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Lesen ist eine intelligente Methode, sich selber das Denken zu ersparen.

Hildegunst von Mythenmetz

übersetzt aus dem Zamonischen von Walter Moers

i



Kurzfassung

Die größte Herausforderung auf dem Weg zu einem kommerziellen Fusionskraftwerk be-

steht in der Bereitstellung passender Materialien für die erste Wand und den Divertor,

die Bereiche, die das Plasma einschließen und am höchsten belastet sind. Voraussetzung

für die Verwendbarkeit eines Materials sind eine hohe thermische Leitfähigkeit, ein ho-

her Schmelzpunkt, eine hohe Kompatibilität zum Plasma und der verwendeten Kühlung,

wie auch mechanische Stabilität und Widerstandsfähigkeit gegenüber Versagen. Wolfram

vereint viele dieser Anforderungen in sich und besitzt im Gegensatz zu anderen Hoch-

leistungswerkstoffen eine hohe Festigkeit. Es ist jedoch intrinsisch spröde und weist eine

geringe Zähigkeit, die Resistenz gegen Risswachstum, auf. Zudem führen Fusionsneutro-

nen und Rekristallisation zu einer zunehmenden Versprödung im Anwendungsfall. Somit

können thermische Spannungen durch transiente Wärmelasten zu Rissen und zum spon-

tanen Versagen von Komponenten durch Bruch führen.

Eine Methode die Zähigkeit von Wolfram zu erhöhen stellt die Verwendung in einem

Komposit dar. So wurde für Wolfram-faserverstärktes Wolfram (Wf/W), welches mittels

chemischer Gasphasenabscheidung (CVD) hergestellt wurde, eine stark erhöhte Zähig-

keit nachgewiesen, womit es eine echte Schadenstoleranz bietet. Wf/W besteht aus einer

Wolframmatrix in der heißgezogene Wolframfasern eingebettet sind. Die Fasern umgibt

ein Interface das extrinsische Mechanismen ermöglicht, welche die Rissenergie im Material

dissipieren und somit die Rissausbreitung stoppen. Der Nachteil der Herstellung mittels

CVD besteht in seiner schlechten Skalierbarkeit bezüglich der Probengröße. Pulverme-

tallurgische Herstellungsmethoden stellen eine interessante und für Refraktärmetalle eta-

blierte Alternative dar, mit denen sich kurze Prozesszeiten auch für ganze Komponenten

realisieren lassen.

In dieser Arbeit wurde erstmals pulvermetallurgisches Wf/W hergestellt und dafür die Me-

thode des heißisostatischen Pressens genutzt. Die Variation der Prozessparameter Druck

und Temperatur führte zu einer Optimierung der Dichte, was die Herstellung dichter

Proben ermöglichte. Um die Faserablösung zu studieren, die den zähigkeitssteigernden

Energiedissipationsmechanismen zugrunde liegt, sind Einzelfaserproben angefertigt und

Push-Out Tests unterzogen worden. In diesen Tests wird die Faser durch einen Indenter

aus der Matrix gedrückt, wobei die resultierende Last-Weg-Kurve Aufschluss über Kenn-

werte der Interfaceschicht gibt. Durch eine umfangreiche mikrostrukturelle Analyse von

Push-Out-Proben konnte ein tieferes Verständnis der Ablöseprozesse gewonnen werden.
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Die mannigfaltigen Interaktionen zwischen Faser, Interface und Matrix während dieses

Prozesses konnten beobachtet werden. Dabei wurden hauptsächlich mittels HIP herge-

stellte Proben, die unterschiedliche Interfacedicken aufwiesen, untersucht. Zum Vergleich

wurde auch CVD-Wf/W getestet. Es wurde gezeigt, dass nicht das Interface allein das

Ablöseverhalten bestimmt, sondern die Interfaceregion als Ganzes mit angrenzender Faser

und Matrix betrachtet werden muss.
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1 Einleitung

1.1 Fusion

Damit in Zukunft eine verlässliche Energieversorgung ohne fossile Energieträger oder

teurer Energiespeicher gewährleistet werden kann, ist es wichtig neue Möglichkeiten der

Stromerzeugung zur Anwendung zu bringen. Dies gilt umso mehr, da mit der fortschrei-

tenden Elektrifizierung der Personen- und Warenbeförderung mehr elektrische Energie

zur Verfügung gestellt werden muss. Ebenso muss dem zunehmenden Energiebedarf von

Entwicklungs- und Schwellenländern Rechnung getragen werden. Eine Möglichkeit dazu

besteht darin, die Kernfusion zu nutzen. Dabei werden leichte Atome zu schwereren Ato-

men fusioniert. Dass dabei Energie freigesetzt wird, ist durch einen Massenunterschied

zwischen den durch die Fusion entstandenen Teilchen und den fusionierten Teilchen zu

erklären. Da die Produkte zusammen leichter sind als die Masse der Ausgangsteilchen,

wird die Massendifferenz nach der von Einstein formulierten Masse-Energie Äquivalenz

E = mc2, als Energie frei. Dies gilt jedoch nur für Fusionsreaktionen bis zum Eisenisotop
58Fe, da Reaktionen zu Elementen, die schwerer sind, endotherm verlaufen. Aufgrund ih-

res hohen Wirkungsquerschnittes ist die für die technische Umsetzung in Fusionsreaktoren

favorisierte Reaktion die Verschmelzung der Wasserstoffisotope Deuterium (D=2
1H) und

Tritium (T=3
1H). Beide liegen aufgrund der für die Fusion nötigen Temperaturen im Plas-

mazustand vor. Dies hat eine Trennung der Elektronen und der Atomrümpfe zur Folge,

wodurch diese eine geladenes Gas bilden.

2
1H + 3

1H −→ 4
2He (3, 5 MeV) + 1n (14, 1 MeV) (1.1)

Wie in Gleichung 1.1 zu sehen ist, entsteht dieser Reaktion neben Helium ein schnel-

les Neutron, welches den Hauptteil der freigesetzten Energie trägt. Deuterium als stabi-

les Wasserstoffisotop ist in ausreichenden Mengen aus den Weltmeeren zu gewinnen, da

0,0115 % des natürlich vorkommenden Wasserstoffs Deuterium ist. Tritium als instabiles

Isotop mit einer Halbwertszeit von 12,33 Jahren muss hingegen künstlich erzeugt werden.

Dies kann beispielsweise in folgender Reaktion geschehen:

6
3Li + 1n −→ 4

2He + 3
1H (4, 78 MeV) (1.2)
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1 Einleitung

Um Tritium zu erbrüten ist somit als weiterer Ausgangsstoff nur Lithium nötig, welches

bereits großindustriell abgebaut wird.

Weitergehende Informationen zu den Grundlagen der Fusion und den technischen Her-

ausforderungen sind zum Beispiel in [1, 2] oder [3] zu finden.

Technische Realisierung der Fusion

Es gibt verschiedene Reaktorkonzepte, an denen geforscht wird um die technische Umset-

zung der Fusion zu ermöglichen. Um verschiedene Fusionsexperiment und damit die Kon-

zepte miteinander vergleichen zu können muss das Produkt aus Dichte, Einschlusszeit und

Temperatur des jeweiligen Fusionsplasmas betrachtet werden. Die Konzepte teilen sich da-

bei grob in die Kategorien Trägheitsfusion und Fusion mittels magnetischen Einschlusses

auf. Die Trägheitsfusion erreicht die Fusionsbedingungen durch hohen Druck aber geringe

Einschlusszeiten. Bei der Fusion mittels magnetischen Einschlusses sind die Dichten gerin-

ger jedoch die Einschlusszeiten höher. Für beide Konzepte muss die Temperatur mit 108 K

entsprechend hoch sein, damit die Teilchen die Coulombbarriere überwinden können um

zu fusionieren. Dadurch kann eine positive Energiebilanz erreicht werden.

Die magnetische Fusion spaltet sich ihrerseits in zwei Hauptkonzepte auf, den Stellarator

und den Tokamak, wobei letzterer weiter entwickelt ist und dem Stellarator eine Generati-

on an Experimenten voraus ist. Der grundlegende Aufbau ist ähnlich, jedoch unterscheidet

sich die Spulengeometrie drastisch. So wird beim Stellarator das Plasma nur durch das

externe Feld der Spulen eingeschlossen. Wohingegen der Einschluss beim Tokamak durch

die Überlagerung von einem externen Feld und einem vom Strom im Plasma induzier-

ten Feld bewerkstelligt wird (s. Abbildung 1.1 (a)). Dies führt zu Plasmainstabilitäten,

die hohe Wärme- und Partikellasten auf die Plasma-einschließenden Komponenten (engl.:

plasma-facing components, PFCs) lenken können. Dabei werden die PFCs in die erste

Wand und den Divertor aufgeteilt (s. Abbildung 1.1 (b)). Die erste Wand umschließt

das Plasmagefäß, schützt dahinter liegende Komponenten, die für das Erbrüten des Tri-

tiums notwendig sind und führt die deponierte Wärme ab. Den Divertor zeichnet aus,

dass durch die gewählte Magnetfeldkonfiguration die das Kernplasma umgebenden Fluss-

linien auf ihm beginnen und enden. So wird ein Teil des Plasmas gezielt auf sogenannte

Targetplatten geleitet um die Fusionsasche, welche aus dem entstandenen Helium, nicht

fusioniertem Deuterium und Tritium und Verunreinigungen besteht, aus der Brennkam-

mer abzuführen.

Die Anforderungen an die verwendeten Materialien gehen dabei über die reine thermische

Last des Plasmas hinaus. So führt der ständige Teilchenfluss zu Erosion der PFCs. Zudem

ist aufgrund der bei der Fusion freigesetzten Neutronen von zusätzlicher Versprödung und

Transmutation auszugehen, die zu Erzeugung von radioaktiven Nukliden führen kann.

Dies schränkt die Auswahl der möglichen Materialien stark ein, da die Erzeugung von

2



1.1 Fusion

Abbildung 1.1: (a) Der Aufbau eines Divertor-Tokamak am Beispiel von ITER und (b)
der prinzipielle Aufbau der Plasmakammer (nach [4]).

langlebigen, hochradioaktiven Isotopen verhindert werden muss. Andernfalls würde beim

Austausch von Komponenten oder bei der Stilllegung des Reaktors eine schwierige, teure

und gesellschaftlich wenig akzeptiere Endlagerung entsprechender Materialien nötig sein.

Des Weiteren muss sichergestellt werden, dass möglichst keine Wasserstoffisotope in die

Materialien der ersten Wand und des Divertors eingelagert werden, um unter anderem

zu verhindern, dass kein Tritium aus dem Brennstoffkreislauf verloren geht. Als letzter

Aspekt ist auch das Verhalten im Falle eines GAUs zu berücksichtigen und zu gewähr-

leisten, dass kein radioaktives Material in die Umwelt gelangen kann.

Da in der Region des fusionierenden Plasmas mehr Neutronen entstehen als im Bereich

des Divertors, dort jedoch höhere Wärmelasten auftreten, stellen sich unterschiedliche An-

forderungsprofile an die Materialien der ersten Wand und des Divertors. Für das Fusions-

experiment ITER (international thermonuclear experimental reactor), welches momentan

in Cadarache (Südfrankreich) gebaut und als nächster Schritt zu einem Fusionsreaktor

gesehen wird, ist für die erste Wand Beryllium und für den Divertor Wolfram vorgesehen

[5, 6]. Die erwarteten thermischen Dauerlasten betragen dabei zwischen 1 und 4,7MW/m2

an der ersten Wand und 10MW/m2 am Divertor [7]. Zu diesen Werten addieren sich die

thermischen Lasten, die durch Plasmainstabilitäten wie ELMs (edge localized modes) ver-

ursacht werden, von denen bis zu 109 pro Betriebsjahr erwartet werden [6].

Die Anforderungen werden sich für ein Demonstrationskraftwerk DEMO, dass gemäß

der europäischen Planung zur Realisierung der Fusion der Schritt nach ITER sein soll,

nochmals verschärfen, da mit noch höheren Strahlendosen und längeren Lastszenarien zu

rechnen ist [8]. In einem kommerziellen Reaktor werden gegenüber DEMO die Anforde-

rung erneut steigen, da neben den nochmals höheren Strahlendosen eine längere Laufzeit

und möglichst lange Wartungsintervalle erwünscht sind. Momentan verfügbare Materia-

3



1 Einleitung

lien sind nicht imstande, diese Anforderungen zu erfüllen [9].

Zusammenfassend wird demnach ein Material benötigt, das eine hohe thermische Leitfähig-

keit und einen hohen Schmelzpunkt hat sowie eine gute Kompatibilität mit dem Plasma

besitzt um Errosion und Einlagerung von Wasserstoffisotopen zu verhindern. Zudem muss

es unter den genannten Anforderungen mechanisch stabil sein und in ausreichenden Men-

gen zu vertretbaren Preisen zur Verfügung stehen. Aufgrund der hohen Belastung stellt

die Wahl eines passenden Materials für den Divertor dabei eine besondere Herausforde-

rung dar, weswegen intensiv an der Neu- und Weiterentwicklung von Materialkonzepten

gearbeitet wird. Diese basieren fast ausschließlich auf Wolfram als grundlegendes Materi-

al, da Wolfram viele der genannten Anforderungen erfüllt [10, 9].

So hat Wolfram den höchsten Schmelzpunkt aller Elemente und kann somit den erwar-

teten Temperaturen standhalten. Jedoch fängt reines Wolfram ab einer Temperatur von

1300 ◦C an zu rekristallisieren wodurch es ab dieser Temperatur zunehmend versprödet.

Transiente Wärmelasten aufgrund von Plasmainstabilitäten können zusätzlich kurzzei-

tig zu erhöhten Temperaturen führen, was ebenfalls zu Versprödung und zu thermisch

induzierten Rissen durch die entstehenden Spannungen führt [11]. Abhängig von seiner

Bearbeitungsgeschichte findet der Spröd-Duktil-Übergang (DBTT, ductile to brittle tran-

sition temperature) von Wolfram bei 250 ◦C bis 750 ◦C statt [12]. Temperaturen darunter

führen zu einem spröden Verhalten der entsprechenden Komponente. Die DBTT ist beson-

ders im Hinblick auf die Kompatibilität mit dem gewählten Kühlmittel wichtig. So kann

eine Wasserkühlung der Komponenten mit einer Kühlflüssigkeitstemperatur von 200 ◦C

Druckspannungen von 600 MPa an der Komponentenoberfläche erzeugen und damit zur

Bildung großer Risse und dem Versagen der Komponente führen [13, 11]. Die in DEMO

zu erwartende Neutronenstrahlung führt durch Transmutation zu einer Veränderung der

Zusammensetzung der Komponenten, was neben der direkten Auswirkung der Neutronen

auf die Mikrostruktur zu einer weiteren Verschlechterung der thermischen und vor allem

der mechanischen Eigenschaften führt [14].

Dies zeigt, dass unabhängig von der Zusammensetzung und der Mikrostruktur der Wolf-

ramkomponente ein Mechanismus geschaffen werden muss, der eine echte mechanische

Schadenstoleranz bietet und somit die Zähigkeit, den Widerstand gegenüber dem Versa-

gen aufgrund von Rissen, steigert. Nur so können die Anforderungen erfüllt werden, die

DEMO oder ein Fusionskraftwerk an mögliche Divertorkomponenten stellt.

1.2 Wolfram-faserverstärktes Wolfram (Wf/W)

Als intrinsisch sprödes Material kann Wolfram nur durch eine extrinisische Zähigkeits-

steigerung, beispielsweise durch Verwendung in einem faserverstärkten Komposit, eine

echte Schadenstoleranz bieten. Aus diesem Grund wird Wolfram-faserverstärktes Wolf-

ram (Wf/W) auf seine Eignung als Ersatz heutiger W-Monoblock-Divertoren untersucht.

4



1.2 Wolfram-faserverstärktes Wolfram (Wf/W)

Wf/W besteht aus einem gezogenen Wolframdraht, im folgenden Faser genannt, einer die

Faser umschließenden Zwischenschicht, dem Interface, und einer Wolframmatrix (s. Abbil-

dung 1.2). Dass der Werkstoff bessere mechanische Eigenschaften als reines W aufweist,

obwohl beide Komponenten aus W bestehen, ist dem Interface zuzuschreiben. Dieses

ermöglicht die extrinisische Zähigkeitssteigerung durch Mechanismen, die die Energie ei-

nes Risses im Material dissipieren. Somit ist es möglich, die Rissausbreitung zu stoppen,

bevor diese zum Versagen der Wf/W-Komponente führt. Die Energiedissipationsmecha-

nismen sind dabei unabhängig von der Mikrostruktur der Matrix und arbeiten somit

auch im versprödeten Zustand, der zum Beispiel durch hohe Temperaturen oder Neu-

tronenbestrahlung hervorgerufen wird. Somit kann für die Wf/W-Komponente eine echte

Schadenstoleranz erreicht werden.

Abbildung 1.2: Schematischer Aufbau von Wolfram-faserverstärktem Wolfram.

Bisherige Wf/W-Proben wurden mittels chemischer Gasphasenabscheidung (engl. Chemi-

cal Vapor Deposition, CVD) hergestellt. Anhand dieser Proben wurde der Einfluss ver-

schiedener Interfacematerialien bestimmt und festgestellt, dass alle getesteten Materialien

potentiell eine extrinisische Zähigkeitssteigerung ermöglichen. Dafür wurden verschiede-

ne Materialklassen, wie Graphit, Oxidkeramiken oder Metalle und deren Multischicht-

systeme mittels eines Push-Out-Tests auf das Ablöseverhalten der Faser hin untersucht

und Materialeigenschaften des Interface bestimmt [15]. Ebenso wurde die Auswirkung

einer Kaliumdotierung der Fasern gegen Rekristallisation studiert und dabei festgestellt,

dass durch die heraufgesetzte Rekristallisationstemperatur der Faser diese selbst nach

einer Wärmebehandlung plastisch verformbar ist [16]. Mit Hilfe von Zug- und 3-Punkt-

Biegeversuchen wurde zudem das Verhalten unter mechanischer Belastung untersucht und

dabei grundsätzlich bewiesen, dass Wf/W eine höhere Zugfestigkeit aufweist als reines W

bei sonst ähnlichen mechanischen Eigenschaften [17].

Obwohl sich mittels CVD hergestellte Proben bewährten, ist der Prozess für die groß-

technische Anwendung und Herstellung ganzer Komponenten nur eingeschränkt nutzbar.

Dies ist zum einen der Prozessführung geschuldet, die die Herstellung von größeren Kom-
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1 Einleitung

positproben mit hohen Faservolumenanteil und einer Dichte von 100 % bisher noch nicht

ermöglicht. Zum anderen ist die langsame Aufwachsgeschwindigkeit des Wolframs limitie-

rend, die eine lange Herstellungszeit von Komponenten zur Folge hat und mit steigender

Komponentengröße weiter anwächst. Aus diesem Grund ist es besonders interessant sich

den für reines Wolfram bereits etablierten Prozessen der Pulvermetallurgie (PM) zuzu-

wenden und deren Möglichkeiten der Herstellung von Wf/W auszuloten.

Zu diesem Zweck sollen in dieser Arbeit erste PM-Wf/W-Einzelfaserproben hergestellt

und mit CVD-Proben verglichen werden. Dabei wird der für Wolfram etablierte Prozess

des heißisostatischen Pressen (HIP) verwendet um die gewünschten Einzelfaserproben

herzustellen. Die Prozessparameter Temperatur, Druck und Zeit werden variiert, um die

Auswirkung auf die Eigenschaften der Proben, wie deren Dichte, zu ermitteln. Hauptau-

genmerk liegt jedoch auf der Untersuchung des Ablöseverhaltens der Faser während eines

Push-Out-Tests um die grundsätzliche Möglichkeit einer extrinisische Zähigkeitssteige-

rung von PM-Wf/W zu demonstrieren. Es wird auch der Einfluss des Test-Aufbaus auf

die Proben untersucht um ein differenziertes Bild der bestimmbaren Materialparameter zu

zeichnen. Zudem wird die Mikrostruktur in den verschiedenen Stadien des Push-Out-Tests

studiert um deren Entwicklung und die damit verbundenen Prozesse besser zu verstehen.

Die Last-Weg-Kurven der Push-Out-Tests werden durch eine neu entwickelte Methode

ausgewertet mit welcher ein besserer Vergleich des Verhaltens der Proben im reibungsbe-

stimmten Teil des Tests möglich ist.

Die Arbeit ist in folgende Kapitel eingeteilt:

Im Abschnitt Theoretische Betrachtung von Wf/W und Push-Out werden die me-

chanischen Eigenschaften von Wolfram, seine Herstellung und die vorherrschenden Ver-

sagensmechanismen näher betrachtet. Zudem werden die Möglichkeiten der extrinsischen

Zähigkeitssteigerung und die zugrunde liegenden Mechanismen beschrieben. Anschließend

wird die Entwicklung der Shear-Lag-Analyse, die zur Auswertung von Push-Out-Tests

Verwendung findet, und die ihr zugrunde liegenden Annahmen geschildert. Abschließend

wird auf die Unterschiede dieser Annahmen und deren Auswirkung auf den Spannungs-

zustand der untersuchten Proben eingegangen.

Das darauf folgende Kapitel, Probenherstellung und Charakterisierung, ist dreige-

teilt und beschäftigt sich mit der Probenherstellung, der Vorbereitung der Push-Out-Test-

Proben und der Durchführung des Push-Out-Tests sowie mit den Methoden der Proben-

charakterisierung. Anschließend werden im Abschnitt Ergebnisse die experimentellen

Erkenntnisse der Arbeit dargestellt. Dabei wird sowohl der Einfluss der Herstellungspa-

rameter auf die Eigenschaften der Matrix, als auch die Veränderungen der Mikrostruktur

der untersuchten CVD- und HIP-Proben durch den Push-Out-Test beschrieben. Zudem
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1.2 Wolfram-faserverstärktes Wolfram (Wf/W)

wird die Auswirkung unterschiedlicher Interfacedicken auf das Push-Out-Verhalten der

HIP-Proben analysiert und die aufgenommenen Last-Weg-Kurven der beiden Probenty-

pen verglichen.

Die anschließende Diskussion bewertet die gesammelten Erkenntnisse der vorangegan-

genen Kapitel hinsichtlich der Auswirkung und Aussagekraft des Push-Out-Tests. Ab-

schließend werden im Abschnitt Zusammenfassung und Ausblick die Kernaussagen

der Arbeit gesammelt.
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2 Theoretische Betrachtung von Wf/W

und Push-Out

In diesem Kapitel werden die Eigenschaften von Wolfram und Kompositwerkstoffen be-

trachtet. Im Speziellen wird auf die Energiedissipationsmechanismen in faserverstärkten

Werkstoffen und die theoretische Beschreibung des Faser-Pull-Outs eingegangen. Abschlie-

ßend wird der Push-Out-Test, dessen Unterschiede zum Pull-Out-Test und die daraus

resultierenden Folgen für die untersuchten Proben betrachtet.

2.1 Wolfram

Der folgende Abschnitt gibt eine Übersicht über das Element Wolfram (W), seine Eigen-

schaften, Möglichkeiten seiner Anwendung und sein Bruchverhalten. Ausführlich werden

die physikalischen und chemischen Eigenschaften von W, aber auch seine Gewinnung und

industriell genutzten Einsatzgebiete z.B. von Lassner [18] behandelt.

W ist ein Übergangsmetall der 6. Nebengruppe mit der Ordnungszahl 74. Wichtige me-

chanische und physikalische Eigenschaften sind in Tabelle 2.1 aufgelistet. Metallisches W

besitzt eine kubisch-raumzentrierte (bcc, body-centered cubic) Gitterstruktur, kommt je-

doch natürlich nur als Mineral in Verbindung mit anderen Elementen beispielsweise als

Scheelit oder Wolframit vor.

Dichte 19,3 g/cm3

Schmelzpunkt 3422 ◦C

Thermischer Ausdehnungskoeffizient 4, 50× 10−6 1/K

Thermische Leitfähigkeit 173 W/(m·K)

E-Modul 398 GPa

Poisson-Verhältnis 0,29

Tabelle 2.1: Mechanische und physikalische Eigenschaften von W bei 20 ◦C [19, 20, 18].

Die Verarbeitung von W ist aufgrund seines hohen E-Moduls, seiner hohen Festigkeit und

seines hohen Schmelzpunktes, dem höchsten aller Elemente, schwierig. Trotzdem sind es

unter anderem diese Eigenschaften, die W für die Anwendungen interessant machen. Ein
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2 Theoretische Betrachtung von Wf/W und Push-Out

Großteil der Wolfram-Jahresproduktion wird für die Verwendung als Hartmetall und zur

Herstellung von Bohrern oder Abrasionsschutzbeschichtungen verwendet. Großtechnisch

wird Wolfram durch pulvermetallurgische Prozesse (PM), hauptsächlich durch heißiso-

statisches Pressen (HIP), verarbeitet. Hierbei wird ein vorverpresster Grünkörper durch

Temperaturen bis zu 2000 ◦C und isostatischen Druck bis zu 400 MPa auf 95%-100% ver-

dichtet.

Besonders der hohe Schmelzpunkt, der geringe thermische Ausdehnungskoeffizient und

die hohe thermische Leitfähigkeit sind Eigenschaften, die W auch für die Fusion inter-

essant machen. Hinzu kommt die geringe Wasserstoffrückhaltung, welche durch die gerin-

ge Löslichkeit von Zwischengitteratomen (ca. 0,1 ppm) bedingt ist. Dem entgegen steht

seine Sprödheit, da, wie bei anderen Metallen mit bcc-Gitterstruktur, die Temperatur des

Spröd-Duktil-Übergangs (engl. ductile-to-brittle transition temperature, DBTT) bis zu

700 K betragen kann [12]. Unter fusionsrelevantem Neutronenbeschuss transmutiert Wolf-

ram hauptsächlich zu Rhenium und Osmium (s. Tabelle 2.2). Dabei werden zusätzlich

Fehler im Kristallgitter verursacht, die zu einer weiteren Versprödung führen [14, 12].

Transmutationsprodukt 1 Jahr [%at] 3 Jahre [%at] 5 Jahre [%at]

Wolfram 98,9 96,3 94,0

Rhenium 0,91 2,59 3,80

Osmium 0,06 0,53 1,38

Tabelle 2.2: Simulation der Transmutationsprodukte von 100 %at W nach Bestrahlung
mit 14,1 MeV Neutronen und reaktorrelevanten Flüssen nach verschiedenen Zeiten [14].

2.1.1 Verdichtungsprozess von Wolfram beim Heißisostatischen

Pressen

Im Folgenden wird ein analytisches Modell von Redouani und Boudrahem benutzt um

ein Verständnis für den Einfluss der HIP-Prozessparameter auf die finale Dichte von

Grünkörpern aus Wolfram aufzubauen.

Das heißisostatische Pressen (HIP) ist ein pulvermetallurgischer Herstellungsprozess, der

benutzt wird um Werkstoffe zu verdichten. Durch hohe Temperaturen bis zu 2000 ◦C und

hohen Drücken bis zu 400 MPa wird ein Grünkörper in einer deformierbaren, gasdichten

Hülle gleichzeitig gesintert und heißgepresst. Die so entstehenden Bauteile erreichen die

theoretisch mögliche Dichte und haben isotrope Eigenschaften.

Um die Hauptparameter des HIP-Vorgangs, Zeit, Druck und Temperatur, so wählen zu

können, dass ein dichter Werkstoff bei möglichst geringer Verweildauer bei hohen Tem-

peraturen entsteht, können sowohl analytische als auch FEM-Methoden, die den Ver-

dichtungsprozess beschreiben, verwendet werden. Das gewählte analytische Modell von

Redouani und Boudrahem geht von kugelförmigen Pulverpartikeln mit einem Durchmes-
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2.1 Wolfram
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Abbildung 2.1: Temperaturabhäniges Verdichtungsdiagramm für Wolfram bei einer An-
fangsdichte von 60 % für verschiedene Prozesszeiten (nach analytischen Modell von [21])1.

ser dp aus, die in drei Schritten verdichtet werden. In einem ersten Schritt wird durch den

aufgebrachten isostatischen Druck der Grünkörper instantan durch plastisches Fließen zu

einem gewissen Grad verdichtet. Der konkrete Wert ist dabei abhängig von der Tempera-

tur, dem Druck und dp. Der nachfolgenden Bereich bis 92 % Dichte ist durch eine offene,

vernetzte Porosität geprägt. Ab 92 % Dichte wird von einer geschlossenen Porosität mit

runden Poren ausgegangen. In den beiden letzten Bereichen wird der Verdichtungsprozess

durch Korngrenzendiffusion, Volumendiffusion und vor allem durch Kriechen bestimmt

[21].

In Abbildung 2.1 ist ein Verdichtungsdiagramm für Wolfram gezeigt, welches mit diesem

Modell berechnet wurde. Demnach wäre es möglich bei einer Prozesszeit von vier Stunden,

einer Temperatur von 1700 ◦C , einem Druck von 200 MPa und einem Partikeldurchmesser

von 10 µm einen dichten Körper zu erhalten. Abbildung 2.2 verdeutlicht den Einfluss des

Drucks p und des Partikeldurchmessers des Pulvers dp auf die erreichbaren Dichten nach

vier Stunden Prozesszeit. Es ist klar ersichtlich, dass ein erhöhter Druck einen wesent-

lich schneller verlaufenden Prozess zur Folge hat, da bereits die Dichtheit, die durch das

plastische Fließen erreichbar ist, wesentlich erhöht ist. Der Partikeldurchmesser hingegen

hat dem Modell vor allem einen Einfluss auf die letzte Phase der Verdichtung, da die

1Originale Abbildung (Fig.9) ist im Manuskript von Redouani inkorrekt, hier ist der korrekte Graph
gezeigt, welches vom entsprechenden Autor verifiziert wurde. Zu beachten ist weiterhin, dass ein
Partikeldurchmesser von 10 µm im Gegensatz zu einem Partikelradius von 10 µm für die hier darge-
stellte Berechnung gewählt wurde.
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Abbildung 2.2: Einfluss des Drucks p und des Pulverpartikeldurchmessers dp auf die
Dichte nach 4 h Prozesszeit.

