientierungsbeziehung der beiden Elementarzel-
lachsen der Messpunkte zueinander angibt. Mit der Kristallorientierung in Punkt 1 (g4) und

der benachbarten Kristallorientierung in Punkt 2 (gg) ergibt sich Ag,z mit [47]:

Agap = gax g5 (12)

Aufgrund der Kristallsymmetrie gibt es eine Vielzahl von moglichen Achsen/Winkel-Paa-
rungen. Im kubischen Raum besitzt die Symmetriegruppe 24 Elemente. Soll nun die Lage
zu einem benachbarten Punkt beschrieben werden, ergeben sich aus deren Kombination
24? = 576 mogliche Achsen/Winkel-Paarungen. Da die inverse Missorientierung der Mis-
sorientierung &quivalent ist, verdoppelt sich die Anzahl auf 1152 Achsen/Winkel — Paarun-
gen fur kubische Kristalle. Sowohl die inverse Missorientierung als auch jedes der Sym-
metrieelemente sind physikalisch nicht unterscheidbar und nur mathematisch verschieden.

Dies reduziert die Anzahl der physikalisch messbaren Kristallsymmetrien auf insgesamt

13
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24 Mdoglichkeiten. In den Mappings wird meist die Drehachse mit dem kleinsten Drehwin-

kel w genutzt und als Rotationswinkel bezeichnet [47-50]:

1
cosw = 5 (4911 + 4922 + 4933 — 1) (13)

Dabei ergeben sich die Werte fur Ag,,, Ag,,und Agss;aus der Missorientierungsmatrix
Agap [47,48]:

AGgan (14)
(1 —n?)cosw + n? nny(1 —cosw) + ngsinw nyn3(1 — cosw) — nysinw
= | nyny (1 — cosw) — nzsinw (1-n2)cosw + n2 n,nz(1 — cosw) + n; sinw
nany (1 —cosw) — nysinw  n3n,(1 —cosw) + ny sinw (1 —n3) cosw + n?

Die Variablen n; reprasentieren hierbei die drei Rotationsachsen, die dazu notwendig sind,
um die beiden Kristallgitter der verglichenen Messpunkte vollstéandig zu Uberlagern.
Mithilfe von Formel 15 lasst sich auRerdem die Rotation in die Miller-Indizierung Gberfih-

ren:

h:k:l =(Ags; +Agz3) i (Agi3 +Ag31) i (Agar + Agsz) (15)

1.2.1.25 Berechnung von korn- und kernbasierten Missorientierungen

Um stark lokalisierte Verdrehungen und Dehnungen in kristallinen Materialien festzustel-
len, sind Missorientierungen ein guter Indikator. Dabei gibt es korn- und kernbasierte (engl.
.kernel*) Arten zur Berechnung der Missorientierung. Die kornbasierte Missorientierung
untergliedert sich in die drei Typen ,grain average misorientation®, ,grain reference orien-
tation deviation” und der im Rahmen dieser Arbeit genutzte ,grain orientation spread

(GOS)“. Beim letzten Typ wird die Missorientierung aus der durchschnittlichen Abwei-
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chung der Kristallorientierungen der verschiedenen Messpunkte aus einem Korn unterei-
nander berechnet. Das gesamte Korn erhdlt eine einheitliche Farbung entsprechend dem
Wert. Es werden also keine Missorientierungsverlaufe innerhalb eines Korns angezeigt.
Stattdessen ergibt sich der Vorteil, dass starker und schwécher verdrehte Kérner optisch
besser zu unterscheiden sind.

Die ebenfalls in dieser Arbeit genutzte kernbasierte Missorientierungsberechnung ,kernel
average misorientation (KAM)“ nutzt die vorangegangenen Berechnungen. Hierbei wird —
ein hexagonales Rasternetz vorausgesetzt — die Missorientierung 4 g, anhand der durch-
schnittlichen Abweichung von einem aktuell betrachteten Messpunkt und der umherlie-
genden Messpunkte Ag,; in einem vorher selbst bestimmten Radius berechnet (Abbil-
dung 12, [21]). Zusatzlich muss eine maximale Missorientierung festgelegt werden, die fiir
die Berechnung des Durchschnitts und die farbcodierte Darstellung beachtet werden soll.
Diese Beschrankung kann den Einfluss des lokalen Messrauschen auf die Darstellung
vermindern. Der Wert k gibt dabei die Anzahl der in die Berechnung einbezogenen, gefil-

terten Messpunkte an:

Agg =

& =

k
(16)
* Z Agai
i=1

1.3  Transmissionselektronenmikroskopie

Bei der Anwendung eines Transmissionselektronenmikroskops (TEM) werden die an einer
Kathode erzeugten Priméarelektronen nicht zur Abbildung einer Probenoberflache genutzt,
wie es bei einem REM der Fall ist. Stattdessen werden die Primarelektronen abhangig von
der gewahlten Beschleunigungsspannung und der Ordnungszahl der Elemente durch eine
bis zu etwa 80-300 nm diinne Probe transmittiert [35]. Das TEM bietet eine bessere Auf-
l6sung (0,17-0,35 nm [35]) im Vergleich zum REM, da u.a. die genutzte Beschleunigungs-
spannung typischerweise mit 100-400 kV im Vergleich zum REM mit bis zu 30 kV einen
deutlich schmaleren Primarelektronenstrahl zulasst. Das TEM wird genutzt, um Gitterfeh-
ler und Auffalligkeiten in der GréRenordnung von Versetzungen oder beispielsweise Aus-

scheidungen zu untersuchen. Auflerdem lassen sich mithilfe der Feinbereichsbeugung
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Phase und Kristallorientierung des betrachteten Probenbereichs bestimmen [35]. Auf-
grund der geringen ProbengréRe und des noch geringeren durchstrahlbaren Probenbe-
reichs sollten fir reprasentative Aussagen mehrere Proben im gleichen Zustand zur Absi-

cherung genutzt werden.

Der Aufbau eines TEM im Vergleich zu einem Lichtmikroskop und einem REM ist in Ab-
bildung 13 dargestellt. Als Filament bzw. Kathode dient haufig eine Wolframkathode. Diese
setzt die Primarelektronen frei, welche im Anschluss mithilfe von Kondensorlinsen und
- blenden gebiindelt und als paralleler Strahl auf die Probe gerichtet werden. In der Probe
werden die Elektronen koharent gestreut, sodass eine Beugung dieser Strahlen ermdglicht
wird. Die Abbildung des sich einstellenden Bildes erfolgt auf einem fluoreszierenden Bild-
schirm. Durch die Kombination von verschiedenen Einstellungen beziglich der Kon-
densorlinsen und -blenden kann das Probengeflige im Hell- oder Dunkelfeld abgebildet
werden. Zur Feinbereichsbeugung wird eine Feinbereichsblende genutzt, welche das 6rt-
liche Elektronenbeugungsmuster infolge der Interferenz der Elektronenwellen an den
Netzebenen darstellen kann. Die Dunkelfelddarstellung reprasentiert die Kérner (Proben-
bereiche) mit den in der Feinbereichsbeugung fokussierten Netzebenen gleicher Ausrich-

tung.

1.4 Austenitische CrNiMo-Stahle / X2 CrNiMo 18-15-3

Bei dem Versuchswerkstoff handelt es sich um einen austenitischen Chrom-Nickel-Stahl
X2 CrNiMo 18-15-3 mit der Werkstoffnummer 1.4441 (1SO 5832-1). Im englischsprachigen
Raum wird dieser Stahl auch nach AISI mit 316LVM bezeichnet. 316LVM wird aufgrund
der guten Biokompatibilitat und Korrosionsbesténdigkeit vorwiegend im Bereich der Medi-
zintechnik beispielsweise fur chirurgische Instrumente, Knochenplatten/-schrauben und
Koronarstents verwendet [51]. Im Vergleich zum 316L (z.B. 1.4404) wird der 316LVM aus
dem 316L im Vakuumlichtbogenofen umgeschmolzen oder direkt vakuumerschmolzen
(VM - engl. ,vacuum melted®), um einen hohen Reinheitsgrad zu erzielen. Der hohe Rein-
heitsgrad wirkt sich in Kombination mit auf der Oberflache befindlichen Chromoxidschicht
und dem Kohlenstoffgehalt von unter 0,8 Gew.-% in einer sehr guten chemischen Bestan-

digkeit vor allem gegen interkristalline Korrosion, Lochkorrosion und auch Spaltkorrosion
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aus [52]. Der erhthte Nickelgehalt hat bei Nickelallergikern eine schlechte Hautvertrag-
lichkeit zur Folge [53-55]. Das Vakuumschmelzverfahren gehort zur Gruppe der Elektro-
schlacke-Umschmelzverfahren (ESU) und sorgt u.a. aufgrund der erhdhten Reinheit fir
eine hohe Oberflachenglte. Neben den guten chemischen Eigenschaften im ldsungsge-
glihten Zustand besitzt der 316LVM ein ausgepragtes Kaltverfestigungsvermégen und ein
dadurch bedingtes gutes Verhaltnis von Festigkeit und Zahigkeit, bei allerdings dann ab-
nehmender Korrosionsbestandigkeit. Der Korrosionswiderstand wird durch den niedrigen
C-Gehalt und der damit einhergehenden Vermeidung von Karbiden an den Korngrenzen
verbessert, allerdings fiihrt der geringe C-Gehalt auch zu einer verringerten Festigkeit [56].
Der wichtigste Verfestigungsmechanismus des Werkstoffs ist die Mischkristallverfestigung
durch Kohlenstoff, welche eine Erhéhung der Versetzungsdichte bewirkt und die Bildung
von Zwillingskorngrenzen im kaltverformten Zustand fordert. Eine untergeordnete Rolle
spielt im Austenit die Kornfeinung [57], welche nur etwa die Halfte des Verfestigungsver-
mdagens gegenuber ferritischen Stahlen besitzt [58,59]. Approximiert man die Dehngrenze

bzw. Festigkeit aus der Hall-Petch Beziehung [13,14],

(17)

R, := Streckgrenze ; R, := Startspannung flir die Versetzungshewegung;

d := Korndurchmesser

so wird flr die Konstante des Korngrenzwiderstands k deshalb ein relativ kleiner Wert ge-
nutzt. Der Wert ist jedoch nach Speidel [60] mit 11-16 MPav/mm hinreichend groR, sodass
fur den 316L bei kleinerer KorngroRRe die Festigkeit ansteigt und die Bruchdehnung sinkt.
Der Einfluss der einzelnen Legierungselemente (in Gew.-%), des § — Ferrit -Anteils (in
Vol.-%), der Zwillingsanzahl je Korn t und der Korngrof3e d wurde von Vogt und Irvine

[61,62] in empirischen Gleichungen fiir die Dehngrenze und die Zugfestigkeit ermittelt:
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Nach Irvine:
Rpo,z = 63,54+ 496(N) + 356,5(C) + 20,1(Si) + 3,7(Cr) + 14,6(Mo) + 18,6(V) (18)
+ 4,5(W) + 40,3(Nb) + 26,3(Ti) + 12,7(Al) + 2,5(8 — Ferrit)

e
Vd

Ry = 4495 +852,5(N) + 542,5(C) +37,2(50) — L5(Ni) + 18,6(Mo) + 775(Nb) (1,

7.1
+46,5(Ti) + 18,6(Al) + 2,2(8 — Ferrit) + 7

Die Formeln 17-19 gelten jedoch nur fur den polykristallinen Zustanden des Werkstoffs
bzw. darin werden nicht die Probendimension oder das damit verbundene Kornanzahl zu
Probendicke-Verhaltnis beachtet.

Die austenitische Phase des 316LVM wird inshesondere durch die glinstigen Gehalte an
Chrom und Nickel stabilisiert. Mithilfe des Schaffler-Diagramms [63,64] lasst sich die
Phase Uber die Elementgehalte von Chrom und Nickel bzw. deren fur das Diagramm &qui-
valente Elemente fur schnelle Abkihlzeiten abschatzen. Bei ca. 18 Gew.-% Chrom in L6-
sung, was dem Chromgehalt des im Rahmen dieser Arbeit untersuchten 316LVM ent-

spricht, wird eine voll austenitische Erstarrung sichergestellt.
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1.5 Ziel der Arbeit

Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Untersuchung des mechanischen Verhaltens und
der Mikrostrukturentwicklung des austenitischen Werkstoffs AISI 316LVM (W.-Nr. 1.4441)
in oligokristallin, I6sungsgegliihtem (entspricht vorheriger Grobkorngliihung) und oligokris-
tallin, kaltverfestigtem Zustand.

Ein Teil dieser Arbeit befasst sich mit der Weiterentwicklung bestehender Prifmethoden
zur Sicherstellung von validierbaren quasistatischen und zyklischen Testergebnissen. Es
wurde im Vorfeld erkannt, dass die geometrischen Einflussfaktoren zu vielfaltig sind, um
grundlegende Eigenschaften der oligokristallinen Strukturen am Bauteil selber zu analy-
sieren. Daher sollen grundlegende Untersuchungen zur Generierung von Daten anhand
von oligokristallinem 316LVM an diinnen Drahten und Blechen durchgefiihrt werden.
Anders als in der Arbeit von Donnelly [32] soll die Mikrostrukturentwicklung mithilfe der
Ruckstreuelektronenbeugung anstelle von Computersimulationen aufgezeigt und be-
schrieben werden. Die von Donnelly gemessenen Streuungen hinsichtlich der mechani-
schen Daten werden zwar hypothetisch auf lokale Mikrostruktureffekte zurtickgefiihrt, aber
nicht mikroskopisch bewiesen. Anstelle dessen wird dort verstarkt auf den GroReneffekt
bei diinnen Querschnitten im gréRtenteils polykristallinen Zustand eingegangen, bei dem
unterschiedliche Strebendicken bei &hnlicher Korngréf3e ermidet wurden. Das bedeutet,
dass sich die Kornanzahl im Probenquerschnitt zwangslaufig mit ansteigender Strebendi-
cke erhoht und sich nicht mehr im oligokristallinen Bereich befindet, was die verbesserten
Festigkeitseigenschaften alleine aufgrund des Effekts der Korngrenzenverfestigung nach
Hall und Petch [13,14] erklaren wirde. In dieser Arbeit hingegen sollen tatsachlich oli-
gokristalline Mikrostrukturen des gleichen Werkstoffs untersucht werden. Weiterhin sollen
das quasistatische sowie das zyklische Verhalten an gekerbten und nicht gekerbten Rund-
ddraht- und Flachproben im I6sungs- und grobkorngegliihten sowie kaltverfestigten Zu-
stand bei Raumtemperatur untersucht werden. Bevor die mechanischen Tests durchge-
fuhrt werden konnten, mussten geeignete Probenpréaparationsverfahren und Einspan-
nungsvorrichtungen entwickelt werden, um die Untersuchung von Flachprobengeometrien
ohne den Ausbau der Proben und die damit verbundenen Setzeffekte durchzufuihren und

die Mikrostrukturuntersuchung zu erméglichen.
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Die mechanischen Untersuchungen beinhalten

1.

Zugversuche innerhalb und auRerhalb des Rasterlektronenmikroskops (REM) mit-
hilfe eines Mikro-Zug-Druck-/Gerats und einer Spindelzugmaschine
Nennspannungskontrollierte Zug-Schwell-Ermidungsversuche in  Vakuumat-
mosphéare im ,low-cycle fatigue® (LCF)-Bereich innerhalb des REM mithilfe eines
Mikro-Zug-Druck-/Geréats

Nennspannungskontrollierte Zug-Schwell-Ermidungsversuche bei Raumtempera-

tur im ,high-cycle fatigue* (HCF) Bereich auf3erhalb des REM

Die Gefligeuntersuchungen setzen sich aus den folgenden Komponenten zusammen:

1.
2.
3.

Lichtmikroskopie

Hartemessungen

Rasterelektronenmikroskopie (REM) mit energiedispersiver Rontgenspektroskopie
(EDS) und Ruckstreuelektronenbeugung (EBSD)
Transmissionselektronenmikroskopie inkl. Feinbereichsbeugung bei ausgewahl-

ten Proben

Bei ausgewahlten Zug- und Ermidungsversuchen wurde der mechanische Test entweder

bei definierten Dehnungen oder definierten Zyklenzahlen gestoppt, um den aktuellen Zu-

stand eines Mikrostrukturbereichs mithilfe des EBSD-Verfahrens zu dokumentieren.
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Die mechanische Prifung von diinnen Blechen und Drahten bedarf spezieller, nicht stan-
dardisierter Versuchseinrichtungen. Bei nicht gekerbten Proben oder bei Proben ohne vor-
gefertigte Messlange kann die Probeneinspannung durch die am Ubergang zur Proben-
einspannung erzeugte Kerbwirkung Einfluss auf das Versuchsergebnis haben. Dabei ent-
steht die Kerbwirkung durch das Festklemmen der Probe und die damit verbundenen, aber
notwendigen, plastischen Deformation [65]. Die Fertigung von konischen, sich selbst-zent-
rierende Probengeometrien wie bei Kegelkopfermiidungsproben [66,67] ist aufgrund der
geringen Probengrof3e nicht mit der geforderten Gleichmé&Rigkeit im Durchmesser und
nicht ohne eine Verbiegung der Proben wahrend des Fertigungsvorgangs moglich. Aus
diesem Grund mussen reib- bzw. kraftschlissige Einspannungen verwendet werden. Auf-
grund ihres im Vergleich zu den diinnen Proben relativ hohen Gewichts kénnen mecha-
nisch aufzubringende Dehnungsmesssensoren Biegungen vor und wahrend des Versuchs
verursachen, weshalb sie flir das Testen diinner Proben ungeeignet sind. Stattdessen wird

die Wegmesszelle des Mikro-Zug-Druck-Gerats genutzt.

2.1 Versuchswerkstoff

Bei dem verwendeten Versuchswerkstoff X2 CrNiM018-15-3 (316LVM) handelt es sich um
einen austenitischen, CrNiMo-Stahl mit der Werkstoffnummer 1.4441.

Fur die mechanischen Untersuchungen wurden die Stahle im I6sungsgegliihten bzw.
grobkorngeglihtem und kaltverfestigten Zustand verwendet. Die mittels Vakuumemissi-
onsspektroskopie gemessene chemische Zusammensetzung der Bleche, Flach- und
Runddréhte ist Tabelle 1 zu entnehmen. Die Messungen wurden an den Blechproben bei
Zapp Medical Alloys GmbH (Schwerte, Deutschland), an den Flachdrahten bei Alloy Wire
International (Brierley Hill, Gro3britannien) und an den Runddréhten bei Vogelsang Edel-

stahle (Hagen, Deutschland) durchgefiihrt.
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2.2 Verwendete Probengeometrien und Probenpraparation

2.2.1 Runddrahtproben

Die in dieser Arbeit genutzten, zu Spulen aufgewickelten Runddréhte (Vogelsang Edel-
stahle, Hagen, Deutschland) lagen in einem schlussgegliihten Anlieferungszustand mit
Drahtdurchmessern von 1 mm und 0,51 mm vor.

Durch die Aufwicklung und den daraus resultierenden Biegeradius mussten die Dréhte vor
der weiteren Préparation zunachst begradigt werden. Hierzu wurde im Gleitziehverfahren
nach DIN 8584-2 [68] in jeweils einer Ziehstufe die Querschnittsflache der Drahte mithilfe
einer Drahtziehanlage (max. Lange: 4 m) am Lehrstuhl fir Umformtechnik an der Univer-
sitat Duisburg-Essen (Prof. P.J. Mauk, Duisburg) um ca. 10% von 1 mm auf 0,95 mm und
um 22% von 0,51 mm auf 0,45 mm verringert. Dabei wurden Hartmetall-Ziehsteine (Willi
Bremer GmbH, Mittenaar/ Bicken, Deutschland) und ein Trockenziehmittel (Cortrax 4,
TRAXIT INTERNATIONAL, Schwelm, Deutschland) genutzt.

Die kaltverfestigten, begradigten Drahtabschnitte wurden zur anschlielRenden Warmebe-
handlung in ca. 350 mm lange Abschnitte geschnitten. Die Warmebehandlung erfolgte
konduktiv mithilfe des in Abbildung 14 dargestellten Aufbaus und hatte das Ziel der Korn-
vergroberung, um ein oligokristallines Geflige zu erhalten. Der Aufbau besteht aus einem
speziell angefertigten Quarzglas-Glihrohr, an dessen Enden jeweils Glasstopfen mit
Klemmen fixiert sind. Der zu glihende Draht wird zuerst durch den oberen Glasstopfen
und anschlieRend durch das Glihrohr und den unteren Glasstopfen gefiihrt. Mit einer fest
an einem Stativ angebrachten Krokodilklemme wird der Draht oben befestigt. Am unteren
Ende héngt die Krokodilklemme frei, lediglich das Zuleitungskabel ist befestigt, um die
wahrend des Glihvorgangs wirkende Gewichtskraft des Drahtes zu minimieren. Die un-
tere Krokodilklemme selbst muss aufgrund der Warmeausdehnung in Langsrichtung des
Drahtes beweglich sein, da ansonsten Drahtbiegungen bis hin zum Drahtbruch auftreten
konnen. Die beiden Krokodilklemmen werden in einem Abstand von etwa 10 mm zu den
Stopfen befestigt und sind mit einer Spannungsquelle (Power Supply SM 35-45, Delta

Elektronika, Zierikzee, Niederlande) verbunden. Um eine Verzunderung bzw. Oxidation
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des Drahtes wéahrend des Gluhens zu vermeiden, wird das Quarzglasrohr mit einem leich-
ten Uberdruck von 1,25 bar mit Argon (+2% Wasserstoff) als Schutzgas durchstréomt. Die
Drahttemperatur wurde Uber die Gluhfarbe und eine Vergleichstafel (Abbildung 15) be-
stimmt und muss flr eine optimale Kornvergroberung und zur Vermeidung der Bildung
zweiter Phasen zwischen 1050 und 1150°C betragen. Die optimalen Einstellungen zur
Warmebehandlung sind in Tabelle 2 angegeben. Abbildung 16 zeigt eine lichtmikroskopi-
sche Aufnahme des Gefliges vor und nach dieser konduktiven Grobkorngliihung. Da im
Quarzglasrohr aufgrund der Argon-Einstrémung eine ungleichmafige Warmeverteilung im
oberen Rohrbereich herrscht, wird aus dem unteren Bereich mit einer gleichméagigen Gluh-
farbung eine 50 mm lange Drahtprobe entnommen, weil nur hier potentiell ein oligokristal-
lines Geflige mit den geforderten Eigenschaften auftreten kann. Beispielhaft fir die Mikro-
struktur in Bezug auf die Korngrof3e sind in den Abbildung 17 verschiedene Drahtbereiche
dargestellt. Aus diesem Grund wurde eine Anfangsmesslange fir die mechanischen Ver-
suche von 10 mm genutzt, um ein moglichst gleichméaRiges, homogenes Geflige im Priif-
bereich zu haben.

Nicht gekerbte Drahte werden im letzten Préaparationsschritt elektrolytisch poliert. Die hier
verwendeten Parameter sind in Tabelle 3 aufgeflihrt. Als Elektrolyt wird dabei ein aus zu
elf Teilen aus H3PO4 (85%ig) und zu sieben Teilen aus H>SO4 (96%ig) bestehendes S&au-
regemisch verwendet. Der Aufbau zum elektrolytischen Polieren ist in Abbildung 18 dar-
gestellt.

Zur Kerbeinbringung wird grundsatzlich das gleiche vorgenannte Verfahren genutzt. Der
zu kerbende Draht wird zuvor allerdings mit einem saurebestandigen Lack (Lacomit Var-
nish, Agar Scientific Ltd., Stansted, GroR3britannien) maskiert, wobei der vorher festgelegte
Kerbbereich freigelassen wird. Die Drahtprobe hangt senkrecht in der Mitte des zylindri-
schen Elektrolytbehalters, welcher eine umschlieRende Bleikathode enthalt. Zudem wird
der Elektrolyt wahrend der elektrolytischen Abtragung mit einem Magnetrihrer umgeriihrt,
um einen gleichméRigen, im Querschnitt kreisrunden Abtrag der Kerbe zu erhalten. Hierfur
genutzte Parameter sind in Tabelle 3 angegeben. Die hiermit erzeugten milden Rundker-
ben bzw. Verjingungen wurden mit einer der vier Kombination auf eine Kerbbreite von
entweder ca. 2 oder 4 mm und einem Durchmesser im Kerbgrund von ca. 0,5 oder
0,75 mm gedinnt. Schéarfere Kerben waren mit dieser Methode nur stark eingeschrankt
madglich, da zum einen die Stromschwankungen aufgrund der kleineren Kontaktflache zum

Elektrolyten erheblich waren und zudem sich eine ovale Querschnittsform im Kerbbereich
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zeigte, die eine nicht reproduzierbare Geometrie darstellte. Dies konnte weder mit einer
Kihlung auf 5-10°C noch mit dem Umrihren des Elektrolyts verhindert werden. Die Geo-
metrie der Drahtproben wurde nach zwei Minuten elektrolytischer Abtragung jede 30 Se-
kunden mit einem Lichtmikroskop und unterstiitzend mit einem Laserscanmikrometer (LS-
5041T, Keyence, Osaka, Japan) vermessen. Der Vorgang wurde so lange wiederholt, bis
die gewilinschte Kerbform mit einer Genauigkeit von +0,1 mm in der Kerbbreite und
+0,02 mm im Kerbgrund erreicht wurde. Sowohl nach dem elektrolytischen Polieren als
auch nach dem elektrolytischen Abtragen muissen die Drahtproben mit destilliertem Was-
ser und Ethanol abgespult und in einem Acetonbad fur finf Minuten ultraschallgereinigt
werden, um Ruckstande der Saure zu entfernen.

Um EBSD-Untersuchungen an den Runddrahten durchfihren zu kdnnen, mussten die
Drahte mithilfe eines eingekerbten Probenhalters und einer Epoxidharz-Fixierung querge-
schliffen und mit Poliersuspension der Kérnung von 6 pum bis 1 um poliert werden. Dabei
wurde mit einem Lichtmikroskop sténdig Uberprift, ob der Draht bis zur Mitte der Quer-
schnittsebene plangeschliffen wurde. Die fragile Probe wurde anschliel3end unter Warme-
einfluss (100-120°C) auf einer Heizplatte vom Metallhalter geldst, indem diese bei Verflis-
sigung des Epoxidharzes in Langsrichtung des Drahts mit einer Pinzette abgezogen wurde.
Zuletzt wurde die Probe einer elektrolytischen Politur fir 20 Sekunden unterzogen und

abschlie3end fur finf Minuten in einem Acetonbad ultraschallgereinigt.

