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Kurzfassung

Kurzfassung

Untersuchungsgegenstand der vorliegenden Arbeit war die Bestimmung lokaler Verteilun-
gen von kristallografischer Textur und mechanischer (Eigen-)Spannungen in submikro-
/nanokristallinen mehrphasigen Gradientenmaterialien. Hierfiir wurden zum Einen ex-
perimentelle Methoden der zweidimensionalen RONTGENmikrobeugung verwendet sowie
zum Anderen theoretische Berechnungen mittels analytischer und numerischer Modellie-
rungsansitze angestellt.

Das Interesse an dem Material begriindet sich auf der Tatsache, dass ultrafeinkdrnige
Materialien hinsichtlich ihrer mechanischen Eigenschaften (z.B. Festigkeit, Duktilitéit) fiir
fortgeschrittene ingenieurtechnische Anwendungszwecke hervorzuheben sind. Desweiteren
ermoglicht der Einsatz mehrphasiger Gradientenmaterialien gewissermafsen eine Maffer-
tigung beziiglich physikalischer Eigenschaften und damit eine Vielfalt an Verwendungs-
potentialen sowie eine Abstimmung der Materialeigenschaften auf die differentiellen An-
forderungen in den Anwendungsfeldern. Diese Mafschneiderung bezieht sich sowohl auf
den Gradierungsgrad als auch auf die spezielle Zusammensetzung der Kompositwerkstoffe
aus den gewdhlten Ausgangsmaterialien.

Die, im Rahmen des Exzellenz-Clusters ,,Furopean Centre for Emerging Materials and
Processes Dresden (ECEMP)“ der Sichsischen Exzellenzinitiative durchgefiihrte Arbeit
zielte im Speziellen auf die Analyse eines speziell prozessierten, ultrafeinkérnigen Ti/Al
Werkstoffverbundes, der Forschungsgegenstand des ECEMP-Teilprojektes ,High strength
metallic composites” (HSMetComp) war und ist. Dabei waren Prozess sowie Material im
Fokus der o.g. (indirekten) Untersuchungsmethoden, welche fiir diese Zwecke adaptiert
und weiterentwickelt wurden.

Die Ergebnisse der experimentellen sowie theoretischen Untersuchungen konnten zu einem
steigenden Verstindnis des technologischen Prozesses sowie des Materialverhaltens beitra-
gen und kénnen somit u.A. auch fiir Hinweise hinsichtlich prozess- und/oder materialsei-
tiger Optimierungen herangezogen werden. Insgesamt stellen sie einen Teil des, u.A. aus
mechanischen und optischen Charakterisierungsmethoden gewonnenen Gesamtbildes dar.
Weiterhin konnte insbesondere die experimentelle Methode der zweidimensionalen RONT-
GENmikrobeugung weiterentwickelt und fiir derartige Untersuchungsgegenstinde als ge-
eignet gezeigt werden.

Hierbei wurde im Speziellen sowohl lokal als auch hinsichtlich des Prozessierungsstatus
Auflésung erzielt, um somit eine Abbildung zur Beziehung Prozess-Materialresponse zu
erhalten. Die Bestimmung einer solchen, im ultrafeinkérnigen Verbundmaterial lokal auf-
gelosten Entwicklung (von z.B. Texturstérke, Eigenspannung) im Laufe des Umformpro-
zesses wurde dabei experimentell realisiert und anhand der Berechnungsmodelle auch
in Hinblick auf die, aus anderen Untersuchungen stammenden Informationen iiber Ent-
wicklungen zu materialrelevanten Eigenschaften (wie etwa mechanisch, mikrostrukturell)
interpretiert und korreliert. Diese Beziehungen wiederum sind (unabhéngig von der Orien-
tierung der vorliegenden Arbeit auf physikalischer Grundlagenforschungsebene) hinsicht-
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lich perspektivischer Applikationen, z.B. im Bereich hochfester Leichtbaulsungen, von
technischer Relevanz.
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dem Leser das schnelle Nachschlagen ermdglichen. Dabei sei hingewiesen auf die hdufige
Benutzung von Abkiirzungen, die sich aus den englischen Begriffen ableiten. Da die
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BMBF Bundesministerium fiir Bildung und Forschung
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BVP boundary value problem (Randwertproblem)
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bzgl. beziiglich

bzw. beziehungsweise

C Kohlenstoff

ca. circa
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cXRD-ta konventionelle RONTGENografische Texturanalyse (conventional X-ray
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X-ray elastic constant)
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EBSD clectron backscatter diffraction (Riickstreuelektronenbeugung)
ECAE cqual channel angular extrusion