Poren, welche noch zu schließen sind, bei geringen Partikeldurchmessern kleiner sind als

die Poren von Grünkörpern aus Pulvern mit größerem Partikeldurchmesser.

Aufgrund dieser Vorüberlegungen kann der Parameterbereich für eine experimentelle Op-

timierung der HIP-Parameter auf eine Temperatur bis 1800 ◦C bei einem Druck von

200 MPa und einer Verweildauer von 4 h eingeschränkt werden.

2.1.2 Versagensmechanismen in Wolfram

Bei den für die Herstellung von W benötigten hohen Temperaturen steigt die Löslichkeit

für Fremdatome in den 0,01-0,1 %-Bereich. Durch die nachfolgende Abkühlung scheiden

sich diese im Kristall an Versetzungen oder Kleinwinkel-Korngrenzen, hauptsächlich je-

doch an den Großwinkel-Korngrenzen, ab. Dadurch werden diese stark geschwächt, was

wiederum das spröde Verhalten von W bei niedrigen Temperaturen erklärt. Somit ist die

DBTT kein fester Wert sondern ein Bereich, da mit steigender Temperatur die Löslichkeit

von Fremdatomen im W-Kristall steigt, wodurch die Korngrenzenfestigkeit größer und der

W-Werkstoff weniger spröde wird.

Versagt W spröde, kommt es dabei sowohl zu einem interkristallinen Bruchverlauf entlang

der Korngrenzen, welcher auch als Korngrenzenversagen (KGV) bekannt ist, als auch zum

transkristallinen Bruchverlauf, üblicherweise entlang der {110}-Ebenen. Beispiele für die-

se Versagensarten in geHIPtem W sind in Abbildung 2.3 gezeigt. Die Rissfront bewegt
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2.1 Wolfram

20 µm
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Abbildung 2.3: Mikroskopisches Bruchverhalten von Wolfram: (a) Interkristalliner
Bruch, auch als Korngrenzenversagen (KGV) bekannt, und (b) transkristalliner Bruch
oder Spaltbruch (rot gefärbter Bereich). Am Beispiel von HIP-W-Proben, s. Kapitel 4.2.2.

sich dabei mit Schallgeschwindigkeit fort, was zu katastrophalem Versagen des betroffenen

Bauteils führt.

Die Spannung, die ein Festkörper aushält, bevor er versagt, auch Festigkeit genannt,

ist durch seine Mikrostruktur festgelegt und lässt sich durch die Modifizierung dieser

erhöhen. So besitzt W nach einer mechanischen Umformung aufgrund der so entstehen-

den feineren Kornstruktur und der besser verteilten Fremdatome und Ausscheidungen

eine höhere Festigkeit als nach Wärmebehandlung oder Rekristallisation. Dabei gilt: je

höher die eingebrachte Energie und je geringer die dabei herrschende Temperatur, desto

höher die Festigkeit. Ebenso gilt, je feiner die Kornstruktur, desto höher die Festigkeit.

Dabei ist es irrelevant, ob diese durch mechanische Umformung oder durch die Wahl eines

feinen Pulvers als Ausgangspunkt entsteht. Ein Beispiel hierfür sind gezogene W-Fasern,

deren Festigkeit senkrecht zur elongierten Kornstruktur drastisch erhöht wird. So kann

die Festigkeit von gesinterten W lediglich 580 MPa betragen, während reine W-Fasern

(Durchmesser 150µm) eine Festigkeit von 2900 MPa besitzen und zusätzlich auch bei

Raumtemperatur (RT) duktil sind [22, 18].

Die Zähigkeit, also der Widerstand gegen Rissausbreitung, lässt sich auf verschiedene

Weise beeinflussen. So ist es möglich W mit anderen Elementen zu legieren. Gerade im

Kontext der Fusionsanwendung ist hierbei Rhenium zu erwähnen, welches duktilisierend,

zähigkeitssteigernd und rekristallisierungshemmend wirkt. Bei zu hohem Rheniumanteil

verändern sich jedoch andere, erwünschte Eigenschaften von W, wie der hohe Widerstand

gegenüber Zerstäubung [23]. Eine weitere Möglichkeit besteht darin, die Mikrostruktur

stark zu verfeinern und ggf. diese zu stabilisieren. Da sich eine feine Kornstruktur, wie be-

reits erwähnt, positiv auf die Festigkeit auswirkt, ist dies ein attraktiver Ansatz. Ergebnis

dieser Forschungen sind unter anderem W-Folien, die selbst bei RT duktil sind [24, 25].

Wie in anderen spröden Materialien wie Keramiken, besteht bei W die Möglichkeit der

extrinsischen Zähigkeitssteigerung durch die Verwendung in Kompositen. So wird neben
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2 Theoretische Betrachtung von Wf/W und Push-Out

den bereits erwähnten W-Folien auch an W-Laminaten gearbeitet. Diese bestehen aus

wechselnden Lagen W-Folie und Titan oder W-Folie und Kupfer, sind ebenfalls duktil

bei RT und werden derzeit auf ihre Eignung als Strukturmaterial für Hochtemperaturan-

wendungen untersucht [25, 26]. Unter Einfluss von Neutronen verlieren die Folien und

Laminate jedoch ihre hohen Zähigkeitswerte und werden spröde, was eine Anwendung

unter Fusionsbedingungen ausschließt [27, 28].

Eine weitere Möglichkeit für den Einsatz von W in Kompositen bieten Faserkomposite.

Dabei werden zwei Ansätze verfolgt. Zum einen werden W-Faser benutzt um die Festigkeit

anderer Materialien wie Kupfer zu erhöhen [29]. Zum anderen werden W-Fasern mit einer

Zwischenschicht, einem sogenannten Interface, versehen und in eine W-Matrix eingebet-

tet um deren Zähigkeit zu erhöhen. Erste größere Proben eines solchen Werkstoffs weisen

pseudoduktiles Verhalten und somit eine erhöhte Zähigkeit bei RT auf. So wurde stabiles

Risswachstum und damit das Verhindern katastrophalen Versagens des Werkstoffs mittels

3-Punkt-Biegetests demonstriert [17].

Es gibt somit verschiedene Ansätze die hohe Festigkeit von W technisch für Materialien

nutzbar zu machen ohne durch seine niedrige Zähigkeit eingeschränkt zu werden. Dabei

sind die verschiedenen Lösungen meist für ein Einsatzgebiet besonders geeignet und ma-

chen somit eine Spezialisierung bei der Optimierung des jeweiligen Werkstoff unerlässlich.

2.2 Kompositmaterialien

Komposite oder Verbundwerkstoffe sind Materialien, die sich aus mindestens zwei Einzel-

komponenten zusammensetzten. Hierbei wird der Werkstoff, in dem der andere eingebettet

ist, als Matrix bezeichnet. Ein solcher Verbundwerkstoff besitzt im allgemeinen bessere Ei-

genschaften als seine Konstituenten. Anhand der für die Matrix eingesetzten Materialien

können Komposite klassifizieren. So wird hauptsächlich zwischen polymeren Verbund-

werkstoffen, organischen Werkstoffen oder Biomaterialien, keramischen Verbundwerkstof-

fen (engl. ceramic matrix composite, CMC) und Metallmatrix-Verbundwerkstoffen (engl.

metal matrix composite, MMC) unterschieden [30]. Des Weiteren werden auch Mischstoffe

wie Cermets, die aus einer Keramik und einem Metall bestehen, klassifiziert.

Zudem werden Komposite anhand der Form der in die Matrix eingebetteten Komponen-

ten unterteilt. So wird zwischen partikelverstärkten, faserverstärkten und strukturellen

Kompositen mit deren jeweiligen Unterteilungen unterschieden (s. Abbildung 2.4).

Da im Rahmen dieser Arbeit ein faserverstärkter Werkstoff hergestellt und analysiert

wurde, werden im Folgenden die Mechanismen, die darin zur Zähigkeitssteigerung führen,

näher erläutert.
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2.2 Kompositmaterialien

Abbildung 2.4: Möglichkeiten der Einteilung von Verbundwerkstoffen/Kompositen nach
Matrix oder nach darin eingebetteter Komponente (nach [31]).

2.2.1 Mechanismen der Faserverstärkung

Damit Wolfram als Strukturmaterial eingesetzt werden kann muss seine Zähigkeit verbes-

sert werden um spröde Rissausbreitung zu unterbinden und somit eine echte Schadensto-

leranz zu erreichen. Eine Möglichkeit dafür ist die Verwendung in einem Faserkomposit.

Generell werden in faserverstärkten Kompositen, die die Zähigkeit des Matrixmaterials

steigern sollen, Mechanismen durch die Faser ermöglicht, welche die Energie der Rissspitze

abbauen und im Material dissipieren. Hierdurch kann ein stabiles Risswachstum erfolgen,

womit ein katastrophaler Bruch des Materials verhindert wird. Einige dieser Mechanismen

sind in Abbildung 2.5 gezeigt. Die duktile Verformung der Faser kann im unversprödeten

Zustand viel Energie umwandeln. In der Fusionsanwendung besitzt diese aufgrund der

Versprödung durch Neutronen keine Relevanz.

Umso wichtiger ist der Mechanismus des Faser-Pull-Outs. Die Rissspitzenenergie wird

hierbei in Reibungsenergie zwischen Matrix/Interface und herausgezogener Faser umge-

wandelt. Da in keramischen Faserverbundwerkstoffen (CMCs) aufgrund der Sprödheit

der eingebrachten Fasern diesem Effekt eine große Rolle zukommt und CMCs ein brei-

tes Anwendungsspektrum haben, ist der Faser-Pull-Out gut beschrieben und untersucht

[35, 36, 37, 38]. Dieser kann auch als Test durchgeführt werden und wie der Push-Out-Test

Informationen zur Matrix-Faser Grenzfläche geben.
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2 Theoretische Betrachtung von Wf/W und Push-Out

Abbildung 2.5: Mögliche Energiedissipationsmechanismen in faserverstärkten Kompo-
siten: (I) Pull-Out von Fasern, (II) Brechen von Matrix und Faser, (III) Rissableitung am
Interface, (IV) Rissüberbrückung durch die Faser und (V) Rissaufspaltung am Interface
(nach [32, 33, 34, 16]).

2.2.2 Die Grenzschicht (Interface)

Bei den meisten Kompositwerkstoffen bestehen Faser und Matrix aus zwei ungleichen

Werkstoffen. Hierdurch ist die Grenzschicht zwischen beiden wohldefiniert. In Komposi-

ten, deren Faser und Matrix aus dem gleichemMaterial sind, wie beispielsweise Silziumkarbid-

faserverstärktes Silziumkarbid (SiCf/SiC) oder Wf/W, muss diese Aufgabe von einem an-

deren Material übernommen werden. Im Fall von Wf/W wurden verschiedene Materialien

wie Oxidkeramiken, Metalle oder Kohlenstoff und deren Multischichten auf ihre Eignung

als Interfacematerial untersucht. Dabei wurde festgestellt, dass alle untersuchten Materia-

lien ein Ablösen der Faser erlauben [15]. Somit ermöglicht das Interface die extrinsische

Zähigkeitssteigerung auch für diese Klasse von Materialien, da sonst die in Abbildung 2.5

beschriebenen Mechanismen nicht wirken. Aufgrund der enormen Bedeutung der Grenz-

schicht ist eine genaue Charakterisierung wichtig, welche auf die gleiche Weise erfolgen

kann wie bei Kompositen, bei denen kein zusätzliches Interface notwendig ist.

2.2.3 Kriterien der Rissableitung

Damit die oben beschriebenen Energiedissipationsmechanismen, Rissableitung und Rissauf-

spaltung, ebenso wie das Herausziehen der Fasern und die Rissüberbrückung durch die

Fasern funktionieren können, ist es notwendig, dass der Riss vor Erreichen der Faser ab-

gelenkt wird. Anderenfalls passiert der Riss die Faser ungehindert und ein Großteil des

Potentials der Faserverstärkung geht verloren. Damit geht ein Ablösen der Faser einher,

welches experimentell durch ein Pull-Out- oder Push-Out-Test untersucht werden kann.
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Das Bruchverhalten von Wolfram lässt sich, wie das anderer spröder Materialien, gut mit

Hilfe der linear-elastischen Bruchmechanik beschreiben. Dieser liegt die Annahme zugrun-

de, dass bei der Ausbreitung eines Risses nur elastische Verformung auftritt. Als Folge

würde sich an einer Rissspitze eine Spannungssingularität bilden. In der Realität würde

sich ein Material nach Erreichen einer gewissen Spannung, der Streckgrenze, plastisch

verformen und damit die Spannungsintensität abbauen. Die linear-elastischen Bruchme-

chanik gilt folglich nur für Werkstoffe, die eine kleine plastische Zone besitzen. Wird das

Spannungsfeld an der Rissspitze in Polarkoordinaten in einer Näherung erster Ordnung

(Nahfeldnäherung) beschrieben, ergibt sich:

σij = − 1√
2πr

[
KIf

I
ij(Φ) +KIIf

II
ij (Φ) +KIIIf

III
ij (Φ)

]
. (2.1)

Wobei r und Φ die Position in Polarkoordinaten beschreiben und i, j = x, y, z den betrach-

teten Richtungen in kartesischen Koordinaten entsprechen und in denen die Spannung

wirkt. fXij (Φ) sind dimensionslose Funktionen. KI , KII und KIII (sprich: K-eins, K-zwei

und K-drei) sind sogenannte Spannungsintensitätsfaktoren (SIF), welche die Spannungsin-

tensität der drei grundlegenden Rissbeanspruchungsarten, auch Moden genannt, angeben.

Mode I bezieht sich auf Spannungen normal zur Rissflanke, Mode II umfasst Schubspan-

nungen, die ein entgegengesetztes Gleiten der Rissflanken zur Folge haben, und Mode

III beschreibt Torsionsspannungen, welche eine Verschiebung der Rissflanken quer zur

Rissausbreitungsrichtung bewirken [39, 40]. Um die Zähigkeit verschiedener Werkstof-

fe miteinander zu vergleichen, wird in einem wohldefinierten Test der kritische SIF bei

Beanspruchung in Normalrichtung zur Rissflanke KIc bestimmt [41]. Hierbei wird da-

von ausgegangen, dass das Risswachstum gerade und gerichtet abläuft. Um jedoch eine

Rissableitung, also eine Umlenkung bei weiteren Risswachstum, zu erreichen, muss das

Spannungsfeld so verändert werden, dass dies energetisch vorteilhaft ist. Durch geschickte

Materialwahl der Faser oder gegebenenfalls des Interface kann eine Rissableitung erreicht

werden.

Um Vorhersagen über das Verhalten verschiedener Materialkombinationen als Faserkom-

posit machen zu können, stellten He und Hutchinson eine Energiebetrachtung der Riss-

ausbreitung in Kompositen an [42]. Ein wichtiges Ergebnis ist in Abbildung 2.6 gezeigt.

Die dargestellte Funktion beschreibt das Verhältnis der Energiefreisetzungsraten des ab-

gelenkten Risses (Gd) zu der des penetrierenden Risses (Gp) in Abhängigkeit des Mate-

rialparameters α = (E∗f − E∗m)/(E∗f + E∗m), wobei E∗x = Ex/(1 − ν2x) der Zugmodul bei

ebener Belastung der Faser (x = f) beziehungsweise der Matrix (x = m), E der Elasti-

zitätsmodul und ν das Poisson-Verhältnis ist [42].

Im Sonderfall eines Komposits, für welches das gleiche Material sowohl als Faser als auch

für die Matrix verwendet wird, ist somit ein anders Material als Interface nötig um eine

Rissableitung zu gewährleisten. Folglich ist nicht mehr der Elastizitätsmodul der Matrix
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Abbildung 2.6: Verhältnis der Energiefreisetzungsraten des abgelenkten Risses Gd zu
der des penetrierenden Risses Gp in Abhängigkeit von α (nach [42]).

von Bedeutung, sonder das des Interfaces. Eine weitere Interpretation des in Abbildung 2.6

gezeigten Verhältnisses besteht darin, dass Gd/Gp > Gic/Gc sein muss um eine Rissablei-

tung zu erreichen. Wobei Gic die Zähigkeit des Interfaces ist und Gc = KIc der Faser. Für

ein Komposit aus Materialien mit ähnlichen E-Moduln (α ∼ 0) würde sich somit ergeben,

dass Gc > 4 · Gic sein muss damit eine Zähigkeitssteigerung erreicht werden kann.

Unter Einsatz eines geeigneten Interfacematerials ist es demnach möglich einen Metallmatrix-

faserverstärkten-Verbundwerkstoff herzustellen, der für Faser und Matrix das gleiche Ma-

terial einsetzt. Durch das Interface können auch in diesem Fall die Mechanismen, die in

faserverstärkten Kompositen eine Erhöhung der Zähigkeit zur Folge haben, zum Tragen

kommen.

2.3 Shear-Lag-Analyse

Da der Faser-Pull-Out sowohl als Test durchgeführt werden kann um das Ablöseverhalten

der Faser zu untersuchen, als auch einen Energiedissipationsmechanismus im Faserkom-

posit darstellt, wird im Folgenden eine analytische Beschreibung der sogenannte
”
Shear-

Lag“-Analyse vorgestellt. Dieser Begriff erklärt sich dadurch, dass bei Berechnungen des

Spannungszustands eines Balkens, welcher auf einer Seite fest ist und auf der anderen Seite

eine punktuelle Kraft erfährt, ein Unterschied zwischen den Vorhersagen der klassischen

Balkentheorie und der Wirklichkeit besteht. Dabei ist die Spannung laut Balkentheorie

größer als experimentell festgestellt, die Theorie läuft der Wirklichkeit hinterher (engl. to

lag, verzögern, zurückbleiben). Dies lässt sich durch nicht berücksichtigte Scherspannun-
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2.3 Shear-Lag-Analyse

gen (engl. shear stress) innerhalb des Balkens erklären, womit sich der Begriff Shear-Lag

ergibt. Dies ist ein Effekt, welcher durch die entsprechende Analyse beschrieben wird. Da

heutzutage dieser Effekt auch bei der Berechnung von Systemen mittels Finite-Elemente-

Methode (FEM) mit einbezogen wird, ist in der Literatur auch von Shear-Lag-Methode

oder Shear-Lag-Modell die Rede, gemeint ist jedoch immer die Berücksichtigung des be-

schriebenen Effekts. Dies geschah das erste Mal durch Reissner, 1946 bei der Berechnung

von Kastenbalken [43]. 1952 wurde die Methode das erste Mal von Cox et al. auf ein

Kompositmaterial (Papier) angewendet um den Spannungstransfer zwischen den verschie-

denen Komponenten zu berechnen [44]. Vom mathematischen Standpunkt zeichnet sich

die Analyse dadurch aus, dass sich das System mit einer Gleichung der Form

∂2P

∂x2
− βP = 0 (2.2)

beschreiben lässt. Wobei P der Druck durch die auf den Balken aufgebrachte Last und β

ein Parameter der Shear-Lag-Analyse ist. Im Laufe der Zeit wurde die Shear-Lag-Anaylse

dazu verwendet, ähnlich wie bei Cox, die Scherspannung zwischen den Fasern und der

Matrix eines Komposits beim Pull-Out der verstärkenden Fasern zu berechnen.

Um dies analytisch zu bewerkstelligen werden einige Annahmen gemacht. So geht die

frühste Beschreibung des Pull-Out-Tests von Greszczuk von Fasern aus, die wesentlich

duktiler als die Matrix sind. Ebenso wird von einem perfekt elastischen Verhalten ausge-

gangen, welche zu einer einheitlichen Scherspannung entlang der Faser führt. Des Weiteren

wird ein idealer, unendlicher Komposit mit perfekt runden, geordneten, unendlichen, par-

allelen Fasern, welche perfekt an die Matrix gebunden sind, angenommen [35]. Somit wird

nur komplettes, katastrophales Debonding (Ablösung der Faser von der Matrix) betrach-

tet und eventuell auftretende Reibung beim Herausziehen vernachlässigt. Zusätzlich ist

zu erwähnen, dass auch die Bindung der Faserrückseite zur Matrix vernachlässigt wird (s.

Abbildung 2.7 (a)). Mit diesen Annahmen wird die maximal erreichbare Scherspannung

der Grenzschicht bei Biegung parallel zur Faser bestimmt.

τ =
r

l
· Ef
EL
· σ (2.3)

Wobei r der Radius der Faser ist, l die eingebettete Länge der Faser in der Matrix, Ef

der Elastizitätsmodul der Faser, EL der des Komposits und σ die maximale Spannung

des Komposits vor Versagen (s. Abbildung 2.7 (a)). Um die Grenzflächenfestigkeit jedoch

einfach experimentell zu bestimmen wird ein anderer Weg vorgeschlagen, der auf den sel-

ben Annahmen fußt.

Dafür ist es notwendig mehrere Pull-Out-Tests durchzuführen wobei unterschiedliche

Längen der Faser eingebettet sein müssen. Zur Beschreibung wurden folgende Relatio-
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2 Theoretische Betrachtung von Wf/W und Push-Out

nen von Greszczuk hergeleitet:

τmax =
PαGre

2πr
· coth(l · αGre) (2.4)

τav =
P

2πrl
(2.5)

τmax
τav

= lαGre coth(l · αGre). (2.6)

Wobei αGre =
√

2Gi/birEf mit dem Schermodul Gi und der Dicke des Interface bi,

ein Materialparameter ist. τmax beschreibt die maximale Scherspannung, bevor es zum

Faser-Pull-Out kommt. τav ist die durchschnittliche Scherspannung, welche sich aus Geo-

metrieüberlegungen erschließt. Werden nun die geforderten Pull-Out-Tests durchgeführt,

kann für jede eingebettete Länge τav bestimmt werden. Durch eine Extrapolation für l→ 0

ist es dann möglich τmax zu errechnen, da für diesen Fall τav → τmax (s. Abbildung 2.7

(b)). Auch spätere Methoden die Scherfestigkeit des Interface zu bestimmen gehen ähnlich

vor.

So wird von Lawrence ein ähnliches Modell angenommen, welches jedoch berücksichtigt,

dass die Faser auch teilweise von der Matrix abgelöst (debonded) sein kann und somit

eine Spannungsübertragung via Reibung stattfinden kann [36]2. Um dies beschreiben zu

können wird eine minimale Länge der Faser eingeführt xmax, welche in der Matrix ein-

gebettet sein muss, damit es nicht sofort zum kompletten Debonding und damit zum

Pull-Out kommt. Mit Hilfe von xmax kann die Scherfestigkeit zu folgenden Ausdruck be-

stimmt werden.

τLaw =
∆αLaw

2πr
· cosh2(xmaxαLaw) (2.7)

Wobei αLaw wiederum ein Material- und Geometriefaktor ist, der jedoch anders definiert

wird als bei Greszczuk und in den unter anderem der Abstand zwischen benachbarten

Fasern einfließt. Bei Einzelfaser Pull-Out-Tests soll dieser dem Durchmesser der Matrix

gleichgesetzt werden. ∆ = τfr · 2πr/αLaw, dessen geometrische Entsprechung die Steigung

der Kurve in Abbildung 2.7 (c) für Werte von l größer xmax ist. Somit ist ∆ abhängig von

der Reibung zwischen Interface und Matrix. Damit diese Steigung bestimmt werden kann,

muss, wie bei Greszczuk, der Pull-Out-Test für Fasern unterschiedlicher Einbettlänge l

durchgeführt werden. Die eingebettete Länge wird dann gegen die Last aufgetragen, die

für das Debonding benötigt wird (Pmax), normiert durch die Last, die benötigt werden

würde um eine unendlich lange Faser ohne Reibung zu debonden (P∞) (s. Gleichung 2.9

und 2.10 beziehungsweise 2.8). Die sich daraus ergebenden Kurven knicken nach dem

Erreichen jener Länge ab, nach der nicht sofortiges Debonding eintritt und somit die

2Zu beachten ist hierbei die geänderte Notation der eingebetteten Länge der Faser; lGreszczuk =
(l/2)Lawrence.
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Abbildung 2.7: (a) Geometrie einer Pull-Out-Test-Probe und (b) reziproke Darstellung
der Gleichung 2.6 zur grafischen Bestimmung und Extrapolation von τmax nach Greszczuk
(beide nach [35]). (c) Nach Lawrence für Pull-Out notwendiger maximaler Zug, normiert
auf P∞ (s. Gleichung 2.8), in Abhängigkeit von der eingebetteten Länge der Faser (l) und
der Intensität der Reibung nach dem Debonding der Faser (dem Verhältnis der Scherspan-
nung aufgrund von Interface-Festigkeit (τint) und Reibung (τfr)) zur grafischen Bestim-
mung der Steigung Δ im reibungsbestimmten Teil der Kurve und des Abknickpunktes
xmax (nach [36]). (d) Schematische Last-Weg-Kurven eines Pull-Out-Tests in Abhängig-
keit des Lasttransfers via Reibung ((I) viel, (II) mittel und (III) keine Reibung) nach dem
Debonding der Faser (nach [37]).
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2 Theoretische Betrachtung von Wf/W und Push-Out

Reibung eine Rolle spielt. Dieser Abknickpunkt ist gleich xmax, welches sich auch auf

diese Weise bestimmen lässt.

P∞ = τint · 2πr/αLaw (2.8)

Pmax = P∞ · tanh(l · αLaw) für l ≤ xmax (2.9)

Pmax = P∞ · [tanh(xmaxαLaw) + τfr · 2πr(l − xmax)] für l > xmax (2.10)

Wobei τfr die Scherspannung aufgrund der Reibung ist3. Es ist an dieser Stelle anzumer-

ken, dass Greszczuks Formulierung (Gleichung 2.4) äquivalent zu Gleichung 2.9 ist. Bei

Ersterem wird für die Auswertung zu einer eingebetteten Faserlänge von 0 extrapoliert,

also l → 0. Für Gleichung 2.9 bedeutet das, dass tanh(l · αLaw) → l · αLaw. Womit nun

ersichtlich ist, dass für diesen Grenzfall τint = τav aus Gleichung 2.5 ist.

Gray merkt an, dass nicht nur die maximal erreichte Last verschiedener Proben eine

Aussage über die Zähigkeit des Interface erlauben, sondern auch der Lastverlauf eines

Pull-Out-Tests [37]4. So sind in Abbildung 2.7 (d) schematisch verschiedene Möglichkei-

ten des Lastverlaufs dargestellt. Daran ist zu sehen, dass abhängig vom Verhältnis der

Stärke der auftretenden Reibung, also vom Wert von τfr, mehr oder weniger Last vom

Interface gehalten werden kann. Da es sich dabei um eine Last-Weg-Kurve handelt, ist

das Wegintegral dieser Kurve einer Energie gleichzusetzen, womit nach diesem Modell

ersichtlich ist, dass je größer τfr ist, desto größer ist auch die beim Herausziehen umge-

wandelte Energie. Für einen faserverstärkten Kompositen bedeutet das, dass eine erhöhte

Reibung nach dem Debonding die Performance des Werkstoffs verbessert.

So elegant die gezeigten Formeln und die damit verbunden Methoden sind, so fußen sie

trotzdem auf diversen Annahmen, die auf eine große Klasse an Kompositen nicht zu-

treffen. Zusätzlich wurden diese ursprünglich explizit für Multifasersysteme aufgestellt,

sodass deren Anwendung für Einzelfaser-Versuche fraglich ist und damit erreichte Werte

einen großen Fehler aufweisen können [38].

2.4 Der Push-Out-Test

Der Push-Out-Test ist historisch aus dem Pull-Out-Test entstanden um Proben mit gerin-

gerem Präparationsaufwand und kleineren Fasern testen zu können [45]. Hierfür wurden

ursprünglich Stücke senkrecht zur den Fasern aus einem Komposit gesägt und einseitig

poliert. Später wurden Einzelfaserproben als Modellsystem benutzt, welche beidseitig po-

liert wurden um Oberflächeneffekte wie Verzahnung durch Kratzer zu minimieren [46].

Zur Durchführung wird ein Stempel, auch Indenter genannt, auf der Faser platziert und

3Beim direkten Vergleich mit der entsprechenden Veröffentlichung von Lawrence [36] ist darauf zu
achten, dass τint = τs und τfr = τi.

4Generell ist dies eine empfehlenswerte Veröffentlichung für einen Einstieg in die theoretische Betrach-
tung des Pull-Out-Tests.
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diese heraus gedrückt (engl. to push out, herausdrücken) (s. Abbildung 2.9 (a)). Dazu

wird die Probe auf einem Probenhalter mit einem Loch positioniert, dessen Durchmesser

idealerweise gleich dem der Faser ist. Ursprünglich kamen für den Test Mikro-Härteprüfer

zum Einsatz, zudem wurden verschiedene Indentergeometrien evaluiert. Teilweise konnten

diese nur mehrere Fasern auf einmal drücken [45]. Nachdem in den 1980ern für Einzelfaser-

Versuche hauptsächlich Vickershärteprüfer genutzt wurden [45, 46, 47, 48], setzten sich ab

den 1990er Jahren dedizierte Push-Out-Test-Aufbauten durch, für die Indenter mit einer

flachen Kopfseite benutzt wurden [49, 50, 51, 52, 15].

Die theoretische Beschreibung und Auswertung erfolgte jedoch äquivalent zu der der Pull-

Out-Tests. Dies ist aufgrund der ursprünglichen Arbeit von Cox und der Annahme, welche

die Bindung der Faserrückseite an die Matrix vernachlässigt, gültig (s. Abbildung 2.8) [44].