2.2.2 Flachdrahtproben

Die Flachdrahtproben mit den Querschnittsabmal3en 0,5 x 0,2 mm lagen in einem kaltver-
festigten Anlieferungszustand (Alloy Wire International, Brierley Hill, UK) vor. Aus diesem
Grund wurde der Flachdraht, analog zum Verfahren der Runddrahtproben, einer konduk-
tiven Grobkornglihung unterzogen (Parameter in Tabelle 2) und anschlieRend der 50 mm-
Bereich des Drahtabschnitts herausgeschnitten, welcher eine gleichmafige Glihung er-
fahren hat. Um die Probenoberflache fir die EBSD-Untersuchungen zu praparieren,
wurde ebenfalls das Verfahren des elektrolytischen Polierens nach Tabelle 3 eingesetzt.
Ein vorheriges mechanisches Schleifen oder Polieren war aufgrund der guten Oberfla-

chenbeschaffenheit nicht notwendig.
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2.2.3 Blechproben

Zur Herstellung der Blechproben wurde ein kaltgewalztes Blech mit einer Blechdicke von
0,5 mm von der Firma Zapp Medical Alloys GmbH (Schwerte, Deutschland) bereitgestellt.
Bevor das Blech grobkorngegliht werden konnte, musste es in kleinere Rohlinge
(60 x 12,7 mm) geschnitten werden (Abbildung 19). Da die Bleche aufgrund ihrer Gréf3e
nicht fir das konduktive Gliihen mit den vorhandenen Apparaturen geeignet waren und
kein Schutzgasofen fur den Bereich 1050-1150°C genutzt werden konnte, mussten die
Rohlinge an der Glasblaserei der Universitat Duisburg-Essen unter Argon-Einspulung in
passende Quarzglasrohre eingeschweil3t werden (Abbildung 20).

Die eingeschweil3ten Rohlinge wurden zur Erzeugung der oligokristallinen Mikrostruktur
bei 1150 °C fir vier Tage in einem Hochtemperaturofen (Nabertherm, Lilienthal, Deutsch-
land) gegliiht und in einem Wasserbad abgeschreckt, indem das Glasréhrchen im Wasser
zerdrickt wurde.

AnschlieBend wurde die Probenkontur mittels Laserschneiden in den mechanischen
Werkstatten der Universitat Duisburg-Essen ausgeschnitten. Dabei wurden grundsétzlich
zwei Probengeometrien innerhalb dieser Arbeit genutzt (Abbildungen 21-23): Kerbfrei und
spitzgekerbt. Die spitzgekerbten Proben besitzen eine Kerbbreite von 1, 2 oder 4 mm mit
einer gleichen Kerbtiefe bei allen Probengeometrien. Im kleinsten Querschnitt besitzen
alle Proben somit eine vergleichbare Querschnittsflache von 0,25 m2 (0,5 x 0,5 mm). Das
Laserschneiden wurde aufgrund der gezielten Warmeeinbringung und der unbedeutenden
Gefligeverédnderung genutzt. Ein Nachteil dieser Methode sind die aufgerauten Schnitt-
kanten der Proben, welche aufgrund dessen nachbehandelt werden mussen. Dies ge-
schieht mithilfe einer aggressiven elektrolytischen Politur beschrankt auf den spateren
Messbereich, hachdem die Proben - wie bei den Runddrahtproben zuvor beschrieben —
mithilfe eines Speziallacks maskiert worden sind. Die Parameter zur elektrolytischen Poli-
tur kénnen in Tabelle 4 nachvollzogen werden. Nach diesem Schritt sind die zuvor rauen
Seitenflachen geglattet; die zur spateren EBSD-Analyse bestimmte Oberflache liegt auf-
grund der aggressiven elektrolytischen Politur nun jedoch in einer 6rtlich abgerundeten
Struktur vor, welche teilweise durch eine rillenférmige Oberflachenstruktur gepragt ist. Aus
diesem Grund wurden die Proben manuell beidseitig mit Schleifpapier der Kérnung P1200

(Struers, Willich, Deutschland) geschliffen und bis 1 pum mit Diamantpaste (Buehler-Met
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GmbH, Dusseldorf, Deutschland) poliert. Dabei wurden die Proben mithilfe eines Epoxid-
harzes auf einen langlichen Probenhalter angeklebt. Nach dem mechanischen Poliervor-

gang wurden die Proben erneut maskiert und fir 15-20 Sekunden elektrolytisch poliert.

2.3 Rasterelektronenmikroskopie

Das Feldemissionsrasterelektronenmikroskop vom Typ LEO 1530 Gemini (Carl Zeiss
Microscopy GmbH, Miinchen. Deutschland) am Lehrstuhl fir Werkstofftechnik an der Uni-
versitat Duisburg-Essen (Prof. A. Fischer, Duisburg) wurde fiir die rasterelektronenmikro-
skopischen Untersuchungen genutzt. Fir die drtlichen Element- und Kristallorientierungs-
analysen ist ein kombiniertes Detektorsystem (AMETEK — EDAX, Ametek GmbH, Wies-
baden, Deutschland) an das REM angebracht: Es besteht zur Elementanalyse aus einem
Apollo X Siliziumdetektor inklusive der ,TEAM 4.5“ Software und zur Phasen- und Kris-
tallorientierungsanalyse aus der Digiview IV CCD Kamera mit der Datenaufzeichnungs-
software ,OIM 7.3.1 data collection™" und der Analysesoftware ,OIM 7.3.1 data analy-

sis™«,

2.3.1 Fraktographie

Bei den fraktographischen Untersuchungen wird die Morphologie der Bruchflache unter-
sucht. Hierzu kann neben dem Sekundarelektronen (SE)-Signal zur Darstellung der Ober-
flachentopographie auch das Ruckstreuelektronen (BSE)-Signal und zur 6rtlichen chemi-

schen Analyse das EDS genutzt werden.

2.3.2 Rickstreuelektronenbeugung (engl. ,EBSD")

Das EBSD-Verfahren wurde zur Kristallorientierungsanalyse an ausgewahlten Draht und
Blechproben genutzt. Die Probenoberflache muss fur aussagefahige EBSD-Messungen
flach sein. Bei den Blech- und Flachdrahtproben und zuvor plangeschliffenen Runddréh-
ten waren EBSD-Analysen nach definierten Verformungsgraden (bei Zugversuchen) oder
bestimmten Lastzyklenzahlen (bei Ermidungsversuchen) generell mdglich. Problema-

tisch ist hierbei die sich bei plastischer Verformung einschnirende und somit verdrehende
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Probenoberflache und die Verschlechterung der Pattern-Qualitét durch die Kontamination
im Zuge des haufigen ,Abrasterns mit dem Elektronenstrahl. Die EBSD-Messungen an
den Runddrahten konnten nur im Anschluss an die mechanischen Tests durchgefihrt wer-
den, da die Drahte vor den EBSD-Messungen, wie in Kapitel 2.2.1 beschrieben, geschilif-

fen und poliert werden mussten.

2.3.2.1 Darstellung von EBSD-Daten (engl. ,mappings®)

Wahrend der EBSD-Messungen wurden die kristallographischen Orientierungen einer
Probenoberflache in einem hexagonalen Rasternetz erfasst. Die Scan-Rate bzw. der Ab-
stand zu dem benachbarten Messpunkt betragt im Rahmen dieser Arbeit zwischen 0,2
und 2 um. Das hexagonale Gitter gewahrleistet einen gleichméaRigen Abstand zu den
Nachbarpunkten (Abbildung 12) und verhindert somit Richtungseinflisse in der Darstel-
lung der Messergebnisse. Mithilfe einer computergestiitzten Analyse der EBSD-Daten
werden die aufgezeichneten Orientierungsinformationen in Form von Darstellungsalgorith-
men, den sog. Mappings, wiedergegeben. Neben den Schmid- und Taylor-Faktor-Map-
pings, welche den entsprechenden Faktor je Messpunkt in einer eigens gewdahlten Kolo-
rierung darstellen, werden im Folgenden die weiteren angewandten Mappings beschrie-

ben.

23211 Korngrenzen-Mapping und image quality (1Q)-Mapping

Zur Detektion eines Korns werden die Standardeinstellungen des Auswerteprogramms
,OIM 7.3.1 data analysis™" genutzt, wonach zwei benachbarte Messpunkte eine Verdre-
hung von weniger als 15° und mindestens zwei Messpunkte aufweisen missen, um als
ein Korn detektiert zu werden. Subkorngrenzen werden ab einer Verdrehung um 7,5° de-
finiert und in grun und GrofRwinkelkorngrenzen ab 15° in gelb dargestellt. >3 Zwillings-
korngrenzen werden in rot und 9 Zwillingskorngrenzen in blau dargestellt.

Das image quality-Mapping stellt die Qualitat der Kikuchi-Pattern mithilfe einer linearen
Grauwertskala dar, welche in [21,69] definiert wurde. Dem niedrigsten 1Q-Wert der Mes-
sung wird hierbei der Wert ,Schwarz” und dem hdchsten ,Weil}* zugeteilt. Die dazwischen-

liegenden Werte werden in der Grauskalierung wiedergegeben
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2.3.2.1.2 Inverse pole figure (IPF)-Mapping

Bei Kenntnis einer vorhandenen Walzrichtung ist die Anwendung einer inversen Polfigur
anstelle oder zusatzlich zur Polfigur-Darstellung von Vorteil. Hierbei wird innerhalb eines
Einheitsdreiecks jeder kristallographischen Orientierung eine Farbe aus dem RGB-Spekt-
rum zugeordnet [21]. Die Pole des in dieser Arbeit verwendeten Standarddreiecks sind
[001] in roter, [101] in gruner und [111] in blauer Farbung wiedergegeben (Abbildung 24).
Die Hauptrichtungen spannen das Standarddreieck der IPF auf. Den dazwischenliegen-
den Orientierungsrichtungen wird jeweils eine sich aus den Ubergéangen der Basisfarben
ergebende Farbe zugewiesen.

In der Regel wird eine Projektionsebene parallel zur Normalrichtung (ND — engl. ,normal
direction®), zur Walzrichtung (RD - engl. ,rolling direction®) oder zur Querrichtung (TD —
engl. ,traverse direction®) der Probenoberflache gewahlt. Die Nomenklatur fir den letztge-

nannten Fall ware ,IPF||TD"

23213 Kernel average misorientation (KAM)-Mapping

Die bereits in Abschnitt 1.2.1.2.5 aufgegriffene kernbasierte Missorientierung wird durch
ein kernel average misorientation (KAM)-Mapping dargestellt. Hier wird die lokale Missori-
entierung in Bezug auf einen Messpunkt g; und die Anzahl der umschlie3enden Nachbar-
messpunkte n bestimmt. Die Anzahl der Nachbarpunkte im hexagonalen Rastergitter wird

bestimmt mit;

n=26*i (20)

Hierbei entspricht R dem Abstand vom Messpunkt g; bis zum auRlersten fiir die Berech-
nung eingeschlossenen Ringes, gemessen in der Anzahl der Messpunkte. Aus der Multi-
plikation von R und der Schrittweite der Messung lasst sich der Radius bestimmen. Je
nach Wahl von R und der maximal dargestellten Missorientierung Agx kann die Darstel-
lung des Mappings entscheidend veréandert werden. Daher wird die Nomenklatur in der
Form ,KAM Agx RR" angegeben. Der in dieser Arbeit haufigsten genutzten KAM-Map-
ping-Typ ist ,KAM 5° 5R".
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23214 Grain orientation spread (GOS)-Mapping

Die mittlere Missorientierung der Messpunkte eines Korns zur mittleren kristallographi-
schen Orientierung des gleichen Korns wird als ,,Grain Orientation Spread“ (GOS) bezeich-
net. In diesem Mapping wird jeder Punkt eines Korns mit der gleichen Farbe - entspre-
chend dem GOS -Wert des Korns — gefarbt. Der GOS wird mit der folgenden Formel be-

stimmt:
1 1vew 1)
Gos = mﬁzlzlz\gu(gi,g,-), j#i
j=1i=

N beschreibt hierbei die Anzahl der Messpunkte und 4g;;(g;, g;) die Missorientierung zwi-

schen dem Messpunkt g; und dem Messpunkt g; innerhalb des gleichen Korns.

24 Hartemessung

Harte ist definiert als der mechanische Widerstand eines Kérpers gegen das Eindringen
eines harteren Priufkérpers. Zur Bestimmung der Harte diente das Prifverfahren nach
Vickers. Dabei ist zu beachten, dass eine hohere Kaltverfestigung oder Verformung des
Prifkorpers die Versetzungsdichte und damit die Harte steigert. Das Harteprifverfahren
nach Vickers [70,71] mit einer Prufkraft von 0,4903 N (entspricht HV 0,05) wurde nach
Abschluss des konduktiven Grobkorngliihens an ausgewéhlten Drahten mit oligokristalli-
nem Geflige durchgefiihrt. Hierzu wurde das Prifgerat Miniload der Firma Leitz (Wetzlar,
Deutschland) verwendet. Die Runddrahte mussten zuvor mit Hilfe einer Warmeinbett-
presse SimplyMet™ 3000 und des Einbettmittels EpoMet® F Molding Compound (beides
von Buehler GmbH, Dusseldorf, Deutschland) bei 200 bar und 150°C eingebettet werden.
Danach wurden die Runddréhte in einer Nasschleifmaschine (Automet®2, Buehler GmbH,
Dusseldorf, Deutschland) mit einer Kérnung von P1200 geschliffen und mit der Polierma-
schine RotoPol-31 (Struers GmbH, Willich, Deutschland) bis zu einer Endpolitur von 1 pm

Kornung (Diamantsuspension, ATM, Altenkirchen Westerland, Deutschland) poliert.
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2.5 Transmissionselektronenmikroskopie

Fur die Untersuchungen wurde ein Philips Transmissionselektronenmikroskop (TEM) des
Typs EM400 (Philips GmbH, Hamburg, Deutschland) mit einer Wolframkathode und einer
Beschleunigungsspannung von 120 kV genutzt. Mithilfe der Feinbereichsbeugung kann
die Gitterstruktur eines ausgewahlten Probenbereichs bis ca. 50 nm analysiert werden
[35,72,73]. Die Detektion von moglichen Substrukturen (z.B. Versetzungszellen) im Hell-

feld stand bei den TEM-Untersuchungen im Vordergrund.

2.5.1 Probenpraparation

Fur die TEM-Untersuchungen wurden einerseits FIB-Schnitte und andererseits eine grid-
netzbasierte Drahtpraparation genutzt. Die FIB-Schnitte, die eine Gréf3e von etwa 10-
15 x 10 um bei einer Dicke von weniger als hundert Nanometern haben, wurden aus un-
terschiedlich orientierten Kérnern entnommen, nachdem die kristallographische Orientie-
rung an der zu untersuchenden, mechanisch getesteten, Blechprobe mithilfe von EBSD
herausgefunden wurde. Die Drahtpraparation bietet den Vorteil eines generell grol3eren
zu betrachtenden Ausschnitts, gleichzeitig aber den Nachteil, dass der durchstrahlte Be-
reich den zuvor durchgeflihrten EBSD-Messungen nicht zugeordnet werden kann. Das
Ziel der Drahtpraparation ist die Erzeugung eines von Elektronen durchstrahlbaren Be-

reichs mit einer Materialdicke von maximal 100 nm.

2.5.1.1 Focused lon Beam (FIB)-Praparation

Fur die FIB-Praparation wurde ein FEI Helios NanoLab™ 600 DualBeam™ FIB/REM
(Thermo Fisher Scientific, Waltham, MA, USA) mit Schottky-Feldemitter und Gallium-lo-
nen-Quelle bei einer Beschleunigungsspannung von 30 kV am ICAN der Universitat Du-
isburg-Essen genutzt. Die FIB-Proben wurden aus ausgewahlten, ermideten Blechproben
entnommen, nachdem diese mit dem EBSD-Verfahren untersucht wurden. Vor der Mate-
rialabtragung wurde eine Platin-Schutzschicht einseitig auf die Probe abgeschieden und
die Probe selbst nochmal ionisch gediinnt, da die Ausgangsprobe noch wenige Mikrome-

ter dick ist und im TEM noch nicht durchstrahlt werden kann.
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2.5.1.2 Gridnetzbasierte Drahtpraparation

Ausgewahlte plangeschliffene Drahtproben mit einem Ausgangsdurchmesser von einem
Millimeter wurden, nach mechanischer Belastung und EBSD-Untersuchung fur die TEM
Praparation zunachst in 3 mm lange Stiicke gestanzt. Dabei wurden die Bereiche nahe
der Bruchstelle bzw. bei den Durchlaufern jeweils der schmalste Bereich ausgewahlt. Die
ausgestanzten Drahtabschnitte wurden im ersten Schritt mit SiC Papier der Kdrnung
P1200 (Struers, Willich, Deutschland) beidseitig bis zu einer Restdicke von 90 um an der
Phoenix 3000 Schleifmaschine (Buehler-Met GmbH, Disseldorf, Deutschland) mit
50 U/min plangeschliffen und anschlie3end poliert. Der Poliervorgang an der RotoPol-31
Poliermaschine (Struers, Willich, Deutschland) wurde zweistufig mit zunachst 6 um und
anschliel3end 1 um Diamantsuspension der Fa. ATM (Altenkirchen Westerland, Deutsch-
land) auf einem MD Dac-Tuch (6 um) und MD Nap-Tuch (1 pm) (beide Struers, Willich,
Deutschland) beidseitig durchgefiihrt. Fir den Schleif- und Poliervorgang wurde die Draht-
probe auf der bereits ebenen Seite mit Epoxidharz auf einen Probenhalter bei einer Tem-
peratur von 150°C geklebt. Nach den Schleif- und Polierzwischenstufen wurden die Probe
und deren Halter mit Wasser und Spulmittel gereinigt, um Partikel aus der Vorstufe zu
beseitigen. Nach dem letzten Poliervorgang wurde der Probenhalter wieder auf 150°C er-
hitzt und die Drahtprobe in Langsrichtung abgezogen. Diese wurde in Aceton gereinigt
und mit Filterpapier getrocknet. Im nachsten Schritt wurde die Probe in ein Kupfer-Falt-
Netz (Plano GmbH, Wetzlar, Deutschland) mit 3 mm Durchmesser geklebt. Dazu wurde
der Harzkleber EPO-TEK 375 (Epoxy Technology, Billerica, MA, USA) auf das Netz gege-
ben und bei 120°C zwei Stunden lang in einem Ofen der Fa. Heraeus (Hanau, Deutsch-
land) ausgehartet. Dabei waren die verklebten Netze zwischen zwei Teflon-Platten einge-
spannt, um eine gleichmaRige Verteilung des Klebers ohne Anbindung zum Halter zu ge-
wahrleisten. Die verklebten Proben werden im Anschluss mit einem Muldenschleifgerat
(Dimple Grinder 656, Gatan Inc. Pleasanton, CA, USA) mit monokristalliner 1 pum Diamant-
paste (ATM, Altenkirchen Westerland, Deutschland) und im zweiten Schritt mit hochkon-
zentrierter %2 um Diamantpaste (Oberflachentechnologien Dieter Ziesmer, Kempen,
Deutschland) poliert. Der Vorgang ist in Abbildung 25 schematisch dargestellt. Die Politur
erfolgte mit dem Filzrad ,FELT POLISHING RING, 15mm*® der Fa. Gatan, bis schlief3lich
der kreisférmig abgetragene Bereich 2 bis 8 um dinn war. Um einen durchstrahlbaren

Bereich zu erhalten, wurde zuletzt mit einem ,Precision lon Polishing System (PIPS)* von
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Gatan mithilfe eines Argon-lonenstrahls, der bei einer Spannung von 3,5 keV im Winkel
von 6° beidseitig auf die Probe gelenkt wurde ein Loch in den gedimpelten Bereich ge-
dunnt. Der das Loch umschlieende Bereich ist diinn und glatt genug, um fir TEM-Unter-

suchungen geeignet zu sein.

2.6 Mechanische Versuche

2.6.1 Zugversuche

Die Ermittlung der quasistatischen Kennwerte nicht gekerbter Drahtproben mit einem
Durchmesser von 0,95 mm im Zugversuch erfolgte an einer Spindelzugmaschine RM100
(Schenck-Trebel, Darmstadt, Deutschland), welche fiir eine maximale Priflast von 100 kN
ausgelegt ist. Hierbei wurde ein Versuchsaufbau (Abbildung 26) mit einer lasergestitzten
Dehnungsmessung zwischen den selbst konstruierten Einspannbacken genutzt. Die un-
tere Einspannbacke wird vor einer Versuchsreihe mithilfe des darunter befindlichen Mik-
rometertischs und einer ,Dummy“-Probe zentriert, um die Wahrscheinlichkeit eines Pro-
benbruchs in den Einspannungen aufgrund von Verkantungen zu minimieren. Bei Ver-
suchsbeginn betragt die Anfangsmesslange 10 mm und die Traversengeschwindigkeit
wahrend des Zugversuchs 0,05 mm/s.

Erganzend zu den Versuchen an der Spindelzugmaschine wurden Zugversuche an wei-
teren nicht gekerbten Proben, sowie an den gekerbten Runddréhten und an spitzgekerb-
ten Blech- bzw. Flachproben mit 20 um/s mithilfe eines Mikro-Zug-/Druckmoduls der Fa.
Kammrath & Weiss (Dortmund, Deutschland; Abbildung 27) im Rasterelektronenmikro-
skop durchgefihrt, um Veranderungen der Probenoberflachentopographie wahrend des
Versuchs aufzeichnen zu kdnnen. Dabei wurden vor Versuchsbeginn und bei Erreichen
der Gleichmaflidehnung/dem Einschnirbeginn EBSD-Messungen von den Blechproben
durchgefuihrt, um die Entwicklung der Mikrostruktur erkennen zu kénnen. Dazu mussten
die Versuche an diesem Punkt pausiert werden. Die Dehnungsmessung fand dabei durch
einen Linear-Enkoder am Modul selbst statt. Ein an der Probe direkt festgespanntes Ex-
tensometer fuhrte in Vorversuchen zu unzulassigen Verbiegungen und wurde daher nicht
weiterverwendet. Da der Messbereich der Kraftmesszelle bei diesen Zugversuchen gerat-

bedingt auf 5 kN begrenzt war, konnten die nicht gekerbten Drahtproben (& 0,95 mm)
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aufgrund des groRReren Anfangsquerschnitts und der dadurch notwendigen héheren Kraft-

aufbringung wahrend des Zugversuchs nicht mithilfe des Moduls gepruft werden.

Die Probengeometrie zur Untersuchung der mechanischen Eigenschaften und des mikro-
strukturellen Verhaltens oligokristallin aufgebauter Mikrostrukturen unterliegt der Restrik-
tion eines deutlich kleineren Probenquerschnitts im Vergleich zur Standardzugprobenge-
ometrie fir metallische (polykristalline) Werkstoffe (DIN EN ISO 6892-1:2017-02) [74]. Die
angegebene Norm berlcksichtigt in den angegebenen Probenarten Flacherzeugnisse mit
einer Dicke zwischen 0,1 mm und 3 mm (Anhang B) und Dr&hte unter 4 mm Durchmesser
(Anhang C). Die dort angegebenen Vorgaben lassen sich jedoch nur bedingt auf sehr
dinne Probenquerschnitte anwenden: Fur Flacherzeugnisse unter 0,5 mm — welche in
dieser Arbeit genutzt werden - ,kdnnen besondere Vorkehrungen erforderlich sein“ (DIN
EN ISO 6892-1:2017-02 [74] Anhang B), welche nicht naher spezifiziert werden. Wenn
Flacherzeugnisse < 20 mm breit sind, dirfen diese als Streifenprobe, bei der die Breite im
Messbereich aquivalent zu der Breite im Einspannbereich ist, geprift werden. Die beiden
in dieser Arbeit genutzten Flachdréahte entsprechen in diesem Kriterium der Norm. Auch
eingehalten werden konnte hierbei die geforderte Anfangsmesslange L, von 50 mm und
die freie Lange zwischen den Einspannungen, welche L, + 3b, betragen muss. Dabei be-
zeichnet b, die Anfangsbreite der Streifenprobe. Daraus resultiert eine freie Lange zwi-
schen den Einspannungen von 50 mm + 3 x 0,5 mm = 51,5 mm. Bei den mild gekerbten
Drahten wurde eine deutlich geringere Anfangsmesslange von 10 mm ausgewahlt, da die
Probendehnung sich erwartungsgemalf auf den mild gekerbten Bereich konzentriert. Der
Anfangsmessbereich wurde wie bei allen anderen gepriiften Zugproben auf eine Anfangs-
messlange von 10 mm umgerechnet, um eine verbesserte Vergleichbarkeit zwischen den
verschiedenen Probengeometrien zu gewahrleisten. Die Ermittlung der Bruchdehnung ist
fur diesen Fall durch eine Dezimalverschiebung méglich. Zudem lasst die Auftragung der
Probenverlangerung einen Vergleich zwischen nicht gekerbten und (mild) gekerbten Pro-
ben zu. Bei den gekerbten Proben hat die Wahl der Referenzmesslangen je nach Kerb-
breite einen starken Einfluss auf die prozentual zu bestimmende Bruchdehnung: Misst
man fur eine Probe mit 4 mm Kerbbreite beispielsweise eine Probenverlangerung bis zum
Bruch von 1 mm, ergibt die Wahl der Referenzmesslange bzw. Anfangsmesslange von
10 mm eine Gesamtdehnung beim Bruch von 10 %. Wahlt man jedoch eine doppelt so

hohe Anfangsmesslange von 20 mm, wird die Gesamtdehnung beim Bruch etwa halb so
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grof3 sein (5%), da sich die Probendehnung bei einer ausreichend scharfen Kerbung auf
den gekerbten Bereich konzentrieren wird. Daher ist eine prozentuale Analyse der Deh-
nung hier nicht sinnvoll.