ECAP equal channel angular pressing

ECEMP FEuropean Centre for Emerging Materials and Processes Dresden,
ED electro-deposition (Elektrolytische Deposition)
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EFRE Europiischer Fonds fiir regionale Entwicklung

E-Modul Elastizitdtsmodul (YOUNG’s modulus)

etc. et cetera
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Fe  Eisen

FEM Finite Elemente Methode (finite element analysis)
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GD  growth direction (Wachstumsrichtung)
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GG  Gleichgewicht

ggf. gegebenenfalls

GK  grobkornig

HasyLab Hamburger Synchrotronstrahlungslabor

HAT Hauptachsentransformation

hcp  hezagonal close packed (hexagonal dichteste Packung)

HPT high pressure torsion

HSMetComp High Strength Metallic Composites (Feine Kornung, fester Werkstoff)
i.A. im Allgemeinen

iBC inhomogeneous boundary condition (inhomogene Randbedingung)

iBVP inhomogeneous boundary value problem (inhomogenes Randwertproblem)

IFW Institut fiir Festkorper- und Werkstoffforschung Dresden (Leibniz Institute for
Solid State and Materials Research Dresden)

IGC inert gas condensation (Inertgas-Kondensation)

IMT Institut fiir Werkstofftechnik /Metallische Werkstoffe ( Institute of Materials
Technology) der Universitit Kassel

inkl. inklusive

ICDD International Centre for Diffraction Data (ICDD)
INVPF inverse Polfigur (inverse pole figure)

ISP Institut fiir Strukturphysik (Institute of Structural Physics)
KG Korngrofe

KKS Kristall(it)koordinatensystem

KS Koordinatensystem

l.u.  linear unabhéngig

Lit.qu. Literaturquelle

LPA Linienprofilanalyse (peak profile analysis)

LKS TLabor(koordinaten)system

max. maximal

MEC mechanical elastic constant (mechanische Elastizitdtskonstante)
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MEK mechanische Elastizititskonstante (mechanical elastic constant)

mrd  multiples of a random distribution (Vielfache der regellosen
Orientierungsverteilung)

MTS Material Testing System

MU  Messunsicherheit (measurement uncertainty)

Ni Nickel

NK nanokristallin

0] Sauerstoff

0.B.d.A. ohne Beschrinkung der Allgemeinheit (without loss of generality (w.l.0.g.))
0.g. oben genannt

ODE ordinary differential equation (gewohnliche Differentialgleichung)
ODF orientation distribution function (Orientierungsverteilungsfunktion)
OM Optische Mikroskopie

ONB Orthonormalbasis

PDE partial differential equation (partielle Differentialgleichung)

PF  Polfigur

PKS Probenkoordinatensystem

Pd Palladium

QTA quantitative Texturanalyse (quantitative texture analysis)

REM Rasterelektronenmikroskopie bzw. Rasterelektronenmikroskop (scanning electron
microscopy bzw. scanning electron microscope )

REK RONTGENografische Elastizitdtskonstante (auch: X-ray elastic constant,
diffraction elastic constant)

RS  residual stress (Eigenspannung)
s. siehe

SEM scanning electron microscopy bzw. scanning electron microscope
(Rasterelektronenmikroskopie bzw. Rasterelektronenmikroskope)

SFE Stapelfehlerenergie (stacking fault energy)
SLAM Scripting Lexical Analyzer and Monitor

SGO single grain orientation (Einzel(korn)orientierung)
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Sog. SO genannt

SpA Spannungsanalyse

SPD severe plastic deformation (starke plastische Verformung)
TA  Texturanalyse (tezture analysis)