Abbildung 2.8: Schematische Darstellung des Zusammenhangs zwischen Pull-Out- und
Push-Out-Test. Die rote Linie markiert den Teil der Pull-Out-Probe, deren Haftung von
den beschreibenden Theorien vernachlässigt wird (s. [44, 35]).

Eine Eigenschaft der Proben, die sowohl Pull-Out- als auch Push-Out-Tests beeinflusst,

ist die Geometrie der Grenzschicht zwischen Faser und Matrix. Ist diese rau, wird die

für das Herausdrücken der Faser benötigte Last größer sein als bei einer perfekt glatten

Grenzschicht. So hat Hsueh einen Formalismus für den Fall des Faser-Push-Outs erdacht,

welcher diesen Effekt analytisch beschreibt [53]. Später wurde dieser Effekt auch von

Mackin mithilfe von fraktalen Modellen, die die Oberflächenrauigkeit wiedergeben, unter-

sucht. Die dadurch gewonnen Ergebnisse können den Reibungsteil von Last-Weg-Kurven

eines Modellsystems mit Saphirfasern beschreiben. Die raue, elastische Grenzflächen der

Faser, mit einer sinusförmigen Oberflächenstruktur, zeigt dabei in der von der Reibung

bestimmten Gleitphase des Tests ein periodisches Verhalten der Last, die gut vom Modell

wiedergeben werden kann (s. Abbildung 2.14, Schritt D) [54, 51].

2.4.1 Unterschiede zwischen Pull-Out- und Push-Out-Test

Im folgenden werden wichtige Unterschiede zwischen Pull-Out- und Push-Out-Test be-

trachtet und deren Einfluss auf die Auswertung der Tests bewertet. Dadurch, dass die

Faser nun nicht mehr gezogen, sondern gedrückt wird, werden durch die Querkontrak-

tion der Faser zusätzliche Spannungen in die Probe induziert. Um einen Push-Out-Test

23



2 Theoretische Betrachtung von Wf/W und Push-Out

Abbildung 2.9: (a) Schematischer Aufbau eines Push-Out-Tests und damit einherge-
hende Probleme: (b) Verformung bei zu dicken Proben, (c) Durchbiegung bei zu dünnen
Proben.

durchführen zu können, muss die Probe richtig positioniert und entsprechend gedrückt

werden. Dafür muss der Indenter einen kleineren Durchmesser als die Faser haben, die

gedrückt wird. Dies führt ebenfalls zu einer Veränderung des Spannungszustandes in der

Probe, wodurch das Maximum der Scher- und Normalspannung an der Grenzschicht zwi-

schen Faser und Matrix nicht mehr an der Probenoberfläche, sondern darunter, in der

Probe, liegt [47, 55]. Das daraus resultierende Verhalten kann nicht mehr korrekt ana-

lytisch beschrieben werden. Somit wird auf Finite-Elemente-Methoden (FEM) zurückge-

griffen um die Spannungszustände der Proben zu berechnen. Ein weiterer Effekt, der sich

aus der veränderten Geometrie des Versuchs ergibt, ist die verringerte Probendicke. Bei

zu dicken Proben reicht möglicherweise die mittels des Indenters aufgebrachte Last nicht

aus um das Debonding der Faser zu erreichen. Stattdessen drückt der Indenter in die Fa-

ser und zerstören so die Probe (s. Abbildung 2.9 (b)). Zudem muss der Durchmesser des

Lochs im Probenhalter größer sein als der Durchmesser der Faser. Dies kann bei dünnen

Proben zur Durchbiegung der Probe und damit zu einer weiteren Veränderung des Span-

nungszustands führen (s. Abbildung 2.9 (c)). Eine genaue Analyse des Spannungszustands

wird im nächsten Abschnitt beschrieben. Der Zusammenhang zwischen Probendicke und
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Lochdurchmesser wurde beispielsweise von Kallas et al. genauer untersucht [49]. Demnach

ist der Einfluss der Durchbiegung auf den Spannungszustand zu vernachlässigen, wenn die

Probe zwei- bis dreimal dicker ist als der Durchmesser des Lochs im Probenhalter.

In der Praxis gibt es somit zwei Randbedingungen für die Probendicke einer Push-Out-

Probe: Sie muss dick genug sein um ein Durchbiegen aufgrund der Last der Indenters zu

verhindern. Sie muss aber auch dünn genug sein, damit es zu einem Ablösen der Faser

von der Matrix und so zum Debonding kommen kann.

2.4.2 Der Spannungszustand während des Push-Out-Tests

Wie bereits beschrieben hat der Spannungszustand der Probe, der auch von der Test-

durchführung beeinflusst werden kann, einen erheblichen Einfluss auf die Ergebnisse der

Push-Out-Tests. Um dies genauer zu untersuchen wurde in dieser Arbeit ein achsensyme-

trisches 2D Finite-Elemente-Modell (FEM) benutzt, dessen Gitterabstand in wichtigen

Bereichen 1 m beträgt. Der Aufbau lässt es zudem zu unterschiedliche Probenhalter-

Loch-Durchmesser und Probenhöhen zu simulieren (s. Abbildung 2.10).

Abbildung 2.10: Aufbau des 2D FE-Modells zur Simulation des Spannungszustand der
Probe während des Push-Out-Tests.

Dem zugrunde liegt, dass durch das Aufbringen einer Last durch den Indenter, der einen

kleineren Durchmesser als die Faser besitzt, verschiedene Spannungen in die Probe in-

duziert werden. Die Spannungskomponenten, die hierfür berücksichtigt werden, sind in

Abbildung 2.11 dargestellt. Dabei wird grundsätzlich zwischen Komponenten der Nor-

malspannung und der Scherspannung unterschieden. Während die Scherspannung aus

dem Widerstand gegen das Ablösen resultiert, hat die Normalspannung unterschiedliche

Quellen. So wird von einem Anfangsdruck ausgegangen, der die Matrix mit Interface an

die Faser drückt und sich aus der Eigenspannung der Probe ergibt. Eine weitere Kom-

ponente entsteht durch die Durchbiegung der Probe, wodurch in der oberen Hälfte eine

Druckspannung und in der unteren Hälfte eine Zugspannung entsteht. Die letzte Kom-

ponente ist eine Querspannung der Faser, die im Poisson-Effekt begründet und ebenfalls

eine Druckspannung ist.
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Abbildung 2.11: Im FE-Modell berücksichtigte Spannungskomponenten, die die Probe
beeinflussen.

Für die Matrix wird ein linear-elastisches Verhalten angenommen, wohingegen für die

Faser auch eine mögliche Plastizität berücksichtigt wird. Die dafür benötigte Fließkurve

wird aus Ergebnissen von [15] und [56] angenähert. Dabei ist zu beachten, dass die dort

verwendeten Proben auch ein Erbiumoxid-Interface besitzen, das aber nur 600 nm dick

ist und mittels chemischer Gasphasenabscheidung hergestellt wurde. Somit sind die Er-

gebnisse dieser Simulationen im Bezug auf Proben, die mittels heißisostatischen Pressens

hergestellt wurden, nicht 1 zu 1 übertragbar, da diese aufgrund fehlender Materialparame-

ter nur bedingt beschrieben werden können. Der in den genannten Arbeiten verwendete

Faser- und Indenterdurchmesser stimmt jedoch mit 150�m beziehungsweise 120 �m mit

denen in dieser Arbeit überein.

Einige bereits beschriebene Effekte lassen sich somit verifizieren und es können Vorhersa-

gen über das Verhalten der Proben gemacht werden. In Abbildung 2.13 ist die berechnete

Scher- und Normalspannungsverteilung für eine 145 �m dicke Probe in Abhängigkeit des

Lochdurchmessers L im Probenhalter gezeigt. Es ist zu sehen, dass die Scherspannung

nur geringfügig durch verschiedene Lochdurchmesser beeinflusst wird. Unabhängig davon

weicht sie lokal stark von der durchschnittlichen Scherspannung ab, die sich aus der vom

Indenter aufgebrachten Last von 23,8N ergibt. Die Normalspannung hingegen verändert

sich stark mit wechselnden Lochdurchmessern. So verdoppelt sich die Zugspannung an der

Probenunterseite bei verdoppeltem Lochdurchmesser. Zudem ist die Position des Null-

durchgangs der Normalspannung bei einem Lochdurchmesser von 400 �m doppelt so weit

von der Probenunterseite entfernt, wie dies für einen Lochdurchmesser von 200 �m der

Fall ist. Die Druckspannung im oberen Teil der Probe nimmt durch einen vergrößerten

Lochdurchmesser ebenfalls zu. Verglichen mit der angenommenen Normalspannung, die

rein aus der Eigenspannung resultiert, ergibt sich eine erhebliche Abweichung.

In einer weiteren in Abbildung 2.12 dargestellten Analyse wird die Entwicklung des Span-

nungszustandes im fortschreitendem Push-Out-Test untersucht. Darin wird eine 265�m

26



2.4 Der Push-Out-Test

Abbildung 2.12: Simulierte Spannungsverteilung im gebundenen (I), teil-abgelösten (II)
und komplett-ablösten Zustand (III) einer Probe (H = 265 m).

dicke Probe simuliert, die bei einem Lochdurchmesser von 200 m getestet wird. In Teilab-

bildung (b) ist die simulierte Last-Weg-Kurve gezeigt und in Phasen eingeteilt, wobei

diese durch das erste Ablösen der Faser und dem kompletten Ablösen der Faser getrennt

sind. Für einen Verfahrweg von 0,5 m, 1 m und 1,5 m wurde jeweils der Spannungszu-

stand berechnet und in Abbildung 2.12 (a) dargestellt, womit alle drei Phasen betrachtet

werden können. Dabei weisen die Kurven teilweise starke Schwankungen auf, die Artefak-

te aufgrund von Konvergenzproblemen des Modells sind. Ein Vergleich der berechneten

Scherspannungen zeigt zum einen, dass diese mit zunehmender Last in ihrem Betrag zu-

nehmen. Zum anderen zeigt sich, dass in Phase II ein Teil der Faser abgelöst ist (oranger

Bereich) und dabei das Debonding zwischen Faser und Interface von der Probenoberseite

nach unten gerichtet stattfindet. Jedoch ist die Scherspannung, anders als in den etablier-

ten Shear-Lag-Modellen, nicht an der Ablösefront am größten, sondern in einem Bereich

leicht unterhalb der Probenoberfläche und zwar über alle Phasen hinweg ungefähr an der

gleich Position.

Die Normalspannung, deren Ergebnisse auch in Abbildung 2.12 (a) gezeigt sind, vergrößert

sich erneut mit steigender Last. Jedoch ist an der Probenunterseite zu beobachten, dass

nach dem ersten Ablösen der Faser anstatt der vorherigen Druckspannung nun eine Zug-

spannung herrscht, die ebenfalls zum Ablösen der Faser führen könnte.

Ein Vergleich des Spannungszustands der Simulation in Abbildung 2.12 in Phase I mit dem

in Abbildung 2.13 für 200 m Lochdurchmesser gezeigten Zustand erlaubt einen Einblick

in die Abhängigkeit der Scher- und Normalspannung von der Probendicke. Die für die in

Abbildung 2.13 dargestellte Probe mit einer Dicke von 145 m resultierende Scherspan-

nung ist, trotz der geringeren Last von 23,8N, größer als im Fall der Probe, die mit 26,5N

belastet wird und 265 m dick ist. So steigt bei gleicher Last und geringerer Probengröße

der Betrag der Scherspannung. Ein weiterer Unterschied ist bei der Normalspannung zu
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L  L 

Abbildung 2.13: Simulierte Scher- und Normalspannungsverteilung einer Probe in
Abhängigkeit vom Lochdurchmesser des Probenhalters (H = 145 �m).

beobachten, die zwar vom Betrag, im oberen Bereich der Faser ähnlich ist, sich jedoch im

Bereich der Probenunterseite stark unterscheidet. So wird für den Fall der dünneren Pro-

be das Auftreten einer Zugspannung berechnet, wohingegen im Fall der dickeren Probe

weiterhin eine Druckspannung erhalten bleibt. Bestätigt sich dieses Verhalten bei realen

Proben, kann sich das Ablöseverhalten von dünnen Proben von dem von dicken Proben

unterscheiden, da hier das Debonding von unten initiiert werden könnte.

Durch die Simulation zeigt sich, dass die beiden Randbedingungen, die aus der Durchführ-

barkeit des Tests stammen (Indenter kleiner als die Faser und Loch im Probenhalter größer

als die Faser) den Spannungszustand der Probe erheblich verändern. Somit sind auch Re-

sultate, die auf den etablierten Shear-Lag-Modellen beruhen, kritisch zu betrachten und

deren Gültigkeit abhängig von den untersuchten Proben.

2.4.3 Die Last-Weg-Kurve eines Push-Out-Tests

Die Messergebnisse eines Push-Out-Tests werden in Form einer Last-Weg-Kurve darge-

stellt. Je nach Versuchsaufbau und Messmethode kann der angegebene Weg sowohl der

wahre Weg der Faser, der Verfahrweg des Indenters als auch ein um den elastischen Anteil

korrigierter Weg des Indenters sein. Dies ist stets beim Vergleich verschiedener Messungen

zu berücksichtigen. Die Kraft hingegen ist immer die durch einen Kraftaufnehmer (auch

Lastzelle genannt) gemessene Last. Die Genauigkeiten der Lastzelle ist abhängig von ihrer

maximalen Kapazität und bestimmt damit den systematischen Fehler der Kraft.

Der Beginn der Kurve ist durch einen linear-elastischen Teil gekennzeichnet, dessen An-

fang durch Setzungsvorgänge verändert sein kann. Das Ende dieser linearen Phase mar-
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Abbildung 2.14: Die vier wichtigsten Stufen eines idealen Push-Out-Tests, die dabei
auftretenden Scherspannungen an der Faser-Matrix-Grenzfläche und die zugehörige Last-
Weg-Kurve (nach [57]).

kiert das initiale Ablösen von Teilen der Faser von der Matrix (s. Abbildung 2.14 A). Mit

steigender Last steigt auch die Scherspannung an der Grenzschicht zwischen Faser und

Matrix. Übersteigt die Scherspannung τ einen gewissen Wert τd, kommt es zum Ablösen in

den Teilen der Grenzschicht, in denen τ größer ist als τd. In der Theorie und unter idealen

Bedingungen, beginnt das Ablösen an der Oberseite der Probe, da hier die Scherspannung

zu Beginn am höchsten ist. Wird jedoch ein Indenter verwendet, dessen Durchmesser klei-

ner ist als jener der Faser, gilt dies nicht mehr.

In dem nun folgenden Teil der Push-Out-Kurve wird der Punkt der maximalen Scher-

spannung und damit der Ort, an dem das Ablösen zwischen Faser und Matrix stattfindet,

sukzessive durch die Proben in Richtung Probenunterseite wandern. Die Faser ist somit

partiell abgelöst wie es in Abbildung 2.14 B veranschaulicht ist. Im abgelösten Bereich ist

die Scherspannung nun durch die Reibung begrenzt. So kann τ nicht größer als τfr, die

maximale Scherspannung, die durch Reibung übertragen werden kann, sein.

Der Punkt der maximalen Kraft ist dadurch gekennzeichnet, dass das Maximum der Scher-

spannung die Probenunterseite erreicht, womit nun die komplette Faser von der Matrix

abgelöst ist (s. Abbildung 2.14 C). Dass dabei die größte Last gehalten werden kann, gilt
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2 Theoretische Betrachtung von Wf/W und Push-Out

jedoch nur für den Fall das τfr < τd.

Der weitere Verlauf der Kurve ist durch einen großen Lastabfall und dem anschließenden

Reibungsteil gekennzeichnet (s. Abbildung 2.14 D). Die Reibung hat analog zu der in

Abbildung 2.7 (d) für den Pull-Out-Test dargestellten Auswirkung auch einen Einfluss

auf das Push-Out-Verhalten. Abhängig vom Reibungskoeffizienten kann die Kurve unter-

schiedliche Formen annehmen und auch der Lastabfall kann unterschiedlich groß ausfallen

[37].

Aufgrund der aufgebrachten Last und der dadurch im experimentellen Aufbau gespeicher-

ten elastischen Energie, kann es im Experiment nach dem Lastabfall, der dem kompletten

Debonding folgt, erneut zu einem Steigen der Last kommen, bevor der reine Reibungsteil

beginnt. Dies rührt daher, dass durch das Ablösen der Widerstand gegenüber einer Bewe-

gung der Faser sinkt und ein Teil der elastischen Energie des Systems in kinetische Energie

der Faser umgewandelt wird. Je höher die Last, desto höher der potentielle Lastabfall,

womit die Last unter das rein durch die veränderten Scherfestigkeiten bedingte Niveau

abfallen kann.

Zusammenfassend ist der Push-Out-Test aus dem Pull-Out-Test hervorgegangen, wobei

die theoretische Beschreibung auf den gleichen Annahmen fußt. Durch den veränder-

ten Versuchsaufbau ergeben sich jedoch auch neue Randbedingungen, die nicht komplett

von der Shear-Lag-Theorie beschrieben werden. Dies zeigen bereits die durchgeführten

FEM-Simulationen, mit deren Hilfe der Spannungszustand an verschiedenen Punkten der

Last-Weg-Kurve bestimmt wurde. Somit stellt sich die Frage ob es auch experimentelle

Anzeichen gibt, die auf Abweichungen von den Annahmen der Shear-Lag-Theorie schließen

lassen. Diese könnten in der resultierenden Struktur der Proben während der verschiede-

nen Phasen des Push-Out-Tests und in den Last-Weg-Kurven zu finden sein.
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3 Probenherstellung und

Charakterisierung

Im folgenden Kapitel wird die Herstellung und Präparation der Push-Out-Proben und

deren Charakterisierung beschrieben. Dabei wird zuerst auf die Vorbereitung der Fasern

und die Aufbringung des Interface und danach auf die Herstellung der Matrix eingegan-

gen. Folgend werden die notwendigen Schritte der Probenpräparation gezeigt und die

Durchführung und Auswertung des Push-Out-Tests vorgestellt. Abschließend werden die

für die Charakterisierung der Proben verwendeten Geräte genannt und deren Funktions-

prinzipien erläutert.

3.1 Probenherstellung

Faserherstellung und Faserbeschichtung

Die Wolframdrähte, im folgenden Fasern genannt, die zur Faserverstärkung genutzt wer-

den, sind kommerziell erhältlich und werden von der Firma Osram GmbH, Schwabmünchen,

bezogen. Die in dieser Arbeit verwendeten Fasern haben einen Durchmesser von 150 µm

und sind warmgezogen, wodurch sie eine elongierte Kornstruktur entlang der Faserrich-

tung besitzen. Senkrecht zur Faser hingegen sind die Körner ineinander verdrillt und sehr

klein (s. Abbildung 3.1). In der englischen Fachliteratur wird dies als
”
grain curling“ be-

zeichnet, was soviel wie Kornkringelung heißt. Dies ist eine Besonderheit beim Ziehen von

Fasern aus Metallen mit bcc-Struktur [58, 59].

Um die Fasern im Komposit verwenden zu können muss zunächst das Interface aufgetra-

gen werden. In dieser Arbeit wird als Interfacematerial ausschließlich Erbiumoxid (Er2O3)

verwendet. Die Beschichtung geschieht mittels eines reaktiven Magnetronsputterverfah-

rens (engl. to sputter, zerstäuben). Ein Vergleich zwischen unbeschichteter und beschichte-

ter Faser ist in Abbildung 3.3 (a) gezeigt. Als Anlage wurde eine Discovery 18 von Denton

LLC (Moorestown, NJ, USA) verwendet. Für die Beschichtung wird der Draht als Substrat

in der Vakuumkammer positioniert, in der ein Basisdruck von 4 ·10−6 mbar oder niedriger

herrscht. Zusätzlich ist in der Kammer ein Target, in diesem Fall Erbium (99,9%), einge-

baut. Des Weiteren werden Argon (30 sccm) und Sauerstoff (8 sccm) eingelassen, was in

einem Depositionsdruck von 8, 5 ·10−3 mbar resultiert. Durch ein hochfrequentes Wechsel-
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3 Probenherstellung und Charakterisierung

Abbildung 3.1: Der Querschliff einer gezogenen Wolframfaser in radialer Richtung zeigt
die feine, gleichmäßige Kornstruktur. Bei höherer Vergrößerung (rechts) ist zusätzlich die
Verdrillung der Körner erkennbar.

feld wird das Argon ionisiert. Zusätzlich wird eine Bias-Spannung von 190-230V zwischen

Target (Anode) und Substrat (Kathode) angelegt. Ein Dauermagnet hinter dem Target

zwingt die bei der Ionisation des Argons ebenfalls entstandenen freien Elektronen auf eine

Kreisbahn, wodurch diese die Ionisierungsrate in direkter Nähe zum Target steigern. Die

so erzeugten Argonionen werden durch die Bias-Spannung zum Target beschleunigt und

zerstäuben dieses. Dadurch entstehen freie Erbiumatome, die aufgrund des Impulsübert-

rags der Argonionen gerichtet auf das Substrat fliegen und dort deponiert werden. Der

in die Vakuumkammer eingelassene Sauerstoff reagiert dabei mit den Erbiumatomen und

wird ebenfalls deponiert, wodurch sich die gewünschte Erbiumoxidschicht bildet.

Die Aufwachsrate beträgt bei diesem Prozess 4,76 nm/min, womit sich für die gewünsch-

ten Interfacedicken von 1�m, 2 �m und 3 �m Beschichtungszeiten von 210min, 420min

und 630min ergeben. Vor der Deposition werden die Fasern in der Vakuumkammer mit

einem Plasma gereinigt um mögliche Verunreinigungen zu beseitigen. Da das Interface

eine möglichst konstante Dicke haben soll, werden die Fasern, nachdem sie von einer Seite

beschichtet wurden, gewendet und der Prozess wird wiederholt. Dabei wird jedoch das

Vakuum gebrochen und es kann zu Verunreinigungen der Oberfläche kommen. Dem wird

jedoch entgegen gewirkt, indem vor dem Sputterprozess wiederum ein Reinigungsschritt

mittels eines Plasmas durchgeführt wird.

3.1.1 Matrixherstellung

Im folgenden werden zwei Varianten der Matrixherstellung genauer betrachtet. Zum einen

das heißisostatische Pressen (HIP) als ein pulvermetallurgischer Prozess und zum anderen

die chemische Gasphasenabscheidung (CVD), welche die bisher etablierte Methode zur

Herstellung von Einzelfaserproben von Wf/W ist.
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Vorbereitung der Proben für das heißisostatische Pressen

Der erste Schritt der Herstellung einer Probe durch heißisostatisches Pressen besteht

in der Erzeugung eines Grünkörpers. Dafür werden zuerst die beschichteten Fasern in

die Matrix eingebettet. Hierzu wird Wolframpulver zu Tabletten mit einer Höhe von 4-

5mm und einem Durchmesser von 19mm uniaxial vorverpresst (s. Abbildung 3.2). Die

dabei aufgebrachte Kraft von entweder 30-33 kN oder 50-55 kN entspricht 106-116MPa

beziehungsweise 176-194MPa und wird für mindestens 90 s gehalten. Die durchschnitt-

liche Dichte der so hergestellten Wolframtabletten beträgt ca. 51,5% respektive 58%.

Diese wird über das Gewicht, des für jede Tablette eingebrachten Wolfram-Pulvers (ca.

14,5 g) bestimmt. Zusätzlich wird die via Messschieber gemessene Höhe (h) der ferti-

gen Tabletten, sowie deren bekannter Durchmesser (d = 19mm) benötigt und nach

ρTablette = mPulver/(π/4 · d2Tablette · hTablette) die Dichte berechnet. Weitere Details und

die genauen Dichtedaten der jeweiligen Tabletten der einzelnen Proben sind im Anhang

in Tabelle 6.1 gezeigt.

Abbildung 3.2: Schematische Darstellung der W-Tablettenherstellung.

Vor der Befüllung müssen die HIP-Kapseln zunächst hergestellt werden. Als Kapselmate-

rial wurde Tantal gewählt, da dies mit Wolfram keine Mischphasen bildet [60]. Aus einem

Tantalrohr (Innendurchmesser 19mm, Außendurchmesser 20mm) werden Segmente von

22mm Länge geschnitten. Des Weiteren werden Deckel aus 0,5mm dickem Tantalblech

drahterodiert und mit einem Spezialwerkzeug in die gewünschte Form gezogen, wonach sie

einen Außendurchmesser von 19mm und eine Höhe von 2mm haben. Die so hergestellten

Teile der Kapsel werden in einem Ultraschallbad in Aceton gereinigt. Danach wird ein

Deckel in ein Rohrsegment mittels eines Elektronenstrahls im Vakuum eingeschweißt.
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3 Probenherstellung und Charakterisierung

In diese Kapselrohlinge wird als nächstes eine Tablette eingeführt und darauf mittig eine

Faser gelegt. Danach wird eine weitere Tablette in der Kapsel deponiert, worauf ein bis

zwei Fasern mittig, zueinander parallel und parallel zur Faser in der vorigen Schicht gelegt

werden. Als vorletzter Schritt wird eine dritte Tablette mit wiederum einer mittig positio-

nierten Faser, die parallel zu den Fasern der vorigen Schichten liegt, gesetzt. Abschließend

wird eine vierte Tablette in die Kapsel gebracht.

Als letzter Schritt, bevor die Kapsel geHIPt werden kann, muss diese mit dem obere De-

ckel, erneut mittels Elektronenstrahlschweißen, verschlossen werden. Da das Schweißen

im Vakuum bei mindestens 10−4 mbar stattfindet, herrscht in der Kapsel ebenfalls ein

Vakuum. Dies ist wichtig für die Verdichtung während des heißisostatischen Pressens, da

nur so eine komplette Verdichtung gewährleistet werden kann. Der Prozess der Kapsel-

vorbereitung ist in Abbildung 3.3 (b) bis (d) illustriert.

Fasern

Pulver Tablette Tantal-Kapsel

Faser mit Erbiumoxid-Interfaceunbeschichtete Faser

20 mm

10 µm10 µm

100 µm100 µm

(d)

(c)(b)

(a)

HIP

Abbildung 3.3: Herstellung einer HIP-Kapsel mit Einzelfaser Wf/W-Proben [61].

Heißisostatisches Pressen (HIP)

Das heißisostatische Pressen oder HIPen ist eine etablierte Methode um Wolframhalbzeu-

ge herzustellen. Dazu wird bei hohen Temperaturen unter hohem Druck ein vorgesinterter
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oder eingekapselter Grünkörper verdichtet. Der Druckaufbau erfolgt dabei mittels eines

Arbeitsgases wie Argon oder Stickstoff, zudem können je nach gewünschter Endtempertur

verschiedene Heißelemente zum Einsatz kommen. Im Detail unterscheiden sich verschie-

dene HIP-Anlagen hauptsächlich in ihrer Größe, im erreichbaren maximal Druck, der

maximalen Temperatur und der maximal möglichen Heiz- und Abkühlrate. Eine theo-

retische Betrachtung des Einflusses der HIP-Parameter auf die erreichbare Dichte ist in

Kapitel 2.1.1 gegeben.

Die für die Proben dieser Arbeit benutzte Presse ist von der Firma EPSI (Temse, Belgi-

en), arbeitet mit Stickstoff als Arbeitsgas, hat einen nutzbaren Probenraumdurchmesser

von 120 mm und eine nutzbare Höhe von 350 mm. Für die Herstellung der Proben wurde

auf Graphitheizelemente zurückgegriffen, womit die gewünschten Temperaturen von bis

zu 1900 ◦C erreicht werden können. Der Druck lag bei allen Proben bei 200 MPa oder

250 MPa, dabei wurde stets eine Haltezeit von vier Stunden gewählt. Details zu den ge-

nauen HIP-Parametern der verschiedenen Proben sind im Anhang in Tabelle 6.1 zu finden.
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Abbildung 3.4: Ein exemplarisches Temperatur-Zeit-Diagramm eines HIP-Zyklus mit
einer Prozesstemperatur von 1600 ◦C und einem Prozessdruck von 200 MPa bei einer
Prozesszeit von 4 Stunden.

Ein exemplarisches Temperatur-Zeit-Diagramm eines HIP-Durchlaufs ist in Abbildung 3.4

gezeigt. Es ist zu erkennen, dass zunächst mit einer Heizrate von 24 K/min 900 ◦C erreicht

werden, bevor der Druckaufbau mit 3 MPa/min beginnt. Nach diesem Punkt richtet sich

die Heizrate nach der jeweiligen Endtemperatur, da die Rate des Druckaufbaus limitiert.

Sind der Enddruck und die Endtemperatur erreicht, werden diese für vier Stunden gehal-

ten. Hiernach folgt ein Druckabbau von 1,5 MPa/min bis der Umgebungsdruck erreicht

wird inklusive eine Abkühlphase mit 11 K/min bis 700 ◦C, wonach die HIP ungeregelt auf
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3 Probenherstellung und Charakterisierung

Raumtemperatur abkühlt. Die hier genannten Raten sind nur exemplarisch und können

bei anderen Zyklen anders gewählt sein. Eine Konstante ist jedoch die Temperatur von

900 ◦C, bei der der Druckaufbau beginnt, da Tantal ab dieser Temperatur duktil genug

ist um durch die druckbedingte Verformung nicht zu reißen.

Chemische Gasphasenabscheidung (CVD)

Die Wolfram-Matrix kann auch über die chemische Gasphasenabscheidung (ebgl. chemical

vapor deposition, CVD) hergestellt werden. Dazu werden die beschichteten Wolframfa-

sern in einem evakuierten Reaktorgefäß auf 300 ◦C bis 800 ◦C erhitzt und in den Reaktor

werden Wolframhexaflurid (WF6) und Wasserstoff (H2) als Reduktionsmittel eingelassen.