Das in dieser Arbeit genutzte Mikrozug/-druck-Modul, das mit einer maximal zu prifenden
Probenlange von 60 mm angegeben ist, ermoglicht trotz des geringen Bauraumes das
Prufen von Flachproben deren Form genormt ist. Die in den Abbildungen 22 und 23 be-
schriebene Probengeometrie liegt mit einer Probenlange von 55 mm nahe des Maximums,
ist zugleich aber auch notwendig, um eine Probe prifen zu kénnen und zugleich EBSD-
Messungen bei einer Probenneigung von 70° durchfiihren zu kénnen ohne die Probe aus-
bauen zu mussen. Das Mikrozug/-druck-Modul musste im verwendeten REM Leo Gemini
1530 seitlich unter den Polschuh herangefahren werden. Dabei befand sich der Polschuh
in der Endposition mittig zwischen den Einspannbacken (Abbildung 28) bei einem fur
Ruckstreuelektronenbeugungsmessungen optimalen Arbeitsabstand von 15 mm zwi-
schen Probenoberflache und Polschuh fir das hier verwendete System. Bei einem tiefer
verbauten Phosphorschirm ware ein gréRerer Arbeitsabstand maglich und damit auch die
Betrachtung von einspannungsnahen Bereichen der Probe, falls die Abschattung der Kiku-
chi-Pattern gering genug bleibt. Dies war an der Vakuumkammer des verwendeten Sys-
tems aufgrund fehlender tieferer Flansche nicht veranderbar. Dadurch, dass die Proben-
einspannungen bauraumbedingt eng um den Polschuh positioniert werden muss, ist nur
ein geringfugiges Verfahren um 1-2 mm von der Probenmitte in Richtung der Langsachse
der Probe mdglich, ohne eine Kollision des Polschuhs mit den Probeneinspannungen zu
verursachen. Daher wurde die Anfangsmesslange der Blechprobe mit 1 mm relativ klein
gewahlt, um sicherstellen zu kénnen, dass die wesentlichen Veranderungen der Probe im
erreichbaren Sichtfeld des Rasterelektronenmikroskops liegen. Ein Problem, welches sich
unabhangig vom Arbeitsabstand ergibt, ist die Abschirmung eines Teils der Riickstreu-
elektronen durch die Spindeln des Mikrozug/-druck-Moduls (Abbildungen 28 und 29), be-
vor diese auf den Phosphorschirm gestrahlt werden kénnen, um eine Kristallorientierungs-
information zu liefern. Aus diesem Grund bildet sich auf dem der Phosphorschirm bei die-
sen Messungen ein Schatten im unteren Bereich, wo sich keine Kikuchi-Pattern zur Aus-
wertung der Kristallorientierung nutzen lassen (Abbildung 29). Infolgedessen ist der aus-
zuwertende Bereich etwas geringer und die Messunsicherheit leicht erhéht.

Bei wiederholenden EBSD-Messungen im gleichen Bereich der Probe — wie es bei Mes-

sungen von Proben nach verschiedenen Verformungsstufen der Fall ist — kann es zu einer
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Kontamination der Probenoberflache kommen. Deshalb wurde die Schrittweite der EBSD-
Messungen bei Ubersichtsmessungen mit 1-2 pm relativ grob gewéhlt, um die Intensitéat
des Elektronenstrahls bzw. dessen Verweildauer in einem Probenbereich zu verringern.
Lediglich in ausgewéhlten Bereichen, in denen eine Detailmessung notwendig schien,
wurde eine feine Schrittweite von 0,2 um genutzt, um mikrostrukturelle Gegebenheiten wie
Mikrozwillinge messen zu kdnnen.

Bei weitergehender Verformung wurde die zu Testbeginn glatte Probenoberflache nicht
von der Verformung verschont und zeigte mit zunehmender Probendehnung keine ideale
70°-Ausrichtung der Probenoberflache zum Phosphorschirm bzw. durch die Verformung
fur jeden verformten Oberflachenpunkt eine andere Ausrichtung. Dies kann im unglnsti-
gen Fall dazu fuhren, dass die Bragg-Bedingungen beim Auftreffen der Elektronen vom
Elektronenstrahl nicht erflllt werden, da der Winkel in diesem Messpunkt nicht nahe 70°
liegt. Ein Indizieren der Kristallorientierungsinformation ist in diesem Fall nicht mdglich, da
keine Kikuchi-Pattern dargestellt werden kénnen. Probenkontamination infolge von wie-
derholenden Messungen auf der gleichen Probenstelle und die Auswirkungen der Abwei-
chung von den 70° bei den Rickstreuelektronenbeugungsmessungen wurden auch von
Weil} [2] beobachtet. Hierbei fand man heraus, dass zwischen 65° und 75° Probenneigung
die besten Resultate fir aussagefahige EBSD-Messungen erreicht werden.
Runddrahtproben sind aus diesem Grund fir EBSD-Messungen ohne weitere Behandlung,
wie Langsschleifen und Langspolieren, nicht brauchbar. Neben den Flach- bzw. Blechpro-
ben wurden trotzdem Runddrahte gepriift, da diese eine gleichmafig glatte Probenaober-
flache rundherum besitzen. Flach- bzw. Blechproben kdnnen infolge des Laserschneidens
relativ scharfe Fehlstellen aufweisen (Abbildung 30), die nicht vollstdndig durch eine che-
mische Nachbehandlung wie dem elektrolytischen Polieren entfernt werden kdnnen. Es
bleiben somit in geringem Ausmal} Fehlstellen fir einen &ul3eren, nicht werkstoffbedingten
Rissbeginn vorhanden. Diese kdnnen gegebenenfalls die Kennwertermittlung beeintrach-
tigen.

Ein Einhalten der in Anhang C der Norm DIN EN ISO 6892-1:2017-02 [74] beschriebenen
Anfangsmesslange von mindestens 100 mm konnte aus verschiedenen Griinden nicht
eingehalten werden:

1. Das Mikrozug/-druck-Modul ist zu klein, um einen solchen Test durchfiihren zu kénnen.
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2. Auch bei Verwendung der Spindelzugmaschine, bei der wahrend des Zugversuchs
keine mikrostrukturellen Aufnahmen getatigt werden kdénnen, wirde das Problem der in-
homogenen Korngrof3e bei den grobkorngegliihten Drahten auf einer so grof3en Anfangs-

messlange verbleiben.

2.6.2 Ermudungsversuche

Fur die zyklischen Untersuchungen an Runddraht-, Flachdraht- und Blechproben wurden
nennspannungsgeregelte Versuche im Zug-Schwell Bereich durchgefuhrt. Das Span-
nungsverhéltnis wahrend der Versuche wurde aus Griinden einer stabilen Maschinenre-
gelung mit R=0,5 gewahlt. Da die Proben im Messbereich sehr dinn im Vergleich zur
Probenlange sind und das Euler-Knickkriterium hiermit erfillt wirde, wurde der Druckbe-
reich vermieden. Durch die fragile Probendimension ist ein Aufbringen eines Dehnungs-
sensors an der Probe nicht direkt moglich, weshalb totaldehnungskontrollierte Versuche
immer nur ausgehend von einer au3eren Wegmesszelle geregelt werden wirden und dies
je nach Aufbau zu stark schwankenden und nicht interpretierbaren Ergebnissen fiihrt. Es

wurden insgesamt drei Priifsysteme eingesetzt:

1) Mikrozug-/Druck-Prifmodul Typ: MZ0-1 (Kammrath & Weiss, Dortmund, Deutsch-
land) — Abbildung 27

Mithilfe des elektrisch angetriebenen Mikrozug-/Druck-Prifmoduls und der dazugehdérigen
Steuereinheit DDS inklusive der Steuersoftware ,DDS32 Version 3.2.5.0“ kdnnen zykli-
sche Versuche innerhalb und aul3erhalb des Rasterelektronenmikroskops durchgefiihrt
werden. Anstelle einer Priffrequenz wird bei diesem Prifsystem die Zieh- bzw. Druckge-
schwindigkeit eingestellt. Fur die zyklischen Versuche innerhalb dieser Arbeit wurde eine
Maximalgeschwindigkeit von 20 pm/s verwendet. Je nach Versuchsparameter lag die
Priffrequenz umgerechnet bei 0,05-0,2 Hz. Da das Getriebe des Moduls aus den Erfah-
rungen der Vorversuche nach spatestens 1000 Zyklen nachgeschmiert und hierzu die ein-
gebaute Probe wieder ausgebaut werden miisste, wurden die Versuche spatestens nach
1000 zyklen gestoppt. Bedingt durch die geringe priifbare Zyklenzahl wurde die Oberkraft

fur den Ermiudungsversuch relativ hoch mit der jeweiligen Dehngrenze der Probe gewahlt.
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Dazu wurde im ersten Zyklus mit einer langsamen Zuggeschwindigkeit von 5 um/s bis zu
dem Verlassen des Hook’schen Bereichs gezogen und abgestoppt, um die Lastgrenzen
in der Steuerungseinheit festzulegen. Dieses Vorgehen wurde angewandt, da von einer
verstarkten Beeinflussung der mechanischen Eigenschaften durch das Geflige ausgegan-
gen werden musste. Wahrend des Ermidungsversuchs befand sich das Prifmodul in der
Vakuumkammer des Rasterelektronenmikroskops. Da der Polschuh zur Realisierung des
optimalen Arbeitsabstands von 15 mm bauraumbedingt zwischen den Einspannbacken
des Prufmoduls liegen muss (Abbildung 28), kann eine mikroskopische Untersuchung nur
in den mittleren 2 mm der Probe entlang deren Langsachse erfolgen, wenn die Probe eine
Gesamtlange von 55 mm aufweist. Daher konnten Ermidungsversuche nur an Blechpro-
ben mit einem durch die Kontur definierten Messbereich von < 1 mm erfolgen. Drahtpro-
ben ohne einen verschméalerten Messbereich sind demzufolge fur diese Untersuchung un-

geeignet.

2.) MTS Tytron™ 250 (MTS Systems Corp., Eden Prairie, MN, USA) — Abbildung 31

Das mit einem elektrischen Linearantrieb ausgestattete und luftgelagerte MTS Tytron™
250 Prifsystem ist fir monotone und zyklische Prifungen bis zu einer Kraft von £250 N
bei einer maximalen Testfrequenz von 50 Hz ausgelegt. Die Auflésung des Wegaufneh-
mers direkt am Aktor betragt 0,005 mm. Es wurden Runddrahte und Flachdréahte mit die-
sem Prifsystem getestet.

Die Runddrahte mit einem Durchmesser von 1 mm wurden nach einer elektrolytischen
Politur gemaR Tabelle 3 mit einem freiliegenden Messbereich von 20 mm in zwei, als Pro-
beneinspannung fungierende, Dreibackenbohrfutter eingespannt (Abbildung 32). Die bei-
den Bohrfutter wurden zuvor mit einem Mikrometertisch zueinander zentriert und antriebs-
seitig auf eine vorgegebene Nullposition gefahren. Nach dem Einspannen wurde die
Drahtprobe mithilfe einer Rampenfunktion in der Steuerungssoftware ,MTS TestStar* auf
die fur den Versuch vorher bestimmte Mittelspannung gefahren und beide Bohrfutter noch-
mals nachgezogen, um ein Probenrutschen wahrend des Versuchs zu vermeiden. Anders
als in der Arbeit von Meif3ner [12] konnten Ermudungsversuche trotz der dort beschriebe-
nen Regelungsprobleme im Rahmen dieser Arbeit an diesem Prifsystem durchgefihrt
werden. Hierzu wurde zu Beginn des Tests die P-Verstarkung auf 0,5, die D-Verstarkung

auf 0,2368 und die Integral-Verstarkung der Regelung auf einen geringen Wert von 380
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gestellt und der Versuch gestartet. AnschlieRend wurde wéahrend des Versuchs schritt-
weise die Integral-Verstarkung auf Werte zwischen 3800 und 4300 erhéht, bis das Istwert-
Signal an das Sollwertsignal angeglichen war. Fir die Versuche wurden ein Sinussignal
und eine Frequenz von 7 Hz gewahlt, um eine Probenerwarmung zu vermeiden und eine
stabile Regelung zu gewahrleisten. Die Angleichung des Istwert-Signals dauerte ca. 1000-
2000 Zyklen. Wahrend des Versuchs wurde ein Laser-Scan-Mikrometer (LS-5041T,
Keyence, Osaka, Japan) in Hohe der diinnsten Probenstelle positioniert, um Querschnitts-
veranderungen naherungsweise zu dokumentieren. Nach dem Probenbruch oder bei Er-
reichen einer Lastspielzahl von zwei Millionen Zyklen wurde der Versuch beendet. Ausge-
wahlte Proben wurden, wie in Abschnitt 2.2.1 beschrieben, plangeschliffen (bei Bruch eine

Halfte) und fir EBSD-Untersuchungen feingeschliffen und poliert.

Fur die Ermidung der Flachdrahtproben wurde eine modulare Probeneinspannung entwi-
ckelt, die das Testen der Probe bis zu festgelegten Intervallen (0,104, 5x10°, 107 Lastwech-
sel) ermdglicht (Abbildung 33). Beim Erreichen von einem dieser Haltepunkte wird der
Versuch gestoppt und das innere Einspannungsmodul zusammen mit der fixierten und
gesicherten Probe herausgeldst. Dieses Modul kann zusammen mit der Probe nach einem
funfmindtigen Acetonbad im Ultraschallgeréat auf einer Kipphalterung fir EBSD-Messun-
gen angebracht werden. Die Versuche wurden bei einer Frequenz von 7 Hz und einem
Sinussignal maximal bis zu einer Lastwechselzahl von 10 Millionen bzw. bis zum Proben-

bruch gefahren.

3) DHM-Prifgerat (DHM, Clausthal-Zellerfeld, Deutschland) — Abbildung 34

Die Versuche an den kaltverfestigten, oligokristallinen Runddradhten wurden an einem
pneumatischen, vertikal aufgebauten Priifgeréat der Fa. DHM durchgefiihrt. Die Versuchs-
parameter und die Probeneinspannungen entsprechen denen der Ermidungsversuche an
der MTS Tytron™ 250 an den oligokristallinen, l[6sungsgeglihten bzw. grobkorngegliihten

Runddrahten.
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3 Ergebnisse

In diesem Abschnitt werden die mechanischen Ergebnisse dargelegt, welche mithilfe der

in Kapitel 2 beschriebenen mikroskopischen Verfahren in Kapitel 4 diskutiert werden sollen.

3.1 Mikrostruktureller Ausgangszustand

In den Abbildungen 35 und 36 ist eine Auswahl der Gefilige der verwendeten Draht- und
Blechproben nach der Losungs- bzw. Grobkornglihung zur Erzeugung des oligokristalli-
nen Gefliges mit weniger als zehn Kérnern im Probenquerschnitt dargestellt. Das sich
nach der Grobkorngliihung einstellende Geflige zeigt je nach Probe, ein bis zehn Kdérner
im Probenqguerschnitt und eine von den Eckorientierungen (001) und (111) dominierte Kris-
tallorientierungsverteilung auf, welche bei der Blechprobe etwas ausgepragter und auf den
Herstellungsprozess (Walzen) zuriickzufiihren ist. Die zwillingsbereinigte, mittlere Korn-
grofRe von 284-321 um Durchmesser ist bei annahernd allen Proben homogen und kann
bei vereinzelten Proben neben groRen Kdrnern auch verhaltnismafig kleine Kérner mit
einem Durchmesser von nur einem Zehntel der groRen Kdrner enthalten (Abbildun-
gen 35,36). Deshalb streut die Standardabweichung der Korngré3e der betrachteten Pro-
ben zwischen 91 um und 157 um. Die Vickersharte (HV 0,05) zeigt fir den grob- bzw.-
weichgegliihten Zustand des Werkstoffs typische Werte auf (Tabelle 5). Bedingt durch den
Herstellungs- und Warmebehandlungsprozess und die geringe Stapelfehlerenergie von
316LVM zeigen alle Proben Rekristallisationszwillinge auf, welche fir ein austenitisches
Geflige typisch sind. Wegen der geringen kornspezifischen Missorientierung von weniger
als 1° (GOS-Mappings aus den Abbildungen 35 und 36) kénnen die genutzten Proben in
Bezug auf die Eigenspannungen erster Ordnung als eigenspannungsfrei angenommen
werden.

Karbide waren im oligokristallinen Ausgangszustand nach dem Grobkornglihen nicht
nachweisbar. Ebenso konnten keine Titan-Nitride an der Probenoberflache mittels EDS

nachgewiesen werden (vgl. [20]).
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3.2 Zugversuche

Die gangige Darstellung der Versuchsergebnisse aus den Zugversuchen in Spannung-
Dehnung Diagrammen wurde bei der Abbildung der gekerbten Proben in Spannung-Ver-
langerung Diagrammen geadndert, um die kerbgeometrieabhangigen, unterschiedlichen
Referenzmesslangen vergleichen zu kénnen. Die Referenzmesslange zu Versuchsbeginn
aller gekerbten Proben wurde bei 10 mm festgelegt und lasst somit tber eine Dezimalver-
schiebung eine einfache Umrechnung in die prozentuale, technische Dehnung flr die nicht

gekerbten Proben zu.

3.2.1 Nicht gekerbte Draht- und Flachproben

Abbildung 37 zeigt die Spannung-Dehnung-Kurven von nicht gekerbten, oligokristallinen
und polykristallinen Draht-, Flach- und Standardproben. Deren Kennwerte sind in Ta-
belle 6 angegeben.

Die kaltverfestigte, polykristalline Standardzugprobe nach Goébbler [76] und die kaltverfes-
tigten, oligokristallinen Drahte weisen, gefolgt von der |[6sungsgegliihten, polykristallinen
Standardzugprobe und den (grobkorngegliihten) oligokristallinen Blechproben die hdchs-
ten Rpo2w - Dehngrenzen und Zugfestigkeiten auf. Die geringste Dehngrenze (163 £ 43
MPa) und Zugfestigkeit (410 £ 105 MPa) besitzen die (grobkorngegliihten) oligokristalli-
nen Drahtproben. Die drei gemessenen polykristallinen, I6sungsgegliihten Dréhte zeigen
im Mittel eine sehr geringe Streuung hinsichtlich der Zugfestigkeiten (x 1 MPa) und ihrer
Dehngrenzen (x 16 MPa). Grobkorngeglihte, oligokristalline Drahte weisen dagegen ho-
here Streuungen fur die Dehngrenze (+ 43 MPa) und die Zugfestigkeit (+ 105 MPa) im

Vergleich zu den polykristallinen, I6sungsgeglihten Dréhten auf.

Die Bruchdehnung der hier gezeigten oligokristallinen, grobkorngeglihten Drahtproben
(34%) ist in etwa mit der der Standardzugprobe (40%) vergleichbar und damit weniger als
halb so grof? im Vergleich zu der der polykristallinen Drahte (85%). Die mit 8 % geringste
Bruchdehnung besitzen die kaltverfestigten, oligokristallinen Drahte. Anhand der sechs
beispielhaft gezeigten Zugkurven wird die breite Streuung hinsichtlich der Bruchdehnun-

gen innerhalb der Gruppe der oligokristallinen Proben deutlich (Tabelle 6): Betrachtet man
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dabei speziell die oligokristallinen Blechproben, so ist eine Verdoppelung der Bruchdeh-
nung gegeniber der der Drahte von durchschnittlich etwa 34% auf 80% zu erkennen. Die
Zunahme der Bruchdehnung bei den Blechproben ist auf die flach auslaufende Proben-
geometrie (Abbildung 36) zurtickzufiihren, in welcher auch aufRerhalb der Referenzmess-
lange Dehnung stattfinden kann. Nimmt man an, dass Dehnung auch jeweils 500 pum au-
Rerhalb des Messbereichs stattfindet, dann halbiert sich die Bruchdehnung und liegt somit
im Bereich der anderen gemessenen oligokristallinen Proben. Beispielhaft ist in Abbil-
dung 37 zu erkennen, dass innerhalb der oligokristallinen Flachproben eine Kornanzahl
von weniger oder mehr als vier zu vergleichsweise grof3en Unterscheiden in der Festigkeit
fuhrt. Dieses Ergebnis deutet darauf hin, dass sich die Probe mit mehr Kérnern (5-10) an
der Grenze zur Polykristallinitat befindet. Dieser Umstand wird im Folgenden noch disku-

tiert.

3.2.2 Mild gekerbte Draht- und spitzgekerbte Flachproben

Die Ergebnisse der Zugversuche sind an einer Auswahl der mild gekerbten Drahtproben
in den Abbildungen 38 und 39 dargestellt. Die gangigen Kennwerte zur Auswertung der
Zugversuche sind in Tabelle 7 zusammengefasst. In Anlehnung an die prozentual berech-
nete Rpo2%--Dehngrenze wird die Dehngrenze im Spannung-Verlangerung-Diagramm bei
20 um (nach Abzug des elastischen Anteils) abgelesen. Die Kerbgeometrie wird mithilfe
der Kerbformzahl a (DIN 743-2:2012-12) [77] quantifiziert:

1
=1+ (22)

r r r\?2
\/O’ZZ*E+2'74*H*(1+2* a)

Die Kerbformzahl o< wird vom Kerbradius r, dem Durchmesser im Kerbgrund d und der
Kerbtiefe t beeinflusst. Diese Formel fur « kann fir umlaufende Rundkerben genutzt

werden, wenn die folgenden drei Voraussetzungen erfillt sind:

=
\Y

0,03 (23)
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< 0,98 (24)

| &

und x< 6 (25)

Bezugnehmend auf die vorgenannten Gleichungen 22-25 konvergiert die Kerbformzahl o«
fur Kerben mit geringer Kerbtiefe und breiter Kerbbreite gegen 1. Um nicht gekerbte und
gekerbte Drahte miteinander vergleichen zu kénnen, wurde den nicht gekerbten Drahten
in den Darstellungen der Grenzwert o< = 1 zugeordnet.

Die polykristallinen, gekerbten Runddrahte weisen im Durchschnitt die héchsten Dehn-
grenzen (429 + 6 MPa) und Zugfestigkeiten (693 + 10 MPa) vor den gekerbten Runddrah-
ten mit 5-15 Kdrnern im Querschnitt auf. Die geringsten Dehngrenzen zeigen mit
198 + 40 MPa die oligokristallinen, gekerbten Runddréhte. Ebenso ist deren Zugfestigkeit
die geringste, der gekerbten Runddrahtproben (468 + 18 MPa). Die Zugfestigkeiten Uber
der Kerbformzahl « sind Abbildung 40 zu entnehmen: Eine milde Kerbung fuhrt bei den
oligokristallinen Proben mit 2-5 Querschnittskdrnern zu einer Erhéhung der Zugfestigkeit
um 40-86 MPa (ca.10-20%) und bei den &quivalenten Proben mit 8-15 Querschnittskdr-
nern zu einer Erhéhung um 33-188 MPa (ca. 5-30%). Bei den polykristallinen Drahten fihrt
eine milde Kerbung zu einer moderaten Verringerung der Zugfestigkeit um 83-110 MPa
(ca. 10-15%). Die Kerbung fuhrt in allen Fallen zu einem zligigen Anstieg der Spannung
im Zugversuch, da die sich Probendehnung weitestgehend auf den Kerbbereich kon-
zentriert und somit eine weniger dehnbare Probenlange zur Verfligung steht.

Im gekerbten Zustand zeigen die Proben mit 8-15 Kdrnern im Querschnitt wechselhafte
Kennwerte: Bei den beiden Kerbgeometrien mit einem Durchmesser im Kerbgrund von
0,5 mm liegt die Dehngrenze bei etwa 350 MPa und damit zum einen etwas néher an der
Dehngrenze der polykristallinen, gekerbten Proben, als zu denen mit nur 2-5 Kdrnern. Die
beiden verbleibenden Proben mit 8-15 Kdrnern im Querschnitt und einem Durchmesser
im Kerbgrund von 0,75 mm zeigen demgegeniber eine deutlich geringere Dehngrenze
von 220-230 MPa.

Wie aus der Abbildung 41 zu erkennen ist, verringert sich die Bruchverlangerung tenden-
ziell mit steigender Kerbformzahl. Eine Ausnahme stellen alle Runddréhte mit einer Kerb-
formzahl «< von ca. 1,015 dar, welche eine Kerbbreite von 2 mm und einen Durchmesser

im Kerbgrund von 0,75 mm besitzen: Bei diesen Runddréhten ist die Bruchverlangerung
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im Mittel mit 2056 + 285 um mehr als doppelt so hoch, wie bei den Runddréahten mit einem
geringerem o von ca. 1,004, welche eine Kerbbreite von 4 mm und einem Durchmesser
im Kerbgrund von 0,5 mm besitzen. Die Kerbtiefe bzw. der Durchmesser im Kerbgrund ist
in dieser Hinsicht bei der Ermittlung der Kerbformzahl o« unterreprasentiert. Dinnere Pro-
ben zeigen im Vergleich zu mikrostrukturell adaquaten dickeren Proben auch bei anderen
Metallen eine geringere Bruchverlangerung bzw. Bruchdehnung [20].

In allen Fallen zeigen die mild gekerbten Runddrahte eine wesentlich geringere Bruchver-
langerung im Vergleich zu den nicht gekerbten Runddrahten (Abbildung 42): Je nach
Kerbgeometrie verringert sich die Bruchverlangerung bei den polykristallinen, gekerbten
Drahten um 75 bis 94% trotz der nur milden, runden Kerbgeometrie. Bei den oligokristal-
linen, mild gekerbten Drahten mit 2-5 Kérnern im Querschnitt (Abbildungen 41 und 42)
verringert sich die Bruchverlangerung durch die Kerbung um 36 bis 90% im Vergleich zum
nicht gekerbten, oligokristallinen Runddrahten. Die vergleichsweise zu den polykristallinen
Runddrahtproben etwas schwéchere Verringerung der Bruchverlangerung durch die milde
Kerbung, ist durch die bereits relativ geringe Bruchverlangerung der nicht gekerbten, oli-
gokristallinen Runddrahtproben begriindet. Die im Ubergangsbereich zwischen 8 und 15
Kdrnern im Querschnitt befindlichen mild gekerbten Runddrahte zeigen im Vergleich mit
den polykristallinen, nicht gekerbten Runddrahtproben einen ahnlich starken Abfall der
Bruchverlangerung im gekerbten Fall (Abbildung 41, Tabelle 7). Der grof3e Unterschied
der Bruchverlangerung zwischen den Proben mit unterschiedlicher Kornanzahl im Draht-
guerschnitt im nicht gekerbten Zustand (x = 1) ist im mild gekerbten Zustand nicht mehr
gegeben und zeigt dort keine Abhangigkeit mehr von der Anzahl der Kérner im Runddraht-
querschnitt (Abbildung 41). Dies bedeutet, dass der Kerbeffekt selbst aus einer milden
Kerbung in Bezug auf die Bruchverlangerung die Anzahl der Kérner im Querschnitt tiber-
lagert. Vergleicht man die Bruchverlangerung und die Zugfestigkeit der gekerbten Rund-
drahtproben, so zeigt sich, dass sich die Drahtproben mit einer Kornanzahl von 8-15 Kor-
nern im Querschnitt wie die Proben mit 15-25 Kornern, also polykristalline gekerbte Pro-
ben in Bezug auf diese beiden Kennwerte verhalten (Abbildungen 40 und 41). Die nicht
gekerbte Runddrahtprobe mit 8-15 Kérnern im Querschnitt liegt demgegeniber mit knapp
unter 600 MPa Zugfestigkeit zwischen der Zugfestigkeit von den Runddrahten mit 2-5 Kor-
nern und den polykristallinen mit mehr als 15 Kérnern im Querschnitt.