Ti  Titan

Ti/Al N Ti/Al Verbundwerkstoff des N-ten Deformationsschrittes, N =0, 1,2, ...
TU  Technische Universitét

TUD Technische Universitit Dresden

TUM Technische Universitdt Miinchen

UFK ultrafeinkdrnig

UTS Zugfestigkeit (ultimative tensile strength )

u.A. unter Anderem

u.g. unten genannt

vgl. vergleiche

VPSC viskoplastisch selbstkonsistent (viscoplastic self consistent)
VS.  Versus

wg. wegen

XEC X-ray elastic constant (auch: RONTGENografische Elasizitdatskonstante, diffraction
elastic constant)

XRD X-ray diffraction (RONTGENbeugung)

XRD-sa X-ray diffraction stress analysis (RONTGENografische Spannungsanalyse)
XRD-ta X-ray diffraction texture analysis (RONTGENografische Texturanalyse)
XRD? two-dimensional X-ray diffraction (zweidimensionale RONTGENbeugung)

XRD?-sa two-dimensional X-ray diffraction stress analysis (zweidimensionale
RONTGENografische Spannungsanalyse)

XRD?-ta two-dimensional X-ray diffraction texture analysis (zweidimensionale
RONTGENografische Texturanalyse)

XRDg X-ray diffractogram (RONTGENdiffraktogramm)

z.B. zum Beispiel
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XRuD? two-dimensional X-ray microdiffraction (system) (zweidimensionale RONTGEN-
mikrodiffraktometrie bzw. zweidimensionales RONTGENmikrodiffraktometer)

XRuD?-sa two-dimensional X-ray microdiffraction stress analysis (RONTGENografische
Spannungsanalyse mittels zweidimensionaler RONTGENmikrodiffraktometrie)

XRuD?2-ta two-dimensional X-ray microdiffraction texture analysis (RONTGENografische
Texturanalyse mittels zweidimensionaler RONTGENmikrodiffraktometrie)
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Verwendete Formelzeichen

D

Q™ =3

N
<.

R I G S S
NS

!

/N N
oo
S0 S
S~—

)

Il

=

o

o

)i=12,3

S FADD
s

2

g(hk)

A
J(PkD)

Fliekspannung (yield stress)

(mittlere) Korngrofe

Initialspannung der Versetzungsbewegung (,,Reibungsspannung*)
HAvLL-PETCH-Konstante

Massendichte

(mechanische) Spannung, (mechanischer) Spannungstensor
Spannungstensorkomponente

Probenkoordinatensystem
Probenkoordinatensystemrichtung

externe Kraft

Flachenelement (des Betrags AA)

Spannungsvektor

Spannungsvektorkomponenten
Flachennormaleneinheitsvektors

Ortsvektor

Radius, radiale Position, Betrag r := |r]

Orthonormalbasis beziiglich des Koordinatensystems (S;)i—123
Orthonormalbasis beziiglich des Koordinatensystems (£;);—123
Laborkoordinatensystem

Laborkoordinatensystemrichtung

Spannungstensor beziiglich des Koordinatensystems S
Transformationskoeffizienten

erste Hauptspannung

zweite Hauptspannung

dritte Hauptspannung

Hauptspannungssystem

Achsen des Hauptspannungssystems (auch: Hauptspannungsachsen)
(externe) Lastspannung (applied stress)

(interne) Eigenspannung (residual stress)

Eigenspannung erster Art

Eigenspannung zweiter Art

Eigenspannung dritter Art

(makroskopische) Probenvolumen

(mikroskopisches) Probenvolumen

(nanoskopisches) Probenvolumen

Totalphasenspannung der Phase «

(kristalline) Phasen

Phasenvolumen der Phase «

(Gesamt-)Volumen, Probenvolumen

Phasenvolumenanteil der Phase «

Makrospannung

BRrAGGwinkel

Wellenlénge (z.B. der verwendeten RONTGENstrahlung)
Gitterkonstante einer kristallografischen Gitternetzebene
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(hkl)
(hkl)
SR

(&, ¢")

@ w).S
h(¢l7w/)73

Sﬁhk;l), 1, Séhkl)