Typische Arbeitsdrücke betragen dabei 1 bis 1000 mbar. An der heißen Oberfläche der Fa-

sern reagieren die Gase zu Wolfram und Flusssäure (HF) (s. Gleichung 3.1). Da Flusssäure

sehr giftig und ätzend ist wird diese nachfolgend in einen Nasswäscher geleitet und mit

Natriumhydroxid neutralisiert.

WF6 (g) + H2 (g) −→ W (s) + HF (g) (3.1)

Die Aufwachsraten des CVD-Prozesses sind recht gering und erlauben damit nicht die

schnelle Herstellung großer Komponenten, wie dies bei pulvermetallurgischen Prozessen

möglich ist. Jedoch ermöglicht diese Herstellungsmethode die Abscheidung sehr reinen

Wolframs. Des Weiteren sind die Prozesstemperaturen gering, womit sowohl in der Faser

als auch in der Matrix keine Gefügeänderungen entstehen können. Außerdem wird da-

von ausgegangen, dass, aufgrund des kräftefreien Aufwachsens, die Eigenspannungen der

Wolframschicht sehr klein bis nicht vorhanden sind.

Die für diese Arbeit benutzten CVD-Proben wurden bei der Firma Archer Technicoat

Ltd., High Wycombe (GB) hergestellt. Die Prozesstemperatur betrug 550 ◦C und der

Durchmesser der erzeugten Proben lag bei ca. 2 mm. Weitere Details zum CVD-Prozess

und zur Herstellung von Wf/W mittels CVD sind in [62] und [15] dokumentiert.

3.2 Push-Out-Test

Beim Push-Out-Test wird mit Hilfe eines Stempels oder Indenters die Faser aus einer ent-

sprechend präparierten Einzelfaser-Kompositprobe gedrückt. Der Test wurde entwickelt

um bei kleinen Probengeometrien einen schnellen Zugang zu den mechanischen Eigen-

schaften der Faser-Matrix-Grenzfläche oder des Interface zu bekommen. Dabei ist beson-

ders die Scherfestigkeit der Grenzfläche ein wichtiger Parameter um auf die Eigenschaften

des gesamten Komposits zu schließen. Eine theoretische Betrachtung des Push-Out Tests

ist in Kapitel 2.4 gegeben.

Im folgenden werden die verschiedenen Aspekte, von der Probenpräparation, über die
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verwendeten Geräte und der Durchführung bis zur Auswertung, des Push-Out-Tests be-

schrieben.

3.2.1 Probenpräparation

Damit gültige Push-Out-Tests durchgeführt werden können, müssen die Proben entspre-

chend vorbereitet werden. Dabei ist besonders zu beachten, dass sich die Faser senkrecht

zur Probenoberfläche befindet um nicht normal wirkende Komponenten der auf die Faser

wirkenden Kraft zu verhindern.

Zuvor müssen die zu testenden Materialien in die passende Testgeometrie gebracht wer-

den. Bei Proben, die mittels HIP hergestellt wurden, ist diese Prozedur recht aufwendig.

Zuerst muss dazu die Kapsel möglichst senkrecht zu den Faserebenen aufgeschnitten wer-

den. Um kein Material zu verschwenden, sollten diese Schnitte an den Enden der Fasern

gesetzt werden. In der Praxis wird dazu beim Befüllen der Kapseln die Lage der Faser-

ebenen markiert und nach dem HIPen ein ca. 8mm breiter Block mittig aus der Kapsel

geschnitten (s. Abbildung 3.5 (a)). Der nächste Schritt besteht darin, die Schnittflächen

zu schleifen und zu polieren, bis die Fasern erkennbar sind. Wenn dies auf beiden Seiten

durchgeführt wird, kann die Lage der jeweiligen Faser eindeutig bestimmt werden. Ist dies

geschehen, müssen die einzelnen Faserlagen voneinander getrennt werden und der Block

wird abermals zersägt (s. Abbildung 3.5 (b)). Die so gewonnen Quader enthalten jeweils

eine Faser und ermöglichen es genau senkrecht zu dieser kleine Scheiben der gewünschten

Dicke von 300 m bis 600 m zu schneiden (s. Abbildung 3.5 (c)). Die so entstehenden

Plättchen haben eine Größe von 2-3 x 2-1 mm2.

Abbildung 3.5: Die verschiedenen Schritte der Push-Out-Test-Probenpräparation für
HIP- und CVD-Proben.

Bei Proben, welche mittels chemischer Gasphasenabscheidung (CVD) hergestellt wur-

den, ist diese Prozedur einfacher, da die mit Interface versehenen Fasern von allen Seiten
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gleichmäßig mit Wolfram beschichtet werden. Dadurch entsteht bei Einzelfaserproben ein

kleiner Stab, der senkrecht zur Oberfläche in Scheiben zerschnitten werden kann, wodurch

die gewünschte Ausrichtung der Faser zur Probenoberfläche bereits gewährleistet ist (s.

Abbildung 3.5 (d)). Der Durchmesser der so hergestellten Scheiben beträgt 1 bis 2 mm.

Für diese Präparationsschritte kam zum einen eine IsoMet - Low Speed Saw von Buehler

Ltd. (ITW Test & Measurement GmbH, Esslingen) mit einem Schneidblatt aus bron-

zegebundenem Diamant zum Einsatz um die Faserlagen voneinander zu trennen. Zum

anderen wurde eine GS-1000 Drahtsäge der Firma Sommer Präzisionstechnik (Usingen)

mit einem mit 30 µm Diamanten besetzen Stahldraht (Durchmesser 220 µm) benutzt, wel-

che sehr kleine, präzise Schnitte ermöglicht um die Scheiben der CVD- und HIP-Proben

zu schneiden. In der genannten Reihenfolge nimmt die Schnittbreite der Maschinen ab,

wobei sich die Präzision erhöht, jedoch auch die Geschwindigkeit des Schneidens verrin-

gert. Dies ist zugleich der Hauptgrund, warum mehrere Sägen benutzt wurden, damit die

Probenpräparation in einer vertretbaren Zeit durchgeführt werden kann.

Der nächste Schritt besteht darin die geschnittenen Scheiben beidseitig zu polieren. Dies

verhindert eine Verzahnung an der Oberfläche zwischen Faser, Interface und Matrix, wel-

che sonst die Testergebnisse beeinflussen könnte. Dafür wurde eine spezielle Polierhilfe an-

gefertigt, die einerseits sicherstellt, dass beim Polieren kein ungewollter Winkel zwischen

Faser und Probenoberfläche entsteht. Andererseits ist die Polierhilfe in sechs Bereiche

unterteilt, deren Höhe sich jeweils um 50µm verringert. Somit ist es möglich, in einem

Arbeitsschritt Proben zu präparieren, die beispielsweise eine Dicke von 150 µm, 200µm,

usw. bis 400µm haben. Dies ist wichtig, da für die spätere Auswertung des Push-Out-Tests

Gruppen von Proben mit gleicher Dicke vorhanden sein müssen. Die Probenplättchen wer-

den auf die Polierhilfe mit einem Wachs aufgeklebt, dabei muss erneut darauf geachtet

werden, dass durch Unebenheiten der Oberflächen, die durch das Schneiden entstehen

können, die Probe nicht verkippt und somit ein Winkel zwischen Fasernormalen und ge-

schliffener Oberfläche entsteht. Um dem entgegenzuwirken werden die Proben vor dem

Aufkleben mittels Schleifpapier von etwaigen Kanten befreit.

Für das Schleifen und Polieren wurde eine halbautomatische Saphir 550 mit Rubin 520

Kopf der Firma ATM GmbH (Mammelzen) verwendet. Im einzelnen wurde für das Schlei-

fen Siliziumcarbid (SiC) Schleifpapier nach FEPA P Standard mit einer Körnung von 800

und 1200 benutzt. Nachfolgend wurden Diamantsuspensionen der Firma ATM GmbH mit

einer Korngröße von 9 µm, 6 µm, 3 µm und 1 µm auf je einem synthetischen Kunstfaser-

Poliertuch Struers MC Dac (Struers GmbH, Willich) für das Polieren verwendet. Ab-

schließend wird die Probe zur besseren Sichtbarkeit der Kornstruktur und der Faser mit

kaltgesättigter Kaliumhexacyanoferrat-Lösung (K3[Fe(CN)6]), die mit 0,25 µm Diamanten

versetzt wurde, nach ASTM Norm E407, angeätzt und poliert [63]. Dies erleichtert das

spätere Positionieren der Probe im Push-Out-Test-Versuchsaufbau erheblich.

Abschließend wird die Dicke der Push-Out-Proben mit einem Laserprofilometer bestimmt.
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Ein Vergleich mit gemessenen Höhen von Querschliffen mittels Rasterelektronenmikro-

skop ergibt eine Abweichung von bis zu 2 µm, so dass der Fehler der Dickenbestimmung

unabhängig von der Dicke selbst ist und mit 2 µm angenommen wird. Auf diese Weise

präparierte und vermessene Proben besitzen planparallele Oberflächen mit einer gut er-

kennbaren Faser und sind bereit für die Durchführung des Push-Out-Tests. Proben, die

mittels Electron Backscatter Diffraction (EBSD) untersucht wurden, haben anstatt der

Ätzprozedur eine Endpolitur mit OP-S NonDry (Korngröße 0,04 µm Kolloid-Kieselerde)

der ATM GmbH erhalten.

3.2.2 Testaufbau und Durchführung

Der für die Durchführung des Push-Out-Tests nötige Aufbau besteht aus einem Proben-

halter, einem Stempel und einer universellen Prüfmaschine (UPM). Als UPM wurde eine

Instron 3342 der Firma Instron GmbH (Darmstadt) benutzt, die eine Maximallast von

500 N aufbringen kann. Ebenso ist die benutzte Lastzelle, auch Kraftmessdose, die die

aufgebrachte Last misst, auf 500 N ausgelegt.

Zuerst jedoch wird die präparierte Probe in einem speziell entworfenen Probenhalter aus

Glas (s. Abbildung 3.6 (a)) eingebaut. Dieser hat in seinem Zentrum eine Bohrung mit

einem Durchmesser von ca. 320 µm (s. Abbildung 3.6 (b)). Die Positionierung der Probe

wird so durchgeführt, dass sich die Faser genau über der Bohrung befindet. Dafür wird die

Probe zuerst auf der Vorderseite des Halters grob positioniert und mit einem Blech fixiert.

Anschließend wird der Probenhalter umgedreht und die genaue Positionierung mit Hilfe

eine Mikroskops durchgeführt. Dabei wird durch die Bohrung blickend die Probenrücksei-

te fokussiert und anschließend mittels eines 50 µm dicken Bleches die Probe so verschoben,

dass die Faser mittig in der Bohrung zu sehen ist.

Ist dies geschehen, wird der Probenhalter in die UPM eingebaut, in der zuvor ein Wolframcarbid-

Indenter installiert wurde (s. Abbildung 3.6 (c)). Dieser ist ursprünglich ein Mikrobohrer-

rohling aus der Halbleiterindustrie, hat an seiner Spitze einen Durchmesser von 120 µm

über eine Länge von ca. 300 µm und ist an seiner Vorderseite plan. Die Vorderseite wird

im folgenden Schritt mit Hilfe eines Stiftmikroskops über der Faser positioniert. Dies

geschieht aus zwei Positionen, die im 90◦ Winkel zueinander stehen um die genaue Posi-

tionierung gewährleisten zu können (s. Abbildung 3.6 (d)).

Die eigentliche Push-Out-Test-Durchführung wurde mittels der Software Bluehill in der

Version 3.54.2944 durchgeführt. Zunächst wird der Indenter auf die Faser gefahren bis

die Kraftmessdose 1 N misst und somit die Nullposition bestimmt (s. Abbildung 3.6 (e)).

Nachfolgend wird der Indenter, Weg-gesteuert mit 20 µm/min, nach unten bewegt und

die dadurch an der Kraftmessdose anliegende Kraft gemessen. Nachdem die Probe die

verschiedenen Phasen des Tests durchlaufen hat und entweder der Verfahrweg die Hälfte

der Probendicke erreicht hat oder die gemessene Kraft unter 15 N fällt, wird der Test be-

39



3 Probenherstellung und Charakterisierung

Abbildung 3.6: (a) Glas Push-Out-Probenhalter mit eingebauter Probe, Fixierblech
und Positionierblech und die zugehörige technischen Zeichnung, (b) Mikroskopaufnahmen
der Bohrung von Probenhaltern, (c) Größenvergleich einer 1-Cent-Euromünze und des
Wolframcarbid-Indenters, (d) Stellungen des Stabmikroskops zur genauen Positionierung
des Indenters über der Faser und (e) Fotos des Annäherungsvorgangs des Indenters auf
die Probe.

endet. Letzteres Kriterium kann bei dünnen Proben auch abgewandelt werden um Daten

über einen ausreichenden Bereich aufzunehmen.

Durch die unterschiedliche Größe der Proben erfolgt eine unterschiedliche Klemmung

durch das Fixierblech, was neben der nicht perfekten Präzision bei der Positionierung
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einen nicht näher ermittelbaren Einfluss auf die Messungen hat. Alle Push-Out-Tests wur-

den jedoch erfolgreich durchgeführt und somit wurde die Faser stehts über der Bohrung

im Probenhalter und der Indenter auf der Faser platziert. Es ist auch zu beachten, dass

der Glasprobenhalter der Abnutzung unterliegt, womit sich der Durchmesser der Boh-

rung im Laufe der Zeit vergrößern kann (s. Abbildung 3.6 (b)). Dadurch unterscheidet

sich der Spannungszustand der verschiedenen Proben, was einen Einfluss auf die Vorgänge

innerhalb der Probe haben kann (s. Kapitel 2.4.2). Als Letztes ist auch die Kraftmessung

(±0,1%) und die Messung des Verfahrwegs (±0,02%) der UPM fehlerbehaftet.

3.2.3 Auswertung

Abbildung 3.7: Originale und korrigierte Daten einer HIP-Probe mit den Integrations-
intervallen der Energiebestimmung.

Um die aufgenommenen Last-Weg-Kurven der verschiedenen Push-Out-Tests vergleichbar

zu machen, wird der elastische Teil jeder Messung bestimmt und abgezogen. Dafür kam

eine eigens programmierte Routine zum Einsatz, die den elastischen Teil der Last-Weg-

Kurve linear annähert und dann von den Messdaten subtrahiert. Dabei wird als erstes die

Last des ersten Ablösens der Faser, der erste Lastabfall, bestimmt und in einem zweiten

Schritt jeweils ein Drittel der Messpunkte linear angepasst. Wird beispielsweise ein Last-

abfall nach n Schritten registriert, wird die lineare Regression zuerst für die Datenpunkte

0 bis n/3 und als nächstes für die Datenpunkte 1 bis (n/3)+1 durchgeführt. Dies geschieht

für alle 2n/3 möglichen Segmente und jenes mit dem höchsten Bestimmtheitsmaß R2 wird

für die Bestimmung des elastischen Anteils verwendet.

41



3 Probenherstellung und Charakterisierung

So aufbereitete Daten lassen durch Integration die Berechnung der während des Test um-

gewandelten plastischen und Reibungsenergie zu. Dabei ist jedoch zu beachten, dass durch

starke Lastabfälle, wie sie bei Proben mit geringer Reibung beim kompletten Ablösen der

Faser auftreten, zu größeren Fehlern führen können. Dies wird durch die schnelle, unkon-

trollierte Verschiebung der Faser durch die gespeicherte elastische Energie des Messauf-

baus nach dem kompletten Ablösen der Faser verursacht. Dadurch ist der genaue, in-

elastische Verlauf der korrigierten Last-Weg-Kurve nicht mehr zu bestimmen und die

berechnete Energie stellt somit nur eine obere Schranke der möglichen Werte dar. Zum

Zweck der Vergleichbarkeit von Proben verschiedener Herstellungsarten und unterschied-

licher Dicke wird dabei von 0 bis 30 µm integriert und, falls möglich, auch von 0 bis 70µm

und 0 bis 110 µm (s. Abbildung 3.7).

3.3 Probenanalyse

3.3.1 Dichtebestimmung

Zur Ermittelung der Dichte eines Körpers ρp kann das archimedische Prinzip benutzt

werden, welches besagt, dass der statische Auftrieb eines Körpers Gp in einem Medium

genauso groß ist wie die Gewichtskraft des vom Körper verdrängten Mediums mfl. Dabei

ist das Volumen des verdrängten Mediums Vfl identisch mit dem Volumen des zu mes-

senden Körpers Vp. Somit lässt sich die Dichte eines Körpers messen, indem seine Masse

mp, seine Auftrieb und die Dichte des verdrängten Mediums ρfl bekannt ist.

Vfl =
mfl

ρfl
=
Gp

ρfl
(3.2)

ρp =
mp

Vp
=
mp

Vfl
=
mp · ρfl
Gp

(3.3)

Die Dichtebestimmung wurde mit Hilfe einer Sartorius Cubis MSA225S Präzisionswaage

(Sartorius AG, Göttingen) mit einer Genauigkeit von 0,01 mg und dem passenden Dich-

temesskit YDK01, ebenfalls von Sartorius, durchgeführt. Hierfür wird zuerst die Waage

mit eingesetzten Dichtemesskit tariert und danach das Gewicht der Probe bestimmt (s.

Abbildung 3.8 (b) Position I). Nachfolgend wird der ermittelte Wert notiert, die Waage

erneut tariert und die Probe in den unteren Korb (Position II) gelegt. Dieser ist in eine

Flüssigkeit getaucht, damit der Auftrieb der Probe in dieser bestimmt werden kann. Der

gemessene Auftrieb wird ebenfalls notiert und zusätzlich die Temperatur der Flüssigkeit

mit einem kalibrierten Thermoelement Typ K, mit einem Fehler von ±0,5 ◦C, ermittelt.

Als Testflüssigkeit wird hochreines, technisches Ethanol (99,5% rein) eingesetzt, da der

Fehler bei Verwendung von destillierten Wasser sehr groß sein kann. Dies ist mit der

hohen Oberflächenspannung des Wassers zu erklären, wodurch Poren der Probe nicht

gefüllt werden können und Luftbläschen an diesen anhaften und somit das Messergeb-
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nis verfälschen. Der Gebrauch von Ethanol hat aber den Nachteil, dass sich dieses durch

Verdunstung kühlt und seine stark hygroskopische Eigenschaft dazu führt, dass sich seine

Zusammensetzung und damit seine Dichte verändern kann. Dem wird dadurch Rechnung

getragen, dass der Auftrieb und die Temperatur des Ethanols erst gemessen werden, nach-

dem sich ein konstanter Temperaturwert eingestellt hat, frühstens jedoch nach 3 Minuten.

Zudem wird nach spätestens 60 Minuten das Ethanol gewechselt.

Abbildung 3.8: (a) Aufbau für die Dichtebestimmung (b) Dichtemesskit im Detail:
Rahmen als Verbindung zwischen Tauchkorb und Messaufnehmer mit Ethanol gefülltem
Becherglas, Messposition für Messung der Gewichts- (I) und der Auftriebskraft (II).

Die Dichte von Ethanol lässt sich mit Hilfe der DIPPR-Gleichung 105 (s. Gleichung 3.4)

bestimmen. Diese wurde vom DIPPR-801 Projekt (Design Institute for Physical Pro-

perties) aufgestellt, welches Teil der AIChE (American Institute of Chemical Engineers)

ist und sich zum Ziel gesetzt hat, Temperaturabhängigkeiten verschiedener chemischer

Stoffeigenschaften zu beschreiben [64].

ρ =
a

b1+(1−
T
c )

d (3.4)

Die Parameter a = 99.3974, b = 0.310729, c = 513.18 und d = 0.305143 wurden für Etha-

nol aus der Dortmund Data Bank (DDB) entnommen, die von der Carl-von-Ossietzky-

Universität in Oldenburg vom Lehrstuhl für Technische Chemie geführt wird um Mate-

rialparameter für die Simulation chemischer Prozesse bereitzustellen und von der Dort-
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mund Data Bank Software & Separation Technology GmbH (DDBST) vertrieben wird

[65, 66, 67].

3.3.2 3-Punkt-Biegeversuch

Der 3-Punkt-Biegeversuch ist eine Standardmethode um die Biegefestigkeit von Materia-

lien zu bestimmen. Getestet werden hauptsächlich spröde Werkstoffe, da sich aufgrund

der geringen Duktilität und der damit verbundenen hohen Empfindlichkeit gegenüber

Rissen und Kerben mechanische Kennwerte nicht über andere Standardmethoden be-

stimmen lassen. Der Test ist für unterschiedliche Materialklassen standardisiert worden,

so gilt zum Beispiel für die Bestimmung der Biegefestigkeit von keramischen Werkstoffen

die ASTM-Norm C1161 [68]. Weiterhin ist es möglich, an gekerbten Proben den kriti-

schen Spannungsintensitätsfaktor KIc im Biegeversuch nach ASTM E399 zu bestimmen

(s. Kapitel 2.2.3) [41].

Abbildung 3.9: Schematischer Aufbau eines 3-Punkt Biegetests mit zwei Auflagern im
Abstand L und einer mittig zwischen beiden befindlichen Druckfinne, über welche die Last
aufgebracht wird. Die gestrichelte, gelbe Linie markiert die neutrale Faser und die roten
Dreiecke die in Richtung Probenoberfläche linear zunehmende Spannung, deren Betrag
durch den Abstand zwischen der senkrecht verlaufenden, schwarz gestrichelten Linie und
der Hypotenuse der Dreiecke gegeben ist.

Der Testaufbau und die Durchführung sind einfach gehalten. Eine längliche Probe mit

Breite b und Höhe h wird auf zwei Auflager mit Abstand L platziert und mittels einer

Druckfinne mittig belastet. Bei einer Weg-gesteuerten Testdurchführung werden der Ver-

fahrweg der Druckfinne und die daraus resultierende Last aufgenommen. Durch die so

aufgebrachte Last entsteht an der Probenoberseite eine Druck- und an der Unterseite

eine Zugspannung. Mittig in der Probe verläuft eine spannungsfreie Linie, die neutrale

Faser (s. Abbildung 3.9). Unter den Annahmen, dass die Probe gerade und schlank ist

(L� h), die Verformungen klein sind oder nur elastische Verformung vorliegt und dass die

Querschnitte eben bleiben (Bernoullische Annahmen), ergibt sich für die Biegespannung

folgenden Ausdruck:

σb =
Mb(x)

Iy
· z. (3.5)
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Wobei Mb das Biegemoment, Iy das Flächenträgheitsmoment um die y-Achse und z der

Abstand zur neutralen Faser ist. Die Biegespannung wird maximal, wenn das Biegemo-

ment maximal wird, welches am Ort der Krafteinleitung bei x = L/2 stattfindet. Damit

ergibt sich Mb,max = F · L/4. In z-Richtung ist die Biegespannung an dem Punkt, der

am weitesten von der neutralen Faser entfernt ist (z = h/2), maximal. Iy ist eine rein

geometrische Größe und beträgt für eine Probe mit rechteckigem Querschnitt, der Breite

b, Iy = h3b/12 [69]. Somit ergibt sich für die maximale Biegespannung:

σb,max =
3F · L
2bh2

. (3.6)

Somit lässt sich für einen 3-Punkt-Biegeversuch über die Last bei Bruch der Probe F die

zugehörige Spannung errechnen, welche gleichzeitig die Biegefestigkeit σb,max ist.

Die 3-Punkt-Biegeversuche wurden an der Universalprüfmaschine Instron 3342 der Fir-

ma Instron GmbH (Darmstadt) mit einer 500 N Lastzelle durchgeführt. Zudem kam eine

3-Punkt-Biegevorrichtung 2810-400, ebenfalls von der Instron GmbH, mit einem Rollen-

durchmesser der Auflager von 2 mm und einem Rollendurchmesser der Druckfinne von

5 mm zum Einsatz. Der Auflagerabstand L betrug dabei 10 mm und die Verfahrgeschwin-

digkeit der Druckfinne 1 mm/min.

3.3.3 Rasterelektronenmikroskop - REM

Ein RasterElektronenMikroskop (REM) besteht in der Regel aus einer Elektronenquelle,

einem magnetischen Linsensystem und einer Probenkammer, an der verschiedene Detek-

toren angebracht sind. Die zur Bilderzeugung notwendigen Elektronen werden von ei-

ner Wolframglühkathode oder einer Feldemissionskathode (englisch: Fieldemission Gun,

FEG) erzeugt und durch eine Hochspannung zu einer Anode hin beschleunigt. Typische

Beschleunigungsspannungen liegen im Bereich von 1-30 kV. Der so erzeugte Elektronen-

strahl wird durch eine Optik aus Magnetlinsen auf die Probe fokussiert und über diese

gerastert.

Dabei wechselwirken die auftreffenden Elektronen mit der Probe und erzeugen dabei je-

weils Kollisionskaskaden, die als sogenannte Anregungskeule zusammengefasst werden. In

diesen Kaskaden werden verschiedene Prozesse ausgelöst, die zur Untersuchung der Pro-

be genutzt werden. Um die Topographie der Probe mit hoher Ortsauflösung zu erhalten,

werden Sekundär-Elektronen (SE) benutzt. Diese entstehen, wenn die hochenergetischen

Primärelektronen inelastisch an der Probenoberfläche streuen. Dabei werden gebundene

Elektronen von oberflächennahen Atomen aus der äußeren Atomhülle geschossen. Die so

entstandenen SE haben eine Energie von einigen eV. Des Weiteren kann durch die SE die

höchste laterale Auflösung erreicht werden, da der Primärstrahl auf die Oberfläche fokus-

siert ist und dort bei modernen Geräten einen Durchmesser im Sub-Nanometern Bereich
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hat.

Zusätzlich können die Primärelektronen auch elastisch gestreut werden und als Rückstreu-

Elektronen (englisch: Back Scatterd Electrons, BSE) detektiert werden. Dies passiert im

Gegensatz zu den SE auch tiefer in der Probe, weswegen die BSE eine geringere Orts-

auflösung besitzen. Durch den Streuprozess verlieren die Elektronen weniger Energie,

sodass BSE immer noch hohe Energien im Bereich von einigen keV besitzen können.

Der Wirkungsquerschnitt zwischen Primärelektronen und Probe ist dabei umso größer,

je höher die Ordnungszahl der rückstreuenden Atome ist. So ist es möglich, die BSE zu

nutzen um den Massenkontrast einer Probe abzubilden. Durch die hohen Energien der

BSE ist es auch ihnen möglich, SE auszulösen. Um diese von den zuvor beschriebenen zu

unterscheiden heißen diese Sekundärelektronen Zweiter Art. Andere Informationen wer-

den zum Beispiel durch Auger-Elektronen oder Röntgenquanten detektierbar.

Abbildung 3.10: Prinzipieller Aufbau eines Rasterelektronenmikroskops und der be-
nutzbaren Signale der Probe.

46



3.3 Probenanalyse

Energiedispersive Röntgenstrahl-Analyse - EDX

Die energiedispersive Röntgenstrahl-Analyse (englisch: Energy Dispersive X-Ray Analy-

sis, EDX) gibt Aufschluss über die in der Probe enthaltenen Elemente und kann durch

eine geeignete Eichung zudem die absolute Zusammensetzung der Probe wiedergeben.

Die hierfür genutzte Röntgenstrahlung entsteht, wenn ein Primärelektron des Elektro-

nenstrahls ein gebundenes Elektron eines inneren Energieniveaus stößt und ein Elektron

eines der äußeren Energieniveaus dieses Loch wieder auffüllt. Die Energie des ausgesand-

ten Röntgenquants entspricht dabei der Differenz der Energieniveaus. Dabei sind jedoch

nicht alle Übergänge erlaubt und es gelten bestimmte Auswahlregeln [70]. Da die Energi-

en der verschiedenen Übergänge für jedes Element charakteristisch sind, kann bestimmt

werden von welchem Element das Röntgenquant stammt.

EDX-Detektoren gleichen im grundlegenden Aufbau einer Fotodiode. Einfallende Rönt-

genquanten erzeugen Elektron-Loch-Paare, welche getrennt und detektiert werden können.

Moderne Geräte sind sogenannte Siliziumdriftdetektoren, die aus n-dotierten Silizium-

Wafern bestehen, welche beidseitig p-dotiert sind. Namensgebend ist dabei, dass die er-

zeugten Elektronen durch das n-dotierte Volumen zur Anode driften und dort detektiert

werden. Vorteil eines solchen Aufbaus ist seine hohe Energieauflösung, geringe Totzeit

und der etablierte Herstellungsprozess [71].

Electron Backscatter Diffraction - EBSD

Die Rückstreuelektronenbeugung (englisch: Electron BackScatter Diffration, EBSD) ist

eine Analysemethode für die Oberfläche von kristallinen oder polykristallinen Materiali-

en, mit der die Orientierung der Körner im REM bestimmt werden kann. Über die ganze

Probenoberfläche durchgeführt lässt sich damit auf Korngrenzen schließen und zudem die

Textur oder die Korngrößenverteilung einer Probe bestimmen.

Hierzu wird ausgenutzt, dass die Elektronen des Primärstrahls an den verschiedenen Git-

terebenen des Kristalls elastisch rückgestreut und dabei gebeugt werden können. Die so

rückgestreuten Elektronen interferieren und das dabei entstehende Interferenzmuster lässt

direkte Rückschlüsse auf die Kristallorientierung des untersuchten Bereichs zu.

Technisch wird dazu die Probe um 70◦ zum Primärstrahl verkippt und das Beugungs-

muster mit Hilfe eines Phosphorschirms, der sich rechtwinklig zum Primärstrahl befindet,

aufgefangen. Eine CCD Kamera wiederum erfasst das so entstandene Bild, das mit ent-

sprechender Software am PC automatisch ausgewertet wird [70].