Abbildung 43 stellt die Einschnirverlangerung Le im Verhéltnis zur Bruchverlangerung AL

Uber der Kerbformzahl « dar. Die Bruchverlangerung AL liegt fir alle gekerbten Proben
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zwischen 485 und 2553 um unabhéngig von der Kerbform. Das L¢/AL-Verhéltnis ist bei
den mild gekerbten Runddrahtproben unabhéngig von der Querschnittskornanzahl auf
dem gleichen Niveau. Eine Korrelation von o« und dem Le/AL-Verhdltnis zeigt sich nicht.
Bei den oligokristallinen Proben mit 2-5 Kérnern im Querschnitt erhéht sich tendenziell das
Le/AL-Verhaltnis mit steigender Kerbformzahl (R2 = 0,7942). Fur die polykristallinen, mild
gekerbten Drahte (R2 = 0,1803) und Drahte mit einer Ubergangsmikrostruktur von 8 bis 15
Querschnittskornern (R2 = 0,3204) ist diese Tendenz ebenso vorhanden. Der Unterschied
im Bestimmtheitsmal3 der drei verschiedenen Mikrostrukturen ist durch die Abweichung
des Le/AL -Verhéltnisses bei « = 1,004 auszumachen (rote Markierung in Abbildung 43).
Die Einschnirverlangerung in absoluten Werten nimmt im polykristallinen, gekerbten Fall
im Vergleich zu einer nicht gekerbten, polykristallinen Probe sehr stark ab (-92%), wéhrend
diese fir die beiden anderen Drahtzustande (2-5 und 8-15 Querschnittskérner) auf einem
sehr geringen (Abbildung 44) Ausgangsniveau zwischen 392 und 162 um stagniert.

Die Zugversuche an oligokristallinen, spitzgekerbten Blechproben mit 1, 2 und 4 mm Kerb-
breite und ausgewahlte Kennwerte sind in Tabelle 8 und Abbildung 45 dargestellt. Durch
das Abstoppen der Zugversuche fir EBSD-Untersuchungen sind entlang der Spannung-
Verlangerung-Kurven Bereiche mit Spannungsrelaxation zu erkennen (Abbildung 45).
Die oligokristallinen, spitzgekerbten Blechproben besitzen unabhangig von der Kerbbreite
Zugfestigkeiten zwischen 675 und 695 MPa. Die mit 4 mm Kerbbreite versehene Blech-
probe zeigt die gréf3te Bruchverlangerung (883 um) der drei spitzgekerbten Proben an. Mit
kleiner Kerbbreite (1 und 2 mm) und somit spitzer Kerbe tritt eine Verkirzung der Bruch-
verlangerung ein, welche bei der scharfsten Kerbe (1 mm Kerbbreite) auf 424 um absinkt.
Die Verkirzung der Bruchverlangerung bei scharferen Kerben bzw. geringeren Kerbbrei-
ten ist durch die konzentriertere Dehnungslokalisierung zu erklaren.

Beim Vergleich der Zugfestigkeiten der oligokristallinen, gekerbten Blechproben und nicht
gekerbter polykristalliner und oligokristalliner Proben zeigt sich eine Erhéhung der Zugfes-
tigkeit der oligokristallinen, gekerbten Blechproben durch die Kerbung von ca. 250-
550 MPa im nicht gekerbten Fall hin zum Zugfestigkeitsbereich der nicht gekerbten, po-
lykristallinen Proben bei etwa 700 MPa.
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3.3 Ermidungsversuche (nennspannungskontrolliert)

Die fur die Ermudungsversuche genutzten Drahte und Flachproben haben nachfolgend
eine Probenbezeichnung, welche sich nach dem folgenden Schema richtet:

(1) Fortlaufende Nummerierung (#)

(2) Werkstoffzustand (L — I6sungsgegliht; 10KV — 10 % kaltverformt; FD — I6sungsgegliih-
ter Flachdraht; B — I6sungsgegliihte Blechprobe)

(3) Oberspannung des Versuchs in MPa.

Die detaillierten Werte aus den nachfolgend beschriebenen Wohler-Diagrammen und aus
den Diagrammen der Probenverlangerung bzw. -dehnung kénnen in den Tabellen 8 und

9 nachvollzogen werden.

3.3.1 316LVM Runddrahte

3.3.1.1 Losungsgegluhte, oligokristalline Runddréhte

In Abbildung 46 ist das Waohler-Diagramm der l6sungsgeglihten, oligokristallinen Rund-
drahte dargestellt. Die Dauerfestigkeit dieses Zustands ist bei 250 MPa, da auf diesem
und unterhalb dieses Lasthorizonts keine der neun getesteten Proben gebrochen ist. Ab
275 MPa Oberspannung ist die Streuung der Bruchlastspielzahlen hoch. Die hohe Streu-
ung der Bruchlastspielzahlen innerhalb eines Lasthorizonts und zwischen den Lasthori-
zonten (275 MPa bis 350 MPa) veranschaulicht ein stark abweichendes Ermudungsver-
halten innerhalb der Gruppe, der gepriften oligokristallinen Runddréhte. Durchlaufer fin-
den sich auf allen Lasthorizonten inklusive und unterhalb von 350 MPa. Die Anzahl der
gebrochenen Proben auf einem Lasthorizont ist oberhalb von 300 MPa gleich oder héher
als die der Durchlaufer. Bei 200 MPa und 250 MPa Oberspannung sind alle Proben der
Lasthorizonte durchgelaufen. Die gebrochenen Proben haben in 17 von 18 Féllen knapp
177.000 zyklen (bei 275 MPa, #19 L 275) erreicht. Eine der 18 gebrochenen Proben stellt
mit einer Bruchlastspielzahl von 1,995 Millionen die Ausnahme dar (bei 300 MPa, #4 L
275). Auf den Lasthorizonten 375 und 400 MPa konnten nur drei bzw. eine Probe gepruft
werden, da die potentiellen Drahtproben bereits bei einer geringeren Oberspannung wéh-

rend des Anfahrens gebrochen sind.
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Die Entwicklung der Drahtverlangerung fir die jeweiligen Lasthorizonte kann den Abbil-
dungen 47-53 entnommen werden. Alle Proben zeigen zu Versuchsbeginn eine initiale
Dehnung von bis zu 19 % (Abbildung 50, Probe #12 L 300) an, welche auf das Anfahren
auf die positive Mittelspannung unmittelbar vor dem Versuch zuriickzufiihren ist. Die bei
200 und 250 MPa Oberspannung ermideten Runddrahtproben zeigen kein friihzeitiges
Versagen vor Versuchsende. Am Verlauf der Probendehnung wéahrend des Versuchs ist
beim tberwiegenden Teil der Proben 10° und 10* Zyklen eine verstarkte Probendehnung
zu erkennen, welche ab 10 Zyklen weniger stark voranschreitet. Wahrend die Probendeh-
nung nach Versuchsende bei den Durchlaufern bei geringen Belastungen zwischen 200
und 250 MPa (Abbildungen 47 und 48) maximal 12% und minimal 0,5% betragt, sind bei
den zyklischen Versuchen mit einer Oberspannung oberhalb von 250 MPa stark streu-
ende Probendehnungswerte (von 2% bis 31%) nach dem Versuch erkennbar. Bei einem
Belastungsniveau zwischen 275 MPa und 400 MPa zeigt sich keine Korrelation des Be-
lastungsniveaus und der gemessenen Probendehnung nach dem Versuch (R2=0,05). Ab-
bildung 53 zeigt hierzu beispielhaft, dass die am héchsten belastete Probe mit 13% Deh-
nung eine im Vergleich zu den (brigen, niedriger belasteten Dréahten in den Abbildun-
gen 49 bis 53 relativ geringe Dehnung aufweist. Lasthorizontlbergreifend zeigen 26 von
35 Proben eine Probendehnung von Uber 5% nach Versuchsende. Der Dauerfestigkeits-
bereich liegt mit 250 MPa (Abbildung 46) im Vergleich zur Rpo2%--Dehngrenze
(163 + 43 MPa; Tabelle 6) hther und zeigt dadurch, dass das zyklische Verhalten bei min-
destens 250 MPa Oberspannung innerhalb des I6sungsgeglihten Zustands neben den
elastischen Dehnungsanteilen auch plastische Dehnungsanteile aufweist. Die in den Ab-
bildungen 54 und 55 dargestellten Hysteresen verdeutlichen durch das translative Fort-
schreiten der kaum gedffneten Hysteresen, dass die Probendehnung zu einem mafR3geb-

lichen Anteil auf zyklisches Kriechen zurtickzuftihren ist.

3.3.1.2 10% kaltverformte, oligokristalline Runddrahte

Abbildung 56 veranschaulicht das Wohler-Schaubild der 10 % kaltverformten, oligokristal-
linen Runddrahte. Die Dauerfestigkeit dieses Werkstoffzustands liegt bei 450 MPa und ist
hier so definiert, dass unterhalb dieser Schwingbelastung keiner der getesteten Drahte
gebrochen ist. Ab 450 MPa Oberspannung ist die Streuung der Bruchlastspielzahlen hoch.

Bei einer Oberspannung von 500 MPa ist eine Durchlauferprobe gemessen worden. Vier
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der sechs Proben auf diesem Lasthorizont zeigen allerdings ein Versagen nach weniger
als 2000 Zyklen. Der Ubergang vom Dauerfestigkeits- in den Kurzzeitfestigkeitsbereich ist
im schmalen Bereich zwischen 450 MPa und 500 MPa zu finden.

Die Dehnungs- und Verlangerungsverlaufe der kaltverformten Drahtproben lassen sich
aus den Abbildungen 57 bis 60 ablesen. Auf einem Lastniveau von 400 MPa und kleiner
tritt kein Probenbruch auf und die Probendehnungen sind dabei aul3erst gering (maximal
ca. 0,6% bei 400 MPa Oberspannung). Bei 450 MPa Oberspannung ist eine der finf Pro-
ben bereits friih (50 Zyklen, #41 10KV 450) gebrochen. Die weiteren vier Proben sind
Durchlaufer, welche bis zum Versuchsende eine Gesamtdehnung von 3 bis maximal ca.
9 % erfahren. Im Zeitfestigkeitsbereich bei 475 MPa haben zwei Proben (#6 10KV 475
und #17 10KV 475) die Maximalzyklenzahl erreicht. Zwei weitere Proben sind friih gebro-
chen (#27 10 KV 475 und #39 10KV 475) und zeigten dabei im letzteren Fall eine erhdhte
Gesamtdehnung von knapp unter 5 % an. Eine weitere Drahtprobe erreichte ca. 530.000
Zyklen bei einer relativ hohen Gesamtdehnung von etwa 10 %. Auf dem héchsten getes-
teten Lasthorizont (500 MPa) zeigen sich fir alle Drahtproben leicht erhéhte Gesamtdeh-
nungen gegeniber denen der niedrigen Lasthorizonte nach Versuchsende: Ein Durchlau-
fer (#33 10 KV 500) zeigt etwa 4% Gesamtdehnung; drei bereits nach weniger als 2000
Zyklen gebrochenen Proben (#12 10KV 500, #14 10KV 500 und #18 10KV 500) zeigen
eine Gesamtdehnung nach Bruch von 6-12 %. Die nach 68 Zyklen gebrochene Drahtprobe
#36 10KV 500 zeigt weniger als ein Prozent Dehnung. Die mit ca. 17 % héchste Dehnung
erreichte die Probe #35 10KV 500 nach ca. 693.000 Zyklen.

3.3.2 316LVM-Flachproben

3.3.2.1 L6sungsgeglihte, oligokristalline Blechproben

Die Gesamtdehnung und die Dehngrenzen der fiunf bis 1000 Zyklen gepruften Blechpro-
ben sind in Abbildung 61 dargestellt. Die ermittelten Ryo20--Dehngrenzen schwanken von
72 MPa (#6 B 72) bis 306 MPa (#8 B 250) stark, ebenso wie die Verlangerung bzw. Deh-
nung der Proben nach 1000 Zyklen, welche von 2 um (0,2 % Dehnung, #6 B 72) bis
123 pum (12,3 % Dehnung, #7 B 250) streut. Der Verlauf der Probenverlangerung (Abbil-
dung 62) zeigt fur die Probe #6 B 72 mit der geringsten Dehngrenze nur eine minimale

Verlangerung von 2 um bis zum Testende. Bis auf Probe #8 B 306 mit einem verstarkten
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3 Ergebnisse

Anstieg der Verlangerung ab dem 100. Zyklus zeigen alle weiteren Blechproben eine kon-
tinuierliche Verlangerung der Proben bis zum Versuchsende. Die Probenverlangerung ist
dabei signifikant davon abhangig, welche Dehngrenze bzw. Oberspannung die Probe
wahrend des Versuchs erfahren hat (R2=0,75): Eine héhere Oberspannung wirkt sich hier
in einer grolReren Probenverlangerung aus. Ebenso erkennt man bei Betrachtung der Hys-
teresen der einzelnen Proben (Abbildungen 63 bis 67) das zyklische Kriechverhalten der
Proben: Die Hysteresen zeigen eine Translation hin zu héheren Dehnungen, wéhrend die
Hysterese selbst nur geringfligig - elastisch dominiert - getffnet ist. Das zyklische Kriech-
verhalten in Form der héheren Probendehnung bei Versuchsende nimmt mit steigender
Oberspannung zu (R2 = 0,75; Abbildung 61).

3.3.2.2 Losungsgegluhte, oligokristalline Flachdrahtproben

Abbildung 68 zeigt die Ergebnisse der oligokristallinen Flachdréhte gemeinsam mit den
oligokristallinen Runddrahtproben in einem Wohler-Schaubild. Die Ermidung der oligo-
kristallinen Flachdréhte ergab zwei Durchlauferproben, welche 10 Millionen Zyklen bei
150 MPa ohne Bruch erreicht haben (#4 FD 150 und #5 FD 150). Bei einem Lasthorizont
von 175 MPa im Zeitfestigkeitsbereich hielt die Probe 20.000 Zyklen (#7 FD 150). Die Pro-
ben #1 FD 250, #2 FD 200 und #3 FD 200 wiesen im Kurzzeitfestigkeitsbereich allesamt
Bruchlastspielzahlen von weniger als 2500 Zyklen auf. Im Vergleich zu den oligokristalli-
nen Runddrahtproben ist die Dauerfestigkeit fiir diese Probengeometrie um 100 MPa ge-
ringer. Die Flachdrahte besitzen mit 0,1 mm2 einen deutlich geringeren nominellen Quer-
schnitt im Vergleich zu den Runddrahtproben mit 0,71 mmz2. Eine geringere Dauerfestig-
keit bei dinneren Proben des gleichen Werkstoffs fand auch Donnelly [20], welcher dieses
Verhalten damit begriindet, dass sich ein potenzieller Ermiidungsriss bei einer Probe mit
geringerem Querschnitt weniger weit ausbreiten muss, bis der Querschnitt sich so sehr
verringert hat, um den Gewaltbruch auszultsen.

Die Probenverlangerungen bzw. -dehnungen der oligokristallinen Flachdrahte sind in Ab-
bildung 69 dargelegt. Die beiden Durchlaufer erzielen eine Gesamtdehnung von weniger
als 5 %. Die drei friihzeitig gebrochenen Proben weisen nach dem Bruch Dehnungen zwi-
schen 7 % (#1 FD 250) und 22 % (#2 FD 200) auf.
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4 Diskussion

Diskussion

4.1 Zugversuche

Das duktile Bruchverhalten des Werkstoffs ist bei den polykristallinen und bei den oligo-
kristallinen Draht- und Blechproben mithilfe der lokalen, sichtbaren Brucheinschnirung er-
kennbar (Abbildungen 70-71). Die nicht gekerbten, polykristallinen Runddrahtproben zei-
gen einen Trichter-Kegel-Bruch (Abbildung 70), wohingegen die nicht gekerbten, oligo-
kristallinen Runddrahtproben zumeist einen 45° abgewinkelten Scherlippenbruch aufwei-
sen (Abbildungen 71 und 72). Dies kdnnte in Bezug gesetzt werden zu einer Rotation der
Gleitebenen der Kdrner und deren Korngrenzen in Richtung der giinstigen, mit maximaler
Dehnung verbundenen Gleitrichtung. Im Mikroskop zeigen alle Proben auf ihren Bruchfla-
chen in verschiedenen Bereichen unterschiedlich ausgepragte Waben auf, deren Grolze
variieren kann (Abbildungen 70 und 71). Die nicht gekerbten und gekerbten, oligokristalli-
nen Runddrahte weisen ein transkristallines Bruchverhalten auf (Abbildung 71). Der Rand
der Bruchflache bei den nicht gekerbten, oligokristallinen Runddrahtproben ist im Quer-
schnitt gesehen nicht gleichmafig in alle Richtungen rund wie bei den nicht gekerbten,
polykristallinen Runddrahtproben, sondern deutlich eckiger (Abbildungen 70 und 71). Die
ungleichmaRige, inhomogene Querschnittsverringerung der oligokristallinen Runddraht-
proben ist bedingt durch die hohere Anzahl an Freiheitsgraden der dortigen Korner. Im
Gegensatz dazu kommt es bei einem feineren Korn, wie bei den polykristallinen Drahtpro-
ben, durch die geringe Anzahl an Freiheitsgraden zu einer gleichméaRigen, homogenen
Einschniirung. Bei sehr langsamen Zuggeschwindigkeiten unter 10 um/s bildet sich eine
noch stéarker verformte Bruchflache mit zahlreichen Waben bei den nicht gekerbten und
gekerbten, polykristallinen und oligokristallinen Runddrahtproben.

Der schematische Verlauf eines Zugversuchs an einer mild gekerbten, oligokristallinen
Runddrahtprobe ist in Abbildung 73 dargestellt. Die Spannung-Dehnung-Kurve wurde in
funf Abschnitte unterteilt und das Gefiige der einzelnen Abschnitte in den Abbildungen 74-
79 mithilfe von REM-Aufnahmen veranschaulicht. Gut zu erkennen ist die Gleitlinienbil-
dung auf der Probenoberflache, welche sich mit voranschreitender Verformung auspragt.
Bei héherer VergrofRerung (Abbildung 77) im hochverformten Bereich erkennt man Mehr-

fachgleitung, welche an den sich Uberkreuzenden, rautenférmigen Gleitlinien erkennbar
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ist. Die Mehrfachgleitung resultiert bei Werkstoffen, die zur ebenen Gleitung neigen, aus
der Versetzungsbewegung in linear unabhangigen Gleitsystemen, da Quergleiten nicht
moglich ist. Eine Lokalisierung der plastischen Verformung ist so in Mikrobereichen, wie
sie in den Abbildungen 77 zu sehen ist, erkennbar. Die austretenden Gleitlinien sind Orte,
an denen sich Extrusionen und Intrusionen bilden und die sich als Keimstellen fur eine
Rissbildung eignen [24,78].

Die getesteten Blechproben zeigen ahnlich zu den oligokristallinen Runddrahtproben (Ab-
bildung 80) starke Einschnirungen und Wabenbildungen (Abbildung 81) auf der Bruchfla-
che und Mehrfachgleitung auf der Probenoberflache neben der Bruchstelle (Abbildung 82).
Sie weisen auRerdem eine im Vergleich zu den oligokristallinen Runddrahtproben auffallig
hohe Bruchdehnung (ca. 80 %) auf. Dies hat zwei Grinde: Durch die Probengeometrie
mit sanft auslaufendem Steg (Abbildung 22) und die grobkdrnige Mikrostruktur (Korner
gleichzeitig innerhalb und au3erhalb des Steges) ist auch auRerhalb des 1 mm langen
Steges und damit aul3erhalb der festgelegten Referenzmesslange eine Probenverlange-
rung moglich. Diese ist in den dargestellten Zugkurven enthalten, da aus den in Kapitel 2
genannten Griinden ein Linear-Enkoder genutzt werden musste, welcher die Gesamtpro-
benverlangerung misst. Zudem ist hier im Vergleich zu 10 um/s bei den Drahten eine sehr
geringe Zuggeschwindigkeit von 5 um/s gewahlt worden, welche eine hohere Bruchdeh-

nung beglinstigt [76].

Der Einfluss der Kristallorientierung bei der Deformation von oligokristallinen Runddréhten
wird nachfolgend mithilfe von Rickstreuelektronenbeugungsmessungen diskutiert. Abbil-
dung 83 (a) zeigt ein reprasentatives IPF-Mapping eines Langsschliffs einer gekerbten,
oligokristallinen Runddrahtprobe nach dem Zugversuch. Der bruchnahe Bereich setzt sich
aus Kornern zusammen, die eine pink bis lila gefarbte {112} bis {113}-nahe Orientierung
bzw. eine blau gefarbte {111}-nahe Orientierung in Bezug auf die Verformungsachse be-
sitzen. Die {111}-orientierten Korner sind in kfz-Metallen nach Gottstein [22] bekannt als
stabile Orientierung, deren Kristalle nicht bzw. in nur sehr geringem Ausmal an der De-
formation eines Gefliges teilnehmen. Daher sind sie nach der Deformation im Zugversuch
immer noch vorhanden. Die {112} und {113}-nahen Orientierungen bilden sich im oligokris-
tallinen Geflige dagegen wéahrend der monotonen Deformation infolge einer Kornrotation,

die durch priméres und sekundares Gleiten induziert wird [2]. Dieses Verhalten aus dem
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nicht gekerbten, oligokristallinen Fall [2] ist bei der Betrachtung von Abbildung 83 (a) auch
fur eine mild gekerbte oligokristalline Probe giiltig.

Die plastische Deformation geht bei austenitischen Stahlen wie dem 1.4441 mit der Er-
zeugung von (Mikro-)Zwillingen einher [76]. Weil beobachtete in [2] fUr den Fall der mo-
notonen Verformung des 1.4441, dass sich die (Mikro-)Zwillingsbildung in den {111}-ori-
entierten Kérnern konzentriert, was im Rahmen dieser Untersuchungen bestatigt werden
kann (Abbildungen 83 (a)).

Ein Ansatz, um eine sehr lokalisierte Kornverdrehung, die Missorientierung, festzustellen,
sind KAM-Mappings und GOS-Mappings, welche die Missorientierung eines gesamten
Korns berticksichtigen. KAM-Mappings sind abhangig von der maximal dargestellten Mis-
sorientierung (hier 5°) und der Gro3e der Kernels, welcher sich durch den Radius und
damit durch die Anzahl der fir die Mittelwertberechnung verwendeten umherliegenden
Messpunkte eines hexagonalen Rasters und schlie3lich durch die Schrittweite der Mes-
sung beeinflussen lasst. Eine Verfeinerung der Schrittweite um die Halfte verringert bei
gleich gewahltem Kernelradius auch die betrachtete Flache fur die KAM-Berechnung um
75% (Abbildung 84). Wenn sich ein Korn in eine Orientierung eingedreht hat, also das
Orientierungsgefalle innerhalb des Kernels wieder sinkt, verringert sich auch die KAM,
obwohl das Korn im Vergleich zum Ausgangszustand stark rotiert ist. Daher ist die KAM
nur ein Indikator fur eine Deformation fir polykristalline Werkstoffe, bei denen sich die
Korner aufgrund der sich ergebenden Restriktionen zu den Nachbarkdérnern zum gré3ten
Teil nicht in eine andere Orientierung verdrehen kénnen. Einen Beweis daflr sieht man in
den eingekreisten Bereichen der zuvor gezeigten gekerbten Drahtprobe in Abbildung 85.
Man erkennt eine geringe, in blau dargestellte Missorientierung bei den Kérnern mit hoher
Kornrotation und deshalb hohem GOS-Wert (5-10°). Diese Kdrner besitzen eine bereits
(vollstandig) in die {112} bzw. {113}-Lage verdrehte Kristallorientierung, die im IPF-Map-
ping pink bzw. lila dargestellt wird. Ein blau dargestellter, niedriger KAM-Wert reprasentiert
hier also nur eine gleichmafige Kristallorientierungsverteilung in diesem Bereich. Demge-
genuber nehmen roétliche, {001}-nahe Koérner, welche nach Gottstein [22] eine instabile
Orientierung darstellen, den Grof3teil der Verformung auf. Diese roten Kérner im IPF-Map-
ping (Abbildung 85) signalisieren eine erhdhte Missorientierung. Tatsachlich ist es in die-
sen Kdrnern vor Probenbruch wahrscheinlich nur zu einer geringeren Verformung im Ver-
gleich zu den nun pink dargestellten Kérnern gekommen, sodass diese Kérner in sich noch

lokal stark verformt, aber noch nicht in die {112} oder {113}-Lage eingedreht sind. Eine
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sehr starke Kornrotation, sichtbar durch die sehr hohen GOS-Werte (>10°), zeigen Kérner
mit ,mittel” orientierten, im IPF-Mapping (Abbildung 85 (a)) gelb dargestellten Anteilen an.
Diese besitzen im vermutlich vollstdndig gelben Ausgangszustand eine fiir die Verformung
gunstige Lage, welche sich durch einen hohen Schmid-Faktor ausdriickt (Abbildung 86).
Die Dehnung bzw. Verformung konzentriert sich (mit zusétzlicher Uberlagerung durch den
Kerbeffekt) somit auf einzelne, fur die Verformung giinstige Kérner und bestétigt damit die
Beobachtungen von Weil3 aus einer vorangegangenen Arbeit an nicht gekerbten Drahten
aus 316L [2]. Im Allgemeinen lasst sich aus dem KAM-Mapping (Abbildung 83 (b)) trotz-
dem ein Gradient in Richtung einer hoheren Missorientierung feststellen, je ndher man der
Bruchkante bzw. Bruchflache kommt. Der nicht gekerbte Bereich der gekerbten Probe
zeigt eine geringe Missorientierung, welche nur in Korngrenzennahe leicht erhéht ist, wah-
rend innerhalb des Bereichs der milden Kerbung mit hoherer Haufigkeit mittlere und in
geringem Ausmald auch hohe KAM-Werte messbar sind. Die KAM-Mappings in Abbil-
dung 87 (a) und 87 (b) illustrieren die Unterschiede zwischen einer dhnlich gekerbten, po-
lykristallinen und oligokristallinen Drahtprobe: Wahrend bei den oligokristallinen Dréhten
aufgrund der voran beschriebenen Effekte lokal auch innerhalb der Kerbung geringe KAM
auftreten kénnen, ist bei den polykristallin, gekerbten Drahten eine klar ausgepragte Ten-
denz hin zu einer stark erhohten KAM in Richtung der Bruchflache zu erkennen. In dem
polykristallinen Fall zeigt das KAM-Mapping auch die innere Spannung der Probe wahr-
heitsgemafer an, denn die sich bei Anbringung einer &u3eren Spannung bildenden Ver-
setzungen werden bei dem feineren Korn im Versuchsverlauf friiher durch die Korngren-
zen und die sich aufstauenden Versetzungen aufgehalten, sodass die kleinen Kérner
keine ausreichende Mdoglichkeit besitzen, sich in eine eventuell glinstigere {112}- oder
{113}-Lage einzudrehen. Zudem werden die kleinen Korner unter der Restriktion der vielen
benachbarten Kérner eine geringe Anzahl an Freiheitsgraden zur Verformung besitzen
und mussen aufRerdem aus dem gleichen Grund geometrisch notwendige Versetzungen
bilden, um ein Zerfallen der Probe an den Korngrenzen zu vermeiden (Abbildung 6). Diese
Aspekte verhindern bzw. behindern die Kornrotation in einer polykristallinen Probe. Die
Abbildungen 87 (b) und 87 (c) zeigen einen Vergleich der KAM-Mappings zweier unter-
schiedlich mild gekerbter polykristalliner Drahtproben. Hier ist bei der Drahtprobe mit der
milderen Kerbung (Abbildung 87 (b)) auch aul3erhalb des Kerbbereichs eine erhdhte KAM
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festzustellen. Dies bedeutet, dass auch eine Dehnung auf3erhalb des Kerbbereichs statt-
gefunden hat und erklart gleichzeitig die héhere Bruchverlangerung der mit 0,75 mm
Durchmesser im Kerbgrund schwécher gekerbten Drahte (Abbildungen 38 und 39).