MiLLERsche Indizes einer kristallografischen Gitternetzebene

in Messrichtung (¢',¢’) vorliegende Gitterdeformationdehnungen
einer kristallografischen Gitternetzebene

Messrichtung (in Kugelkoordinaten) der konventionellen RONTGENo-
grafischen Spannungsanalyse
(Definition der Probenorientierung bzgl. £)

in Messrichtung (¢',¢’) vorliegender Gitterabstand einer kristallo-
grafischen Gitternetzebene

spannungsfreie Gitterkonstante einer kristallografischen Gitternetz-
ebene

spannungsfreier BRAGGwinkel

Elastizitédtstensor (auch: HOOKEscher Tensor, elasticity tensor,
stiffness tensor)

Elastizitatstensorkomponenten

Dehnungstensor

Dehnungstensorkomponenten fiir eine kristallografische Gitternetz-
ebene in Bezug auf S

(sphérischer) Einheits(hilfs)vektors in Richtung (¢,1’) bzgl. S

Komponenten von h(¢'¥):S

RONTGENografische Elastizititskonstanten (REK; auch DEC, XEC)

crzs(b,) (skalare) Planarspannung entlang der Richtung (¢', ¢’ = 90°)

D Detektor(-Proben)-Abstand

an Detektorposition(swinkel) bzgl. £

(w, P, 1) Messrichtung (in Kugelkoordinaten) der zweidimensionalen
RONTGENografischen Spannungsanalyse
(Definition der Probenorientierung bzgl. £)

w (mathematisch) positiver Rotationswinkel um die vertikale Achse L3
der EULERwiege des Diffraktometers (Abbildung 2.7 bzw. 2.8)

) (mathematisch) negativer Rotationswinkel um die Probennormalen-
richtung S; (Abbildung 2.7 bzw. 2.8)

Y (mathematisch) negativer Rotationswinkel um eine in der £;-Lo-
Ebene liegende (durch w bestimmte) Achse (Abbildung 2.7 bzw.
2.8)

~y Azimutalwinkel des Beugungskegel(rande)s (Abbildung 2.7)

Ezké) o) in Messrichtung (w, ¢, 1) vorliegende Gitterdeformationdehnungen
équ? o) BRrAGGwinkel mit allgemeinen Abhéangigkeiten

p(w:db)S Beugungsvektors in Bezug auf S

1(20) (messbare) Intensitit (des Beugungsbildes)

p(20) PEARSON VII Funktion

w Profilbreite der Profilfiifte der PEARSON VII Funktion

M Abklingverhalten der Profilfiike der PEARSON VII Funktion

I, Intensitat des K,, Peaks

2607[(&1 Winkelposition des K,, Peaks

Ck, Konstante (typischerweise 0.5) des Intensitétsverhéltnisses des K-
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5Ka
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apr, 5PF

f(9)
dg
dVv
Ty

Ky
Py
P, (hkl)

X
<hkl>, <hkil>

Tmi/Al N

AQ)
|AE/E]
[AA/A]
E

hp)

Doublets

(Winkel-)Separation des K,-Doublets

Radialspannungs(tensor)komponente der Phase «

Axialspannungs(tensor)komponente der Phase «

kristallografische Orientierung

erster, zweiter und dritter EULERwinkel (vgl. Abbildung 2.9)
(Definition der Kristall(it)orientierung g bzgl. S)

(mathematisch) positiver Rotationswinkel um die Probennormalen-
richtung S; (Abbildung 2.9)

(mathematisch) positiver Rotationswinkel um die Kristall(it)-
achse KC3 (Abbildung 2.9)

(mathematisch) positiver Rotationswinkel um eine in der S;-So-
Ebene liegende (durch ¢; bestimmte) Achse (Abbildung 2.9)

Kristall(it)koordinatensystem

Kristall(it)koordinatensystemrichtung

Polfigurwinkel (bzgl. S)

ODF

raumliches Winkelelement

Volumenanteil /-element

(messbare) Intensitit (des Beugungsbildes) einer kristallografischen
Gitternetzebene