Focused Ion Beam - FIB

Das Ionenstrahlmikroskop (englisch: Focused Ion Beam, FIB) nutzt anstelle von Elektro-

nen Ionen zum Abbilden von Oberflächen. Der eigentliche Vorteil besteht darin, dass sich

so Objekte nicht nur abbilden, sondern auch beschichten oder abtragen lassen. Es wird
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fast ausschließlich mit REMs zu sogenannten Dualbeam-Geräten kombiniert. In diesen

schließen der Elektronen- und Ionenstrahl einen Winkel von 52◦ ein. Die Probe befindet

sich dabei in der Ebene, in der beide Strahlen zusammenfallen, die auch euzentrischen

Höhe genannt wird.

Die zum Einsatz kommenden Ionen, meist Gallium, wechselwirken ähnlich den Elektro-

nen im REM mit der Probe durch inelastische Stöße und können so ebenfalls Elektronen

auslösen, die zur Abbildung genutzt werden. Jedoch besitzen die Ionen eine höhere Ener-

gie als die REM-Elektronen, sodass auch ganze Atome ausgelöst oder redeponiert werden

können. Dies wird benutzt um per Software definierte Muster abzutragen. Zusätzlich kann

über eine kleine Nadel, lokal stark eingeschränkt, Gas in die Nähe des Ionenstrahls geführt

werden. Dadurch werden die nicht flüchtigen Bestandteile des Gases abgespalten, auf der

Probenfläche adsorbiert und somit deponiert. Diese Funktion wird beispielsweise genutzt

um vor der Präparation von Querschliffen eine Platinschicht aufzutragen, welche die Probe

gegen Kontamination beim folgenden Abtragen durch Galliumionen schützt [70].

Verwendete Geräte

Für diese Arbeit wurde zum einen ein DSM 982 Gemini der Firma Zeiss, Oberkochen

benutzt. Dieses zeichnet sich durch eine Feldemissionskathode und durch den verbauten

In-Lens Detektor für SE aus. Dies ermöglicht hohe laterale Auflösungen im Bereich von

einigen nm. Des Weiteren sind auch ein BSE- und ein EDX-Detektor (x-act von Oxford

Instruments, Uedem) vorhanden.

Zum anderen ist ein Crossbeam 540 Gemini II zum Einsatz gekommen, welches auch

von der Firma Zeiss in Oberkochen stammt. Der Elektronenstrahl wird bei diesem Gerät

ebenfalls durch eine FEG emittiert. Neben den Standarddetektoren wie SE-, BSE- und

EDX-Detektor (X-MaxN - 80 mm2 von Oxford Instruments, Uedem) ist auch ein EBSD-

Detektor (NordlysNano von Oxford Instruments, Uedem) verbaut. Zudem ist das Cross-

beam ein Dualbeam-Gerät, und somit eine FIB, womit es beispielsweise zum präparieren

von Querschnitten geeignet ist.
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Das folgende Kapitel fasst die Ergebnisse der Arbeit in Bezug auf den Ausgangsstoff, die

reine Matrix der hergestellten Proben und die der Push-Out-Tests zusammen. Dabei wird

in Falle der Matrix auf Eigenschaften wie die erreichte Dichte, die Mikrostruktur und die

mechanischen Eigenschaften eingegangen. Die Resultate der Push-Out-Tests teilen sich

in die mikrostrukturelle Entwicklung der getesteten Proben und die Präsentation der ge-

wonnen Last-Weg-Kurven auf. Hierdurch soll ein tieferes Verständnis des Ablösevorgangs

und des Einflusses der Mikrostruktur auf die Mechanismen während des Push-Out-Tests

gewonnen werden.

4.1 Pulver

Die im Rahmen dieser Arbeit mittels HIP verdichteten Proben wurden aus drei unter-

schiedlichen Pulvern hergestellt, welche von der Firma Plansee SE (Reutte, Österreich)

bereitgestellt wurden. Die Hauptverunreinigungen der Pulver sind Natrium, Aluminium

und Sauerstoff. Die Pulver unterscheiden sich jedoch in ihrem Kaliumgehalt, wobei entwe-

der kein Kalium nachgewiesen werden kann (W10A) oder Kalium im unteren, einstelligen

Promillebereich vorhanden ist (W10B). Hinzu kommt das dritte Pulver, dessen Kalium-

gehalt sich zwischen den der anderen Pulver befindet (W4). Da die Pulver an Atmosphäre

gelagert wurden, ist wiederholt der Sauerstoffgehalt gemessen worden und es konnte eine

Steigerung von 130 ppm pro Jahr festgestellt werden. Genauere Angaben können aufgrund

einer Verschwiegenheitsvereinbarung (NDA) nicht gemacht werden.

Die Mittelwerte der Größenverteilung der Pulverpartikel beträgt 7, 67±10, 77 µm für W4,

10, 88±8, 00 µm für W10A und 10, 60±7, 78 µm für W10B. Die Halbwerte (d50) betragen

3,52 µm, 8,72 µm beziehungsweise 8,78µm. Weitere Details stehen ebenfalls unter NDA

beeinflussen jedoch nicht die Eigenschaften der fertigen Komposite.

4.2 Matrix

Bei Proben, welche mittels heißisostatischem Pressen (HIP) hergestellt werden, kann die

Matrix separat untersucht werden, da ohne großen Mehraufwand entsprechendes Material

zur Verfügung steht. So können die Einflüsse der verschiedenen Parameter des Herstel-

lungsprozesses auf die Eigenschaften des Matrixmaterials gesondert untersucht werden.
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Einzelfaserproben, deren Matrix über die chemische Gasphasenabscheidung (CVD) er-

stellt wurde, besitzen aufgrund des gleichmäßigen und kontinuierlichen Wachstums der

Matrix eine Dichte von 100 %. Aus diesem Grund werden für die mechanischen Eigen-

schaften Literaturwerte von Wolfram angenommen, sofern diese zur Berechnung nötig

sind.

4.2.1 Dichte

Die Dichte der geHIPten Proben hängt von der ursprünglichen Dichte der Grünkörper

und den HIP-Parametern, Zeit, Temperatur und Druck, ab. Die Proben wurden bei Tem-

peraturen von 1300 ◦C bis 1900 ◦C bei 200 MPa für jeweils 4 Stunden verdichtet, falls

nicht anderweitig gekennzeichnet (s. Abbildung 4.1). Zusätzlich wurden weitere Proben

bei 250 MPa und 1600 ◦C für 0,75 h und 4,75 h verdichtet, um den Einfluss der Zeit und

des Drucks auf die finale Dichte genauer zu studieren (s. Abbildung 4.2). Details über die

genaue Vorgehensweise und die Berechnung der Dichte sind in Kapitel 3.3.1 zu finden.
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Abbildung 4.1: Einfluss der Temperatur auf die Dichte von HIP-Proben. Kapsel der
1900 ◦C Probe war leck.

Aufgrund zweier unterschiedlicher Drücke bei der Präparation der Grünkörper gibt es

Proben, die mit rund 106-116 MPa und Proben die mit 176-194 MPa gepresst wurden.

Dies resultiert in Ausgangsdichten von rund 51,5 % beziehungsweise rund 58 %. Beim

Vergleich verschiedener Proben, die bei den gleichen Bedingungen geHIPt wurden, jedoch

eine unterschiedliche Ausgangsdichte hatten, zeigt sich kein signifikanter Unterschied in

der Enddichte, womit der Einfluss der Grünkörperdichte im hier vorliegenden Rahmen

vernachlässigbar ist. Details zur Herstellung der Grünkörper und der Bestückung der
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4.2 Matrix

Kapseln sowie genaue Daten zur Dichte der jeweiligen Tabletten sind im Abschnitt 3.1.1

beziehungsweise im Anhang (s. Seite I) zu finden. Erwähnenswert ist weiterhin, dass die

Dichte innerhalb einer Probe variieren kann. So wurde für die Probe H5F21 je ein Stück

aus dem Rand und eines aus dem Zentrum der Probe geschnitten um die Dichte zu

bestimmen. Dabei weichen die gemessen Dichten um 0,4 % voneinander ab, was größer ist

als der Fehler der Einzelmessungen.
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Abbildung 4.2: Einfluss des Drucks auf die relative Dichte von HIP-Proben bei einer
festen Temperatur von 1600 ◦C .

Wie in Abbildung 4.1 anhand der schwarzen Datenpunkte zu sehen ist, weisen Proben bei

gleichem Druck (200 MPa) und gleicher Prozesszeit (4 h) eine zunehmende Dichte mit stei-

gender HIP-Temperatur auf. Diese steigt bis zu einem Wert von durchschnittlich 99,5 %

für Proben, welche bei 1700 ◦C verdichtet wurden. Orange Datenpunkte stammen von

Proben, die eine HIP-Zeit von 3 h 7 min aufweisen. Der abfallende Wert für die Probe,

welche bei 1900 ◦C verdichtet wurde, kann auf das Versagen des Kapselmaterials Tantal

zurückgeführen werden. Eine weitere Probe, die im gleichen Zyklus verdichtet werden

sollte, wies nach dem HIP-Prozess Risse in der Kapsel entlang von Korngrenzen auf. Der

Temperaturfehler der Proben, die bei ca. 1800 ◦C verdichtet wurden, erklärt sich dadurch,

dass die Temperatur während des HIP-Vorgangs stetig von 1760 ◦C bis 1826 ◦C, stieg. Der

Fehler der restlichen Proben liegt mit maximal 3 ◦C innerhalb der Datenpunkte.

Anhand der Daten in Abbildung 4.2 ist ersichtlich, dass mit längerer Verweilzeit in der

HIP auch die Dichte der Proben steigt. Der Druck hingegen scheint in dem betrachte-

ten Bereich der finalen Verdichtung keinen größeren Einfluss zu haben. Es wird jedoch

erwartet, dass sich dies für kürzere Prozesszeiten ändern könnte. Die Kapsel der Probe,

die eine Enddichte von 91,5% erreichte, könnte trotz aller Dichtigkeitsprüfungen vor der
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Verdichtung, aufgrund des hohen Prozessdrucks, undicht geworden sein, so dass es nicht

zur vollständigen Kompaktierung kommen konnte.

4.2.2 3-Punkt-Biegeversuch

Um die Biegefestigkeit des reinen HIP-Wolfram (W) zu bestimmen, wurden aus verschie-

denen geHIPten Kapseln W-Stäbe mit den mittleren Maßen von 1x3x12 mm3 geschnitten.

Diese wurden in dem in Kapitel 3.3.2 beschriebenen Messaufbau bei einem Aufleger-

abstand von 10 mm eingebaut und weggesteuert mit 1 mm/min bis zum Bruch belastet.

Die Biegefestigkeit wurde gemäß der Formel 3.6 berechnet.
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Abbildung 4.3: Biegefestigkeit in Abhängigkeit von den Herstellungstemperaturen reiner
HIP-Wolframproben. Gleiche Farben und Symbole korrespondieren zu Proben der selben
HIP-Kapsel. Literaturwerte: [72, 73]

Die große Streuung der Biegefestigkeit aller getesteten Proben zeigt, dass diese spröde

gebrochen sind. Dies ist auch an den Bruchflächen zu erkennen, die fast ausschließlich

Korngrenzenversagen aufweisen und die beispielhaft in Abbildung 2.3 gezeigt sind. Um

eine Aussage über die Ausfallwahrscheinlichkeit homogener, spröder Werkstoffe machen

zu können, bietet sich eine Anpassung der Daten an die Weibull-Verteilung (s. Gleichung

4.1) an [74]. Die zugehörige Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion (Gleichung 4.2) lässt somit

Rückschlüsse auf die Versagenswahrscheinlichkeit einer Probe innerhalb eines Intervalls

zu. Der Skalenparameter 1/λ gibt dabei an, bei welchem Wert 63,2 % der Proben versagt
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haben. Der Formparameter k, auch Weibull-Modul genannt, gibt hingegen Aufschluss

über die Streuung der Ausfallwahrscheinlichkeit und damit auch über die Homogenität

des geprüften Werkstoffs. Dabei deuten höhere Werte auf eine höhere Homogenität und

damit eine engere Ausfallwahrscheinlichkeit.

Verteilungsfunktion: F (x) = 1− e−(λ·x)k (4.1)

Dichtefunktion: f(x) = λk · (λ · x)k−1 · e−(λ·x)k (4.2)

Für den konkreten Fall der Biegefestigkeit der HIP-Wolframproben lässt sich somit eine

Aussage über die Bruchwahrscheinlichkeit in Abhängigkeit der Biegefestigkeit machen. Da

nur für die Proben, die bei 1700 ◦C geHIPt wurden, eine ausreichende Menge an Biegever-

suchen durchgeführt werden konnte, wird nur für diesen Fall eine Anpassung der Daten

an die Weibull-Verteilung vorgenommen. Die so gewonnen Parameter sind zum einen

1/λ = 743, 92 ± 39, 65 MPa und zum anderen der Weibull-Modul mit k = 5, 95 ± 1, 46.

Eine grafische Repräsentation der zugehörigen Verteilungs- und Wahrscheinlichkeitsdich-

tefunktion ist in Abbildung 4.4 dargestellt.
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Abbildung 4.4: Die Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion (schwarz, Skala links, s. Glei-
chung 4.2) und Verteilungsfunktion (rot, Skala rechts, s. Gleichung 4.1) in Abhängigkeit
der Biegefestigkeit der HIP-W Proben, die bei 1700 ◦C verdichtet wurden.

Vergleichsweise sind in Abbildung 4.3 Literaturwerte für reines geHIPtes Wolfram einge-

zeichnet. Jedoch unterscheiden sich die Herstellungsparameter der angegebenen Quellen

von denen der hier betrachteten Proben. So wurden die Proben bei Song et al., welche

eine Biegefestigkeit von σ = 787 MPa besitzen, zuerst durch Heißpressen vorverdichtet

und dann bei 2000 ◦C und 20 MPa für eine Stunde geHIPt. Zudem betrug der mittlere

Pulverpartikeldurchmesser 3,5 µm. Aguirre et al. errechneten für ihre Proben eine Bie-
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gefestigkeit von σ = 400 MPa. Die Proben wurden dabei in zwei Stufen geHIPt. Zuerst

bei 1277 ◦C und 195 MPa bei 2 h und dann bei 1700 ◦C und 195 MPa für 0,5 h. Der für

die Proben dieser Arbeit bestimmte Wert von 743,92 MPa, liegt somit im Rahmen der

Literaturwerte.

4.2.3 Mikrostruktur und Korngröße

Die Kornstruktur der HIP-W Proben ist gekennzeichnet durch unregelmäßig geformte

Körner, deren Größe erheblicher Schwankung unterliegt. Beispielhaft ist in Abbildung 4.5

die Kornstruktur der Matrix dargestellt, in der sich eine Vielzahl von Körnern unter-

schiedlicher Größe zeigen.

Abbildung 4.5: Darstellung der Kornstruktur der Matrix von HIP-Wolfram am Bespiel
der Probe H6F21 (1600 ◦C, 200 MPa, 4 h) (Verteilung s. Abbildung 4.7).

Anhand solcher Schliffbilder der Matrix mit gut sichtbaren Korngrenzen ist es mittels einer

Auswertungssoftware möglich, statistische Daten über die Größe und Form der Körner zu

erhalten. Wichtige Werte sind dabei der minimale und maximale Feretsche Durchmesser,

Dmin
F und Dmax

F , der Körner. Diese beziehen sich auf den minimalen bzw. maximalen

Abstand von Tangenten, die an die Kornkontur angelegt werden, und sind allgemein nur

für konvexe Körper gültig (s. Abbildung 4.6). Mit Hilfe dieser Messgrößen lässt sich eine

Aussage über das Seitenverhältnis (R = Dmax
F /Dmin

F ) der Körner machen, jedoch nicht
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über die Korngröße selbst. Diese lässt sich anhand der Fläche der Körner abschätzen,

welche ebenfalls aus der Auswertungssoftware bezogen werden kann [75].

Eine Zusammenfassung der auf diese Weise ge-

Abbildung 4.6: Schematische Veran-
schaulichung der Feretschen Durchmes-
ser Dmin

F und Dmax
F .

wonnen Daten mehrerer Proben ist in Tabel-

le 4.1 gegeben. Daran ist zu sehen, dass die

Korngröße abhängig vom verwendeten Pulver,

der Herstellungstemperatur und der Prozess-

zeit ist. Der Unterschied der Kornflächen der

Proben H701 und H702 ist bei einer Messung

gering, obwohl beide bei gleichen Bedingungen

(1793 ◦C, 200 MPa, 3,12 h) hergestellt wurden,

jedoch aus Pulvern unterschiedlicher Korngröße

stammen. Weiterhin ist der Vergleich dieser Pro-

ben mit denen, die bei 1600 ◦C hergestellt wurden, interessant, da erstere trotz der höheren

Herstellungstemperatur eine kleinere mittlere Kornfläche aufweisen. Dies könnte auf die

geringere HIP-Dauer von 3,12 h im Gegensatz zu 4 h zurückzuführen sein. Der generelle

Trend ist jedoch, dass für höhere Temperaturen die Korngröße steigt. Der Zusammenhang

zwischen den Herstellungsparametern und der resultierenden Korngröße ist komplex und

materialspezifisch. Zudem ist der Zusammenhang von der Probengröße, ihrer Reinheit

und dem Verformungsgrad abhängig [76, 77].

Probe dmin [ µm] dmax [ µm] R Fläche [ µm2] n Pulver

H6F01 7, 93± 3, 88 11, 60± 5, 52 1, 53± 0, 38 77, 05± 67, 70 75 W10A

H6F21 6, 96± 4, 02 10, 25± 6, 14 1, 51± 0, 31 63, 50± 73, 24 90 W10B

H701
4, 58± 2, 78 6, 53± 3, 55 1, 51± 0, 37 27, 10± 29, 41 215

W4
6, 00± 3, 96 8, 45± 4, 85 1, 53± 0, 36 47, 71± 57, 18 119

H702
6, 32± 3, 37 9, 12± 4, 52 1, 52± 0, 36 49, 88± 47, 52 129

W10A
6, 03± 3, 40 8, 82± 4, 57 1, 57± 0, 40 46, 52± 45, 98 129

H902
10, 01± 5, 73 14, 77± 8, 04 1, 54± 0, 36 125, 62± 146, 74 180

W10A
12, 45± 7, 46 18, 03± 10, 26 1, 49± 0, 28 194, 51± 254, 25 128

Tabelle 4.1: Mittelwerte des minimalen und des maximalen Feretschen Durchmessers
der Körner, Dmin

F und Dmax
F , (s. Abbildung 4.6) deren Fläche und Anzahl n für HIP-W

Proben.

Das Seitenverhältnis der Körner ist für alle untersuchten Proben ähnlich und beträgt

1:1,5. Weiterhin fällt die große Standardabweichung aller Messwerte auf. Im Besonderen

ist dieser für die Fläche interessant, da er auf eine breite Streuung der Größenverteilung

schließen lässt, wie sie als Beispiel für die Probe H6F21 in Abbildung 4.7 gezeigt ist.

Um weitere Aussagen und Vorhersagen über die vor allem für die mechanischen Eigen-
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schaften der Matrix wichtige Korngröße, in Abhängigkeit von den verwendeten HIP-

Parametern, machen zu können, benötigt es wesentlich mehr Proben und mehr Werte

für unterschiedliche HIP-Zeiten.

Abbildung 4.7: Histogramm der Kornfläche für die Probe H6F21 mit einer Klassengröße
von 10 µm.

Es ist möglich eine dichte Matrix von HIP-Proben ab 1700 ◦C , 200 MPa bei 4 h Haltezeit

herzustellen. Die Grünkörperdichte und der HIP-Druck hat keinen großen Einfluss auf die

Enddichte in dem gewählten Parameterbereich. Inhomogenitäten des Grünkörpers können

aber zu Inhomogenitäten in der Enddichte der Kapsel führen. Alle getesteten Proben

wiesen ein sprödes Bruchverhalten auf, mit Korngrenzenversagen als Hauptversagensme-

chanismus. Die Mikrostruktur der Matrix ist durch eine breite Streuung der Korngröße

gekennzeichnet. Durch eine höhere Temperatur oder längerer Dauer des HIP-Prozesses

lässt sich die Korngröße dabei erhöhen.

4.2.4 Elastizitätsmodul- und Härtemessungen

Härte- und Elastizitätsmodul-Messungen mittels Nano-Indentation mit einer Berkovich-

Spitze sind sowohl für CVD als auch für HIP-Proben im Rahmen der Bachelorarbeit

von Till Schulzendorff durchgeführt worden [78]. Dabei wurde neben der Matrix auch die

Faser getestet um Unterschiede in den Materialparametern zu bestimmen. Bei Mikro- und

Nano-Indentationstests ist zu beachten, dass durch das Eindringen der Testspitze in die

Probe die Versetzungsdichte lokal erhöht wird, wodurch eine Verfestigung stattfindet [79].

Um diesen Effekt zu berücksichtigen wurde vor den Messungen auf einer geeigneten reinen
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Wolframprobe eine Testmessung vorgenommen, wobei eine Testlast ermittelt wurde, bei

der sich der gemessene Wert für den E-Modul mit dem aus der Literatur deckt. Dadurch

wurde die Last, mit der die Probe maximal belastet wird, auf P = 300 mN festgelegt.

Die Messungen werden in 7 Schritten durchgeführt, bei denen die maximale Last jeweils

erhöht wird bis sie das vorgegebene Maximum erreicht (s. Abbildung 4.8). Zwischen den

Schritten wird der Indenter teilentlastet um unter anderem tiefenabhänige Werte für den

E-Modul und die Härte zu erhalten.
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Abbildung 4.8: Kraft-Eindrucktiefe-Messwerte eines Eindrucks der Probe H3F11.
Zusätzlich eingezeichnet ist die maximale Eindrucktiefe hmax und die rein plastische Ein-
drucktiefe nach Entlastung hc.

Die Ergebnisse sind in Tabelle 4.2 zusammengefasst, wobei für die Fasermessungen über 9

und für die Ergebnisse der Matrix über 68-70 Eindrücke gemittelt wurde. Die Härte und

der E-Modul werden dabei nicht direkt, sondern über folgende Formeln bestimmt.

Er =
dP

dh
(4.3)

1

Er
=

(1− ν2)
E

+
(1− ν2i )

Ei

⇒ E =
1− ν2

1
Er −

(1−ν2i )
Ei

(4.4)

Wobei Er der reduzierte E-Modul und Ei der E-Modul des Indenters ist, h ist die Eindruck-

tiefe, ν das Poisson-Verhältnis der Probe und νi das Poisson-Verhältnis des Indenters. Die

Gleichung 4.3 bezieht sich darauf, wie Er bestimmt wird (s. Abbildung 4.8). Gleichung

4.4 zeigt, wie daraus der Elastizitätsmodul der Probe bestimmt wird. Die Härte wird nach

57



4 Ergebnisse

Gleichung 4.6 berechnet.

HIT,ideal =
Pmax
A(hc)

=
Pmax

24, 5 · h2c
(4.5)

HIT =
Pmax

31, 713696 · h2c + 19447, 839908 · hc
(4.6)

Dabei ist HIT die Härte, P und Pmax die aufgebrachte und die maximale Last, A die pro-

jizierte Fläche des Indenters und hc die Eindrucktiefe nach Entlastung, die rein plastisch

durch die Verformung während des Eindrucks entsteht [79]. Gleichung 4.5 kann jedoch

nur für einen idealen Berkovitch-Indenter verwendet werden. Für reale Indenter muss die

Flächenfunktion, die projizierte Fläche des Indenters in Abhänigkeit von hc, bestimmt

werden. Dies geschieht durch eine Kalibrierung auf beispielsweise Kieselglas mit genau

definierten Eigenschaften. Auf diese Weise wurde für den benutzten Indenter die Fläche

A = 31, 713696 · h2c + 19447, 839908 · hc (s. Gleichung 4.6) bestimmt. Die Eindrucktie-

fe hc kann ihrerseits nur aus den Messdaten der Entlastungskurve nach Gleichung 4.7

angenähert werden (s. Abbildung 4.8) [80].

P = α · (h(P )− hc)m (4.7)

Hierbei sind α und m Fitparameter, die für Wolfram α = 0, 141 mN/nmm beziehungsweise

m = 1, 51 betragen [80].

Eine direkte Umrechnung des so erhaltenen Härtewertes HIT in die für große Proben

geläufigere Vickershärte ist zwar möglich aber ungenau, da zwischen beiden kein direkter

Zusammenhang besteht [81].

Probe Matrix Faser

(ggf. [ ◦C, MPa]) HIT [GPa] E [GPa] HIT [GPa] E [GPa]

CVD 4, 418± 0, 266 391, 3± 8, 9 4, 701± 0, 130 398, 7± 3, 7

H3F11 (1300, 200) 4, 045± 0, 301 362, 0± 16, 4 4, 939± 0, 186 400, 8± 6, 2

H6F11 (1600, 200) 4, 202± 0, 114 396, 9± 7, 5 4, 723± 0, 260 415, 8± 9, 1

H6F51 (1600, 250) 4, 182± 0, 129 376, 3± 7, 1 4, 717± 0, 140 396, 5± 5, 5

Tabelle 4.2: Mittelwerte für Härte HIT und Elastizitätsmodul E für Matrix und Faser
von vier Proben. Bei HIP-Proben Angabe der HIP-Parameter.

An den Härte-Werten der Matrix ist erkennbar, dass die Herstellungsmethode einen Ein-

fluss auf die Härte der Proben hat. Dies kann ein Hinweis auf unterschiedliche Versetzungs-

dichten und/oder unterschiedliche Korngrößen sein, da bei entsprechend großen Körnern

einzelne Körner ohne Einfluss der Korngrenzen gemessen werden. Unterschiedliche Ver-

setzungsdichten sollten zu vernachlässigen sein, da davon ausgegangen wird, dass CVD-

Proben kräftefrei aufwachsen. HIP-Proben müssten aufgrund der hohen Temperaturen
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während der Herstellung und den damit einhergehenden Prozessen, Erholung und Rekris-

tallisation, ebenfalls eine geringe Versetzungsdichte aufweisen. Somit unterscheiden sich

beide Probentypen nicht wesentlich in ihrer Versetzungsdichte. Da aber gerade in Fa-

sernähe CVD-Proben eine geringere Korngröße als geHIPte Proben aufweisen, kann der

beobachtete Effekt mit dem Einfluss der Korngrenzen erklärt werden.

Betrachtet man die HIP-Proben einzeln, so fällt die geringe Härte der Probe H3F11 auf,

welche bei 1300 ◦C hergestellt wurde. Die aus dieser relativ niedrigen Temperatur folgende

geringe Dichte (93,96 %, s. Kapitel 4.2.1) ist hierfür verantwortlich. Gleichzeitig lässt sich

auch die große Streuung der Werte damit erklären.

Ein Vergleich der Elastizitätsmoduln der Matrix der verschiedenen Proben zeigt, dass die

Werte der mit CVD hergestellten Probe und die von H6F11 im Rahmen des Literatur-

werts von 398 GPa bei Raumtemperatur für reines Wolfram liegen [19]. Die Abweichung

der Probe H3F11 kann erneut mit der geringeren Dichte erklärt werden. Jedoch ist der

Grund für die signifikante Abweichung des Wertes für H6F51 nicht offensichtlich.

Die Messwerte der Härte der Fasern sind im Rahmen ihrer Fehler gleich (s. Tabelle 4.2).

Zwei Dinge sind jedoch hervorzuheben. Zum einen liegt der Wert der CVD-Probe niedriger

als erwartet, da durch die geringere Herstellungstemperatur von ca. 500 ◦C beim CVD-

Prozess kein Erholungsprozess einsetzt und somit die hohe Versetzungsdichte, die durch

die massive Verformung bei der Herstellung der Faser entsteht, erhalten bleibt. Zum ande-

ren ist eine Temperaturabhängigkeit der Werte der HIP-Proben erkennbar. Ein Vergleich

der Werte der Probe H3F11 mit denen der bei 1600 ◦C hergestellten Proben zeigt, dass

die Faser von H3F11 durch die geringere Herstellungstemperatur einen höheren Härtewert

vorweisen kann. Dies lässt sich erneut mit den die Kornstruktur verändernden Prozessen

erklären, die bei höherer Temperatur schneller verlaufen.

Der berechnete E-Modul der Fasern ist mit Ausnahme der Probe H6F11 erneut sehr nah

an den Literaturwerten, wie sie für dichtes reines Wolfram erwartet werden.

Da die hier gezeigten Ergebnisse im Rahmen einer zeitlich begrenzten Bachelorarbeit

an nur vier Proben gewonnen wurden, sollten für eine bessere Statistik weitere Proben

gleichen Typs untersucht werden um die Aussagekraft zu erhöhen.

4.3 Push-Out-Test

Um den Einfluss der Herstellung und den der Dicke des Interface auf den Push-Out-Test

zu untersuchen, wurden vier unterschiedliche Materialproben hergestellt. Zum einen eine

mittels CVD hergestellt Probe, die ein 1 µm dickes Erbiumoxid (Er2O3) Interface besitzt

und zum anderen drei heißisostatisch gepresste Proben mit einer Interfacedicke von 1 µm

(H5F01), 2 µm (H5F11) und 3 µm (H5F21). Die HIP-Proben sind bei 1500 ◦C, 200 MPa
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mit einer Haltezeit von 4 h hergestellt worden. Um, wie in der Theorie im Abschnitt 2.4

erläutert, die mechanischen Eigenschaften des Interface zu bestimmen, sind dafür jeweils

Push-Out-Proben verschiedener Dicke präpariert worden. Das genaue Vorgehen der dafür

notwendigen Präparation ist in Kapitel 3.2.1 beschrieben.