Bei allen Proben, an denen eine Ruckstreuelektronenbeugungsmessung durchgefiihrt
werden konnte, wurde keine dehnungsinduzierte y — Fe » a' — Fe Phasenumwandlung
festgestellt (Abbildung 88), wie sie bei Verformung bei Raumtemperatur fur die &hnlichen
CrNi(Mo)-Stahle 316, 316L und 316LN nachgewiesen wurde [81-83].

Reprasentative Mappings der zweistufigen Zugversuche von spitzgekerbten, oligokristal-
linen Blechproben mit 1, 2 und 4 mm Kerbbreite sind in den Abbildungen 89-96 dargestellt.
In den jeweiligen IPF-Mappings (Abbildungen 89, 92, 94) sind bei der Probe mit 1 mm
Kerbbreite vor allem {111} und {112}-nahe Kérner im Ausgangszustand zu erkennen (Ab-
bildung 89), wahrend die Proben mit 2 mm Kerbbreite (Abbildung 92) und mit 4 mm Kerb-
breite (Abbildung 94) vor allem {111} und {101}-nahe Kdérner im Ausgangszustand aufwei-
sen. Nach Beginn der Einschniirung ist in allen spitzgekerbten Proben eine deutliche De-
formation der Proben ausgehend vom Kerbinneren zu erkennen, welche mit Kornrotatio-
nen, ahnlich denen der mild gekerbten, oligokristallinen Runddrahte, einhergeht und an-
hand der KAM- und GOS-Mappings in den Abbildungen 90,93 und 95 (jeweils Teilbilder
(a) und (b)) zu erkennen ist. Genauer zeigt dabei die mit einem Millimeter Kerbbreite spitz-
gekerbte Probe (Abbildung 93 (a), (b) rechts) Kornrotationen und Deformationen bis in den
auBeren Bereich der Kerbe und vor allem in den im Ausgangszustand {112}-nahen Kor-
nern, wahrend diese bei denen mit zwei und vier Millimeter Kerbbreite nicht mehr die &u-
Beren Bereiche erreicht (Abbildungen 93 und 95 jeweils Teilbilder (a) und (b)). Eine Erkla-
rung fur die unterschiedliche Auspragung der Verformung und Kornrotation ist, dass sich
bei geringer Kerbbreite (1mm) die Kdrner relativ gesehen tber einen grof3eren Teil der
Kerbe erstrecken, als gleich grof3e Kdrner in einer Probe mit breiterer Kerbbreite: In Abbil-
dung 90 lassen sich passend hierzu bei der Probe mit 1 mm Kerbbreite relativ hohe KAM
und GOS-Werte bis in den dul3ersten Kerbbereich erkennen. Versetzungen aus dem Kerb-
bereich kénnen in zur Kerbbreite vergleichsweise groRen Kérnern durch damit fehlende
Korngrenzen weiter in den aulReren Kerbbereich wandern. Die hochsten Kornrotationen
sind aufgrund der erhéhten Mehrachsigkeit ebenfalls in der Blechprobe mit einem Millime-
ter Kerbbreite vorhanden, bei der der Gberwiegende Teil der Kerbe einen GOS von Uber
5° und 10° aufweisen (Abbildung 90 (b)). Exemplarisch zeigt das untere {112}-nah bis mit-

tel orientierte Korn im Kerbinneren der Probe mit 1 mm Kerbbreite (Abbildung 89), welches
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im verformten Zustand eine massive Rotation mit hellblau, lila, rosa und griin dargestellten
Orientierungsanteilen erfahrt. Die massive Kornrotation ist mithilfe der in der IPF (Abbil-
dung 89) dargestellten Orientierungen der einzelnen Messpunkte des Korns vor und nach
der Verformung dargestellt. Der GOS und damit die Kornrotation beschranken sich bei
den beiden weiteren schwacher gekerbten Blechproben weitestgehend auf Werte von weit
unter 10° (Abbildungen 93 (b), 95 (b)). Eine Mikrozwillingsbildung im hoch deformierten
(und noch messbaren) Bereich ist vermutlich bei allen Proben vorhanden, kann aber in
Abbildung 90 (c) nur bei der Probe mit einem Millimeter Kerbbreite gezeigt werden, da in
den beiden weiteren Proben ein grof3er Teil aus dem hdchst deformierten (wie in Abbil-
dung 96), abgekanteten Bereich nicht gemessen werden konnte (Abbildungen 93 (c),
95 (c)). Die Schmid- und Taylor-Mappings (Abbildungen 91, 93 (d) und (e), 95 (d) und (e))
zeigen tendenziell eine starkere Kornrotation bei einem hohen Schmid- bzw. geringen
Taylor-Faktor (z.B. Abbildungen 90 (b), 91) an, deren Effekt auf das mechanische Verhal-
ten der Proben aufgrund der Uberlagerten Kerbwirkung allerdings in diesen spitzgekerbten
Proben eher zweitrangig ist. Daher ergeben sich in den Zugkurven der drei spitzgekerbten
Proben (Abbildung 45) eine von der Kerbreite und somit von der Kerbgeometrie bestimmte
Bruchverlangerung, bei der mit steigender Kerbbreite die Bruchverlangerung ansteigt (Ab-
bildung 97).

Dieselbe Beobachtung lasst sich bei den Zugversuchen an den mild gekerbten, oligokris-
tallinen Drahten machen: Hier steigt die Bruchverlangerung mit héher Kerbbreite bei ahn-
lichem Drahtdurchmesser im Kerbgrund auch an (Abbildung 97). Deutlich héher ist der
Einfluss der Drahtdurchmesser im Kerbgrund auf die Bruchverlangerung selbst (Abbil-
dung 98). Dies liegt daran, weil sich bei héherer Kerbbreite potentiell mehr Kérner inner-
halb der Kerbe an der Gesamtdeformation beteiligen kdnnen. Der vorherig beschriebene
Effekt, dass bei sanfterer Kerbung nicht mehr der gesamte Kerbbereich an der Deforma-
tion teilnimmt, konkurriert hierbei mit dem trotzdem breiteren Bereich der restlichen Kérner
in diesen Proben, welche die Deformation aufnehmen. Dabei ist der zweitgenannte Effekt
bestimmend. Die sehr hohe lokale Dehnung in Kerbgrundnahe der Blechprobe mit einem
Millimeter Kerbbreite (Abbildung 90 (b)), wird ausgedriickt durch hohe Kornrotationen.
Diese hohe lokale Dehnung in Kerbgrundnéhe ergibt gemeinsam mit den relativ wenig
rotierten Kérnern aus dem Messbereich in der Gesamtprobe eine geringere Dehnung als

die Proben mit 2 und 4 mm Kerbbreite, die weniger stark rotierte Korner im Kerbgrund

54



4 Diskussion

enthalten, obwohl in den Proben mit 2 und 4 mm Kerbbreite im Kerbgrund Kérner mit ho-
heren Schmid-Faktoren (Schmid-Faktor > 0,4; Abbildungen 93 (d) und 95 (d)) und damit
potenziell dehnbarere Korner besitzt als die Probe mit 1 mm Kerbbreite, welche auch im
blauen Korn trotz ,harter, gering verformbarer {111}-naher Lage im Kerbgrund (Schmid-
Faktor < 0,35; Abbildung 91 (d)) eine sehr hohe Kornrotation bzw. GOS-Wert von tber 10°
besitzt. Die héhere Gesamtdehnung in den Proben mit 2 und 4 mm Kerbbreite ist dort
durch ihre héhere Anzahl der an der Deformation beteiligten Kérner zu erkléaren, die ein-
zeln einen vergleichsweise geringen Deformationsanteil aufnehmen (Abbildungen 93, 95).
Vergleicht man weiterhin die Zugfestigkeiten mit der der polykristallinen und oligokristalli-
nen Anzahl der Kérner im Querschnitt der spitzgekerbten Blechproben und der mild ge-
kerbten Runddrahtproben, so lasst sich durch die Einbringung einer Kerbung selbst zwar
eine Zugfestigkeitssteigerung bei den oligokristallinen Proben feststellen, aber innerhalb
der mild oder spitzgekerbten Proben gibt es kaum ein Zugfestigkeitsunterschied (Abbil-
dung 99). Die Probengeometrie mit Kerbe und Ubergeordnet die Anzahl der Kérner selbst
ist also die wesentliche Einflussgrof3e fir die Festigkeit der Probe: Gekerbte Drahte mit
polykristalliner Mikrostruktur zeigen eine signifikant héhere Zugfestigkeit (Abbildung 40)
im Vergleich zu gleich gekerbten oligokristallinen Drahten. Fir den nicht gekerbten Fall,
ist in &hnlicher Signifikanz die Bruchverlangerung grundsatzlich zunachst einmal von der
Anzahl der Kdrner im Querschnitt abhangig. Im (mild) gekerbten Fall unterscheidet sich
die Bruchverlangerung nur noch sehr gering, wenn diese nach der Anzahl der Kérner im

Querschnitt verglichen wird (Abbildung 41).

4.2 Ermidungsversuche

4.2.1 Zyklische Eigenschaften von oligokristallinen Runddréhten

Die Abbildung 100 stellt die Wo&hler-Diagramme der oligokristallinen Runddréhte im grob-
korngegliuhten und im zusatzlich 10% kaltverformten Zustand als Vergleich dar. Fur oli-
gokristalline, dinne Runddrahtproben im kaltverfestigten Zustand ergibt sich eine Dauer-

festigkeit von 450 MPa im Vergleich zu dem grobkorngegliihten Ausgangszustand mit ei-
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ner Dauerfestigkeit von 250 MPa ein deutlich erhéhter Wert. Eine Steigerung der Dauer-
festigkeit durch Kaltverfestigung konnte auch durch Gébbler [76] fur 316LVM, aber mit
polykristalliner Mikrostruktur nachgewiesen werden.

Haufig wird bei der Ermittlung der zyklischen Eigenschaften die erste Durchlauferprobe
der Testprozedur der Dauerfestigkeit gleichgesetzt [z.B. 20], wobei die Bruchwahrschein-
lichkeit in diesem Lasthorizont angegeben werden muss. Bei den oligokristallinen Rund-
drahtproben schwanken die Bruchlastspielzahlen auf den Lasthorizonten zwischen
275 MPa und 350 MPa jedoch erheblich zwischen einem Probenversagen im ersten Zyk-
lus und keinem Probenversagen bis 2 Millionen Lastwechsel. Dabei kénnen Uberschwin-
gen oder Unterschwingen Uber die gesetzten Spannungsgrenzen hinaus wegen der dy-
namischen Anpassung der Regelung wahrend der ersten 1000-2000 Zyklen mit zu Beginn
etwas geringeren Spannungswerten ausgeschlossen werden. Mit Ricksicht auf die hohe
Streuung innerhalb eines Lasthorizonts wurde die Dauerfestigkeit als solche definiert, bei
welcher mindestens funf Drahte auf einem Lasthorizont mindestens zwei Millionen Zyklen
durchlaufen haben und es keine weitere Probe auf diesem Lasthorizont gibt, welche ge-
brochen ist. Der letzte Aspekt sichert dabei insbesondere gegen die hohe Streuung der
Bruchlastspielzahlen ab, weshalb auch eine relativ hohe und klassische Anzahl von min-
destens funf Proben auf einem Lasthorizont ratsam sind. Donnelly [20] fand in seiner Ar-
beit mit 50, 75, 100 und 150um dicken, nicht runden Streben, welche aus einem 316L
Rohrchen lasergeschnitten wurden, ebenfalls eine hohe Streuung fur die Bruchlastspiel-
zahl innerhalb eines Lasthorizontes. Die Oberspannung, bei der auch Durchlauferproben
auftreten, steigt dabei mit einer Erhéhung der Strebendicke von 50 pum mit 500 MPa und
bei 75, 100 und 150 um-Streben auf 600 MPa. Allerdings kann die Dauerfestigkeit auf-
grund der geringen Anzahl an Durchlauferproben und der auch hier auftretenden Proble-
matik in der Streuung der Bruchlastspielzahlen nur abgeschatzt werden. Die Resultate von
Donnelly sind mit dieser Arbeit schwierig zu vergleichen, da innerhalb der dortigen Streben
ein polykristallines Geflige zu finden ist, obwohl die Strebendicke deutlich geringer ist als
die der hier getesteten Runddréhte. Aul3erdem wurden die Streben in Donnellys Arbeit mit
einer deutlich héheren Pruffrequenz von 60 Hz getestet. Einen weiteren Vergleich bietet
die Arbeit von Gobbler [76], in der die Dauerfestigkeit von polykristallinem 316LVM mit
260 MPa angegeben wird. Dabei wurde das Spannungsverhdltnis R = -1 gewahlt, welches

die Dauerfestigkeit aufgrund des Zug-Druck-Wechsels in jedem Zyklus verringert.
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Die Ermudungsergebnisse der kaltverformten oligokristallinen Runddréhte (Abbildung 100)
zeigen eine relativ hohe Dauerfestigkeit von 450 MPa, welche damit um 50 MPa héher als
die der in Gobblers Arbeit gepriften, polykristallinen, dicken Flachproben [76]. Die Bruch-
lastspielzahl fallt in den Lasthorizonten oberhalb von 450 MPa drastisch auf wenige hun-
dert oder tausend Zyklen ab. Der in einer klassischen Wdhler-Auswertung vorhandene
Zeitfestigkeitsbereich ist hier nicht erkennbar. Stattdessen gehen der Kurzzeitfestigkeits-
und Dauerfestigkeitsbereich nahtlos ineinander Utber.

Abbildung 101 stellt die Verlangerung der grobkorngegliihten und kaltverformten oligokris-
tallinen Runddrahte nach Beendigung des Ermidungsversuchs dar. Die Verlangerung
nach Testende ist bei den grobkorngeglihten etwa so hoch wie bei den kaltverformten
oligokristallinen Dréhten. Das hierbei stattfindende zyklische Kriechen wird durch das po-
sitive Spannungsverhaltnis von R=0,5 begiinstigt, da der Draht wahrend des Ermidungs-
versuchs durchgéngig im Zugbereich belastet wird. Das zyklische Kriechen ist eine gerich-
tete sekundare plastische Dehnungsakkumulation, welche zuséatzlich zur primaren ermu-
dungsbedingten Dehnungsakkumulation auftreten kann, falls die Mittelspannung wahrend
der Ermudung hdéher als 0 MPa ist. Selbst bei einem theoretisch als mittelspannungsfrei
gewdahltem Spannungsverhaltnis von R = -1 kann die tatsachlich auftretende Mittelspan-
nung etwas hoher als 0 MPa sein und ein zyklisches Kriechen verursachen. Nach Gobbler
[76] erfolgt nach der Verfestigung im ersten Lastanstieg keine vollstandige Ruckverfor-
mung bei der anschlieBenden Verformung in Druckrichtung bei einer betragsméaRig glei-
chen Spannung wie der Zugrichtung zuvor. Die Mitteldehnung ist infolgedessen positiv.
Der Grund hierfir sind Eigenspannungen in der Ebene der Versetzungsstrukturen, welche
bei Riickverformung zu einer Verringerung der Dehngrenze fiihren [84]. Der hier beschrie-
bene Bauschinger-Effekt [85] fuhrt demzufolge bei einer Erstverformung in Zugrichtung zu
einer positiven Mittelspannung. Dies wiederum begtinstigt das zyklische Kriechen. Das
zyklische Kriechen von 316L wurde neben Gdbbler [76] auch von Donnelly [20], Weil3 et
al. [86], Gaudin et al. [87], Kang et al. [88] und Feaugas et al. [89] beobachtet.

Die Ursache der bereits beschriebenen Streuungen und sonstigen mechanischen Eigen-

schaften sollen im folgenden Kapitel anhand der Mikrostruktur unter dem besonderen As-

pekt der Kristallorientierung diskutiert werden.
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4.2.2 Bruchverhalten oligokristalliner Runddréhte

Die im Anschluss an die Ermidungsuntersuchungen durchgefiihrten rasterelektronenmik-
roskopischen Betrachtungen von ausgewéahlten grobkorngegluhten bzw. I6sungsgeglih-
ten und kaltverfestigten, oligokristallinen Drahten (Abbildungen 102 und 103) zeigen auch
auR3erhalb des Bruchbereichs der Drahte Regionen mit hoher Verformung. Diese sind auf-
grund des hohen Deformationsgrads des grobkdrnigen Gefliges unter anderem in Form
einer Beulenstruktur makroskopisch erkennbar (Abbildungen 102 und 103). Auf mikrosko-
pischer Betrachtungsebene sind fur beide Drahtzustande Gleitlinien auf der gesamten ver-
formten Oberflache der Dréhte sichtbar (Abbildungen 102-105), welche sich je nach Korn-
orientierung in ihrer Richtung unterscheiden. Infolge der Ausbildung der Beulenstruktur
und durch die dadurch entstandene Vielzahl von lokalen Einschniirungen tritt eine massive
Querkontraktion auf, welche lokal zu kleinen Drahtquerschnitten und dort somit zu Span-
nungsspitzen und zusatzlichem Kerbeinfluss flihren. Diese Orte lokaler Einschniirung sind
daher als potentielle Bruchstelle anzusehen. Tatsachlich zeigt sich an den meisten Bruch-
stellen der grobkorngegliihten und an einem Teil der nach weniger als 10.000 Zyklen ge-
brochenen kaltverfestigten Drahte (Abbildungen 106 und 107) ein sehr kleiner Drahtquer-
schnitt, welcher zumeist deutlich kleiner ist als der restliche Drahtquerschnitt. Es ist daher
davon auszugehen, dass zundchst mehrere Kdrner im Verlauf der Ermidung einen Bei-
trag zur Deformation liefern und dass sich die Verformungsbereiche anschliel3end auf die
glnstig gelegenen Koérner innerhalb der Einschnlirbereiche konzentrieren. Bei den 10%
kaltverfestigten Runddrahtproben ist der Grof3teil der Durchmesserverringerung auf die
Kaltverformung vor der Ermidung zuriickzufiihren. Nach dieser besitzen diese Drahte im
Durchschnitt einen Durchmesser von 0,374 (x0.047) mm. Die diinnste gemessene Probe
besal? einen Durchmesser von nur 0,3 mm. Die Gleitlinien neben der Bruchflache sind fur
beide Drahtzustande tiberwiegend in Richtung der Bruchflache ausgerichtet, wobei diese
sich aufgrund der auftretenden Mehrfachgleitung tberkreuzen (Abbildungen 106 und 107).
Zudem verlaufen die Gleitlinien nahe der Bruchstelle in den meisten Fallen nicht gerade,
sondern gebogen in Richtung der Bruchflache (Abbildungen 106 und 107). Dies zeigt die
massive Verdrehung der Koérner nahe der Bruchstelle. Mehrfachgleitung und die daraus
sichtbaren sich kreuzenden Gleitlinien sind in den deformierten Bereichen der grobkorn-

geglihten und kaltverformten oligokristallinen Runddréhte sichtbar. Die zuvor kaltverform-
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ten Drahte zeigen bis auf wenige bei hohen Beanspruchungen ermideten Proben (Ober-
spannung 500 MPa) eine deutlich geringere aber immer noch vorhandene Beulenstruktur
(Abbildungen 103) welche den Draht weniger stark einschnurt als im Fall des grobkornge-
glihten Ausgangszustandes (Abbildung 107).

Die Bruchflache der grobkorngegliihten und bei weniger als 10.000 Lastzyklen gebroche-
nen kaltverfestigten Runddrahtproben (Abbildung 107) erscheint nicht wie eine konventi-
onelle Ermidungsbruchflache, mit Rastlinien und Schwingstreifen, was fir 316L auch im
polykristallinen Zustand gezeigt werden konnte [90].

Die hier ermideten Drahte haben nur wenige Koérner im Drahtquerschnitt. Deren Zahl kann
sich im Verlauf des zyklischen Kriechens und der damit einhergehenden Querschnittsver-
ringerung weiter auf eine lokale Kornanzahl von ein bis zwei Kérnern im Querschnitt ver-
ringern. Dadurch sind weniger Korngrenzen vorhanden, welche, wie nach dem Modell von
Wiersma et al. [91], den Verlauf den sich durch die fortschreitende Ermidung potenziell
bildenden Risse nach der Anrissbildung verzégern und das Probenversagen damit ver-
langsamen kdnnen (Abbildung 108). Passend dazu weist die Bruchflache eine glatte, ver-
wischte Wabenstruktur auf, die sich vermutlich durch ein schnelles Fortschreiten einer o-
der mehrerer ermidungsbedingter Risse durch die Probe gebildet hat. Das zyklische Krie-
chen fuhrt hierbei zu einem massiven lokalen Einschniren, welches wahrend jedes ein-
zelnen Zyklus fortschreitet. Die lokale Spannung steigt mit kleiner werdendem Querschnitt
bis dieser klein genug ist, um den Draht versagen zu lassen.

Eine Ausnahme zu dem vorher beschriebenen Bruchverhalten bilden die wenigen oli-
gokristallinen, kaltverfestigten Drahte, welche mehr als 4.000 Zyklen gehalten haben (Ab-
bildung 109). Bei diesen Proben ist bis zum Bruch ist keine ausgepréagte Einschnirung,
welche auf die im Bruchbereich der Drahtprobe sichtbar. Stattdessen ist eine zerkliftete,
zum Teil mit Waben versehene Bruchflache zu erkennen. Diese Art der Bruchflache mit
einer Ermidungsbruchflache und einer duktilen Restgewaltbruchflache ist auch von
Donnelly [20] beobachtet worden. Donnelly [20] und Bradley et al. [92] beobachteten, dass
als Anrissort das Vorhandensein von kubischen Titan-Nitrid-Ausscheidungen, die sich
wahrend des Schmelzprozesses in der Fertigung bilden, nicht ausschlaggebend sind.
Donnelly vermutet in [20] stattdessen eine Anrissbildung an einem ginstig orientierten
Gleitband infolge der Modus | [20,93,94] Ermidung, welcher sich schnell ausbreitet und

von den (wenigen) Korngrenzen behindert wird. Danach beginnt die lokale Probenein-

59



4 Diskussion

schnlrung, die mit der fur duktile Werkstoffe typischen Porenbildung und durch Auswei-
tung zum Bruch fuhrt [20]. Da in Donnellys Strebenproben deutlich mehr Kérner im Pro-
benquerschnitt enthalten sind, verlauft der Riss dort vermutlich langsamer als bei den sehr
grobkornigen Drahtproben, die im Grof3teil dieser Arbeit untersucht wurden, da ein grob-
kornigeres Gefiige noch weniger Korngrenzen besitzt, welche den Riss oder die Risse

zeitweise aufhalten kénnen.

4.2.3 Mikrostrukturelle Entwicklung oligokristalliner Runddréhte

Die IPF-, KAM- und GOS-Mappings in den Abbildungen 110-114 verdeutlichen und quan-
tifizieren die massive Kornrotation, welche haufig im Korn neben der Bruchflache und teil-
weise auch an weiteren Stellen der l6sungs- bzw. grobkorngegliihten Drahte im nicht kalt-
verfestigten Zustand zu finden ist. Stellvertretend flir eine GrofR3zahl der grobkorngeglihten
Dréhte ist in den Abbildungen 110 und 111 u.a. ein Draht mit stark rotiertem Bruchkorn hin
zu einer {113}-nahen Lage zu erkennen. In der inversen Polfigur des Korns ist die massive
Kornrotation des nach Gottstein ,mittel“ orientierten Korns (Lage in der Mitte der stereo-
graphischen Standardprojektion) [22] als Ausschmierung erkennbar (Abbildung 111). ,Mit-
tel“ orientierte Korner besitzen durch ihre fir Deformation glinstige Ausrichtung einen ho-
hen Schmid-Faktor (>0,44) (Abbildung 111). In Bezug auf alle analysierten Bruchkdrner
der gebrochenen, ermiideten Runddrahte wurde in 77% aller ldsungsgegliihten, oligokris-
tallinen Drahte und in 88% aller 10% kaltverfestigten Drahte im Bruchkorn eine {113}-Lage
festgestellt, die vermutlich durch Gleitung mittleren Orientierung entstand. Eine Durchlau-
ferprobe im gleichen Ausgangszustand besitzt eine {111} bzw. {112}-Textur (Abbil-
dung 112). Diese Probe zeigt ortlich stark schwankende GOS-Werte zwischen nahe 1°
und tber 10° (Abbildung 112 (c)). Die hohen KAM und GOS-Werte sind eine Folge der
starken Kornrotation der Gleitebenen und der Erzeugung von Versetzungen (Abbildun-
gen 113 und 114). Die KAM und der GOS innerhalb des Bruchkorns sind auch bei den
tibrigen Proben gleicher Art sichtbar héher als in dem {111}-nah orientierten Nachbarkorn
dartber (Abbildung 114).

Eine eintretende Kaltverfestigung &ufRert sich tUber eine fur das Material typische Mikro-
zwillingshbildung, erkennbar in den Korngrenzen-Mappings (Abbildung 115 (a,b,d)). Dabei

zeigen die £3 Zwillingskorngrenzen eine hohe Anzahl und Dichte in nachster Nahe zur
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Bruchflache. Ein Blick auf das Missorientierungsprofil des Bruchkorns aus Abbildung
110 (a) zeigt eine Vielzahl an Subkorngrenzen zwischen 5 und 10° im ,Point-to-Point* Pro-
fil an (Abbildung 111). Damit sind die Missorientierungen zu klein fir eine GroRwinkelkorn-
grenze (ab 15°) aber verkippt genug um die Kornbereiche innerhalb des Korns aufzuteilen.
Die Mappings von zwei weiteren gebrochenen, grobkorngegliihten Runddrahten sind in
den Abbildungen 110 (b), 113 (b,d), 114 (b,d) und 115 (b,d) zu sehen. In diesen Rund-
drahten ist neben der starken Kornrotation auch eine ausgepragtere Mikrozwillingsbildung
als im zuvor gezeigten Draht zu erkennen. Die in Abbildung 110 (c) dargestellte Draht-
probe zeigt eine sehr starke Lokalisierung der Verformung bis auf weniger als 100 um
hinter der Bruchkante (Abbildungen 113 (c) und 114 (c)). Hierbei zeigt die dargestellte
Probenbruchhalfte nur einen kleinen Teil eines an der Bruchstelle gelegenen Korns, da
der Bruch in der Nahe der Korngrenze liegt.