Skalierungsfaktor der Polfiguranalyse einer kristallografischen Gitter-
netzebene

(nicht normierte) Polfigur-Dichtefunktion einer kristallografischen
Gitternetzebene

(normierte) Polfigur-Dichtefunktion einer kristallografischen Gitter-
netzebene

Rotationswinkel um feste kristallografische Richtung

kristallografische Richtung (kubisch, hexagonal)

wahre Dehnung (Umformgrad) des Deformationszustandes Ti/Al N,
N=0,1,2,..

initiale Querschnittsfliche

verformte Querschnittsfliche

wahre akkumulierte (Scher-)dehnung (true accumulated shear strain)
des HPT Verfahrens

HPT Drillwinkel (in °)

HPT Probendicke

spektrale Brillianz

Anzahl der Photonen

Zeit

Fliche

Raumwinkel

Bandbreite (Energiebereich)

Bandbreite (Wellenldngenbereich)

Energie

Prancksches Wirkungsquantum
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Vph

c

x? y7 Z
Cu-K,

Cu-K,,, Cu-K,,

wo

Aget(w, )

(RD, TD, ND)

{hkl}<uvw>

(f(9))
S

Tws
Twz

Frequenz der Photonen

Lichtgeschwindigkeit

kartesische Ortskoordinaten

charakteristische Linie des RONTGENstrahlungsspektrums von Cu

Teilprofile von Cu-K,

Winkelstellung fiir w fiir (zur Probendberfliche) senkrechten Strahl-
einfall

Flachenverzerrungsfaktor

Koordinatensystem zur Darstellung von Walztexturen (RD = rolling
direction, Walzrichtung; TD = transverse direction, Transversal-
richtung; ND = normal direction, Normalenrichtung)

Notation Idealtexturkomponente (Ebene {hkl}, Richtung <uvw>)

integrierter Fasermaximalwert

Schmiegung (der Werkzeuge an das Werkstiick)

Werkstiickradius

Werkzeugradius

Stapelfehlerenergie

Anzahl der zur Beugung beitragenden Kristall(it)e

Gesamtanzahl der Kristall(it)e im bestrahlten makroskopischen
Volumen- bzw. Flichenelement

Multiplizitat

horizontale Divergenz

Hohe des Detektorfensters

Goniometermessradius

Kraft (uniaxiale Zuglast)

Initialfliche

(globaler) E-Modul (YOUNG’s modulus)

mittels MTS bestimmter E-Modul

anhand lokaler in situ XRpD?-sa Ergebnisse bestimmter E-Modul

Anstieg der linearen Korrelation (4.5a)

Anstieg der linearen Korrelation (4.5b)

Korrekturfunktion

Zylinderkoordinatensystem

radiale, tangentiale, axiale Spannungs(tensor)komponente

Transformationsmatrix

T" (transponierte) Transformationsmatrix

Tg0p Tangentialspannungs(tensor)komponente der Phase «

Q. der Phase « zugehorige Integrations(flichen)bereich

y Ti/ALN (zug)experimentell ermittelter E-Modul Verbundwert fiir Ti/Al N
(N=0,1,2)

CZIiC/Al N berechneter E-Modul Verbundwert fiir Ti/Al N (N =0, 1,2)

K:;C/’AILN berechneter E-Modul Verbundwert fiir Ti/AI N (N =0,1,2)
— obere Schranke (,Parallelschaltung®)

Yfli/Al N (berechneter) Al Phasen E-Modulwert fiir Ti/AI N (N =0,1,2)

YTTii/Al " (berechneter) Ti Phasen E-Modulwert fiir Ti/Al n (n =0, 1, 2)
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Ti/Al 0
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richtungsabhéngiger Einkristallwert (kubisch) fiir Ti/Al 0

richtungsabhéngiger Einkristallwert (hexagonal) fiir Ti/Al 0
ODF (Faser-)Volumenanteile der Al Fasertexturen
ODF (Faser-)Volumenanteile der Ti Fasertextur