Um die Wechselwirkungen zwischen Matrix, Interface und Faser in den unterschiedlichen

Phasen des Push-Out-Test genauer zu verstehen, sind drei Kategorien von Push-Out-Tests

durchgeführt worden. Die erste kennzeichnet sich dadurch, dass der Test nach dem ersten

Lastabfall, also dem initialen Ablösen der Faser, abgebrochen wurde. In einer weiteren

Kategorie wurde der Test nur bis zu dem Punkt durchgeführt, an dem die Probe die maxi-

male Last aufnehmen konnte, welches den Punkt des kompletten Ablösens markiert. Und

zuletzt wurden auch komplette Last-Weg-Kurven aufgezeichnet, um die Auswirkung des

reibungsbestimmten Teils zu untersuchen. Somit wurde der jeweilige Zustand der Probe

konserviert um die Entwicklung der Mikrostruktur der Proben in diesen drei Phasen zu

studieren. Damit die Mikrostruktur auch in Abhängigkeit des Abstandes zur Probenober-

fläche untersucht werden konnte, wurden Querschliffe einiger Proben angefertigt und im

REM untersucht.

Die Ergebnisse der Push-Out-Tests teilen sich somit in zwei Kategorien. In der ersten

wird die Beschaffenheit der Oberfläche und der Mikrostruktur des Interfaces und den

Einfluss des Push-Out-Tests auf diese beschrieben. Die zweite zeigt die Resultate, die aus

den Last-Weg- oder Push-Out-Kurven der Tests gewonnen werden können. Übersichtsbil-

der der Proben sind dabei meist mit Hilfe eines Lichtmikroskops angefertigt worden, da

aufgrund des nicht leitenden Einbettmittels REM-Aufnahmen Verzerrungen durch Aufla-

dungen an den Probenoberflächen aufweisen können.

4.3.1 Morphologie

Vergleich der CVD und HIP Proben

Da sowohl CVD- als auch HIP-Proben dem Push-Out-Test unterzogen wurden, sollen

im folgenden deren morphologische Unterschiede betrachtet werden. Da die chemische

Gasphasenabscheidung ein kontinuierlicher Beschichtungsprozess ist, bei dem die Matrix

langsam, zuerst auf der Faser und dann auf der bereits aufgewachsenen Matrix, aufwächst,

sind die so entstehenden Wolframkörner sternförmig angeordnet, mit der Faser in ihrem

Mittelpunkt (s. Abbildung 4.9 und 4.10). Mit größerem radialen Abstand zur Faser wach-

sen einige Körner schneller und werden somit größer als andere. Somit verringert sich

die Anzahl der Körner mit wachsendem Abstand zur Faser. Zugleich behält die Faser

aufgrund der geringen Herstellungstemperatur ihre ursprüngliche, in Faserrichtung elon-

gierte, Kornstruktur bei (s. Abbildung 4.10).

Im Gegensatz dazu ist das heißisostatische Pressen als pulvermetallurgischer Prozess

grundlegend anders. Hierbei wird ein Pulver, dessen Partikel einzelne Körner oder Kon-
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4.3 Push-Out-Test

Abbildung 4.9: Vergleich zweier Proben, die mittels chemischer Gasphasenabscheidung
(CVD, links) und heißisostatischen Pressens (HIP, rechts) hergestellt wurden.

glomerate dieser sind, verdichtet, was sich auch in der resultierenden Kornstruktur wi-

derspiegelt. Diese besteht aus einer Vielzahl verschieden großer Körner, die statistisch

verteilt sind. Somit gibt es keine räumliche Abhängigkeit der Kornstruktur zur Faser.

Der Mittelwert der Korngrößenverteilung ist von den Herstellungsparametern (Tempera-

tur, Druck und Zeit) und von der Pulverpartikelgröße abhängig (s. Abschnitt 4.2.3). Die

Kornstruktur der Faser verändert sich aufgrund der Herstellungstemperaturen, die über

der Rekristallisationstemperatur von reinem Wolfram liegt, merklich. Die durch die Re-

kristallisation entstandenen Körner sind erheblich größer als die einer gezogenen Faser und

ähneln denen der geHIPten Matrix. Sie sind jedoch infolge der geringen Ausgangsgröße

im Mittel kleiner als jene der Matrix. Die veränderte Kornstruktur der Faser hat auch

gravierende Auswirkungen auf ihre mechanischen Eigenschaften, wie eine abnehmende

Zugfestigkeit [22].

Das Interface

Das Erbiumoxid-Interface (Er2O3), welches die Faser von der Matrix trennt und die

zähigkeitssteigernden Mechanismen ermöglicht, unterscheidet sich in den Proben der un-

terschiedlichen Herstellungsarten erheblich. EDX-Elementkarten geben dabei Aufschluss

über die Verteilung einzelner Elemente in diesem wichtigen Bereich. Die Elementverteilung

für eine Probe, die mittels CVD hergestellt Probe wurde, ist in Abbildung 4.10 gezeigt.

Dabei ist das Signal für Wolfram rot, für Fluor grün, für Sauerstoff blau und für Erbium

gelb. An dieser Abbildung ist die elongierte Kornstruktur der Faser und die mit zuneh-

mendem Abstand zum Interface größer werdenden Körner der Matrix gut zu erkennen.

Zudem ist gezeigt, dass die Probe ein gleichmäßig dickes Interface aufweist, welches mit

Wolfram-Dendriten durchsetzt ist. Diese sind mit der Matrix verbunden und entstehen

während des CVD-Prozesses. Die Dendriten sind in allen CVD-Proben vorhanden und

auch in der Draufsicht klar zu erkennen (s. Abbildung 4.11 (a)). Zudem ist ersichtlich,

dass sich während des CVD-Prozesses Fluor, welches vom Prozessgas Wolframhexafluorid
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(WF6) stammt, in das Er2O3 einbaut. Es ist nicht möglich den Fluoranteil zu quantifizie-

ren, da entsprechende Methoden Flusssäure (HF) zum Auflösen von W-Proben benötigen

und somit den Fluorgehalt verändern.

Wie ebenfalls in Abbildung 4.10 gezeigt ist, sind vereinzelt Proben zu beobachten, bei de-

nen sich das Interfacematerial bereits im wie-hergestellten Zustand von der Faser gelöst

hat. Ein besonders schwerwiegender Fall dieser Ablösung ist in Abbildung 4.11 (a) auf

der rechten Seite gezeigt. Jedoch können auch in Proben solche Schwachstellen zu fin-

den sein, die oberflächlich intakt erscheinen. Da sich die Defekte somit nicht nur auf die

Probenoberfläche beschränken, kann die Probenpräparation als Grund für die Ablösun-

gen ausgeschlossen werden. Es ist davon auszugehen, dass Proben, die eine solche Lücke

aufweisen, ein signifikant anderes Verhalten beim Push-Out-Test zeigen, als Proben deren

Interface komplett an der Faser anhaftet.

Abbildung 4.10: FIB-Querschnitt einer CVD-Probe mit zugehöriger EDX-Karte der
Elementverteilung. Zu sehen sind die Wolfram-Dendriten im Interface, sowie die Fluor-
verunreinigung desselben.

Das Interface von pulvermetallurgisch hergestellten Proben ist stark deformiert und bil-

det eine komplizierte 3D-Struktur aus (s. Abbildung 4.11 (b) rechts). Bei der Verdichtung

werden die Pulverkörner in das Interface gedrückt, was zur Folge hat, dass das Interface-

material um und zwischen die Körner der Matrix gedrückt wird. Damit ist die Dicke des

Interface sehr ungleichmäßig, wodurch ein Interface, das ursprünglich eine Dicke von 1 �m

hatte, stellenweise nur wenige 10 nm dick sein kann und andernorts eine größere Dicke als

die ursprüngliche besitzt. Dieser Effekt wird durch ein dickeres Interface vermindert, so-
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4.3 Push-Out-Test

dass die Abweichung eines ursprünglich 3 �m dicken Interface, normiert auf seine Dicke,

geringer ist als die eines nominell 1 �m dicken Interface (s. Abbildung 4.11 (b) bis (d)).

EDX-mapping
      W, Er, O

Abbildung 4.11: REM-Aufnahmen von CVD und HIP Push-Out-Proben im nicht ge-
drückten Zustand.

Ein Vergleich von Proben mit unterschiedlicher Interfacedicke zeigt weitere Unterschiede.

So ist im Fall des 2 �m und 3 �m Interface zu sehen, dass es während des HIP-Prozesses

stellenweise zu einer gänzlichen Abspaltung des Interface von der Faser kommt und sich

dieses als Er2O3-Schicht in die Matrix bewegt. Im Fall des 3 �m dicken Interface kann es

dabei auch zu einer Teilablösung kommen wobei ein ca. 100 nm bis 400 nm dickes Res-

tinterface erhalten bleibt (s. Abbildung 4.11 (c) und (d)). Eine weitere Besonderheit des

3 �m dicken Interface ist, dass darin größere Risse zu finden sind. Dies wird in dieser Art
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nicht für dünnere Interface beobachtet.

Allen Dicken ist gemein, dass im Interface nach dem HIP-Vorgang Poren vorhanden sind,

wie in Abbildung 4.11 (b) auf der rechten Seite erkennbar ist. In der gleichen Abbildung

wurde der REM-Aufnahme eine Karte der Elementverteilung überlagert. Dabei repräsen-

tiert rot Wolfram, grün Erbium und blau Sauerstoff. Daran ist zu erkennen, dass die Zu-

sammensetzung des Interface durch den HIP-Prozess nicht verändert wird, weiterhin aus

reinem Er2O3 besteht und keine Diffusion in Faser oder Matrix stattfindet. Dass Bereiche

im Interface liegen, die rote Punkte aufweisen, kann zum einen daran liegen, dass Wolfram

räumlich hinter dem beobachteten Bereich liegt und sich somit in der Anregungskeule des

Elektronenstrahls befindet. Zum anderen kann dies, gerade im unteren Bildbereich, mit

Wolfram-Verunreinigungen, die auf den FIB-Prozess zurückzuführen sind, erklärt werden.

Einfluss des Push-Out-Tests auf die Oberfläche der Proben - CVD

Der Aufbau des Interface und seine Dicke haben einen erheblichen Einfluss darauf, wie

sich die Oberfläche der Proben während des Push-Out-Tests verändert. So ist im Fall der

mittels CVD hergestellten Proben zu erkennen, dass durch die auf die Faser einwirkende

Kraft eine Ablösung (Debonding) der Faser vom Interface stattfindet. Jedoch kann es

vereinzelt auch zu einer Ablösung des Interface von der Matrix kommen. In Abbildung

4.12 (b) ist sowohl die Probenoberseite (obere Aufnahme) als auch die Probenunterseite

(mittlere und untere Aufnahme) dargestellt. Dort sind die beiden genannten Möglichkeiten

gut zu erkennen, wobei sich im Fall der oberen Aufnahme das Interface beim Push-Out

zuerst von der Faser und danach von der Matrix gelöst hat. In allen Fällen bleibt das

Interface intakt, sodass sich eine wohldefinierte, glatte Grenzschicht bildet. Dies spiegelt

sich auch darin wider, dass es für CVD-Proben nicht möglich ist, einen Push-Out-Test

nach Erreichen der maximalen Last, auf einem hohem Lastniveau, abzubrechen, da die

maximale Last immer von einem sofortigen starken Lastabfall gefolgt wird. Durch die

glatte Grenzschicht zwischen Faser und Interface kann die Faser gut gleiten, wodurch nach

dem kompletten Ablösen und den dadurch erheblich verminderten Widerstand, die Faser

durch die gespeicherte elastische Energie des Test-Aufbaus instantan und unkontrollierbar

einige µm verschoben wird (s. Kraft-Weg Kurven, Abbildung 4.22).

In Abbildung 4.12 (c) und der zugehörigen Vergrößerung ist die Unterseite einer gedrück-

ten Probe gezeigt. Es ist zu erkennen, dass durch das Herausdrücken der Faser ein kleiner

Teil der Matrix gebrochen und ebenfalls herausgedrückt wurde. Dies ist für CVD-Proben

untypisch und nur vereinzelt beobachtet worden. Eine weitere Beobachtung ist, dass,

abhängig von der Dicke der Probe und damit von der Kraft, die nötig ist um die Faser

abzulösen, ein Abdruck des Indenters in der Faser zu sehen ist. Bei einer entsprechend

dicken Probe können sich radial vom Indenter-Eindruck in der Faser Risse ausbreiten und

zumindest oberflächlich für ein Ablösen der Faser sorgen. Dies ist in Abbildung 4.12 (a) für

eine Probe mit einer Dicke H = 338µm dargestellt, deren maximale Last Pmax = 80, 0 N
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4.3 Push-Out-Test

Abbildung 4.12: REM-Aufnahmen der Probenober- und Unterseite nach dem Push-
Out-Test mehrerer CVD-Proben.

betrug. Der normale Fall ist hingegen in Abbildung 4.12 (d) gezeigt. Auf der linken Seite

ist eine Probe mit einer Dicke von H = 241 �m abgebildet, die bei einer maximalen Kraft

von Pmax = 56, 2N gedrückt wurde. Auf der rechten Seite ist eine Probe mit H = 139 �m

und Pmax = 19, 5 dargestellt. Gerade im Vergleich zur in Abbildung 4.12 (a) gezeigten

dickeren Probe ist der Unterschied in der Stärke des Indenter-Eindrucks ersichtlich.

Einfluss des Push-Out-Tests auf die Oberfläche der Proben - HIP

Proben, die mittels HIP hergestellt wurden, zeigen ähnliche Effekte, jedoch gibt es auch

einige gravierende Unterschiede. So sind die Eindrücke in die Faser wesentlich deutlicher

zu sehen, was darauf schließen lässt, dass diese tiefer sind. Zudem ist es trotz der tiefen

Eindrücke und den damit einhergehenden Verformungen und Rissen in der Faser, möglich

komplettes Debonding zu erreichen und die Faser herauszudrücken. Abgelöste Segmente

der Matrix sind auf der Rückseite der Probe wesentlich häufiger anzutreffen als bei Proben,

die mittels CVD hergestellt wurden. Beispiele dafür sind in den Abbildungen 4.13, 4.14

und 4.15 jeweils in (a) zu sehen. Die dort gezeigten Proben haben eine Dicke von H =

304 �m, H = 300 �m und H = 352 �m und wurden mit einer maximalen Last von Pmax =

55, 3N, Pmax = 52, 3N beziehungsweise Pmax = 56, 7N belastet.

Auf den zugehörigen Rückseiten sind häufig Risse in der Matrix zu erkennen. Diese ver-

laufen meist radial zur Faser, sind aber unabhängig von der Probendicke und davon, ob
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Abbildung 4.13: REM-Aufnahmen der Vorder- (oben) und Rückseiten (unten) von
Push-Out-Proben der HIP-Probe H5F01 mit 1 �m dickem Interface.

eine Probe partiell oder komplett gedrückt wurde. Die Risse gehen von dem durch die

Herstellung deformierten Interface aus, durch welches HIP-Proben einen erhöhten Wider-

stand gegen das Herausdrücken der Faser haben. Dies wiederum ermöglicht es für geHIPte

Proben, den Push-Out-Test nach dem Erreichen der maximalen Kraft auf einem hohen

Lastniveau und damit ohne große Relativbewegung von Faser und Matrix anzuhalten und

somit den mikrostrukturellen Zustand zu konservieren.

Weiter wurden Effekte beobachtet, die abhängig von der Interfacedicke sind. So zeigen die

Aufnahmen in Abbildung 4.13, dass im Fall des 1 �m dicken Interface neben den radialen

auch tangential zur Faser verlaufende Risse entstehen. Dabei müssen diese das Interface

nicht berühren und können auch peripher dazu verlaufen wie in Abbildung 4.13 (c) an

der Rückseite (unten) ersichtlich ist. Zudem ist zu erkennen, dass im Vergleich mit den

anderen Interfacedicken die Anzahl der Risse im Fall des dünnen 1 �m Interface höher

ist. Dies deutet darauf hin, dass ein dünnes Interface die einwirkenden Scherkräfte besser

überträgt und später nachgibt als ein dickes. In Abbildung 4.13 (b) ist zudem zu sehen,

wie sich im Fall von geHIPten Proben mit einer Dicke von H = 206 �m und einer maxi-

mal Last von Pmax = 39, 6N das Interface unten bereits ablöst oben jedoch noch intakt

ist. Dies steht im starken Gegensatz zu den in der Theorie aufgezeigten Annahmen der

Shear-Lag-Analyse (s. Kapitel 2.3), wonach das Debonding von oben nach unten stattfin-

det. Somit kann davon ausgegangen werden, dass eine Auswertung der HIP-Proben nach

der Shear-Lag-Analyse keine validen Ergebnisse liefert.

HIP-Push-Out-Proben mit einem 2�m und 3 �m dicken Interface zeichnen sich, im Ver-

gleich zum jeweils dünnerem Interface, bei ähnlicher Probendicke und maximaler Last
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Abbildung 4.14: REM-Aufnahmen der Vorder- (oben) und Rückseiten (unten) von
Push-Out-Proben der HIP-Probe H5F11 mit 2 �m dickem Interface.

durch eine sukzessiv sinkende Anzahl an Rissen an der Rückseite aus. In Abbildung 4.14

(b) und (c) ist zudem am Beispiel von Proben mit 2�m dickem Interface und einer Pro-

bendicke von H = 152 �m (Pmax = 10, 3N) beziehungsweise H = 210 �m (Pmax = 29, 1N)

zu sehen, dass, wie bei CVD-Proben, dünnere Proben geringere bis gar keine Abdrücke

des Indenters zeigen. Proben mit 3 �m Interface zeigen ebenfalls diesen Effekt, wie anhand

der Aufnahmen in Abbildung 4.15 (b) und (c) zu sehen ist. Die dort dargestellten Proben

haben eine Dicke von H = 199 �m (Pmax = 18, 5N) und H = 263 �m (Pmax = 27, 0N).

Die maximale angelegte Last ist dabei vergleichbar mit jener der 2 �m Proben. Die resul-

tierenden Indenter-Eindrücke ordnen sich, bezogen auf ihre Deutlichkeit, ihrer Last ent-

sprechend in die beobachteten Ergebnisse ein. So ist zu erkennen, dass die Eindrucktiefe

unabhängig von der Interfacedicke der Probe ist und somit an die Herstellungsparameter

gekoppelt ist.

Im Fall der Proben mit einem 2 �m oder 3 �m dickem Interface, bei denen in der Vorun-

tersuchung durch den HIP-Vorgang Stellen ohne Interface erzeugt wurden, ist zu beob-

achten, dass diese während des Tests durchgebrochen werden und es somit trotzdem zu

einem Ablösen der Faser vom Interface kommen kann (s. Abbildung 4.14 (c) Vorderseite).

Wenn die Gebiete, in denen das Interface fehlt, jedoch zu groß werden kann auch die Faser

(nicht gezeigt) oder die Matrix brechen (s. Abbildung 4.15 (a) unten). Dies kann auch

auf die Durchbiegung der Probe während des Test zurückzuführen sein. Im Fall der Teil-
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abspaltung des Interface während der Herstellung, wie dies für das 3 �m dicke Interface

beobachtet wurde, ist eine Ablösung des wenige 100 nm dicken Restinterface möglich (s.

Abbildung 4.15 (b) und (c)).

Abbildung 4.15: REM-Aufnahmen der Vorder- (oben) und Rückseiten (unten) von
Push-Out-Proben der HIP-Probe H5F21 mit 3 �m dickem Interface.

Entwicklung der Mikrostruktur des Interface während des Push-Out-Tests

Anhand der im folgenden dargestellten Querschliffe (Abbildung 4.16, 4.19, 4.20 und 4.21)

ist ersichtlich, dass die Präparation der Push-Out-Proben, die zum Ziel hat, die Faser

senkrecht zur Probenoberfläche zu präparieren, erfolgreich war. So beträgt die größte ge-

messene Abweichung 5◦ (s. Abbildung 4.16 (b)) und beträgt im Mittel 2◦.

Die im vorigen Abschnitt beschriebenen Beobachtungen zeigen sich auch in den Querschlif-

fen der entsprechenden Proben. So zeichnen sich Proben, die mit chemischer Gasphasen-

abscheidung hergestellt wurden, durch ihr nach dem Debonding intaktes Interface aus (s.

Abbildung 4.16 (a)). Jedoch können aufgrund der Herstellung Unebenheiten der Faser

und des Interface nicht gänzlich vermieden werden, die beim Herausdrücken der Faser zu

einer Schädigung des Interfaces führen. Dies ist besonders drastisch an der in Abbildung

4.16 (b) gezeigten Probe sichtbar. Anzeichen einer Schädigung durch Unebenheiten der

Faser sind aber auch in der in Abbildung 4.16 (a) dargestellten Probe zu erkennen. Dabei

ist hervorzuheben, dass die in (b) gezeigte Probe ein untypisches Beispiel der untersuchten

68



4.3 Push-Out-Test

Abbildung 4.16: Querschliffe von Proben, die mittels CVD hergestellt wurden.

CVD-Proben ist, da das durch den Push-Out-Test sehr fragmentierte Interface ebenso wie

der fehlende Abschnitt an Interface in der oberen rechten Ecke bei keiner anderen Probe

beobachtet wurde.

Die Probe, die in Abbildung 4.16 (a) gezeigt ist, ist die selbe, deren Aufsicht in Abbildung

4.12 (d) rechts gezeigt wurde (H = 139µm, Pmax = 19, 5 N). Dies ist insofern interessant,

da ein Vergleich eine Vorstellung des tatsächlichen Weges gewährt, den die Faser heraus-

gedrückt wurde. Dieser beträgt ungefähr 65 µm. In keiner der untersuchten Querschliffe

der CVD-Proben konnte ein Hinweis darauf entdeckt werden, wo sich die Faser vom In-

terface zuerst ablöst, ob an der Probenoberseite, wie die Theorie besagt, oder an der

Probenunterseite, wie es die Simulationen des Spannungszustands der Proben vermuten

lassen.

Zusammenfassend zeichnen sich CVD-Proben sowohl vor als auch nach dem Push-Out-

Test durch ein intaktes Interface aus, das nur aufgrund von Unebenheiten der Faser leicht

beschädigt sein kann. Dies hat einen großen Lastabfall nach kompletten Debonding zur

Folge, wie er in der Shear-Lag-Theorie für eine Grenzschicht mit geringer Reibung be-

schrieben ist.

69



4 Ergebnisse

Abbildung 4.17: Modelldarstellung typischer Effekte, die in Interface und Matrix von
HIP-Proben vor Erreichen des Debonding auftreten.

Der folgende Teil beschreibt die Ergebnisse der Mikrostrukturanalyse der HIP-Proben. Es

werden zum besseren Verständnis zuerst die beobachteten Effekte im Modell beschrieben

und anschließend Beispiele dafür gezeigt.

Ein Vergleich der Mikrostruktur von CVD-Proben und heißisostatisch gepressten Proben

offenbart, dass in diesen grundlegend andere Mechanismen die Region zwischen Faser und

Matrix bestimmen. In Abbildung 4.17 sind Effekte skizziert, die in Querschliffen von ge-

HIPten Proben zu beobachten sind. Die in Kapitel 2.4.1 f. beschriebenen Effekte führen

zu einer Durchbiegung der Probe, die zusammen mit dem Eindruck des Indenters in die

Faser zu einer Verpressung dieser im oberen Bereich der Probe führen. Hierdurch wölbt

sich die Faser in das Interface, wobei dieses deformiert wird und sich Risse senkrecht zur

Faser ausbilden. Zugleich bewirkt die Durchbiegung, dass im unteren Teil der Probe Zug-

spannungen entstehen, die eine Rissbildung in der Matrix zur Folge haben. Dabei gehen

die Risse von der Faser in einem 45◦-Winkel aus und bilden näherungsweise eine Linie mit

dem Auflagepunkt der Probe, also dem Rand des Lochs im Probenhalter (s. Abbildung

4.17 (a)).
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4.3 Push-Out-Test

Wird die Last erhöht, wird der Eindruck des Indenters tiefer und die Zug- und Druck-

spannungen im unteren beziehungsweise oberen Bereich der Probe werden größer. Dadurch

verstärken sich die zuvor beschriebenen Effekte (s. Abbildung 4.17 (b)). So werden die

Risse im Interface zahlreicher und treten auch weiter Richtung Probenunterseite auf. Zeit-

gleich breiten sich die Risse in der Matrix zum einen weiter nach unten aus und werden

zum anderen vom Interface bei der Ausbreitung nach oben abgelenkt, womit sie die Faser

vom Interface ablösen. An der Probenunterseite entstehen zwischen Faser und Interface

ebenfalls Risse, die sich bei entsprechend hohen Lasten mit denen aus der Matrix verbin-

den und somit sukzessive zu einem Debonding von unten nach oben führen.

Nach erfolgtem Ablösen der Faser gibt es weitere Unterschiede zu Proben, die mittels

CVD hergestellt wurden. Durch die modifizierte Struktur des Interface, aber auch durch

die veränderte Kornstruktur der Faser, kann es durch die Scherbelastung zum Ablösen

von Körnern der Faser oder der Matrix kommen (s. Abbildung 4.18 (II)). Diese wer-

den entweder durch das fragmentierte Interface in Bewegungsrichtung der Faser gedrückt

oder durch Unebenheiten der Faser selbst in die gleiche Richtung bewegt, sodass die

gelösten Körner beispielsweise an Verengungen des Interface zwischen Matrix und Faser

festgeklemmt werden können. Dies führt zu einer Erhöhung der Reibung und kann in Ex-

tremfällen, ausgehend vom festgeklemmten Korn, zum Versagen der Faser und der Matrix

führen (s. Abbildung 4.18 rechts).

Abbildung 4.18: Modell zu einem reibungsverstärkenden Effekt in geHIPten Proben
mit dem Extrembeispiel einer Probe mit 1 �m Interface.

In den Abbildungen 4.19, 4.20 und 4.21 sind diese Effekte für die untersuchten Interface-

dicken der HIP-Proben dargestellt. Dabei fällt auf, dass die in Abbildung 4.18 beschrie-
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bene Kornablösung hauptsächlich beim dünnen 1 �m Interface zu beobachten ist und die

Schädigung des Interface mit zunehmender Dicke abnimmt (s. Abbildung 4.19 (a)). Eine

weitere Beobachtung betrifft die Tiefe des Eindrucks des Indenters. Bereits beim Vergleich

der beiden in Abbildung 4.19 gezeigten Proben, die beide 304 �m dick sind und ähnliche

maximale Lasten aufweisen können (Pmax = 55, 2N für (a) und Pmax = 55, 1N für (b)),

ist ersichtlich, dass die Tiefe des Eindrucks auch maßgeblich durch die Dauer der Belas-

tung bestimmt ist. Der Unterschied der beiden Proben besteht darin, dass mit der in (a)

gezeigt Probe ein kompletter Push-Out-Test durchgeführt wurde, wohingegen die Probe

in (b) nur bis zum Auftreten der maximalen Last gedrückt wurde.

In Abbildung 4.13 (a) ist eine Draufsicht der gleichen Probe zu sehen, dessen Querschliff

in Abbildung 4.19 (a) gezeigt ist. Ein Vergleich verdeutlicht, dass der 70 �m tiefe Eindruck

von oben nicht so schwerwiegend wirkt wie er sich von der Seite betrachtet darstellt. Einen

weiteren Vergleich mit gleichem Ergebnis erlaubt die in Abbildung 4.13 (c) und 4.19 (b)

gezeigte Probe. Somit lässt sich zusammenfassen, dass die wahre Tiefe und damit der

Schwere des Eindrucks des Indenters aus der Draufsicht nur schlecht zu approximieren ist

und nur aus Querschliffen bestimmt werden kann.

Abbildung 4.19: REM-Aufnahmen von Querschliffen zweier HIP-Proben mit 1 �m
dickem Interface.

Die in Abbildung 4.19 dargestellten Aufnahmen zeigen Beispiele aller im Modell (s. Ab-

bildung 4.17) beschriebenen Mechanismen in HIP-Proben. So ist im oberen Bereich der
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4.3 Push-Out-Test

Probe in (b) zum einen die Auswölbung der Faser in das Interface und damit einherge-

hend auch dessen Verformung zu sehen. Zum anderen sind die durch den Druck auf das

Interface zeitgleich entstehenden Risse senkrecht zur Faser zu beobachten. Des Weiteren

weist die Matrix beider Proben Risse auf, die ungefähr im 45◦ Winkel vom Interface nach

unten gerichtet gewachsen sind.

Auch für Proben mit 2 �m dickem Interface zeigt sich der zuvor beschriebene Effekt, dass

HIP-Proben, die länger einer hohen Last ausgesetzt wurden, eine stärkere Verformung

der Faser durch den Indenter aufweisen als solche, die der Last nur kurz ausgesetzt wa-

ren. Dies ist an den in Abbildung 4.20 dargestellten Proben zu sehen. Die in (a) gezeigte

Probe hat eine Dicke von H = 310 �m und wurde einer Last von Pmax = 49, 8N ausge-

setzt. Die in (b) gezeigte Probe hingegen ist mit H = 243 �m dünner und hielt dadurch

einer maximalen Last von Pmax = 42, 4N stand. Die Querschliffe zeigen, dass die Tiefe

des Indenter-Eindrucks mit ca. 20 �m gegenüber 6 �m wesentlich tiefer ist. Zudem ist in

der entsprechenden Vergrößerung des Eindrucks der Probe in (b) sehr gut zu sehen, dass

sich auch die Oberfläche der Faser durch den Eindruck verformt und nun leicht schräg

verläuft.

Abbildung 4.20: REM-Aufnahmen von Querschliffen zweier HIP-Proben mit 2 �m In-
terface.

Abbildung 4.20 (a) zeigt zudem, dass die Durchbiegung der Probe zu einem Ablösen der

Faser von der Probenunterseite her führt. Dort sind bereits Risse entlang des Interface

und zwischen Interface und Faser zu erkennen obwohl das Interface im oberen Bereich,

bis auf Risse senkrecht zur Faser, intakt ist. Weniger sichtbar ist jedoch die im Modell
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beschriebene Auswölbung der Faser.