Die vorher genannten Aspekte fiir die nahe der Bruchstelle gelegenen Koérner konnten
auch bei den kaltverformten oligokristallinen Runddrahten beobachtet und auf diese Uber-
tragen werden (Abbildungen 116 bis 123). Betrachtet man die vom Bruch entfernten Be-
reiche auf den jeweiligen Proben und die Durchlauferproben beider Zustande, so erkennt
man, dass die nicht gebrochenen Bereiche bzw. Proben eine {111}- bzw. {111}-nahe Tex-
tur mit einem Gemisch aus {111} und {112} Kérnern infolge der Streckung dieser Kdrner
in Langsrichtung ausgebildet haben (Abbildungen 116 und 120). Diese Textur scheint un-
abhangig von dem Verfestigungszustand des Drahtes eine fur den hier getesteten Ermu-
dungsfall stabile Orientierungsverteilung zu sein. Betrachtet man exemplarisch die REM
und EBSD-Bilder des in Abbildung 105 und 120 gezeigten Durchlaufer mit kaltverformten
Ausgangszustands, so ist fur die meisten Proben infolge der glinstigen {111}- bzw. {111}-
nahen Textur lediglich eine geringere Ausbildung der Beulenstruktur bzw. Einschniirung
sichtbar, welche eine geringere Kerbwirkung und Querschnittsverminderung zur Folge hat.
Zudem ist bei diesen nicht gebrochenen Drahten eine deutlich geringere Probenverlange-
rung im Vergleich zu den gebrochenen Drahten gemessen worden (Abbildung 101), was
fur eine Stabilisierung der Verformung durch die ginstige {111}- bzw. {111}-nahe Textur
spricht.

Fur den monotonen Fall konnte Weil3 [2] demgegeniber bereits zeigen, dass das neben
der Bruchstelle gelegene Korn meist eine {112}-nahe Orientierung aufweist. Wird die Kalt-
verformung nicht bis zum Bruch sondern wie in diesem Fall um 10 % durchgefihrt, drehen

sich die Kdérner mit hohem Schmid-Faktor bereits haufig in die {112}-Lage ein. Auf der
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anderen Seite ist die 10%-ige Kaltverformung hoch genug, um auch eine Zwillingsbildung
stattfinden zu lassen, welche nach Goébbler bei etwa 5%-Verformung durch den Anstieg
der Versetzungsdichte, die Bildung von Lomer-Cotrell-Versetzungen und das Vorhanden-
sein von zahlreichen, ausgedehnten Stapelfehlern eintritt [76] und einen Anteil an einer
potentiellen Festigkeitssteigerung haben kann. Dabei findet die Zwillingsbildung vor allem
in den in <111>-Richtung parallel zur Verformungsrichtung orientierten Kornern statt, da
dort eine VergrolRerung der Versetzungsaufspaltung und im Fall der <100>-orientierten
Kdrner eine Verkleinerung der Aufspaltungsweite bewirkt wird [76,95].

Grobkorngeglihte, oligokristalline Runddréahte mit ,mittel“ orientierten Kérnern zeigten
(Abbildung 124) im Vergleich zu den {111}-nah texturierten Dréahten ohne ,mittel“ orien-
tierte Kérner (Abbildung 120) haufig ein frilhes Versagen wahrend der Ermiidung infolge

des zyklischen Kriechens.

Die in wenigen (v.a. grobkorngeglihten) Proben mithilfe der EBSD-Technik detektierte
Subkorngrenzenbildung (Abbildung 115) bzw. eine &hnlich aufgebaute Versetzungszell-
bildung kann aufgrund von deren geringer GréRRe nicht alleine mithilfe dieser Technik ab-
schliel3end untersucht werden, weshalb hier in geringem Umfang auch TEM-Untersuchun-
gen genutzt wurden, um das Auftreten und die Entstehung der Subkdrner nachfolgend zu
zeigen: Voraussetzung fur eine Subkornbildung ist die Ausbildung von Versetzungszellen,
welche bei welligen Gleitern auftreten kdénnen, wie es beim 316LVM bei hohen Belas-
tungsamplituden unter zyklischer Beanspruchung der Fall ist [76]. Die Grof3e der Verset-
zungszellen bzw. Subkoérner ist u.a. abhangig von der Dehnungsamplitude und steigt mit
einer Zunahme dieser Amplitude [96]. Versetzungszellen kénnen sich im Anfangsstadium
der plastischen Deformation bilden, indem eine labyrinthartige Versetzungsstruktur ge-
formt wird, welche bei hdheren Dehnungsamplituden zu einer groben Zellstruktur umge-
bildet wird, wie in der Arbeit von G6bbler [76] zu sehen ist. Diese Art der Zellbildung wurde
bereits von Das, Marinelli, Raman und Padmanabhan beschrieben [97-99]. Im weiteren
Verlauf beschreibt Das [97] ein Wandern der Versetzungen von auf3en weiter in Richtung
des Versetzungszellinneren, wo sie an den Ubergangen der Zellwande zum Zellinneren
aufgestaut werden. Die Versetzungen einer Versetzungszelle aus verschiedenen Gleit-
richtungen annihilieren sich und ordnen sich energetisch giinstig an [100,101]. So bilden

sich schliel3lich aus den groben, dicken Versetzungszellwanden scharfere, diinne und ha-
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ben demzufolge einen Subkorngrenzencharakter. Versetzungszellen besitzen eine ,di-
cke* Grenze aus nicht annihilierungsfahigen Stufenversetzungen, im Gegensatz zu den
scharf abgegrenzten Kleinwinkel- bzw. Subkorngrenzen [102].

Wiese [102] beschreibt weiterhin flr den Fall einer anschlieBenden Absenkung der Ver-
setzungsdichte, dass die noch vorhandenen frei beweglichen Versetzungen nun mehr
Platz zum Wandern besitzen, was zu einem geringeren Widerstand gegen plastische Ver-
formung fuhrt. Daraus ergibt sich eine zyklische Entfestigung des Metalls, dessen Ursache
nicht in der Bildung von Poren oder Mikrorissen liegt [100,103]. Letzterer Punkt ist insofern
interessant, als dass auch bei den grobkorngegliihten Dréhten Versetzungszellen nach-
gewiesen werden konnten (Abbildung 125), die potentiell eine lokale Entfestigung verur-
sacht haben und somit auch zum friiheren Probenversagen dieser Probenart beigetragen
haben konnten. Diese Beobachtungen decken sich mit den Erkenntnissen von Gobb-
ler [76], in denen das Absinken der Versetzungsdichte in den Versetzungszellen im po-
lykristallinen, I6sungsgeglihten und auch im kaltverfestigten Zustand zur zyklischen Ent-
festigung gefuihrt hat. Nimmt man ein analoges, hier nicht gezeigtes Verhalten fur die kalt-
verfestigten Drahte an, so ist auch hier von einer Versetzungszellbildung auszugehen.
Mithilfe der TEM-Bilder in den Abbildungen 126-128 kann au3erdem die Mikrozwillingsbil-
dung fur die ermideten, oligokristallinen Runddrahtproben dargestellt und nachgewiesen

werden.

4.2.4 Lo6sungsgeglihte, oligokristalline Blechproben

In den Abbildungen 129 bis 158 sind die Mappings von funf reprasentativen Proben nach
0, 1, 10, 100 und 1000 Zyklen dargestellt. Die starken Schwankungen in Bezug auf die
Rpo,20-Dehngrenze und die Verlangerung der Proben nach dem Versuch lassen sich mit-
hilfe der Mappings erlautern.

Betrachtet man die Probe #6 B 72 (Abbildungen 129-134) mit der geringsten Dehngrenze
von nur 72 MPa fallt das ,mittel“-orientierte Korn (rot umkreist in Abbildung 129) mit einem
hohen Schmid-Faktor von tber 0,46 auf. Diese Art von Kérnern besitzt eine vergleichs-
weise geringe Festigkeit [22] aber auch eine gute Verformbarkeit. Da das Zug-/Druckmo-
dul aufgrund der insgesamt sehr geringen Krafte bei Probe #6 B 72 (unter 10 N bei der

Dehngrenze) verspatet gestoppt wurde und die Dehngrenze bei der Messung somit
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schlecht abschéatzbar war, wurde dort eine Kaltverfestigung vor Versuch von 5% (50 um
plastisch gezogen) eingebracht. Die Kaltverfestigung zeigte im anschlieBenden Ermu-
dungsversuch der Probe #6 B 72 eine @hnliche Wirkung wie bei der Kaltverfestigung der
gepriften Runddrahte. Es ist ein Eindrehen des flachenmafig gréfiten Korns mittlerer-
Orientierung (rot umkreist in Abbildung 129) in die {112}-Lage zu erkennen. Die KAM- und
GOS-Werte erhdhen sich infolgedessen stark in diesem Korn (Abbildungen 130 und 131).
Im weiteren Verlauf zeigt sich kein weiteres zyklisches Kriechen, da dies durch die Kalt-
verfestigung unterbunden wird. Den héchsten Betrag bezlglich des zyklischen Kriechens
liefert nach 1000 Zyklen die Probe #7 B 250 (Abbildung 61). In dieser Probe ist ebenfalls
das flachenmaliig grofite Korn ein ,mittel* orientiertes Korn (rot in Abbildung 135). Diese
rotiert bis zum 100. Zyklus von der {103}-in Richtung der {113}-Lage und schmiert danach
in Richtung der {001}-Lage aus. Demgegeniiber zeigt Probe #8 B 250 (Abbildung 141) mit
etwa zwei bis drei Kérnern im Blechquerschnitt zunachst ein leicht feineres Korn, bei der
die Korngrenzen einen Beitrag zu einer hdheren Festigkeit haben. Zusatzlich sind hier
grofRere Anteile an {111}-nah orientierten Kornbereichen zu erkennen, die einen niedrigen
Schmid-Faktor besitzen und damit eine relativ hohe Festigkeit bei verminderter Verform-
barkeit aufweisen. Erkennbar ist auch hier eine Dehnungslokalisierung durch das zykli-
sche Kriechen in Form einer Rotation des Kornes (rot in den Abbildungen 141 bis 144),
das den héchsten Schmid-Faktor der verfliigbaren Kérner besitzt. Im weiteren Verlauf zeigt
sich eine Kornrotation in den (brig gebliebenen, nicht {111}-nah orientierten Kérnern. Es
findet also eine Verformungskaskade beginnend mit dem ,schwachsten“ Korn mit hohem
Schmid-Faktor hin zu den festeren Kérnern mit niedrigeren Schmid-Faktoren statt, wie es
auch fur die monotone Verformung in dieser Arbeit und bei Weil3 [2] gemessen wurde.
Probe #9 B 164 zeigt infolge der Ermidung keine sichtbaren Orientierungsveranderungen
(Abbildung 147) und Probe #10 B 249 nur im mittel orientierten, {213}- nahen Korn links
der Probenmitte eine Rotation in Richtung der {112}-Lage (Abbildung 153).

Betrachtet man die Schmid- und Taylor-Faktor-Mappings aller getesteten Proben (Abbil-
dungen 133,134,139,140,145,146,151,152,157,158), so ist zu erkennen, dass ein Korn
mit relativ hohem Schmid-Faktor bei einer ausreichend grol3en Grol3e des Korns sich eher
verformt, im Vergleich zu Kérnern mit niedrigem Schmid-Faktor. Dies spricht fur ein Ver-
formungsverhalten, das dem eines Einkristalls &hnelt und das zugleich der Rolle der Korn-

grenzen eine niedrigere Bedeutung fur das Verformungsverhalten zuschreibt, was bei nur
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einem Korn im Blechquerschnitt auch sinnvoll ist. Weiterhin ist auch bei den tbrigen Pro-
ben &@hnlich zu der monotonen Verformung eine Kornrotation der Kérner mit hohem
Schmid-Faktor in die {112}-Lage (z.B. Abbildung 129) oder {113}-Lage zu erkennen (z.B.
Abbildung 135), wobei die {112}-Lage der stabilen Endlage fur den Einkristall-Zugversuch
entspricht [2].

Aus den TEM-Aufnahmen der Probe #6 B 72 geht exemplarisch fir alle weiteren Blech-
proben der Beginn der Versetzungszellbildung in den stark rotierten Kornbereichen hervor,
welcher eine Subkornbildung im weiteren Ermudungsverlauf erméglichen kdnnte (Abbil-
dung 159).

4.2.5 Flachdrahtproben

Die Mappings von zwei ermideten oligokristallinen, grobkorngegliihten Flachdrahtproben
sind in den Abbildungen 160 bis 169 dargestellt und zeigen die Mikrostrukturentwicklung
der Proben nach 0 bis 107 Schwingspielen bzw. bis zum Probenbruch.

In den Abbildungen 160 und 163 ist gut zu erkennen, dass sich die Kérner mit einem hohen
Schmid-Faktor im Ausgangszustand bevorzugt an der Kornrotation und der Verformung
beteiligen. Dies ist auch in den Abbildungen 165 und 168 deutlich zu sehen und kann fiir
die Beulenstruktur bzw. ungleichmaRige Verformung der Probenoberflache verantwortlich-
gemacht werden. Der Blick auf die inversen Polfiguren nach den verschiedenen Ermu-
dungsschritten der Proben (Abbildungen 160 und 165) zeigt eine {111}- bzw. {001}-Textur
in den jeweiligen Anfangszustanden der Probe. Diese hat ihren Ursprung im Drahtzieh-
prozess und wurde durch den Grobkorngliihprozess mit der dortigen Entstehung von an-
ders orientierten Koérnern abgeschwacht. Ahnlich wie bei der monotonen Verformung bei
Weil} [2] zeigt sich infolge der nachfolgenden Ermidungsbelastung zunéchst ein Eindre-
hen der Korner in die und ein anschlieRendes Ausschmieren z.B. in die {112}- oder {113}-
Lage. Eine Auswertung der GOS der einzelnen Kdrner im Endzustand im Vergleich zu
deren Schmid- bzw. Taylor-Faktor im Ausgangszustand (Abbildungen 170 und 171) de-
monstriert, dass nur der Schmid-Faktor zuverlassig zur Vorhersage von Kornrotationsor-

ten genutzt werden kann.
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Dabei wurden Korner mit einem Ausgangskorndurchmesser dgnrqngy VON mindestens

150 um bei einer Probenbreite von 250 um, d.h. mit einem Verhaltnis

dAnfang
— 26
250 =0,6 ( )

betrachtet, da hier von einem geringem Korngrenzeneinfluss ausgegangen wird. Das Be-
stimmtheitsmafd des Schmid-Faktors beziiglich der AGOS der insgesamt 37 betrachteten
Korner liefert mit R2 = 0,873 im Vergleich zum Taylor-Faktor mit einem R? von 0,019 eine
erheblich bessere Vorhersagewahrscheinlichkeit fir eine im Laufe der Ermidung auftre-
tende Kornrotation (Abbildungen 170 und 171). Die parallelen Gleitlinien auf den Proben-
oberflachen zeigen Einfachgleitung und die gekreuzten Gleitlinien in einigen {112}-nah
orientierten, in der IPF lila dargestellten Kérnern und in groRen Kérnern in einzelnen Be-
reichen, Mehrfachgleitung an (Abbildungen 172 bis 175). In den Untersuchungen von El
Bartali et al. [104] und Das [97] an polykristallinem AISI 304LN wird das Auftreten von
Einfachgleitung und Mehrfachgleitung in Relation zum Schmid-Faktor gesetzt. Der erste
Schmid-Faktorbereich (0,275 < m < 0,354) kennzeichnet dabei den Bereich, bei dem in
den zuvor genannten Studien [97,104] kein oder wenig Gleiten auftritt. Im zweiten Inter-
vallbereich (0,355 < m < 0,425) werden mehrere bzw. ein sekundéres Gleitsystem aktiviert
und im dritten Intervallbereich (0,426 < m < 0,5) wird im dortigen Fall nur ein Gleitsystem
aktiviert. Diese Aussagen lassen sich anhand eines Vergleichs der REM- Aufnahmen und
der dazugehdorigen EBSD-Messung (Abbildungen 172 bis 175) qualitativ bestéatigen und
zeigen eine Ausnahme bei vergleichsweise grof3en Koérnern, bei denen ein sekundares
Gleitsystem aktiviert wird. Diese Stellen, an denen Mehrfachgleitung auftritt, eigenen sich
wegen der sich auf kreuzenden Gleitebenen bewegenden Versetzungen zur Ausbildung
von Versetzungszellstrukturen, welche bei weiterer Verformung zu der in Kapitel 4.2.3 er-

lauterten Subkorngrenzenbildung fihren [102]
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Zusammenfassung und Ausblick

51 Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das mechanische Verhalten von oligokristallinen Mikro-
strukturen am Beispiel des v.a. in der Medizintechnik verwendeten Stahls X2 CrNiMo 18-
15-3 in Form von Dréahten und Blechproben untersucht. Es wurden Zugversuche an gekerb-
ten bzw. nicht gekerbten Runddrahten und Blechproben und nennspannungskontrollierte
Ermudungsversuche an Runddrahten, Flachdréhten und Blechproben durchgefihrt. Hier-
bei wurde die Verénderung der Mikrostruktur der Proben v.a. mithilfe der Riickstreuelektro-
nenbeugung (engl. ,EBSD®) erfasst. Dazu wurden bei ausgewahlten Proben mit flacher
Probengeometrie vor Versuchsbeginn, wahrend des abgestoppten Versuchs und nach Ver-
suchsende EBSD-Messungen durchgefihrt. Hierzu wurde u.a. eine modular aufgebaute
Probeneinspannung konstruiert, welche am Prifgerat und zur Analyse im Rasterelektro-
nenmikroskop verwendet werden kann. Die Runddrahtproben mussten fur die EBSD-Un-
tersuchungen nach Versuchsende plangeschliffen werden, um eine solche Untersuchung
zu ermdoglichen.

Im Zugversuch zeigen oligokristalline, 16sungsgegliihte Runddrahtproben deutlich gerin-
gere Festigkeits- und Zahigkeitskennwerte (Rn = 163 £ 43 MPa, Ages = 34 + 14 %) im Ver-
gleich zu polykristallinen Runddrahtproben (Rn = 380 + 16 MPa, Ags = 85 + 3 %). Eine
milde Kerbung (a < 1,028) der oligokristallinen und polykristallinen Drahte verringert die
Bruchverléangerung unabhangig von der Kornanzahl der Proben im Kerbinneren auf ein
niedriges Niveau mit einer Bruchverlangerung, die kleiner als die jeweilige Kerbbreite ist.
Ein deutlicher Unterschied abh&ngig von der Kornanzahl lasst sich in der Zugfestigkeit lasst
sich zwischen den gekerbten Proben mit weniger (Rm = 420-482 MPa) und mehr als funf
Kdrnern im Querschnitt (Rm = 595-727 MPa) erkennen. Proben aus dem mikrostrukturellen
Ubergangsbereich mit 5-15 Kérnern im Querschnitt zeigen dabei im gekerbten Zustand
ahnliche Festigkeitskennwerte (Rm = 682 + 61 MPa) wie die Proben im polykristallinen Zu-
stand an (Rm = 688 £ 15 MPa).

Die EBSD-Untersuchungen an den nicht gekerbten, oligkristallinen, l6sungsgegliihten
Runddrahtproben und an den nicht gekerbten, oligokristallinen Blechproben zeigen mas-
sive Kornrotationen von uber 10° (GOS) in Bruchnahe und v.a. in relativ grof3en Kdrnern

mit hohem Schmid-Faktor an. Die gekerbten, oligokristallinen Draht- und Blechproben zei-
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gen im Kerbbereich ebenfalls eine massive Kornrotation an, welche durch den mehrachsi-
gen Spannungszustand durch die Kerbung und weniger durch den Schmid-Faktor der Kor-
ner im Kerbinneren bestimmt ist.

Die axialen Ermidungsuntersuchungen wurden durch das bei diinnen Proben notwendige
positive Spannungsverhéltnis durch zyklisches Kriechen Uberlagert und fiihrten im oli-
gokristallinen, I6sungsgegliihten Zustand zu starken Streuungen bzgl. der Bruchlastspiel-
zahl: So zeigten z.B. eine Probe bei 300 MPa Oberspannung bereits bei zwei Zyklen einen
Bruch, wahrend eine weitere Probe im gleichen Zustand bis 2 Millionen Zyklen nicht gebro-
chen ist.

Eine Kaltverfestigung um 10% des oligokristallinen Zustands fiihrt zu einer deutlichen Er-
hohung der Dauerfestigkeit auf 450 MPa im Vergleich zum oligokristallinen, ldsungsgegliih-
ten Zustand (250 MPa) durch die Erzeugung einer stabilen {111} bzw. {112} — Textur. Die
Bruchkoérner des lI6sungsgegliihten und kaltverfestigten Zustands zeigen Uberwiegend eine
starke Verdrehung in die {113} — Lage, ausgehend von einer Kristallorientierung mit hohem
Schmid-Faktor (>0,44). Die Verdrehung ist dabei mit einer starken lokalen Dehnung ver-
bunden, welche sich ortlich stark unterscheiden und aufgrund dieser Dehnungs- und Rota-
tionsunterschiede zu einer beulenartigen Oberflachentopographie fuhrt. In oligokristallinen
Proben mit weniger als finf Kérnern im Querschnitt kann ein einzelnes Korn durch massive
Rotation und durch wenige Korngrenzen zu nahezu ungestortem Abgleiten der Gleitebenen

und damit zum friihzeitigen Versagen fiihren.

5.2 Ausblick

Da in dieser Arbeit Untersuchungen mit dem Transmissionselektronenmikroskop nur be-
grenzt moglich waren, sollten zur Klarung des Einflusses der Subkérner auf das Verfor-
mungsverhalten weitere Untersuchungen in unterschiedlich orientieren Kérnern durchge-
fuhrt werden. Auf die FIB-Methode sollte dabei nur bedingt zuriickgegriffen werden, da die
hohen Eigenspannungen der zuvor mechanisch belasteten Proben zu einem nicht uner-
heblichen Anteil an Biegelinien fiihren.

Weiterhin sollte der Einfluss der Kaltverformung auf oligokristalline Mikrostrukturen unter-
sucht und optimiert werden. Da die Bruchdehnung bei diinneren Proben absinkt, sollte bei
der Wahl der optimalen Kaltverformung die Probendicke beachtet werden. Hierbei sollte die
Kaltverformung im Vergleich zu den in dieser Arbeit gewéahlten 10% auf geringere Dehnun-

gen angepasst werden, falls diinnere Proben fir weitere Versuche genutzt werden.
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Die durchgefiihrten axialen Versuche sollten durch monotone und zyklische Biegeversuche
erganzt werden, um den Einfluss des mehrachsigen Belastungseinflusses auf oligokristal-
line Mikrostrukturen und im speziellen auf die Kornorientierung analysieren zu kénnen. Hier-
fur wird eine in-situ Biegevorrichtung empfohlen, welche EBSD-Messungen nach unter-
schiedlichen Verformungsstadien ermdglicht. Der Einfluss der Kaltverformung sollte zur po-
tentiellen Verbesserung der zyklischen Eigenschaften untersucht werden.

Da sich wahrend der axialen Ermidungsversuche mit einem positiven Spannungsverhaltnis
bei einem Grol3teil der nicht kaltverfestigten, oligokristallinen Drahtproben ein ausgeprégtes
zyklisches Kriechen zeigte, sollte man Kriechversuche an diesen Drahten durchfiihren, um
den Einfluss der Mittelspannung auf das Kriechen auszumachen.

Unter realen Einsatzbedingungen, bei denen die Bauteile eine oligokristalline Mikrostruktur
aufweist, kann neben der mechanischen Beanspruchung zusétzlich eine korrosive Last (z.B.
beim Einsatz von Koronarstents im menschlichen Koérper) auf das Bauteil einwirken. Des-
halb sollten die hierfur relevanten Werkstoffe mit oligokristalliner Mikrostruktur unter anwen-
dungsnahen Bedingungen im Labor gepriift werden.