Die mikrostrukturelle Entwicklung von Proben mit 3 µm dickem Interface zeigt eine Mi-

schung der Effekte, die bei CVD-Proben beobachtet werden konnten und denen, die für

geHIPte Proben typisch sind. So weisen die Proben eine Verformung der Faser aufgrund

der vom Indenter wirkenden Kraft auf. Sie zeigen nach kompletten Push-Out aber auch

ein intakteres Interface, als für HIP-Proben mit dünnerem Interface üblich und ähneln

damit CVD-Proben. Jedoch ist die Schädigung des Interface wesentlich deutlicher er-

sichtlich als bei CVD-Proben. Abbildung 4.21 (b) zeigt diesen Unterschied anhand einer

Probe, deren Interface im oberen, bereits herausgedrückten, Bereich starke Schädigun-

gen aufweist. Zudem nimmt die Schädigung des Interface mit abnehmendem Abstand zur

Probenunterseite zu. In abgelösten Bereichen des Interface, die aber noch Kontakt zur

Faser haben, ist die Relativbewegung zwischen Faser und Interface gleich. Somit muss in

diesen Bereichen die gleiche Länge an Faser vorbei gedrückt worden sein, demnach sollte

auch die daraus folgende Schädigung gleich sein. Ein Vergleich der in Abbildung 4.21 (b)

gezeigten Vergrößerungen solcher Gebiete zeigt jedoch, dass dem nicht so ist, womit ein

weiterer Schädigungsmechanismus wirken muss. Da, wie beschrieben, Proben im unteren

Bereich stärker geschädigt sind, kann das von unten startende Debonding, welches aus

der Durchbiegung der Probe resultiert, dafür verantwortlich sein. Ein weiteres Indiz dafür

ist, dass im unteren Bereich des Interface vermehrt Risse parallel zur Faser zu beobachten

sind, wohingegen obere Bereiche die in Abbildung 4.17 dargestellten Senkrecht-Risse im

Interface zeigen.

Die in Abbildung 4.21 (a) gezeigte Probe wurde bis zum Erreichen der maximalen Last

gedrückt. An dieser ist zu erkennen, dass die in der Voruntersuchung der 3 µm Interface

Proben beobachteten groben Risse im Interface, im wie-hergestellten Zustand (s. Ab-

bildung 4.11 (d)), über die ganze Dicke der Probe zu sehen sind. Eine Unterscheidung

zwischen diesen und den bei dünneren Interfacedicken beobachteten senkrechten Rissen

durch die Verformung der Faser ist schwierig.

Das Interface von Proben mit 3 µm dickem Interface kann Bereiche mit grundlegend unter-

schiedlicher Kornstruktur aufweisen. Dies ist in der Vergrößerung des Interface in Abbil-

dung 4.21 (a) zu erkennen. Bei anderen Proben ist dieser Effekt noch stärker ausgeprägt.

Dabei befindet sich die Schicht mit der gröberen Kornstruktur immer auf der Faser zuge-

wandten Seite. Der Grund dafür können Verunreinigungen der Faseroberfläche vor dem

Aufbringen des Interface sein. Diese würden bei den hohen Herstellungstemperaturen in

das Interface diffundieren und dort die Rekristallisationstemperatur herabsetzten, womit

größere Körner entstünden. Dies lässt sich anhand der hier gezeigten Querschliffe nicht

bestimmen, kann aber mittels transmissionselektronenmikroskopischer Untersuchungen

der betroffenen Bereiche aufgeklärt werden.

CVD- und HIP-Proben unterscheiden sich in ihrer Mikrostruktur vor und nach dem Push-

Out-Test erheblich voneinander. Dabei spielt das Interface eine zentrale Rolle, da dessen
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4.3 Push-Out-Test

Abbildung 4.21: REM-Aufnahmen von Querschliffen zweier HIP-Proben mit 3 �m
dickem Interface.

Beschaffenheit durch die Herstellungsmethode stark beeinflusst wird. Besonders die Ver-

formung des Interface und der Matrix, die bei HIP-Proben beobachtet werden kann, erhöht

durch verschiedene Mechanismen die Reibung beim Herausdrücken der Faser. Zusammen

mit den entstehenden Eindrücken des Indenters während des Push-Out-Tests in die Fa-

ser hat dies vielfältige Folgen und führt zu einer Veränderung des Spannungszustands der

Probe. Diese Effekte sind auch von der Interfacedicke abhängig und verringern ihre Stärke

mit größerer Dicke.

4.3.2 Last-Weg-Kurven

Die Last-Weg-Kurven von Proben, die mittels chemischer Gasphasenabscheidung herge-

stellt wurden, zeigen typischerweise die klassische Form einer Push-Out-Kurve: nach ei-

nem linear-elastischen Anstieg folgt ein erster, initialer Ablösevorgang, gefolgt von einem

weiteren Anstieg bis zum kompletten Ablösen der Faser, woraufhin ein starker Lastabfall

mit anschließenden reibungsbestimmten Teil folgt (s. Kapitel 2.4.3). Es ist jedoch häufig

zu beobachten, dass das initiale Ablösen auch das komplette Ablösen bedeutet. Zudem

wurde bei einer großen Anzahl der getesteten Proben ein anormales Verhalten beobach-

tet, welches sich durch einen frühen Lastabfall bei kleinen Lasten auszeichnet, womit

diese Tests als ungültig gewertet werden (s. Abbildung 4.22: 332 �m und 260 �m). Dies

lässt sich mit einem Spalt zwischen Faser und Interface erklären, der in REM-Aufnahmen

bei einigen Proben vor den Tests beobachtetet wurde, wodurch solche Proben eine ver-

minderte Tragfähigkeit besitzen (s. Abbildung 4.11 (a)). Anhand der gültigen Proben ist
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zu erkennen, dass mit zunehmender Probendicke auch die benötigte Last für ein erstes

Ablösen ansteigt. Unabhängig von der erreichten maximalen Last fällt der folgende Last-

abfall prozentual ähnlich aus. Daran anschließend findet ein erneuter Lastaufbau statt,

da die gespeicherte elastische Energie des Messaufbaus die Faser nach dem Debonding

unkontrolliert einige µm bewegt und die Lastregelung diesem schnellen Prozess nicht

folgen kann. Der abschließende Reibungsteil verläuft, nach einer eventuell auftretenden

Einschwingphase, gleichmäßig linear.
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Abbildung 4.22: Last-Weg-Kurven von komplett gedrückten CVD-Proben.

Die Push-Out-Kurven der Proben, die mittels HIP hergestellt wurden, zeigen eine grund-

legend andere Charakteristik. Unabhängig von der Interfacedicke ist bei den Kurven kein

starker Lastabfall um mehrere 10 N auszumachen, sondern nach dem ersten Ablösen ein

Abfall von maximal 3 N. Im folgenden kommt es, abhängig von der Interfacedicke, zu

einem erneuten Anstieg der Last, wobei dieser bei dickerem Interface stärker ausgeprägt

ist (Abbildung 4.23: 304 µm, 300 µm und 296µm). Bei den meisten Proben mit einer

Interfacedicke von 1 µm ist die Last, bei der das initiale Ablösen stattfindet, auch die

maximale Last des Tests Pmax, womit nach der Shear-Lag-Theorie das komplette Ablösen

einhergeht. Vergleicht man Proben mit gleicher Interfacedicke, ist zu erkennen, dass mit

steigender Probendicke Pmax ebenfalls zunimmt, wie dies auch für CVD-Proben beob-

achtet wurde. Bei Proben, die eine Dicke von 400 µm übersteigen, kann kein Debonding

erreicht werden, da die benötigte Last zu hoch wird und die resultierende Verformung die

Faser zerstört und ein Herausdrücken verhindert (s. Abbildung 4.23: 500 µm). Bei Lasten

über 40 N ist beim Lastanstieg eine deutliche Abweichung vom linearen Anstieg zu erken-

nen, was darauf schließen lässt, dass es ab diesem Punkt zur plastischen Verformung der

Faser und damit zur Bildung des Eindrucks kommt. Wenn Proben gleicher Dicke H mit

unterschiedlicher Interfacedicke verglichen werden, ist ersichtlich, dass Proben mit dünne-
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4.3 Push-Out-Test

rem Interface mehr Last vor dem Ablösen halten können. Ein dünneres Interface sorgt

also für eine bessere Haftung zwischen Faser und Interface. Dies ist an den in Rottönen

oder Grüntönen gehalten Kurven in Abbildung 4.23 gut zu erkennen. Demnach ist eine

Probe mit 1 µm Interface und H = 304µm in der Lage eine ähnliche Last zu tragen wie

eine Probe mit 3 µm Interface und einer 50 µm größeren Dicke.

0

20

40

60

La
st

 [N
]

0 40 80 120 160
Inelastischer Verfahrweg [µm]

2 µm 243 µm
3 µm

3 µm
1 µm

237 µm
158 µm
158 µm

1 µm 500 µm

1 µm
2 µm
3 µm

3 µm 352 µm
304 µm
300 µm
296 µm

Abbildung 4.23: Push-Out-Kurven diverser HIP-Proben mit unterschiedlicher Proben-
und Interfacedicke.

Nach dem Ablösen verbleiben alle HIP-Proben auf einem hohen Lastniveau, wobei die

Länge des Plateaus abhängig von der Probendicke ist. Je größer die Dicke einer Probe,

desto länger ist das Plateau. Der Abschluss des Plateaus ist durch einen weiteren geringen

Lastabfall gekennzeichnet, jedoch immer begleitet von einer anderen Steigung des folgen-

den Teils der Last-Weg-Kurve. Der abschließende Abschnitt, welcher rein durch Reibung

bestimmt ist, verläuft linear, teilt sich jedoch bei vielen Proben in zwei Abschnitte un-

terschiedlicher Steigung, wobei die Steigungen verschiedener Proben einander ähneln (s.

Abbildung 4.23).

Zusammenfassend sind unabhängig von der Herstellungsart dickere Proben in der Lage

größere Lasten zu tragen, wobei dies bei HIP-Proben auch für dünnere Interfacedicken gilt.

Ab 40 N kommt es hier jedoch zu einer plastischen Verformung der Faser. Es wurden zwei

Arten von CVD-Proben beobachtet, deren maximale Last stark voneinander abweicht.

Dies lässt sich mit der in den Voruntersuchungen beobachteten Lücke zwischen Faser und

Interface erklären. Zuletzt folgen CVD Proben mit hoher maximaler Last der klassischen

Last-Weg-Kurvenform für eine reibungsarme Grenzschicht mit starkem Lastabfall nach

kompletten Debonding, wohingegen die Form der Kurve von HIP-Proben auf einen hohen

Reibungsanteil schließen lässt.
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5 Diskussion

Die Diskussion der Ergebnisse konzentriert sich auf die gemessenen Eigenschaften der

Proben und ihren Einfluss auf den Push-Out-Test. Damit verbundenen ist die Frage der

Validität der Bestimmung von Materialparametern mittels Shear-Lag-Analyse.

5.1 Dichte der Matrix
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Abbildung 5.1: Vergleich von experimentellen Daten und einem Modell von Redouani
et al. bezüglich der erreichbaren Dichte beim HIPen (200 MPa, 4 h) von Wolfram [21].

Wie die Ergebnisse in Kapitel 4.2.1 zeigen, gibt das in Kapitel 2.1.1 vorgestellte analyti-

sche Modell von Redouani und Boudrahem die Verdichtungskurven der in dieser Arbeit

verwendeten Pulver nicht korrekt wieder [21]. In Abbildung 5.1 sind einige experimentel-

le Resultate der Dichtemessungen von Proben, die bei 200 MPa hergestellt wurden, und

die entsprechenden Vorhersagen des besagten Modells gezeigt. Dort ist zu erkennen, dass

gerade für niedrigere Temperaturen die Werte drastisch voneinander abweichen. Die Vor-

hersagen des Modells liegen immer unter den gemessenen Werten und weichen um bis zu

21% relativer Dichte voneinander ab. Die Vorhersage, dass es bei 1700 ◦C , 200 MPa und
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4 h Prozesszeit möglich sei, dichte Proben herzustellen, trifft jedoch zu. Messwerte ent-

sprechender Proben sind mit bis zu 19,23 g/cm3 sehr nah am Literaturwert von 19,3 g/cm3

und damit als dicht zu bezeichnen [19].

Die Dichte der Matrix spielt jedoch bei der Betrachtung der Push-Out-Tests keine Rol-

le, da alle Proben bei identischen Bedingungen geHIPt wurden, 1500 ◦C , 200 MPa für 4

Stunden, und somit eine ähnliche Dichte von im Mittel 98,5 % aufweisen. Da, wie die Er-

gebnisse gezeigt haben, die Dichte innerhalb einer Kapsel um bis zu 0,5 % variieren kann,

ist eine maximale Abweichung in dieser Größe zwischen den einzelnen Proben ebenfalls

anzunehmen. Jedoch sollte sich diese Abweichung nicht signifikant in den mechanischen

Eigenschaften und damit in den Messwerten der Push-Out-Tests widerspiegeln.

5.2 Mechanische Eigenschaften von Faser und Matrix

Die in Kapitel 4.2.4 gezeigten Ergebnisse der Mikrohärte der Fasern werfen im Zusam-

menhang mit denen in Abschnitt 4.3.1 gezeigten Ergebnissen die Frage über den Ursprung

der unterschiedlichen Tiefen der Eindrücke des Indenters bei CVD- und HIP-Proben auf.

Die berechneten Mikrohärte-Werte auf Basis der experimentellen Daten der Bachelorar-

beit von Till Schulzendorff liegen für beide Probentypen mit 4,7 GPa bis 4,9 GPa nahe

beieinander und im Bereich der jeweiligen Fehlerbalken [78]. Dabei sind die für die ge-

HIPten Proben gemessenen Werte stets höher als die für die CVD-Proben. Anhand der

REM-Aufnahmen ist klar zu erkennen, dass die plastische Verformung gerade im Fall der

HIP-Proben wesentlich stärker ist und die Eindrücke bis zu 70µm tief sind, während für

CVD-Proben maximal 3 µm gemessen wurden. Da für beide Probentypen die gleiche Fa-

ser verwendet wurde, ist jedoch zu erwarten, dass die geHIPten Proben eine niedrigere

Mikrohärte aufweisen. Dies lässt sich durch die größeren Körner und die durch die hohen

Herstellungstemperaturen niedrigere Defektdichte der erholten und rekristallisierten Fa-

ser erklären. Dass mit höherer Temperatur bei den verwendeten Wolframfasern auch die

Korngröße steigt, wurde bereits experimentell untersucht und bestätigt [82, 22]. Ebenso

wurde am Beispiel der Zugfestigkeit gezeigt, dass sich die hohen Temperaturen auf an-

dere mechanische Eigenschaften der Faser negativ auswirken [22]. Aufgrund der geringen

Anzahl von vier Proben, die in der genannten Bachelorarbeit untersucht wurden, sollten

weitere Proben getestet werden um für eine bessere Statistik zu sorgen und um eine even-

tuelle Abweichung der Messwerte festzustellen und eine Fehlmessung auszuschließen.

Die Mikrohärte-Messwerte der Matrix können mit den in Abschnitt 4.3.1 präsentierten

Ergebnissen zur Kornstruktur der Oberfläche von CVD und HIP Push-Out-Proben er-

klärt werden. So wurde beobachtet, dass bei CVD-Proben in Fasernähe, bedingt durch den

Prozess der chemischen Gasphasenabscheidung, vermehrt kleine Körner auftreten. Jedoch

wurden im Gebiet um die Faser auch die Indentationen der Härtemessungen vorgenom-

men. Die kleinen Körner haben im Vergleich zu HIP-Proben eine höhere Korngrenzen-
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dichte zur Folge, was wiederum zu einem höheren Härtewert führt. Da mit abnehmender

Korngröße die Bruchzähigkeit ebenfalls steigt, kann anhand der Kornstruktur auch der

Unterschied der HIP- und CVD-Proben im Bezug auf das Bruchverhalten der Matrix beim

Push-Out-Test erklärt werden. Durch die im Vergleich geringere Bruchzähigkeit der ge-

HIPten Proben können in den Querschliffen, gerade im unteren Bereich der Probe, große

Risse beobachtet werden, die bei den CVD-Proben nicht vorhanden sind.

5.3 Interface

Wie im Kapitel 4.3.1 beschrieben wurde, unterscheidet sich das Interface von CVD und

HIP-Proben stark, obwohl beide Probentypen auf gleich beschichteten Fasern basieren. Je-

doch wurde das Interface der CVD-Proben während der Gasphasenabscheidung mit Fluor

angereichert und somit chemisch verändert, während das Interface der geHIPten Proben

durch den Herstellungsprozess stark verformt wurde. Allerdings findet das Ablösen bei den

durchgeführten Push-Out-Tests fast ausschließlich zwischen der Faser und dem Interface

statt. Es kann also davon ausgegangen werden, dass in beiden Fällen die Grenzschicht zur

Matrix eine höhere Scherfestigkeit besitzt als die Grenzschicht zur Faser. Dies lässt sich

durch die beobachteten W-Dendriten im Fall von CVD-Proben und anhand der komple-

xen 3D-Struktur im Fall der HIP-Proben erklären, die jeweils die Grenzschicht zur Matrix

bilden. Diese können die auftretenden Scherkräfte besser in die Matrix ableiten, woraus

eine hohe Scherfestigkeit resultiert. Trotz einer gewissen Restrauhigkeit der Faser, bedingt

durch ihre Herstellung, ist somit die Grenzschicht zwischen Faser und Interface wesentlich

glatter, was eine geringere Scherfestigkeit zur Folge hat.

Wie anhand der in Abschnitt 4.3.2 gezeigten Last-Weg-Kurven und der in Abbildung 5.2

dargestellten Last der initialen Ablösung in Abhängigkeit zur Probendicke und deren Pro-

bentyps zu sehen ist, gibt es trotzdem einen Unterschied der Scherfestigkeit zwischen den

untersuchten Probentypen. Demnach gibt es für das Interface von mit CVD hergestellten

Proben zwei Typen; solche die im Vergleich zu den HIP-Proben eine hohe Last aushalten

und jene die bereits bei einer geringen Last ablösen. Dieses Verhalten kann mit den in

Abschnitt 4.3.1 beobachteten Lücken zwischen Faser und Interface erklärt werden, die

auf Probleme beim Er2O3-Beschichtungsprozess schließen lassen. Im Fall der geHIPten

Proben ist die für das Ablösen benötigte Last und damit auch die Scherfestigkeit des In-

terface von der Interfacedicke abhängig (s. Abbildung 5.2). Je dünner das Interface, desto

höher ist die bei gleicher Probendicke benötigte Last für das Ablösen der Faser. Dabei

muss berücksichtigt werden, dass die herstellungsbedingte Verformung des Interface abso-

lut gesehen gleich ist, was eine relativ höhere Verformung bei dünnen Interfaces bewirkt.

Die angefertigten Querschliffe zeigen, dass sich das Interface verformt, ohne dass Schäden

an Faser oder Matrix erkennbar sind. Somit hat es eine gewisse Pufferwirkung und schützt

im Bereich der Indentereindrücke die Matrix vor plastischer Verformung. Diese Wirkung
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5 Diskussion

ist dabei für ein dickeres Interface größer als für ein dünneres, womit eine Probe mit 1 µm

Interface bei gleicher Eindrucktiefe des Indenters in die Faser eine stärkere Verpressung

erfährt als eine Probe mit 3 µm Interface. Da grundsätzlich die für das Ablösen benötigte

Last zudem von der Probendicke abhängig ist, lässt sich mit dem beschriebenem Effekt

die Interfacedickenabhängigkeit der Ablöselast bei gleicher Probendicke erklären. Hinzu

kommt, dass durch die stärkere Verpressung bei dünnem Interface auch eine höhere Last

zum Debonding benötigt wird, die wiederum einen tieferen Indentereindruck und eine

noch stärkere Verpressung bewirkt. Dadurch wirkt dieser Effekt selbstverstärkend.
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Abbildung 5.2: Last der initialen Ablösung der Push-Out-Tests in Abhängigkeit von
der Probendicke von CVD- und HIP-Proben. Offene Symbole stehen für Proben mit einer
Lücke zwischen Interface und Faser vor dem Push-Out-Test.

Weiterhin haben die elektronenmikroskopischen Untersuchungen gezeigt, dass sich das

Interface zwischen HIP- und CVD-prozessierten Proben auch in seiner Kornstruktur un-

terscheidet. Durch die hohen Herstellungstemperaturen der HIP-Proben weist das Erbi-

umoxid ein verstärktes Kornwachstum auf. Dadurch zeigt das Interface geHIPter Proben

eine gröbere Kornstruktur als das von CVD-Proben. Aufgrund der dadurch verminder-

ten Festigkeit konnte auch eine stärkere Schädigung der HIP-Interface durch den Push-

Out-Prozess beobeachtet werden. Somit wird im Laufe des Test das Interface irreversibel

beschädigt, was im Fall der CVD-Proben in der Regel nicht beobachtet wird. Dies ist,

neben den beobachteten Verformungen der Faser und der damit zusammenhängenden Ef-

fekte, sowie den dadurch veränderten Spannungszustand der Proben beim Push-Out-Test,

der Grund, warum sich die Last-Weg-Kurven der untersuchten Probentypen unterschei-

den. Als Beispiel sind in Abbildung 5.3 Kurven eines jeden Typs gezeigt. Das unterschied-

liche Verhalten der Proben lässt sich dabei anhand der beschriebenen mikrostrukturellen
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5.3 Interface

Unterschiede der Proben erklären. Wie bereits geschildert, ist dabei nicht nur das Inter-

face wichtig, sondern auch das Verhalten der Matrix und der Faser. Deren Interaktion

verhindert bei den geHIPten Proben nach dem kompletten Ablösen einen großen Last-

abfall, womit vergleichsweise mehr Energie benötigt wird um die Faser den gleichen Weg

herauszudrücken (s. Abschnitt 5.4). Wenn die gezeigten Kurven mit denen in der Literatur

beschriebenen Typen verglichen werden (s. Abbildung 2.7 (d)) ist zu erkennen, dass die

Scherspannung aufgrund der Interfacefestigkeit bei CVD-Proben wesentlich höher sein

muss als die Scherspannung aufgrund der Reibung, wohingegen bei HIP-Proben beide

Faktoren ähnlich groß sein müssen.
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Abbildung 5.3: Vergleich korrigierter Last-Weg-Kurven der untersuchten Probentypen.

In Abbildung 5.3 ist das für CVD-Proben typische Push-Out-Verhalten gut zu erkennen.

Diese benötigen eine im Vergleich zu den HIP-Proben hohe Last damit sich die Faser kom-

plett vom Interface ablöst, was wiederum von einem großen Lastabfall gefolgt ist. Die hohe

Ablöselast ist auch an den Ergebnissen, die in Abbildung 5.2 dargestellt sind, zu erkennen.

So benötigen CVD-Proben mit einer Dicke von 250 µm eine bis zu 15 N höhere Last zum

kompletten Ablösen der Faser. Daraus folgt, dass die Scherfestigkeit der Faser-Interface

Grenzschicht der CVD-Proben größer ist als die von HIP-Proben. Der Grund dafür könn-

te erneut in der größeren Korngröße der Erbiumoxidschicht von HIP-Proben zu finden

sein. Da jedoch die Interfaceschicht der CVD-Proben aufgrund des zusätzlich vorhande-

nen Fluors eine andere Zusammensetzung hat, ist der genaue Einfluss nicht endgültig zu

klären.

Zudem ist festzustellen, dass nicht abschließend geklärt werden kann, ob das Debonding

bei den CVD-Proben, wie von den in Kapitel 2.3 vorgestellten Shear-Lag-Modellen an-
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5 Diskussion

genommen, an der Probenoberseite beginnt und Richtung Unterseite entlang der Faser

vonstatten geht. Die gezeigten Effekte verdeutlichen jedoch, dass sich die geHIPten Pro-

ben in ihrem Push-Out-Verhalten deutlich von den Voraussetzungen unterscheiden, die

in den Shear-Lag-Modellen zur Berechnung der Scherfestigkeit und anderer Interfacepa-

rameter gemacht werden. So würde eine Shear-Lag-Analyse der HIP-Proben, aufgrund

der Abweichung vom vorausgesetzten, rein linear-elastischen Verhalten keine belastbaren

Ergebnisse bringen. Zusätzlich zeigen die Beobachtungen des Verhaltens der HIP-Proben,

dass das Interface zusammen mit Faser und Matrix als Einheit betrachtet werden muss,

die den Ablöseprozess bestimmt. Somit ist es im Grunde genommen auch inkorrekt, von

einer Scherfestigkeit des Interface zu sprechen. Im Fokus der Untersuchungen sollte viel-

mehr die Interfaceregion als Ganzes mit ihren vielfältigen und komplexen Interaktionen

stehen.

5.4 Energiebetrachtung

Die Last-Weg-Kurven des Push-Out-Tests sind eine Antwort des Gesamtsystems auf die

aufgebrachte Last. Um die getesteten Proben weitergehend miteinander zu vergleichen,

bietet sich eine Energiebetrachtung in Form einer Integration der elastisch korrigierten

Last-Weg-Kurven an. Die Korrektur ist dabei wichtig, da unterschiedliche Probendicken

und Unterschiede beim Klemmen der Proben auf dem Probenhalter, sowie andere nichtli-

neare Einflüsse des Testaufbaus, dazu führen, dass sich der elastische Anteil verschiedener

Proben unterscheiden kann. So aufbereitete Kurven beinhalten somit nur den plastischen

und durch Reibung erzeugten Anteil der Antwort des Faser-Interface-Matrix-Systems.

Das genaue Vorgehen bei der elastischen Korrektur und der Integration sind in Kapitel

3.2.3 beschrieben. In Abbildung 5.4 sind normierte Werte der Integration der Last-Weg-

Kurven gezeigt. Die Normierung findet dabei wie folgt statt: ED =
∫ D
0
F (x)dx/D, wobei

F (x) der Kraftverlauf der Last-Weg-Kurve ist und D der bei 0 beginnende Verfahrweg,

über den integriert wird (30µm, 70µm oder 110µm). Dort ist zu erkennen, dass für die

ersten 30 µm eines Push-Out-Tests mehr Energie benötigt wird als für insgesamt 70 µm

oder 110 µm, mit Ausnahme einer HIP-Probe mit 350 µm Dicke. Da in den ersten 30 µm

die höchste Last anliegt und das Ablösen der Faser stattfindet, ist dies nicht verwun-

derlich. Zudem wird bei einem längeren Verfahrweg im Fall der Integration über 70 µm

und 110 µm die Faser-Fläche, die noch im Kontakt mit dem Interface ist, kleiner, womit

bei konstanter Reibung die nötige Energie um die Faser weiter herauszudrücken abnimmt.

Des Weiteren kann in Abbildung 5.4 erneut gesehen werden, dass bei gleicher Probendicke

ein dünneres Interface bei HIP-Proben eine höhere Last und damit mehr Energie für das

Herausdrücken benötigt, als dickere Interfaces. Zudem zeigen die via CVD hergestellten

Proben, dass für deren Herausdrücken um 30 µm oder 70 µm trotz höherer Maximallast

weniger Energie benötigt wird. An dieser Stellen muss erwähnt werden, dass die Werte
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5.4 Energiebetrachtung

für die CVD-Proben eine obere Schranke darstellen, da bei diesen ein unkontrollierbares

Herausdrücken der Faser dem kompletten Ablösen folgt (s. Kapitel 3.2.3). Somit sind

die Angaben für die CVD-Proben mit größerem, nicht näher quantifizierbarem Fehler

behaftet.
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Abbildung 5.4: Energie, normiert auf den jeweiligen inelastischen Verfahrweg (30 µm,
70 µm oder 110 µm), über den integriert wurde, in Abhängigkeit der Probendicke für
komplett gedrückte Proben (s. Kapitel 4.3.2 und 3.2.3).

Die eben erfolgte Betrachtung gibt jedoch keinen genauen Aufschluss über das Verhalten

der unterschiedlich hergestellten Proben im Reibungsteil. Um diesen genauer zu unter-

suchen, wurden erneut die Last-Weg-Kurven integriert, wobei diesmal lediglich der Rei-

bungsteil berücksichtigt wurde. Die dafür nötige untere Integrationsgrenze d0 wurde für

alle Proben individuell festgelegt um sicherzustellen, dass nur der Reibungsteil Berück-

sichtigung findet. Für viele Proben konnte ab einem korrigierten Verfahrweg von 20 µm

integriert, da ab diesem meist ein linearer Verlauf der Last-Weg-Kurve zu beobachten ist.

Für die restlichen Proben wurde, beginnend vom Ende der Last-Weg-Kurve, eine linea-

re Anpassung vorgenommen und der Punkt als Integrationsgrenze benutzt, dessen Lage

signifikant vom linearen Verhalten abweicht. Ein weiteres Kriterium ist, dass Kurven di-

ckerer Proben eine Last von 40 N unterschritten haben müssen um in den integrierten Teil

zu fallen. Hierdurch kann der Einfluss von plastischen Verformungen auf die Auswertung

minimiert werden. So lässt sich die Reibungsenergie Er bestimmen zu:

Er =

∫ d0+r

d0

F (x)dx

Wobei d0+r der letzte x-Wert der korrigierten Last-Weg-Kurve ist und somit r den gesam-
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5 Diskussion

ten Verfahrweg darstellt, über den integriert wird. Die so bestimmte Energie Er, normiert

auf r, lässt sich als Widerstand Fr = Er/r gegen das Herausdrücken einer hypothetischen

Faser von 1µm Länge interpretieren. Um unterschiedliche Proben miteinander zu verglei-

chen sind jedoch die jeweiligen Probendicken zu berücksichtigen, die zu unterschiedlichen

Lasten führen, die für das Herausdrücken der Faser benötigt wurden. Um diesen Einfluss

herauszurechnen, wurden die berechneten Energien auf die mittlere Last F̄ , die in dem

jeweiligen Integrationsbereich herrscht, normiert. Auf diese Weise können alle Proben un-

abhängig von ihrer Probendicke miteinander verglichen werden. Dabei berechnet sich F̄

auf folgende Weise:

F̄ =
F (d0)− F (d0 + r)

2
+ F (d0 + r).

Wenn Fr als Normalkraft interpretiert wird, die den Widerstand gegen das Herausdrücken

der Faser und somit die Reibung zwischen Faser und Interface bewirkt, kann F̄ /Fr als

effektiver Reibungskoeffizient µ∗ betrachtet werden. µ∗ ist in Abbildung 5.5 gegen die

Probendicke der untersuchten Proben aufgetragen, wobei darin zwischen unterschiedlichen

Probentypen differenziert wird. Aufgrund der hohen Genauigkeit der Messapparatur der

Push-Out-Tests, liegt der resultierende statistische Fehler von µ∗ in der Größenordnung

von 0,1% und ist damit zu vernachlässigen.
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Abbildung 5.5: Effektiver Reibungskoeffizient in Abhängigkeit von der Probendicke
verschiedener Proben.

Anhand der in Abbildung 5.5 dargestellten Werte ist zu erkennen, dass sich sowohl CVD-

Proben als auch HIP-Proben unabhängig von ihrer Interfacedicke im abgelösten Zustand

ähnlich verhalten. Der Mittelwert aller bestimmten Werte von µ∗ liegt bei 0,98. Die be-
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5.4 Energiebetrachtung

obachtete Streuung lässt sich mit den Eigenheiten der individuellen Proben erklären. So

weist die Probe, die in Abbildung 4.18 als Extrembeispiel für die reibungsverstärkende

Wirkung von abgelösten Wolframkörnern im Interface gezeigt wurde, einen Wert von

µ∗ = 1, 20 auf. Da jedoch der so bestimmte Wert nicht auf reiner Reibung, sondern auf

das Risswachstum in Faser und Matrix zurückzuführen ist, ist dieser Wert in Abbildung

5.5 nicht angegeben. Dies zeigt jedoch exemplarisch, dass Proben, deren Interface nach

erfolgtem Debonding der Faser nicht komplett intakt ist, einen höheren effektiven Reib-

wert aufweisen können, der auf reibungssteigernde Mikroeffekte zurückzuführen ist.

Wenn diese Werte mit Reibungskoeffizienten verglichen werden, die für ähnliche Push-

Out-Proben bestimmt wurden, deren Auswertung jedoch auf Shear-Lag-Modellen beruht,

ergibt sich eine Auffälligkeit. So entsprechen die von J. Du für CVD-Proben mit Inter-

facedicke von 0,6µm und 1 µm bestimmten Reibungskoeffizienten einem Wert von 0,64

beziehungsweise 2,24 [15]. Unabhängig davon, dass der absolute Wert von den hier be-

stimmten Werten abweicht, ist jedoch zu beobachten, dass ein signifikanter Unterschied

aufgrund der Interfacedicke besteht, welcher für die über die Energiebetrachtung bestimm-

ten Werte nicht beobachtet werden kann. Da jedoch ein Reibungskoeffizient nur von den

beteiligten Materialien bestimmt wird und nicht von deren Dicke abhängig ist, zeigt dies,

dass eine Auswertung über die für die Auswertung von Pull-Out-Tests entwickelten Shear-

Lag Modelle mit Vorsicht betrachtet werden muss.

So ist generell festzuhalten, dass in Proben, die eine hohe Interaktion zwischen den Kom-

ponenten des Komposites aufweisen, die Voraussetzungen für die Auswertung des Push-

Out-Tests mittels Shear-Lag-Analyse nicht gegeben sind. Zumal der Push-Out-Test entwi-

ckelt wurde um einfach Materialparameter zu bestimmen, damit das Verhalten von faser-

verstärkten-Kompositmaterialien vorhergesagt werden kann. Da jedoch nicht zuletzt der

Lastfall des Push-Out-Tests ein anderer ist als der beim Faser-Pull-Out im Komposit, sind

via Shear-Lag-Analyse bestimmte Interfaceparameter in ihre Aussagekraft eingeschränkt.

Jedoch bietet der Push-Out-Test einen gute Möglichkeit die vielfältigen mikrostrukturellen

Interaktionen der Faser-Interface-Matrix-Region zu untersuchen, die das Ablöseverhalten

letztendlich bestimmen. Aus den resultierenden Last-Weg-Kurven lässt sich zudem eine

Aussage über das für die Energiedissipation wichtige Reibungsverhalten der Proben ge-

winnen. Jedoch ist dabei immer der durch den Testaufbau beeinflusste Spannungszustand

zu berücksichtigen, womit ein Vergleich mit alternativen Testmethoden interessant ist.

Als Alternative bietet sich der Pull-Out-Test an, dessen Probenpräparation jedoch auf-

wendiger ist als im Fall der Push-Out-Tests und unter Umständen nicht durchgeführt

werden kann. Weiterhin bietet sich auch ein Fragmentation-Test an, der eine erweiterte

Analyse von Zugversuch-Proben darstellt [83, 84]. Dabei werden die Materialparameter

bereits unter ähnlichen Spannungszuständen bestimmt, wie die beim späteren Einsatz-

fall. Somit ist ein Vergleich solcher Tests mit den in dieser Arbeit gewonnen Resultaten

besonders interessant.
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Der Nutzung der Kernfusion als Quelle zur Erzeugung von elektrischem Strom steht un-

ter anderem der Zugriff auf passende Materialien für die Erste-Wand und dem Diver-

tor entgegen. Diese müssen imstande sein den hohen Wärmelasten, Teilchenströmen und

Strahlendosen über längere Zeit standzuhalten. Wolfram, welches aufgrund seiner gerin-

gen Wasserstoffrückhaltung, geringen Erosionsraten unter fusionsrelevanten Plasmen und

seiner guten thermischen Eigenschaften als Hauptmaterialkandidat für die Verwendung im

Divertor betrachtet wird, besitzt jedoch eine geringe Zähigkeit, die zur Bildung von Ris-

sen und zum Versagen der betroffenen Komponente führen kann. Um dies zu verhindern

wurde der Werkstoff Wolfram-Faserverstärktes Wolfram (Wf/W) erdacht, der aus einer

Wolfram-Matrix besteht in welche Wolfram-Fasern, umgeben von einer Interface-Schicht,

eingebettet sind. Das Interface ermöglicht, wie in keramischen Faser-Verbundwerkstoffen,

dass verschiedene Mechanismen, die unter anderem auf dem Ablösen der Faser beruhen,

die Rissspitzenenergie im Werkstoff dissipieren können und so die Rissausbreitung ge-

stoppt wird. Somit entsteht eine echte Schadenstoleranz gegenüber auftretenden Rissen,

womit die Zähigkeit von Wf/W verglichen mit der von reinem Wolfram steigt obwohl es

fast ausschließlich aus Wolfram besteht.

Bisher wurden Proben von Wf/W mittels chemischer Gasphasenabscheidung (CVD) her-

gestellt. Anhand von Einzelfaser-Proben wurde mittels eines Push-Out-Tests gezeigt, dass

sich die Faser bei der Verwendung unterschiedlicher Interface-Materialien bei entsprechen-

der Belastung von der Matrix lösen kann und somit eine Zähigkeitssteigerung potentiell

möglich ist. Bei Push-Out-Tests wurde die Faser einer speziell präparierten Probe mittels

eines Stempels aus der Matrix herausgedrückt, dabei wurde die resultierende Last-Weg-

Kurve aufgenommen. Später wurde dieser Effekt für Multifaser-Wf/W Proben mittels

eines 3-Punkt-Biegeversuchs bestätigt und somit bewiesen, dass das Konzept der Faser-

verstärkung für Wf/W funktioniert. Ein Nachteil der Probenherstellung mittels CVD ist

seine Skalierbarkeit in Bezug auf die Herstellungszeit, die für größere Proben sehr lang

sein kann. Die Pulvermetallurgie (PM), speziell der Prozess des heißisostatischen Pres-

sens (HIP), als industriell etablierte Methode der Herstellung von Wolfram-Werkstoffen

hat diesen Nachteil nicht. Aufgrund dessen war es Ziel dieser Arbeit zu zeigen, dass es

möglich ist Einzelfaser-Wf/W via HIP herzustellen. Zudem sollte anhand dieser Proben

mittels eines Push-Out-Tests gezeigt werden, dass ein Ablösen zwischen Faser und Ma-

trix möglich ist und somit ebenfalls eine Zähigkeitssteigerung von PM-Wf/W gegenüber
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reinem Wolfram zu erwarten ist.

Dafür sind aus Wolframpulver gepresste Tabletten, zwischen denen sich mit Erbiumoxid

(Er2O3) beschichtete, ca. 10 mm lange Wolframfasern befanden, in eine Tantal-Kapsel ge-

legt worden, die anschließend unter Vakuum verschweißte wurde. Im Anschluss sind die

Kapseln bei 1300 ◦C -1900 ◦C bei 200 MPa oder 250 MPa für 4 Stunden geHIPt worden.

So verdichtete Kapseln besitzen abhängig von den HIP-Parametern eine Dichte von 94 %

bis 99,5 %. Als Grundlage für die Präparierung der Push-Out-Proben wurden Kapseln

ausgewählt, die bei 1500 ◦C und 200 MPa für 4 Stunden verdichtet wurden. Um zusätz-

lich den Einfluss des Interface studieren zu können wurden Fasern mit Interfacedicken

von 1µm, 2 µm und 3 µm untersucht. Als Referenz sind zudem mittels CVD hergestellte

Proben getestet worden.

Es ist wichtig zu verstehen, dass die Randbedingungen, die sich aus der praktischen

Durchführbarkeit des Push-Out-Tests ergeben, einen Einfluss auf die Ergebnisse des Tests

haben können. So wurde anhand von FEM-Simulationen gezeigt, dass wenn der Stempel-

durchmesser kleiner ist als der Faserdurchmesser und gleichzeitig der Lochdurchmesser

im Probenhalter größer ist als der Faserdurchmesser, das Maximum der Scher- und Nor-

malspannung nicht an der Probenoberfläche sondern darunter zu finden ist. Zudem wirkt

dann die Normalspannung im Bereich der Probenoberseite als Druckspannung und im

Bereich der Probenunterseite als Zugspannung. Aus diesem Grund ist eine Auswertung

nach der für den Push-Out-Test üblichen Shear-Lag-Analyse nicht zulässig, da die Vor-

aussetzungen dafür nicht gegeben sind. Die aus dem Spannungszustand resultierenden

Effekte wurden anhand der Ergebnisse der erstmals für HIP-Wf/W durchgeführten Push-

Out-Tests für alle Interfacedicken beobachtet. So ist zwar ein Ablösen der Faser von der

Matrix zu erkennen, doch häufig geht ein Brechen der Matrix im unteren Probendrittel

damit einher. Zudem ist eine plastische Verformung der Faser durch den Stempel ab einer

aufgebrachten Last von 35-40 N für HIP-Proben zu erkennen. Diese kann für dicke Proben

(300 µm) eine Tiefe von bis zu 70 µm erreichen, was zu einer starken Verpressung der Faser

führt. Diese erhöht die zum Herausdrücken der Faser nötige Last weiter.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde für Push-Out-Proben erstmals eine umfassende Mi-

krostrukturanalyse mittels Rasterelektronenmikroskopie an Querschliffen von Proben durch-

geführt, die sich in unterschiedlichen Stadien der Faserablösung befanden. Diese einzigar-

tigen Untersuchungen haben eine Evolution der Mikrostruktur des Interface offenbart und

somit das Verständnis der Ablösemechanismen wesentlich verbessert. So ist das Interface

von geHIPten Proben durch die Herstellung stark verformt, da sich bei der Verdichtung

die Pulverkörner der Matrix in das Interface drücken und dieses somit eine komplexe

3D-Struktur bildet. Dadurch ist die Scherfestigkeit der Grenzschicht zwischen Faser und

Interface geringer als jene der Grenzschicht von Matrix und Interface. Das Ablösen ist

somit immer zwischen Faser und Interface zu beobachten. Außerdem konnte beobachtet

werden, dass sowohl Körner der Faser als auch der Matrix durch die entstehende Reibung
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beim Herausdrücken der Faser abgelöst werden können und vom Interface abtransportiert

werden. Hierdurch kann es dazu kommen, dass sich die gelösten Körner an engen Stellen

des Interface verkeilen und zu einer Erhöhung der Reibung führen, was im Extremfall zum

Zerreißen der Faser oder Brechen der Matrix führen kann. Für Interfacedicken größer als

1 µm wurde dieser Effekt aufgrund des im Mittel dickeren Interface nicht beobachtet.

Die untersuchten CVD-Proben verhielten sich grundsätzlich anders. Diese wiesen eben-

falls eine Modifizierung des Interface auf, diese war jedoch dadurch geprägt, dass sich

während des Abscheidungsprozesses der Matrix Wolframdendriten im Interface bildeten

und dieses sich mit Fluor anreicherte. Das Ablösen der Faser trat ebenfalls an der Grenz-

fläche zum Interface auf womit davon auszugehen ist, dass die Dendriten für eine höhere

Scherfestigkeit der Interface-Matrix-Grenzfläche sorgen. Zudem wurde keine plastische

Verformung der Faser beobachtet. Das unterschiedliche Verhalten von CVD- und HIP-

Proben zeigt sich am deutlichsten anhand der Last-Weg-Kurven der Push-Out-Tests. Die

Last-Weg-Kurven der mittels CVD hergestellten Proben weisen im Anschluss an einen

liniear-elastischen Anstieg, dessen Ende durch das Erreichen der maximalen Last gekenn-

zeichnet ist, einen abrupten Lastabfall auf, der durch das Ablösen der Faser verursacht

wird. HIP-Wf/W-Proben hingegen weisen diesen starken Abfall nicht auf. Dies ist durch

die neu beobachteten Mechanismen zu erklären, die die Reibung beim Herausdrücken der

Faser im Vergleich zu CVD-Proben stark erhöhen. Deswegen zeichnet sich der Bereich

der Last-Weg-Kurve nach dem liniear-elastischen Teil durch ein Plateau aus. Der genaue

Verlauf ist abhängig von der Interfacedicke. So steigt für das 1µm Interface die Last weiter

an, bevor sie langsam abfällt, wohingegen das Plateau für Proben mit 3 µm Interface erst

nach einem kurzem Lastabfall erreicht wird. Zudem ist für HIP-Proben, anders als für

CVD-Proben, der Zeitpunkt des Ablösens der Faser aufgrund der plastischen Verformung

derselben nicht eindeutig anhand der Last-Weg-Kurven ablesbar. Beiden Probentypen ist

jedoch der abschließende reibungsbestimmte Teil der Last-Weg-Kurve gemein. Eine neu

entwickelte Auswertungsmethode, die auf der Berechnung des nicht elastischen Anteils der

während des Push-Out-Tests umgewandelten Energie beruht, lässt auf ähnliche effektive

Reibungskoeffizienten für HIP- und CVD-Proben schließen.

Es wurde somit gezeigt, dass ein Ablösen der Faser von der Matrix für pulvermetallur-

gisch hergestelltes Wf/W erreicht werden kann und somit eine Zähigkeitssteigerung von

Wf/W gegenüber reinem Wolfram zu erwarten ist. Dabei konnte erstmals ein tiefgreifendes

Verständnis der mikrostrukturellen Prozesse des Ablösens und ihrer Entwicklung gewon-

nen werden. Weiterhin wurde gezeigt, dass der Push-Out-Test für PM-Wf/W nicht ver-

wendet werden kann um auf einfache und schnelle Weise aussagekräftige Parameter über

das Interface zu erhalten, welche die Modellierung des Multifaser-Komposits ermöglichen

würden. Um dennoch entsprechende Parameter zu erhalten könnte ein Fragmentations-

Test oder ein Pull-Out-Test durchgeführt werden. Zudem ist es wichtig den Spannungs-

zustand der verwendeten Probentypen in-situ zu bestimmen. Mit den Ergebnissen wäre es

91



6 Zusammenfassung und Ausblick

möglich, bestehende FEM-Modelle zu verfeinern und Vorhersagen für Wf/W-Komponenten

zu ermöglichen. Des Weiteren ist es für die Weiterentwicklung des Werkstoffes wichtig,

die bestehenden Herstellungsverfahren zu optimieren um größere Multifaser-Proben her-

stellen zu können und ihr Verhalten unter fusionsrelevanten Bedingungen zu testen.
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Anhang

Probendaten

Im Folgenden sind die genauen Dichtedaten, Herstellungsparameter und Interfacedicken

der HIP-Proben aufgelistet. Dabei ist auch die Dichte der einzelnen Wolfram-Tabletten,

mit denen die Kapseln befüllt worden sind, angegeben. Aus den Einzeldichten der Tablet-

ten wurde die Ausgangsdichte der gesamten Kapsel gemittelt (Details s. Kapitel 3.1.1).

Zur Veranschaulichung der Bezeichnung dient Abbildung 6.1. Die Messung der Dichte der

Wolframtabletten wird nach

ρTablette =
mPulver

π/4 · d2Tablette · hTablette

berechnet, wobei die Masse mPulver durch Wiegen des Pulvers, welches verpresst wurde,

bestimmt werden kann. Die Höhe der Tablette hTablette kann nach dem Pressen mittels

Messschieber ermittelt werden und der Durchmesser dTablette von 19mm ist durch den

Innendurchmesser der Pressform gegeben. Fehler können dabei vor allem durch die indi-

rekte Bestimmung der Masse entstehen, da Pulverreste in den Presswerkzeugen verbleiben

können. Deswegen wird ein Fehler von 0,1 g/cm3 für die Dichte der Tabletten angenom-

men.

Abbildung 6.1: Schematische Darstellung eines Querschnitts durch eine befüllte HIP-
Kapsel. Die Buchstaben bezeichnen die einzelnen Tabletten-Lagen.

I
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Probenname
Ausgangsdichte Finale Dichte Interfacedicke HIP-Parameter

Pulver
[g/cm3] [%]1 [%]2 [µm] Temperatur [ ◦C] Druck [MPa] Zeit [h]

H3F01 11,111 57,57 n. a. 1 1300 200 4 W10B

A 11,02 g/cm3 B 11,03 g/cm3 C 11,08 g/cm3 D 11,32 g/cm3

H3F11 11,144 57,74 93, 96± 0, 05 2 1300 200 4 W10B

A 11,13 g/cm3 B 11,14 g/cm3 C 11,18 g/cm3 D 11,12 g/cm3

H3F21 11,161 57,83 94, 05± 0, 06 3 1300 200 4 W10B

A 11,17 g/cm3 B 11,19 g/cm3 C 11,13 g/cm3 D 11,15 g/cm3

H4F01 11,177 57,91 n. a. 1 1400 200 4 W10B

A 11,16 g/cm3 B 11,17 g/cm3 C 11,19 g/cm3 D 11,19 g/cm3

H4F11 11,149 57,77 97, 51± 0, 06 2 1400 200 4 W10B

A 11,20 g/cm3 B 11,18 g/cm3 C 11,12 g/cm3 D 11,09 g/cm3

H4F21 11,129 57,66 97, 48± 0, 07 3 1400 200 4 W10B

A 11,12 g/cm3 B 11,11 g/cm3 C 11,10 g/cm3 D 11,19 g/cm3

H5F01 11,163 57,84 98, 56± 0, 12 1 1500 200 4 W10B

A 11,15 g/cm3 B 11,20 g/cm3 C 11,16 g/cm3 D 11,14 g/cm3

H5F11 11,170 57,87 98, 48± 0, 08 2 1500 200 4 W10B

A 11,15 g/cm3 B 11,16 g/cm3 C 11,17 g/cm3 D 11,21 g/cm3

H5F21 A3

11,193 57,99
98, 62± 0, 18

3 1500 200 4 W10B
H5F21 B3 98, 22± 0, 14

A 11,17 g/cm3 B 11,22 g/cm3 C 11,19 g/cm3 D 11,19 g/cm3

H6F01 10,028 51,96 99, 35± 0, 06 1 1600 200 4 W10A

II



A 10,00 g/cm3 B 9,96 g/cm3 C 10,03 g/cm3 D 10,13 g/cm3

H6F02 9,959 51,60 99, 28± 0, 35 1 1600 200 4 W10A

A 9,94 g/cm3 B 9,93 g/cm3 C 10,05 g/cm3 D 9,91 g/cm3

H6F03 11,111 57,63 n. a. 1 1600 200 4 W10B

A 11,09 g/cm3 B 11,08 g/cm3 C 11,08 g/cm3 D 11,24 g/cm3

H6F11 11,136 57,70 99, 23± 0, 36 2 1600 200 4 W10B

A 11,06 g/cm3 B 11,14 g/cm3 C 11,18 g/cm3 D 11,16 g/cm3

H6F21 11,175 57,90 98, 92± 0, 19 3 1600 200 4 W10B

A 11,16 g/cm3 B 11,17 g/cm3 C 11,16 g/cm3 D 11,22 g/cm3

H6F51 11,178 57,92 98, 88± 0, 08 1 1600/13004 250/1504 0,73/0,174 W10B

A 11,11 g/cm3 B 11,27 g/cm3 C 11,13 g/cm3 D 11,21 g/cm3

H6F52 11,248 58,28 88, 73± 15 1600/13004 250/1504 0,73/0,174

W10B
99, 34± 0, 05 1 1600 250 4

A 11,17 g/cm3 B 11,24 g/cm3 C 11,31 g/cm3 D 11,27 g/cm3

H6F53 11,085 57,43 98, 46± 15 2 1600/13004 250/1504 0,73/0,174 W10B

A 11,08 g/cm3 B 11,05 g/cm3 C 11,11 g/cm3 D 11,10 g/cm3

H6F54 11,164 57,84 98, 11± 15 1600/13004 250/1504 0,73/0,174

W10B
91, 52± 0, 28 2 1600 250 4

A 11,21 g/cm3 B 11,17 g/cm3 C 11,09 g/cm3 D 11,20 g/cm3

H6F55 11,097 57,50 98, 10± 15 3 1600/13004 250/1504 0,73/0,174 W10B

A 11,10 g/cm3 B 11,12 g/cm3 C 11,09 g/cm3 D 11,09 g/cm3

H6F56 11,116 57,60 88, 91± 15 1600/13004 250/1504 0,73/0,174

W10BIII
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n. a. 3 1600 250 4

A 11,12 g/cm3 B 11,09 g/cm3 C 11,11 g/cm3 D 11,12 g/cm3

H7F01 9,955 51,58 99, 64± 0, 06 1 1700 200 4 W10A

A 9,92 g/cm3 B 9,95 g/cm3 C 9,90 g/cm3 D 10,05 g/cm3

H7F02 9,992 51,77 99, 35± 0, 06 1 1700 200 4 W10A

A 9,90 g/cm3 B 9,98 g/cm3 C 10,11 g/cm3 D 9,98 g/cm3

H701 9,88 51,19 99, 49± 0, 05 1 1760-1826 200 3,12 W4

A 10,00 g/cm3 B 10,00 g/cm3 C 10,00 g/cm3 D 9,52 g/cm3

H702 n. a. ca. 51% 99, 51± 0, 17 keine Fasern 1760-1826 200 3,12 W10A

A - D n. a.

H901 n. a. ca. 51% n. a. keine Fasern 1900 200 3,12 W4

A - D n. a.

H902 n. a. ca. 51% 98, 37± 0, 12 keine Fasern 1900 200 3,12 W10A

A - D n. a.

Tabelle 6.1: Daten aller für diese Arbeit hergestellten HIP-W-Proben und Dichtewerte der uniaxial gepressten W-Tabletten, wobei A
die unterste und D die oberste Tablette bezeichnet, aus deren Mittelwert sich die Ausgangsdichte der Kapsel ergibt.

1in Prozent der Dichte von Wolfram bei Raumtemperatur (19,3 g/cm3)[20]
2in Prozent der Dichte von Wolfram bei gemessener Temperatur während der Dichtemessung nach ρW = 1000 ∗ (19, 3027− 2, 3786e− 4 ∗ T − 2, 2448e− 8 ∗ T 2

(Gleichung 137 ITER Materials Design Limit Data, [19])
3Zwei reine Wolfram-Proben der gleichen Kapsel, gemessen um eventuelle Abweichungen innerhalb einer Kapsel zu identifizieren.
4Proben wurden zwei HIP-Prozessen unterzogen. Einem mit einer Dauer von 44 min bei 1600 ◦C und 250 MPa Druck und einem weiteren von ca. 10 min Dauer

bei einer Maximaltemperatur von 1300 ◦C und einem Maximaldruck von 150 MPa.
5Gemessen nach einem HIP-Prozess von 44 min Dauer, inkl. Kapsel, sodass der Wert eine Approximation darstellt. Die Dichte von Wolfram wurde dabei wie

folgt berechnet ρW = mW /(mges/ρges −mTa/ρTa), wobei die Masse des Tantals über das Gesamtgewicht der Kapsel (gemessen) abzüglich des Gewichts des
eingebrachten W-Pulvers (bekannt) berechnet wurde. Die Dichte von Tantal beträgt 16,654 g/cm3[20].
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� B. Jasper, J.W. Coenen, J. Riesch, T. Höschen and Ch. Linsmeier. Tungsten Fiber-

Reinforced Tungsten (Wf/W). 79. Jahrestagung der DPG und DPG-Frühjahrsta-

gung der Sektion Kondensierte Materie, Berlin, 2015
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Jasper, B ; Zhao, P ; Linsmeier, Ch ; Neu, R: Development of tungsten

fibre-reinforced tungsten composites towards their use in DEMO - potassium do-

ped tungsten wire. In: Physica Scripta 2016 (2016), Nr. T167, 014006. http:

//stacks.iop.org/1402-4896/2016/i=T167/a=014006
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dünnen Proben. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 24

2.10 Aufbau des 2D FE-Modells zur Simulation des Spannungszustand der Pro-

be während des Push-Out-Tests. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 25
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gehörige Last-Weg-Kurve (nach [57]). . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 29

3.1 Der Querschliff einer gezogenen Wolframfaser in radialer Richtung zeigt
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1-Cent-Euromünze und des Wolframcarbid-Indenters, (d) Stellungen des

Stabmikroskops zur genauen Positionierung des Indenters über der Faser
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von 10 µm. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 56

4.8 Kraft-Eindrucktiefe-Messwerte eines Eindrucks der Probe H3F11. Zusätz-

lich eingezeichnet ist die maximale Eindrucktiefe hmax und die rein plasti-

sche Eindrucktiefe nach Entlastung hc. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 57

4.9 Vergleich zweier Proben, die mittels chemischer Gasphasenabscheidung (CVD,

links) und heißisostatischen Pressens (HIP, rechts) hergestellt wurden. . . . 61

4.10 FIB-Querschnitt einer CVD-Probe mit zugehöriger EDX-Karte der Ele-

mentverteilung. Zu sehen sind die Wolfram-Dendriten im Interface, sowie

die Fluorverunreinigung desselben. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 62

XXI



Abbildungsverzeichnis

4.11 REM-Aufnahmen von CVD und HIP Push-Out-Proben im nicht gedrück-

ten Zustand. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 63

4.12 REM-Aufnahmen der Probenober- und Unterseite nach dem Push-Out-

Test mehrerer CVD-Proben. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 65

4.13 REM-Aufnahmen der Vorder- (oben) und Rückseiten (unten) von Push-

Out-Proben der HIP-Probe H5F01 mit 1 µm dickem Interface. . . . . . . . 66

4.14 REM-Aufnahmen der Vorder- (oben) und Rückseiten (unten) von Push-

Out-Proben der HIP-Probe H5F11 mit 2 µm dickem Interface. . . . . . . . 67

4.15 REM-Aufnahmen der Vorder- (oben) und Rückseiten (unten) von Push-

Out-Proben der HIP-Probe H5F21 mit 3 µm dickem Interface. . . . . . . . 68

4.16 Querschliffe von Proben, die mittels CVD hergestellt wurden. . . . . . . . 69

4.17 Modelldarstellung typischer Effekte, die in Interface und Matrix von HIP-

Proben vor Erreichen des Debonding auftreten. . . . . . . . . . . . . . . . 70

4.18 Modell zu einem reibungsverstärkenden Effekt in geHIPten Proben mit

dem Extrembeispiel einer Probe mit 1µm Interface. . . . . . . . . . . . . . 71

4.19 REM-Aufnahmen von Querschliffen zweier HIP-Proben mit 1 µm dickem

Interface. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 72

4.20 REM-Aufnahmen von Querschliffen zweier HIP-Proben mit 2 µm Interface. 73

4.21 REM-Aufnahmen von Querschliffen zweier HIP-Proben mit 3 µm dickem

Interface. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 75

4.22 Last-Weg-Kurven von komplett gedrückten CVD-Proben. . . . . . . . . . . 76

4.23 Push-Out-Kurven diverser HIP-Proben mit unterschiedlicher Proben- und

Interfacedicke. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 77

5.1 Vergleich von experimentellen Daten und einem Modell von Redouani et al.
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Französisch Schulkenntnisse (4 Jahre)

XXV





Danksagung
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Terra möchte ich mich bedanken, da er immer technischen Support geleistet hat, wenn

es wieder darum ging einen neuen Glasprobenhalter oder neue Pressformen zu entwer-

fen; oder falls einfach Schrauben oder Bonbons für das Gelingen eines Experiments nötig
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ung der Push-Out-Tests und der anschließenden Optimierung des Aufbaus. Aber auch für
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sondert zu erwähnen, da sie für die eine oder andere nötige Ablenkung gesorgt haben und

XXVII



einen auch bei interessanten Diskussionen über die Welt der Physik abseits des eigenen

Themas haben nachdenken lassen.
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Einzelfaserkomposite aus Pulvermetallurgischem 
Wolfram-faserverstärktem Wolfram
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