Neben dem Anwendungsbereich der Koronarstents und MEMS sind sehr diinne Drahtge-
flecht-Strukturen unabhéngig auch als Bestandteil von Mikro- und Kleinbauteilen zu finden,
die im Zuge der ,Industrie 4.0“-Umstellung zunehmend in kleinerer Anzahl durch additive
Fertigungsverfahren hergestellt werden. Auch hier werden zur Bewertung der Materialei-
genschaften haufig nur quasistatische Kennwerte ermittelt, welche den realen Anwen-
dungsfall mit zyklischen Belastungen nur unzureichend bewerten. Daher sollte die oligo-
kristalline Mikrostruktur auch fiir die dort verwendeten Legierungen und die im Anwen-

dungsfall auftretende zyklische Belastung untersucht werden.
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@)

(b)

(©)

5mm

Abbildung 1 — Makroskopische Aufnahmen von dilatierten Koronarstent-Beispielen aus [1] mit
Angabe der mittleren Strebendicke: (a) Multi Link Vision (81um) (b) Coroflex® Blue (60um) (c)
Medtronic Driver (91um)
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Abbildung 2 — Schema der Dilatation eines Stents im Kdrper (A) Einfuhrung des Ballonkathe-
ters mit darauf befindlichen Stent (B) Expansion/Dilatation des Stents (C) Enthahme des Kathe-
ters
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Abbildung 3 - Winkelbeziehungen zur Ermittlung des Schmid-Faktors
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Schubspannung

Abgleitung

Abbildung 4 — Schematische Schubspannung-Abgleitung Kurve nach Gottstein [22] eines bzgl.

des Schmid-Faktors ,mittel“ orientierten Korns. (I) Einfachgleitung (II) Mehrfachgleitung (l11)
Mehrfachgleitung und Entfestigung/dynamische Erholung

Einkristalle (<111> - nahe Orientierung)

Polykristall

Spannung

Einkristalle (<100> Orientierung)

Einkristalle (mittlere
Orientierung)

Dehnung

Abbildung 5 — Schematische Verfestigungskurven von einkristallinem Aluminium unterschiedli-
cher Kristallorientierung im Vgl. zu polykristallinem Aluminium (nach Gottstein [22])
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Belastung Belastung

Uberlappung

Freie Rotation der einzelnen Uberlappungen und Lécher
Kristalle (hypothetisch) werden durch geometrisch
notwendige Versetzungen

ausgeglichen

Abbildung 6 — Darstellung der Notwendigkeit von geometrisch notwendigen Versetzungen

Primarelektronenstrahl

Abbildung 7 — Veranschaulichung der topographieabhéngigen Sekundarelektronen (SE)- Aus-
beute im Rasterelektronenmikroskop
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Abbildung 8 - EBSD-Messanordnung im verwendeten LEO Gemini 1530 beispielhaft darge-

stellt anhand einer eingebetteten Probe
REM-
Monitor

REM-Saule Strahlenkontrolle

«

Elektronenstrahl

Probe auf Halter
in REM-
Vakuumkammer

CCD-Kamera
mit
Bleiglasfenster

Phosphor-
schirm

EBSD-
Monitor

Abbildung 9 — Veranschaulichung des verwendeten REM/EBSD-Aufbaus nach (abgeéndert von
[45])
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Abbildung 10 — Beugungsmuster und die dazugehdrige Hough-Raum Darstellung. Mit freundli-
cher Genehmigung von Schymura [66] (verandert)

: i
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o\
4
l’/
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RD ¥

Abbildung 11 — Uberfilhrung des Probenkoordinatensystems RD, TD, ND in das Kristallkoordi-
natensystem [100], [010], [001] mithilfe der drei Euler-Winkel @1, 8, @2 ; verandert von [47]
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Kernelradius R =1

1
Agk = $(Agar* AGaz* AGast AGast Agas+ Age)

Kernelradius R =2

1
Agg = T (Ag a1t .+ Agass)

Kernelradius R =1 — angrenzendes Korn

1
Agi = J(Agart Agazt Agast Agas)

Abbildung 12 - Berechnung der kernbasierten Missorientierung im hexagonalen Messgitter
nach [21] (abge&andert und erweitert)

Lichtquelle Elektronen-
strahlquelle

Kondensorlinse

Probe

Objektivlinse

Projektionslinse

Auge Fluoreszenzschirm

Abbildung 13 — Stark vereinfachter Aufbau eines Lichtmikroskops (links) im Vergleich zu einem
Transmissionselektronenmikroskop (rechts)
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Abbildung 14 — Vorrichtung zum konduktiven Gliihen unter Schutzgasatmosphére:
(a) Schema (b) wahrend des Glihens
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Abbildung 15 — Gluhfarbe von Stahl a) 900°C b) 1000°C c) 1100°C
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Abbildung 16 — 316LVM Draht (& 0,95 mm) nach 20 s Lésungsgliihen und 320 s Grobkornglii-
hen
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Abbildung 17 — Inhomogene Korngré3enverteilung in verschiedenen Drahtabschnitten (1-5) in-

folge der ungleichmaRigen Warmeverteilung wahrend des konduktiven Glihens. Einstromendes
Argon kuhlt den Drahtabschnitt 5 am stérksten und fiihrt zu kleinerer Korngréf3e
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Abbildung 18- Schematischer Aufbau zum elektrolytischen Polieren von Dréhten

ARy

Abbildung 19 — Flachprobenrohling (60 x 12,7 x 0,5 mm) aus gewalztem 316LVM Blech (Langs-
seite des Rohlings entspricht der Walzrichtung)
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Abbildung 20 — In Quarzglas unter Argonatmosphéare eingeblasener Rohling fur die Warmebe-
handlung im Hochtemperaturofen
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Abbildung 22 — MalRe der Flachproben ohne Kerbung
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Abbildung 23 — MalRe

der Flachproben mit Spitzkerbung

111

001 101

Abbildung 24 — Gewahlte Farbauftragung der Kristallorientierungen in den inversen Polfi-

gur (IPF) — Mappings d

er Analysesoftware OIM DataAnalysis™

82



6 Abbildungen
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Polierrad
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schwenkbaren
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Probenhalterung
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Rotations-
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Abbildung 25 — Schematische Darstellung eines ,Dimpel“-Vorgangs

Abbildung 26 — Versuchsaufbau fur die Zugversuche an 30,95 mm Runddréhte: (1) Mikrome-
tertisch (2) Lasergerat zur Dehnungsmessung zwischen den Einspannbacken (3) Kraftmesszelle
(4) Einspannbacke (5) Prifdraht
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Abbildung 27 — Aufbau eines Mikrozug/-druck-Moduls. Aufnahme nach einem Zugversuch im
REM an einem gekerbten Draht

e
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‘ schirm

Mikrozug-/druck
Modul

200 pum Mag= 23X EHT = 0.00kV  Signal A=TV Signal = 1.000
|_| WD=171mm  Signal B = InLens

Abbildung 28 - Mikrozug/-druck-Modul wahrend eines Versuchs im REM mit eingefahrenem
Phosphorschirm zur EBSD-Messung
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Polschuh
Phosphorschirm

Elektronen
strahl

Gebeugte
Riickstreuelektronen/
Kossel-Kegel

durch Spindel

eingespannte verdeckter Bereich

Probe

Abbildung 29 — Abschirmung des Phosphorschirms durch die untere Spindel des Mikro-
zug- /druck-Moduls

200 pm

Abbildung 30 - Lichtmikroskopische Aufnahme des aufgerauten Blechprobenrands nach dem
Laserschneiden (vor dem mechanischen und elektrolytischen Polieren)
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Abbildung 31 — MTS Tytron™ 250 — pneumatisches Prifgeréat fiir zyklische Versuche

Prifdraht

K

Abbildung 32 — Versuchsaufbau fir gekerbte Runddrahte an der MTS Tytron™ 250
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Abbildung 33 - Modulare Flachprobeneinspannung zur Verwendung an der MTS Tytron™ 250
und im REM (hier eingesetzt an der Prifmaschine) — wahrend des Versuchs sind die Nylon-
schrauben gel6st und wéahrend des Ausbaus und der Analyse am REM fixiert

Abbildung 34 — Pneumatisches Testsystem von DHM mit selbstkonstruierten Einspannungen
(Bohrfutter entsprechen jenen an der MTS Tytron™ 250)
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Calculation Method Harmonic Series Expansion
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Texture Name: Harmonic: L=10, HW=10.0
Caiculation Method: Harmonic Series Expansion
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Abbildung 35 — Exemplarische IPF und GOS-Mappings der verwendeten Runddrahtproben.
(IPF parallel zur Verformungsrichtung) — Im grobkorngegliihten Zustand ist eine schwache
{111}-Textur (max. 1,429) mit wenigen {001}-nahen Kérnern (erkennbar in IPF unten links). Die
zuséatzliche Kaltverfestigung (rechts) erzeugt eine etwas starkere Texturierung in Richtung der
{111}-Lage (max. 1,875; IPF unten rechts)
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Abbildung 36 - Exemplarische IPF und GOS-Mappings der verwendeten Flachdraht- und Blech-
proben. (IPF parallel zur Verformungsrichtung) — Im grobkorngegliihten Zustand zeigt der Flach-
draht eine schwache {111}-Textur (max. 1,331) mit wenigen {101}-nahen Kérnern (erkennbar in
IPF unten links). Die Blech-/Flachprobe (rechts) zeigt in diesem Beispiel eine Texturierung in
Richtung der {111}-Lage (max. 3,775; IPF unten rechts)
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Abbildung 37 — Spannung-Dehnung Kurven von verschiedenen Warmebehandlungszustanden
und Probengeometrien von 316LVM; Kennwerte in Tabelle 6; QS = Querschnitt
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Abbildung 38 - Spannung-Dehnung Kurven von polykristallinen (nicht) gekerbten Dréhten;
Kennwerte in Tabelle 7
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Abbildung 39 - Spannung-Dehnung Kurven von oligokristallinen, (nicht) gekerbten Drahten;
Kennwerte in Tabelle 7
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Abbildung 40 - Zugfestigkeit Gber der Kerbformzahl a; Anfangsmesslange der 316LVM
Runddrahte = 10 mm
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Abbildung 41 - Bruchverlangerung AL Uber der Kerbformzahl a; Anfangsmesslange der
316LVM Runddréhte = 10 mm

10

Bruchverldangerung [mm]
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gekerbt gekerbt nicht gekerbt nicht gekerbt

Abbildung 42 — Bruchverlangerung der 316LVM Dréhte im Vergleich. Die oligokristallinen
Drahte besitzen weniger als 5 Kérner im Drahtquerschnitt
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Abbildung 43 — Verhaltnis der Einschnirverlangerung Le zur Gesamtverlangerung AL aufgetra-
gen Uber der Kerbformzahl a. Anfangsmesslange der 316LVM Runddrahte = 10 mm

L
E
54 N e @ Oligokristallin
:'o 5-15 Kérner im
S Querschnitt
g3 T o
léo O Polykristallin
.:.E
e 2T
S
c
=
al}
-E i i i

1 1,005 1,01 1,015 1,02 1,025 1,03

Kerbformzahl a (DIN 743-2:2012-12)

Abbildung 44 -Einschnirverlangerung Le Uber der Kerbformzahl a; Anfangsmesslange der
316LVM Runddréhte = 10 mm
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Abbildung 45 — Spannung-Verlangerung Kurven von gekerbten oligokristallinen Blech-/Flach-
proben. Angegebene Zugfestigkeitsbereiche nicht gekerbter Proben beziehen sich auf Abbil-

dung 33
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Abbildung 46 — Wohlerschaubild von oligokristallinen (Kornanzahl im Querschnitt unter 5)
316LVM Runddrahtproben - RT - Raumtemperatur
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Abbildung 47 - Probenverlangerung wéhrend der Ermidung von oligokristallinen 316LVM
Runddrahtproben— Proben des Lasthorizonts 200 MPa
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Abbildung 48 - Probenverlangerung wahrend der Ermidung von oligokristallinen 316LVM

Runddrahtproben— Proben des Lasthorizonts 250 MPa
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Abbildung 49 - Probenverlangerung wéhrend der Ermidung von oligokristallinen 316LVM
Runddrahtproben— Proben des Lasthorizonts 275 MPa
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Abbildung 50 - Probenverlangerung wéhrend der Ermudung von oligokristallinen 316LVM
Runddrahtproben— Proben des Lasthorizonts 300 MPa

96



6 Abbildungen

7 35
— #13 L 325
— #14 L 325
6 / 30
— #15 L 325
#23 L 325
5 25
T — #26 L 325
£ — #30 L 325 20§
w4 —#29 L350 | | o
ed 3
w :
o]
>
0 L L L1l L 1 L1 11l 1 11 paail 1 11l L L1111l 1 L1 1 1 a1l 1 ]

1,00E+00 1,00E+01

Abbildung 51 - Probenve
Runddrahtproben— Probe

1,00E+02 1,00E+03 1,00E+04 1,00E+05 1,00E+06 1,00E+07
Lastzyklen

rlangerung wahrend der Ermidung von oligokristallinen 316LVM
n des Lasthorizonts 325 MPa

7 35
—#9 L 350
— #10 L 350
6 'l —#11 L350 30
#22 L 350
5 | —#24 L 350 25
g — #29 L 350 _
3 S
w4 / 20=
g / g
o c
[-T] =
5> 159
g
2 gl ///’// 10
1 5
/ R
0 1 L 411l 1 1 1 gl 1 1 11l 1 1 Ll 1 1 L1 aaail 1 1 111 aaal 1 1 1 1 11

1,00E+00 1,00E+01

1,00E+02 1,00E+03 1,00E+04 1,00E+05 1,00E+06 1,00E+07
Lastzyklen

Abbildung 52 - Probenverlangerung wéhrend der Ermudung von oligokristallinen 316LVM
Runddrahtproben— Proben des Lasthorizonts 350 MPa
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Abbildung 53 — Probenverlangerung wahrend der Ermiidung von oligokristallinen 316LVM
Runddrahtproben — Proben der Lasthorizonte 375 MPa und 400 MPa
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Abbildung 54 — Darstellung einzelner Hysteresen der Probe #13 L 325 (Einlaufphase: 0-2000

Zyklen)
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Abbildung 55 — Darstellung einzelner Hysteresen der Probe #13 L 325 (Detall)
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Abbildung 56 - Wohlerschaubild von oligokristallinen, 10% kaltverformten (Kornanzahl im Quer-
schnitt unter 5) 316LVM Runddrahtproben; RT - Raumtemperatur
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Abbildung 57 - Probenverlangerung wéhrend der Ermidung von oligokristallinen, 10 % kaltver-
festigten 316LVM Runddrahtproben — Proben der Lasthorizonte 200 MPa, 250 MPa, 300 MPa

und 400 MPa
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Abbildung 58 - Probenverlangerung wahrend der Ermidung von oligokristallinen, 10 % kaltver-

festigten 316LVM Runddrahtproben —Proben des Lasthorizonts 450 MPa
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Abbildung 59 - Probenverlangerung wahrend der Ermidung von oligokristallinen, 10 % kaltver-
festigten 316LVM Runddrahtproben — Proben des Lasthorizonts 475 MPa
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Abbildung 60 - Probenverlangerung wéhrend der Ermidung von oligokristallinen, 10 % kaltver-
festigten 316LVM Runddrahtproben — Proben des Lasthorizonts 500 MPa
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Abbildung 61 - 0,2%-Dehngrenze der Blechproben tber der Probenverlangerung. Zyklisches
Kriechen auch bei Ermiidung bis zur Dehngrenze als Oberspannung
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Abbildung 62 - Probenverlangerung wahrend der Ermudung von oligokristallinen 316LVM
Blechproben. Die Proben wurden der der jeweiligen 0,2%-Dehngrenze als Oberspannung belas-

tet
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Abbildung 63 — Hysteresen nach unterschiedlichen Zyklen (Probe #6 B 72)
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Abbildung 64 - Hysteresen nach unterschiedlichen Zyklen (Probe #7 B 250)
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Abbildung 65 - Hysteresen nach unterschiedlichen Zyklen (Probe #8 B 306)
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Abbildung 66 - Hysteresen nach unterschiedlichen Zyklen (Probe #9 B 164)
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Abbildung 67 - Hysteresen nach unterschiedlichen Zyklen (Probe #10 B 249)
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Abbildung 68 - Wohlerschaubild der ermiideten, oligokristallinen Flachdrahte im Vergleich zu
den ermudeten, oligokristallinen Runddrahten
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Abbildung 69 - Probenverlangerung wéhrend der Ermidung von oligokristallinen 316LVM
Flachdrahtproben — Proben der Lasthorizonte 150 MPa, 175 MPa, 200 MPa und 250 MPa

100pum Mag= 150X EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Signal = 1.000
WD = 8.0mm Signal B = InLens  Photo No. = 904

Abbildung 70 — Bruchflache einer nicht gekerbten, polykristallinen Runddrahtprobe (REM-Auf-
nahme)

106



6 Abbildungen

100pm Mag= 150X EHT =20.00 kV Signal A = SE2 Signal = 1.000
WD =11.0mm Signal B = InLens  Photo No. =921

Abbildung 71 - Bruchflache einer nicht gekerbten, oligokristallinen Runddrahtprobe (REM-Auf-
nahme)

Abbildung 72 — Abgewinkelte Bruchflache einer oligokristallinen Drahtprobe
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Spannung
-

Dehnung

Abbildung 73 — Schematische Zugkurve mit Angabe des qualitativen Verformungszustands der
in den Abbildungen 71-76 dargestellten REM-Aufnahmen einer oligokristallinen Runddrahtprobe

20 pm Mag= 250X EHT = 20.00 kV Signal A=InLens Signal = 1.000

WD =226 mm Signal B = SE2 Photo No. = 9965

Abbildung 74 — Erste sichtbare Gleitlinien in vereinzelten Kérnern im Bereich der Dehngrenze
(Abbildung 73)
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10pm  Mag= 500 X EHT = 20.00 kV Signal A=InLens Signal = 1.000
WD = 22.6 mm Signal B=SE2  Photo No. = 9967

Abbildung 75 — Ausgeprégte Gleitlinien vor Erreichen der GleichmalRdehnung (Abbildung 73)

20pm  Mag= 200X EHT = 20.00 kV Signal A=InLens Signal = 1.000
WD = 22.6 mm Signal B=SE2  Photo No. = 9975

Abbildung 76 - Risse an der Probenoberflache nach Beginn der Einschnirung (Abbildung 73)
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| 10 pm Mag= 1.00KX EHT = 20.00 kV Signal A=InLens Signal = 1.000

WD =227 mm Signal B = SE2 Photo No. = 9979

I_-_-_-'

Abbildung 77 — Detail aus Abbildung 76 — Rautenférmige Uberlagerung der Gleitlinien im Be-
reich der Rissbildung (Mehrfachgleitung)

20pm  Mag= 200X EHT = 20.00 kV Signal A = InLens  Signal = 1.000
— WD =22.7 mm Signal B=SE2  Photo No. = 9981

Abbildung 78 — Fortschreitendes Aufklaffen der Risse vor Probenbruch (Abbildung 73)
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20 pm Mag= 250X EHT = 20.00 kV Signal A = InLens Signal = 1.000 !
WD =227 mm Signal B = SE2 Photo No. = 9987 |

Abbildung 79 - Abgleiten der Bruchhélften (Abbildung 73)

T 1
10 pm Mag= 500X EHT = 20.00 kV Signal A = InLens Signal = 1.000
WD =23.0 mm Signal B = SE2 Photo No. = 66

Abbildung 80 — Wabenstruktur auf der Bruchflache einer oligokristallinen Runddrahtprobe
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10 um Mag= 500X EHT =20.00 kV Signal A = InLens Signal = 1.000
WD =14.9 mm Signal B = InLens Photo No. = 4333

Abbildung 81 - Wabenstruktur auf der Bruchflache einer oligokristallinen Blechprobe

10 um Mag= 500X EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Signal = 1.000
WD =16.0 mm Signal B = SE2 Photo No. = 3757

Abbildung 82 — Mehrfachgleitung neben der Bruchflache einer oligokristallinen Blechprobe
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6 Abbildungen

Abbildung 83 — (a) IPF (b) KAM5°5R und (c) GOS-Mapping von einer mild gekerbten, oligokris-
tallinen Runddrahtprobe — Bruchseite rechts (Messungen bereits verwendet in [79])

Kernelradius jeweils R =1
Schrittweite innerer Kreis = % x Schrittweite duRerer Kreis

Abbildung 84 — Die Kernel Average Misorientation hangt neben dem Kernelradius auch von der
gewahlten Schrittweite ab. Kleinere Schrittweiten glatten die Missorientierung benachbarter
Messpunkte ab und flihren zu einer geringeren KAM.
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6 Abbildungen

Abbildung 85 — In die {112}-Lage eingedrehte Korner (lila eingekreist) zeigen trotz starker Korn-
rotation (GOS 5-10°) eine geringe KAM an. Kdrner der {001}-Lage, welche nicht bereits in die
{112}-Lage verdreht wurden (rote Kreise), zeigen eine hohe KAM an. Kérner mit sehr hohem
GOS (>10°, gelbe Kreise) zeigen im IPF-Mapping (a), gelbe, ,mittel* orientierte, Anteile an, wel-
che auf eine ,mittlere Ausgangsorientierung mit hohem Schmidfaktor schlieRen lassen. (Mes-
sungen bereits verwendet in [79])

001 101

Abbildung 86 — Schmid-Faktor Werte in der inversen Polfigur nach [80] (verandert)
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6 Abbildungen

oligokristallin
KB=4 mm
@-KG= 0,75 mm

polykristallin
KB=4 mm
@-KG= 0,75 mm

polykristallin
KB=4 mm
@-KG= 0,5 mm

Kerbanfang

Abbildung 87 — KAM-Mappings von mild gekerbten Runddréhten (oligo- und polykristallin) nach
dem Zugversuch. Bruchseite rechts (Messungen bereits verwendet in [79]) - KB = Kerbbreite, &-
KG = @ im Kerbgrund (beide zu Versuchsbeginn)

oligokristallin
KB=4 mm
@-KG= 0,75 mm

polykristallin
KB=4 mm
@-KG= 0,75 mm

polykristallin
KB=4 mm
@-KG= 0,5 mm
Phase
400 pm I Austenite

Abbildung 88 — Phasen-Mapping von mild gekerbten Runddrahten (oligo- und polykristallin)
nach dem Zugversuch. Bruchseite rechts - KB = Kerbbreite, @-KG = @ im Kerbgrund (beide zu
Versuchsbeginn)
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6 Abbildungen

Texture Name: Harmonic: L=10, HW=10.0
il C ion Method: ic Series

| Series Rank (I): 10

Gaussian Smoothing: 10.0°

Sample Symmetry: Triclinic

max =2370
6.000
5.000
4.000
3.000
2000
1.000

[010]

001 101

001 101

| Texture Name: Harmonic: L=10, HW=10.0
C ion Method: ic Series

Series Rank (1): 10

Gaussian Smoothing: 10.0°

Sample Symmetry: Triclinic

| 400 um |
001 101
_
\
[010] [010]
111 111
001 101 001 101

Abbildung 89 — IPF-Mappings einer spitzgekerbten, oligokristallinen Blechprobe (Kerbbreite zu
Versuchsbeginn= 1mm) im Anfangszustand und nach einsetzender Einschnirung. Die Probe
zeigt bei Versuchsbeginn eine {111}-Textur (max. 2,37), welche sich bis zum Einschnirbeginn
leicht verstérkt (max. 2,41). Eine besonders starke Kornrotation bis zum Einschnirbeginn zeigt
das unten dargestellte Korn mit {213},{112},{212} und {102}-Anteilen (IPF unten rechts)
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6 Abbildungen

Versuchsbeginn

Einschniirbeginn

400 um

400 um

400 pm

Boundaries: Rotation Angle
Min Max  Fraction Number Length

Boundaries: Axis Angle
Plane Normal Direction Angle Tolerance Phase

15° 180° 0.170

Bl s 155 0082

111 111 60* 5° Austenite
110 110 389" 5° Austenite

Abbildung 90 - (a) KAM5°5R- (b) GOS- und (c) Korngrenzen-Mappings einer spitzgekerbten,
oligokristallinen Blechprobe (Kerbbreite zu Versuchsbeginn= 1mm) im Anfangszustand und nach
einsetzender Einschnurung

117



6 Abbildungen

Versuchsbeginn

Einschniirbeginn

Sigma Values:

(a) 00 00 00

00 10 00

,- 00 00 00
L4

Deformation Gradient:
05 00 0.0
00 10 00
00 00 -05

400 um

Min Max.
275 03

3 035
3B 04

.4 044
44 046
46
48

0.48
05

Max

23

27

3

34
3.67423

Abbildung 91 — (a) Schmid-Faktor- und (b) Taylor-Faktor-Mappings einer spitzgekerbten, oli-

gokristallinen Blechprobe (Kerbbreite zu Versuchsbeginn= 1mm) im Anfangszustand und nach

einsetzender Einschniurung
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6 Abbildungen

Texture Name: Harmonic: L=10, HW=10.0
Calculation Method: Harmonic Series Expansion
Series Rank (1): 10

Gaussian Smoothing: 10.0°

Sample Symmetry: Triclinic

Versuchsbeginn

max = 1.555 [010]

6.000 111
5.000

4 4.000

——13.000

1.000

001 101

001 10 . Texture Name: Harmonic: L=10, HW=10.0

Calculation Method: Harmonic Series Expansion
Series Rank (1): 10

Gaussian Smoothing: 10.0°

Sample Symmetry: Triclinic

Einschniirbeginn

max=1740 1010]
6.000 didu

001 101

Abbildung 92 - IPF-Mappings einer spitzgekerbten, oligokristallinen Blechprobe (Kerbbreite zu
Versuchsbeginn= 2mm) im Anfangszustand und nach einsetzender Einschniirung. Die Probe
besitzt bei Versuchsbeginn eine schwache {111} bzw. {101}-Textur (max. 1,555), welche bis zum
Einschnirbeginn leicht verstarkt wird (max. 1,74)
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Versuchsbeginn

Min  Max

15 180°
s 5
Sigma Values:
00 00 00
00 10 00

00 00 00

Deformation Gradient.
05 00 00
00 10 00

Ky
Boundaries: Rotation Angle

Einschniirbeginn

Boundaries: Axis Angle

Angle

Fraction Number Length Label  Plane Normal Direction
0.170 5884 6.79 mm - sigma3 111 111
0082 2860  330mm [ sigmad9 110 110
Min Max
Hl 0275 03
Bl o3 035
035 04
[CJos4 o044
044 046
I 046 048
Il o4 o

B 226635 23
Bl 23 27
) 27 3
[ E 34

367423

Tolerance Phase
60° 5 Austenite
389° 5° Austenite

Abbildung 93 - (a) KAM5°5R-, (b) GOS-, (¢) Korngrenzen-, (d) Schmid-Faktor- und (e)Taylor-
Faktor-Mappings einer spitzgekerbten, oligokristallinen Blechprobe (Kerbbreite zu Versuchsbe-
ginn=2mm) im Anfangszustand und nach einsetzender Einschnirung
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Versuchsbeginn

1mm

Einschniirbeginn

1mm

Texture Name: Harmonic: L=10, HW=10.0
Calculation Method: Harmonic Series Expansion
Series Rank (1): 10

Gaussian Smoothing: 10.0°

Sample Symmetry: Triclinic

[010]
max=2.110
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Texture Name: Harmonic: L=10, HW=10.0
Calculation Method: Harmonic Series Expansion

| Series Rank (1): 10
| Gaussian Smoothing: 10.0°

Sample Symmetry: Triclinic

[010]
max = 2.382 111
6.000
= 5.000
- 4.000
3.000
= 2.000
1.000

001 10

Abbildung 94 - IPF-Mappings einer spitzgekerbten, oligokristallinen Blechprobe (Kerbbreite zu
Versuchsbeginn= 4mm) im Anfangszustand und nach einsetzender Einschniirung. Die Probe
besitzt bei Versuchsbeginn eine {111} bzw. {101}-Textur (max. 2,11), welche bis zum Einschnr-
beginn leicht in Richtung der {111}-Lage verstarkt wird (max. 2,382)
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6 Abbildungen

Versuchsbeginn Y. Einschniirbeginn

Boundaries: f Angle Boundaries: Axis Angle

1mm Min Max  Fraction Number Length Label Plane Normal Direction Angle Tolerance Phase
15° 180° 0170 5884  679mm [ sigma3 111 11 60° 5 Austenite
Bl 5 15" 0082 2860 330mm | sigma9 110 110 389" 5° Austenite

Min Max.

Hl 0275 03

I o2 035

[ 035 04

Sigma Values: [Joa o044

00 00 00 [ 044 046

00 10 00

[ 045 048 >
00 00 00 el Bl o o 2

Bl 226635 23
Deformation Gradient: B 23 27
05 00 00 i 27 3
00 10 00 . 3 34
| K 367423

00 00 -05

Abbildung 95 - (a) KAM5°5R-, (b) GOS-, (c) Korngrenzen-, (d) Schmid-Faktor- und (e)Taylor-
Faktor-Mappings einer spitzgekerbten, oligokristallinen Blechprobe (Kerbbreite zu Versuchsbe-
ginn=4mm) im Anfangszustand und nach einsetzender Einschniirung
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6 Abbildungen

Min  Max

Edo 5

Abbildung 96 — Image Quality mit Uberlagertem KAM5°5R-Mapping einer spitzgekerbten, oli-
gokristallinen 316LVM Blechprobe. Die starke Deformation/Kornrotation wahrend des Zugver-
suchs verschlechtert und verdreht Teile der Oberflache zu stark, um dort auswertbare Pattern zu
erhalten
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% (@ im Kerbgrund 0,5mm)
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0 1 2 3 4 5
Kerbbreite[mm]

Abbildung 97 — Die Bruchverléangerung der oligokristallinen spitzgekerbten Blechproben und der
oligokristallinen, mild gekerbten Runddrahte nimmt mit steigender Kerbreite zu
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Abbildung 98 — Die Bruchverlangerung der der oligokristallinen, mild gekerbten Runddrahte
nimmt mit steigendem Durchmesser der Runddréhte im Kerbgrund zu
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Abbildung 99 — Die Kerbbreite zeigt keine Auswirkungen auf die Zugfestigkeit (Oligokristalline,
spitzgekerbte Blechproben)
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Abbildung 100 — Wdhlerdiagramme der beiden Zustéande (schwarz) oligokristallin, grobkornge-
gliht und (rot) oligokristallin, 10% kaltverformt im Vergleich

O oligokristallin - grobkorngegliiht

oligokristallin - 10% kaltverfestigt

(9]

Verldngerung nach Versuchsende [mm]
w

=

Durchschnitt der Durchldufer Durchschnitt der gebrochenen Drihte

Abbildung 101 — Geringstes zyklisches Kriechen bei 10% kaltverfestigten Durchlauferrunddraht-
proben
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6 Abbildungen

100pm Mag= 50X EHT = 20.00 kv Signal A= SE2 Signal = 1.000
WD = 4.8 mm Signal B = InLens Photo No. = 1072

Abbildung 102 — REM Aufnahme eines nach 1,955 Millionen Zyklen gebrochenen, oligokristalli-
nen 316LVM Runddrahts. Beulenstruktur im gesamten Messbereich des Drahts.

geschliffener
Bereich

100pum Mag= 100X EHT =20.00 kV Signal A = SE2 Signal = 1.000
WD =11.1 mm Signal B = InLens  Photo No. = 4106

Abbildung 103 — REM Aufnahme eines nach 252 Zyklen gebrochenen, oligokristallinen, 10%
kaltverfestigten 316LVM Runddrahts. Beulenstruktur im gesamten Messbereich des Drahts.

Links: geschliffener Bereich fir EBSD-Untersuchung nach vorherigem Drehen des geschliffenen
Drahtbereichs in Richtung des Polschuhs
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6 Abbildungen

5

s
Came

10 pm Mag= 500X EHT =20.00 kv Signal A = SE2 Signal = 1.000
WD =121 mm Signal B = InLens  Photo No. = 870

Abbildung 104 — Kreuzende Gleitlinien auf einem gebrochenem, oligokristallinem 316LVM
Runddraht nach Ermiidungsbeanspruchung

geschliffener
Bereich

. . |
100pm Mag= 100X EHT = 20.00 kV Signal A = InLens Signal = 1.000 |
WD =122 mm Signal B = InLens Photo No. =4110 f

Abbildung 105 — Gleitlinien auf einem gebrochenen, oligokristallinen, 10% kaltverfestigten
316LVM Runddraht nach Ermidungsbeanspruchung
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20 um Mag= 200X EHT =20.00 kV Signal A=SE2  Signal = 1.000
WD =121 mm Signal B = InLens Photo No. = 866

Abbildung 106 — REM Aufnahme einer représentativen Bruchflache eines oligokristallinen
Runddrahts nach ausgepragtem zyklischen Kriechen wahrend der Drahtermiidung

20 pm Mag= 250X EHT = 20.00 kv Signal A = SE2 Signal = 1.000 |
WD = 12.5 mm Signal B = InLens  Photo No. = 4015

Abbildung 107 — REM Aufnahme einer reprasentativen Bruchflache eines oligokristallinen, 10%
kaltverfestigten Runddrahts nach ausgepréagtem zyklischen Kriechen wahrend der Drahtermu-

dung. Die starke Einschnirung aus der Kaltverfestigung fuhrt zu fruihem Versagen (hier nach
500 Zyklen)
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Rissin einem groRen Korn Riss in einem kleinen Korn

Abbildung 108 — Schema der Rissausbreitung in einem grof3en (links) und kleinen (rechts) Korn
wahrend der Ermidung (nach Donnelly [35] und Wiersma et al. [91]).

30 pm Mag= 250X EHT = 20.00 kv Signal A = SE2 Signal = 0.8881
WD =12.6 mm Signal B = InLens Photo No. =4116

Abbildung 109 — REM Aufnahme einer reprasentativen Bruchflache eines oligokristallinen, 10%
kaltverfestigten Runddrahts nach 530.000 Zyklen und geringem zyklischen Kriechen wéahrend
der Drahtermiidung
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Abbildung 110 — IPF-Mappings von gebrochenen, oligokristallinen 316LVM-Runddrahten nach
Ermudung: Oberspannung bei (a) 300 MPa (b) 300 MPa (c) 350 MPa (d) 375 MPa
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Missorientierungsprofil
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Abbildung 111- IPF-Mapping mit Missorientierungsprofil eines Bruchkorns und der direkten
Umgebung (oben) und Darstellung der Ausschmierung der Kornorientierung des Bruchkorns
(unten). Das Korn besitzt in allen Bereichen einen hohen Schmid-Faktor (>0,44).
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6 Abbildungen

(d)

Boundaries: Ads Angle

Label Plane Normal Direction Angle Tolerance Phase
B sicma3 111 111 60° 5 Austenite
Bl sioma9 110 110 389" 5 Austenite
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Abbildung 112 — EBSD-Mappings von einer Durchlauferprobe der oligokristallinen Runddrahte.
Oberspannung bei 350 MPa (a) IPF (b) KAM5°5R-, (c) GOS-, (d) IQ+Korngrenzen-, (e) Schmid-
Faktor- und (f) Taylor-Faktor-Mappings. Die Orientierungsverteilung (bei a) zeigt eine {111}-Tex-
tur.
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6 Abbildungen

Abbildung 113 — KAM5°5R-Mappings von gebrochenen, oligokristallinen 316LVM-Runddrah-
ten nach Ermidung: Oberspannung bei (a) 300 MPa (b) 300 MPa (c) 350 MPa (d) 375 MPa
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6 Abbildungen

/i.-

Abbildung 114 — GOS-Mappings von gebrochenen, oligokristallinen 316LVM-Runddrahten nach
Ermudung: Oberspannung bei (a) 300 MPa (b) 300 MPa (c) 350 MPa (d) 375 MPa
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Boundaries: Rotation Angle
Min Max  Fraction
T B sioma: 114 111 s0° & Bustenite

s 15° 0082 Bl sigmao 110 110 389° 5° Austenite

Boundaries: Axis Angle
Label  Plane Normal Direction Angle Tolerance Phase

Abbildung 115 — IQ+ Korngrenzen-Mappings von gebrochenen, oligokristallinen 316LVM-Rund-
dréhten nach Ermidung: Oberspannung bei (a) 300 MPa (b) 300 MPa (c) 350 MPa (d) 375 MPa
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6 Abbildungen

Abbildung 116 — IPF-Mappings von gebrochenen, oligokristallinen, 10%-kaltverfestigten
316LVM-Runddrahten nach Ermudung: Oberspannung bei (a) 475 MPa (b) 500 MPa (c) 500
MPa
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6 Abbildungen

Abbildung 117 — KAM5°5R-Mappings von gebrochenen, oligokristallinen, 10%-kaltverfestigten
316LVM-Runddrahten nach Ermudung: Oberspannung bei (a) 475 MPa (b) 500 MPa
(c) 500 MPa
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Abbildung 118 — GOS-Mappings von gebrochenen, oligokristallinen, 10%-kaltverfestigten
316LVM-Runddrahten nach Ermudung Oberspannung bei (a) 475 MPa (b) 500 MPa (c) 500
MPa
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Abbildung 119 — IQ+Korngrenzen-Mappings von gebrochenen, oligokristallinen, 10%-kaltver-
festigten 316LVM-Runddrahten nach Ermidung: Oberspannung bei (a) 475 MPa (b) 500 MPa
(c) 500 MPa
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Abbildung 120 — IPF-Mappings von nicht gebrochenen, oligokristallinen, 10%-kaltverfestigten
316LVM-Runddrahten nach Ermudung: Oberspannung bei (a) 450 MPa (b) 450 MPa

(c) 475 MPa und (d) 500 MPa. Die IPF (rechts) zeigen fur alle Proben eine {111}-Textur (2,089 -
2,86)
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6 Abbildungen

Abbildung 121 — KAM5°5R-Mappings von nicht gebrochenen, oligokristallinen, 10%-kaltverfes-
tigten 316LVM-Runddrahten nach Ermiidung: Oberspannung bei (a) 450 MPa (b) 450 MPa
(c) 475 MPa und (d) 500 MPa
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Abbildung 122 — GOS-Mappings von nicht gebrochenen, oligokristallinen, 10%-kaltverfestigten

316LVM-Runddrahten nach Ermudung: Oberspannung bei (a) 450 MPa (b) 450 MPa
(c) 475 MPa und (d) 500 MPa
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Boundaries: Rotation Angle
Min Max Fraction
15* 180° 0.170

Bl 5> 15 0082

Boundaries: Axis Angle

Label Plane Normal Direction Angle
Bl sioma3 111 111 60°
Bl sioma9 110 110 389"

Abbildung 123 — IQ+Korngrenzen-Mappings von nicht gebrochenen, oligokristallinen, 10%-kalt-
verfestigten 316LVM-Runddrahten nach Ermidung: Oberspannung bei (a) 450 MPa (b) 450
MPa (c) 475 MPa und (d) 500 MPa
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Abbildung 124 — Textur von oligokristallinen, nicht kaltverfestigten Runddrahten: (a) IPF- und
(b) GOS-Mapping einer bei 375MPa Oberspannung frihzeitig (2200 Zyklen) gebrochenen Rund-
drahtprobe und (c) IPF und (d) GOS-Mapping einer nicht gebrochenen Probe. Die nicht gebro-
chene Probe in (c) und (d) zeigt eine starkere Texturierung (IPF unten rechts; max.2,728), als
die gebrochene Probe aus (a) und (b) auf (IPF unten links; max.2,438).
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6 Abbildungen

Abbildung 125 — TEM-Hellfeld Aufnahme einer ermiideten Runddrahtprobe. Beginnende Ver-
setzungszellbildung

Abbildung 126 — TEM-Hellfeld Aufnahme einer ermiideten Runddrahtprobe. Uberkreuzte Zwil-
linge erkennbar
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Abbildung 127 — Hellfeld- (links) und Dunkelfeld (rechts) Aufnahme von sich Uberkreuzenden
Zwillingen

Abbildung 128 — Beugungsbild aus dem zentralen Bereich der Abbildung 127 (roter Kreis) mit
sichtbaren Doppelreflexen
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1Zyklus

10 Zyklen

[010]

1000 Zyklen

[010]

Abbildung 129 — IPF-Mappings von Probe #6 B 72 nach 0-1000 Zyklen. ,Mittel“-orientiertes
Korn dreht sich nach einem Zyklus in die {112}-Lage ein (siehe IPF rechts, roter Pfeil).
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Abbildung 130 — KAM5°5R-Mappings von Probe #6 B 72 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 131 — GOS-Mappings von Probe #6 B 72 nach 0-1000 Zyklen.
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10 Zyklen

Boundaries: Rotation Angle
Min Max  Fraction
15* 180 0.170

Il s 15 0082

Boundaries: Axis Angle

Label Plane Normal Direction Angle
Bl sioma3 111 111 60°
Bl sioma® 110 110 389°

Abbildung 132- 1Q+Korngrenzen-Mappings von Probe #6 B 72 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 133 — Schmid-Faktor-Mappings von Probe #6 B 72 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 134 — Taylor-Faktor-Mappings von Probe #6 B 72 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 135 — IPF-Mappings von Probe #7 B 250 nach 0-1000 Zyklen. ,Mittel“-orientiertes
Korn dreht sich nach einem Zyklus in die {113}-Lage ein und schmiert ab dem 100. Zyklus aus
(siehe IPF rechts, rote Pfeile).
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Abbildung 136 — KAM5°5R-Mappings von Probe #7 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 137 — GOS-Mappings von Probe #7 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 138 — IQ+Korngrenzen-Mappings von Probe #7 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 139 — Schmid-Faktor-Mappings von Probe #7 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 140 — Taylor-Faktor-Mappings von Probe #7 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 141 — IPF-Mappings von Probe #8 B 250 nach 0-1000 Zyklen. Ein Teil des {103]-na-
hen Korns dreht sich zwischen dem 100, und 1000.Zyklus in die {113}-Lage ein und (siehe IPF
rechts, roter Pfeil).
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Abbildung 142 — KAM5°5R-Mappings von Probe #8 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 143 — GOS-Mappings von Probe #8 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 144 — 1Q+Korngrenzen-Mappings von Probe #8 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 145 — Schmid-Faktor-Mappings von Probe #8 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 146 — Taylor-Faktor-Mappings von Probe #8 B 250 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 147 — IPF-Mappings von Probe #9 B 164 nach 0-1000 Zyklen. IPF rechts zeigen
keine nennenswerte Kornverdrehung
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Abbildung 148 — KAM5°5R-Mappings von Probe #9 B 164 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 149 — GOS-Mappings von Probe #9 B 164 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 150 — IQ+Korngrenzen-Mappings von Probe #9 B 164 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 151 — Schmid-Faktor-Mappings von Probe #9 B 164 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 152 — Taylor-Faktor-Mappings von Probe #9 B 164 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 153 — IPF-Mappings von Probe #10 B 249 nach 0-1000 Zyklen. IPF rechts zeigen
eine kontinuierliche, geringfligige Kornrotation der ,mittel“ und {001}-nahen Kérner
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Abbildung 154 — KAM5°5R-Mappings von Probe #10 B 249 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 155 — GOS-Mappings von Probe #10 B 249 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 156 — IQ+Korngrenzen-Mappings von Probe #10 B 249 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 157 — Schmid-Faktor-Mappings von Probe #10 B 249 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 158 — Taylor-Faktor-Mappings von Probe #10 B 249 nach 0-1000 Zyklen.
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Abbildung 159 — TEM Hellfeld Aufnahmen an einer FIB-Lamelle aus dem stark rotierten Korn in
Probe #6 B 72
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Abbildung 160 — IPF-Mappings von Probe #1 FD 250 nach 0 und 2130 Zyklen (Bruch). Die IPF
unten zeigen eine deutliche Verstarkung der Textur von max. 2,343 bei 0 Zyklen und max. 3,434
nach Versuchsende/Probenbruch. Dabei ist ein verstarktes Eindrehen in die {111}-Lage erkenn-
bar.

Min  Max

Edo 5

Abbildung 161 — KAM5°5R-Mappings von Probe #1 FD 250 nach 0 und 2130 Zyklen (Bruch).
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Abbildung 162 — GOS-Mappings von Probe #1 FD 250 nach 0 und 2130 Zyklen (Bruch).
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Abbildung 163 — Schmid-Faktor-Mappings von Probe #1 FD 250 nach 0 und 2130 Zyklen
(Bruch).
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Abbildung 164 — Taylor-Faktor-Mappings von Probe #1 FD 250 nach 0 und 2130 Zyklen
(Bruch).
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Abbildung 165 — IPF-Mappings von Probe #4 FD 150 nach 0 bis 10 Mio. Zyklen (kein Proben-
bruch). Die IPF unten zeigen eine deutliche Schwachung der Textur von max. 3,000 bei 0 Zyklen
und max. 1,875 nach Versuchsende (10 Mio. Zyklen).
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Abbildung 166 — KAM5°5R-Mappings von Probe #4 FD 150 nach 0 bis 10 Mio. Zyklen (kein
Probenbruch).
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Abbildung 167 — GOS-Mappings von Probe #4 FD 150 nach 0 bis 10 Mio. Zyklen (kein Proben-
bruch).
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Abbildung 168 — Schmid-Faktor-Mappings von Probe #4 FD 150 nach 0 bis 10 Mio. Zyklen

(kein Probenbruch).
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Abbildung 168 — Taylor-Faktor-Mappings von Probe #4 FD 150 nach 0 bis 10 Mio. Zyklen (kein
Probenbruch).
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Abbildung 170 — AGOS der Flachdrahtproben ermittelt nach 0 Zyklen und nach Probenbruch
bzw. 10. Mio. Zyklen. Schmid-Faktor aus dem Ausgangszustand (0 Zyklen) enthommen
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Abbildung 171 — AGOS der Flachdrahtproben ermittelt nach 0 Zyklen und nach Probenbruch
bzw. 10. Mio. Zyklen. Taylor-Faktor aus dem Ausgangszustand (0 Zyklen) entnommen
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Gray Scale Map Type:<none=

Color Coded Map Type: Schmid Factor

Sigma Values:
0.0 00 00
00 10 00
00 00 00

Total Partition

Min Max  Fraction Fraction
Il 0275 03 0003 0005
B 03 035 0053 0.105
[ 035 04 0060 0119
[ Jo4 044 0068 0135
[ 044 046 0086  0.170
B 046 048 0123 0242
Bl o4 05 0113 0223

Boundaries: <none>

20 um Mag= 505X

EHT =20.00 kV Signal A = SE2 Signal = 1.000

20 um Mag= 202X EHT =20.00 kV Signal A = SE2 Signal = 1.000
WD =201 mm Signal B = InLens  Photo No. = 4830 WD =20.1 mm Signal B = InLens  Photo No. = 4834

Abbildung 172 — Gleitlinien auf Probe #4 FD 150 nach 10Mio. Zyklen zugeordnet zum IPF- und Schmid-Faktor-Mapping (Korn 1-2)
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Abbildung 173 — Gleitlinien auf Probe #4 FD 150 nach 10Mio. Zyklen zugeordnet zum IPF- und Schmid-Faktor-Mapping (Korn 3-4)
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Abbildung 174 — Gleitlinien auf Probe #4 FD 150 nach 10Mio. Zyklen zugeordnet zum IPF- und Schmid-Faktor-Mapping (Korn 5-6)
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Abbildung 175 — Gleitlinien auf Probe #4 FD 150 nach 10Mio. Zyklen zugeordnet zum IPF- und Schmid-Faktor-Mapping (Korn 7)
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Tabellen

Tabelle 1: Bezeichnung und chemische Zusammensetzung der untersuchten Proben

Herstel- | Zapp Medical Alloy Wire Vogelsang Edelstahle
ler/Hand- | Alloys GmbH International (Hagen, GER)
ler (Schwerte, (Brierley Hill,
GER) UK)
marktubli-
che Be- 316LVM
zeichnung
Form Blech Flachdraht Runddraht Runddraht
s=1mm 0,5x0,2mm o= @ = 0,45mm
0,95mm
DIN ISO
Chemische Zusammensetzung (Gew.-%) 5832-1
C 0,015 0,012 0,008 0,030 <=0,03
Cr 17,6 17,35 17,81 18,1 17,0-19,0
Cu 0,12 0,06 0,192 <0,5 <0,5
Fe Rest Rest Rest Rest Rest
Mn 1,67 19 1,7 1,3 <2,0
Mo 2,8 2,76 2,82 2,8 2,25-3,0
N 0,083 0,084 <0,1 0,04 <0,1
Ni 14,26 14,46 14,02 14,0 13,0-15,0
0,019 0,015 0,019 0,020 <0,025
0,001 0,001 0,001 0,005 <0,01
Si 0,5 0,4 0,35 0,4 <1,0
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Tabelle 2: Warmebehandlungsparameter zum konduktiven Grobkorngliihen von AISI 316LVM-

Dréhten
Drahtgeo- | Temperatur- | Stromspan- | Stromstarke | Argongas- | Gluhdauer
metrie bereich nung druck
[mm] [°C] [V] [A] [bar] [s]
@ 0,95 1050-1150 10,8 17,8 1,25 320
@ 0,45 1050-1150 18,1 8,1 1,25 160
0,5x0,2 1050-1150 17,6 7,7 1,25 160

Tabelle 3: Parameter zum elektrolytischen polieren (eP) und elektrolytischen Abtragen (eA) von @

0,95mm AISI 316LVM-Drahten (Spannungsquelle: Power Supply SM 35-45, Delta Elektronika,

Zierikzee, Niederlande)

Methode Temperatur Elektrolyt Stromspan- Polierdauer
nung
[°C] vl [s]
Elektrolytisches 20 1100ml H3PO4 12,2 20
Polieren (85-%ig)
+
700ml H2S04
(96-%ig)
Elektrolytisches 20 1100mI H3PO4 9,0 Abhangig von
Abtragen (85-%iQ) Kerbform, muss
+ Mikroskopisch kon-
700ml H2S0O4 trolliert werden
(96-%iQ)
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Tabelle 4: Parameter zum elektrolytischen polieren (eP) und elektrolytischen Abtragen (eA) AISI
316LVM-Dréhten Blechproben bei Raumtemperatur (Spannungsquelle: Power Supply SM 35-45,

Delta Elektronika, Zierikzee, Niederlande)

Methode Zweck Elektrolyt Stromspan- Polier-
nung dauer
[Vl [s]
Elektrolytisches | zur Kantenglattung | 1100ml H3PO4 23 35-45
Polieren (85-%ig)
Elektrolytisches | EBSD Praparation + 16-23 15-20
Polieren 700(31(2%35) 4

Tabelle 5: Vickershérte (u.a. HV0,05|15 und HV10]|15) verschiedener Zustande von 316LVM

Zustand Vickersharte

Kaltgezogen (polykristalliner Draht) 281 £+ 14 HVO0,05

Grobkorngegliiht (oligokristalliner Draht) | 163 £ 7 HV0,05

<100>-Korn aus [76] (kaltumgeformt) 296 HV0,05
<111>-Korn aus [76] (kaltumgeformt) 370 HVO0,05
Gegliiht [75] 160-200 HV

Vollstandig kaltverfestigt [75] 430 HV
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Tabelle 6: Ausgewahlte Kennwerte (nach [74]) mit Standardabweichung (falls verfligbar) aus den

durchgefiihrten Zugversuchen an nicht gekerbten 316LVM Proben

WBH — Probenart Mikro- Rpo,2%- Zugfestig- Bruchdeh-
Zustand struktur | Dehngrenze keit nung Ages
[MPa] [MPa] [%]
kv Standardflach- p 933* 1016* 17,9*
zugprobe [76]
Ig Standardflach- p 375** 717** 40**
zugprobe [76]
Ig Runddraht p 380 + 16 789+ 1 85+3
ag Runddraht 0 163 £ 43 410 + 105 34+14
kv Runddraht 0 645 804 7
ag Blech-/Flach- o] 199+ 95 412 + 133 81 + 0,2%**
probe

WBH — Warmebehandlung, kv — kaltverfestigt, Ig — I6sungsgegliht, gg — grobkorngegliiht,
o — oligokristallin (weniger als 5 Kdrner im Drahtquerschnitt), p — polykristallin
*Zuggeschwindigkeit: 8 %/s, **Zuggeschwindigkeit 10%/s

***Dehnung auch auRerhalb der Referenzmesslange erfasst
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Tabelle 7: Ausgewahlte Kennwerte (nach [74] aus den durchgefiihrten Zugversuchen an gekerbten

316LVM Dréahten

Mikro- Kerb- @ im Kerbform- E?ﬁ;/]" Zugfestig- Brllgﬁg\é(_er-
struktur breite |Kerbgrund zahl a grenze keit rung
[mm] [mm] [MPa] [MPa] [um]
p 2 0,5 1,027094964 480 703 552
p 2 0,74 1,016070052 414 686 1732
p 4 0,51 1,003848207 452 665 663
p 4 0,75 1,00214498 361 699 2110
o/p 2 0,51 1,027039751 410 750 550
o/p 2 0,77 1,015241734 360 727 2360
o/p 4 0,52 1,003854797 375 654 841
o/p 4 0,78 1,002370786 270 595 2704
o] 2 0,51 1,027855985 260 480 461
0 2 0,76 1,016375236 185 482 2041
o] 4 0,48 1,003623592 138 420 1015
o] 4 0,73 1,002060798 157 460 2483

o — oligokristallin (weniger als 5 Kérner im Drahtquerschnitt), o/p — zwischen oligo- und

polykristallin (weniger als 5-15 Kérner im Drahtquerschnitt,) p — polykristallin

Tabelle 8: Ausgewahlte Kennwerte (nach [74] aus den durchgeflihrten Zugversuchen an gekerbten

316LVM Blech-/Flachproben

Mikro- Kerb- Qu.er-. Zugfes- | Bruchver- Bruch-
struktur breite St 7 tigkeit langerung | dehnung*
Kerbgrund
[mm] [mm] [MPa] [Um] [%]
0 1 0,5x0,5 675 424 4,24
0 2 0,5x0,5 691 593 5,93
0 4 0,5x0,5 695 883 8,83

o — oligokristallin (weniger als 5 Kdrner im Drahtquerschnitt)

*bei Annahme einer Referenzmesslange von 10 mm
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Tabelle 8: Daten aus dem Wohlerschaubild (Abbildung 46) fur oligokristalline Runddrahte und oli-

gokristalline, 10% kaltverfestigte Runddrahte

Runddréhte oligokristallin Rundl%ri;?tkeaﬁ{jgﬁlérsitsitgaéllin -
Proben- Iazrt:;ih(-::l- Ober- Proben- Brl_JchIast- Ober-
nummer 2ahl* spannung | nummer | spielzahl* |spannung

[MPa] [MPa]
1 2.000.000 200 2 2.000.000 200

20 2.000.000 200 3 2.000.000 200

31 2.000.000 200 4 2.000.000 250

32 2.000.000 200 15 2.000.000 250

33 2.000.000 250 5 2.000.000 300

34 2.000.000 250 28 2.000.000 300

35 2.000.000 250 24 2.000.000 400

36 2.000.000 250 45 2.000.000 450

37 2.000.000 250 16 2.000.000 450

16 10 275 34 2.000.000 450

19 177.000 275 37 2.000.000 450

17 2.000.000 275 41 50 475

18 2.000.000 275 39 252 475

38 2.000.000 275 27 393 475

25 2 300 44 529.719 475

12 673 300 6 2.000.000 475

3 1.878 300 17 2.000.000 475
4 1.995.000 300 36 68 500
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5 2.000.000 300 23 345 500
26 9 325 12 494 500
30 20 325 18 754 500
14 700 325 14 1.737 500
23 1.300 325 35 692.821 500
15 2.000 325 33 2.000.000 500
13 2.000.000 325
29 500 350
10 3.158 350
11 30.600 350

9 2.000.000 350
22 2.000.000 350
24 2.000.000 350
28 680 375

8 2.200 375

2 2.500 375
27 3.000 400

*Proben mit 2 Mio.

che gebrochen

Lastzyklen sind Durchlaufer und nicht wahrend der Ermidungsversu-
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Tabelle 9: Daten aus dem Wohlerschaubild (Abbildung 68) fur oligokristalline Flachdrahte

Probennummer Bruchlastspielzahl* Oberspannung
[MPa]
#4 FD 150 10.000.000 150
#7 FD 175 20.023 175
#2 FD 200 1150 200
#3 FD 200 1864 200
#1 FD 250 2130 250

*Proben mit 10 Mio. Lastzyklen sind Durchlaufer und nicht wahrend der Ermidungsver-

suche gebrochen
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