E-modul-Beitrag aus den Texturresiduen fiir Ti/Al 0

E-Modulwerte der einphasigen Materialien

Komponenten des Nachgiebigkeitstensors (compliance tensor)

elastische Steifigkeits(matrix)werte (y,0 = 1,2, ...,6)

elastische Nachgiebigkeits(matrix)werte (v,d = 1,2, ...,

berechneter E-Modul Verbundwert fiir Ti/AI N (N =0
untere Schranke (,Seriellschaltung®)

Al Phasenvolumenanteil fiir Ti/Al n (n =0, 1,2)

Gleitsystem

Gleitsystemfamilie

kritische Schubspannung ((critical) resolved shear stress)

Referenzspannung (reference stress (level))

Abgleitgeschwindigkeit (resolved shear strain rate, also: slip rate)

Referenzabgleitgeschwindigkeit

Index der Dehnratenempfindlichkeit (strain rate sensitivity (indez))

Interaktionstensor

deviatorischer Spannungstensor des Korns (der Orientierung) g

6)
Y 17 2)

assoziierter Dehnungsratentensor des Korns (der Orientierung) g

makroskopisches Pendant zu ¢9

makroskopisches Pendant zu d’

makroskopischer Sekantenmodulus (macroscopic secant modulus)

Parameter zur Wahl der Linearisierungsprozedur

(vor)gegebener Geschwindigkeitsgradiententensor (imposed velocity
gradient tensor) bzgl. KS Z = (r, ¢, 2)

Komponenten von L2

(VPSC Textur-)Simulationsparameter

(vor)gegebener Geschwindigkeitsgradiententensor bzgl. KS (x,y, 2)

inkrementelle Auflésung der Simulation

Verhiltnis der hexagonalen Kristallgitterkonstanten

Verschiebungs(vektor)feld

Komponenten des Verschiebungs(vektor)feldes

externe Belastung(sdichte)

(symbolische) Abkiirzung der partiellen Ableitung im Tensorkalkiil

Vektordifferentialoperator (Nabla)

Kompressionsmodul

Schubmodul

(vorgegebene) thermische Dehnung

(vorgegebene) plastische Deformation

KRONECKERsymbol

spannungsfreie Dehnung

Temperaturdifferenz

®| zoe
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thermischer Ausdehnungskoeffizient
spezielle Funktion nach (4.25)
Orthonormalbasis bezgl. KS Z = (r, ¢, 2)
Komponenten von @ bezgl. KS Z = (r, ¢, 2)

Tensors 1. Stufe (z.B. Vektor der mathematischen Koordinaten U)
Tensors 1. Stufe (z.B. Vektor der physikalischen Koordinaten Ul)

kovariante Komponenten von U
kontravariante Komponenten von U

kovariante Ableitung von U

CHRISTOFFELsymbol

mathematische Koordinaten des Dehnungstensors
mathematische Koordinaten des Verschiebungs(vektor)feldes
metrischer (Fundamental-)Tensor

Komponenten des metrischen (Fundamental-)Tensors
kontravariante Komponenten des Tensors 2. Stufe &
kovariante Ableitung von &

rdaumlicher Bereich des Ti/Al 0 Zylinders (Abschluss von D, )
Aufenradius des Ti/Al 0 Zylinders

Lénge des Ti/Al 0 Zylinders

Innenradius der inneren Phase (Al) des Ti/Al 0 Zylinders
Rotation von @

Inkompatibilitédtstensor von e

(symbolische) Abkiirzung der partiellen Ableitung nach r

(:)_:: %() (symbolische) Abkiirzung der partiellen Ableitung nach z
a,b,c,d Freiheitsgrade der Losung (4.42a)-(4.42¢)
To Dimensionsparameter
a,b,c Freiheitsgrade der Losung (4.43a)-(4.43f)
D, 1, (innerer) raumlicher Bereich des Ti/Al 0 Zylinders
Dy (2) (allgemeine) Funktion der entsprechenden axialen Abhéngigkeit
Wo(r), Uy(r) (allgemeine) Funktionen der entsprechenden radialen Abhéngigkeit
R(r), Z(z) Funktionen der entsprechenden (radialen bzw. axialen) Abhéngigkeit
u,i(r, 2) Partiallésungen (mit i = I, 11, III) von wu.(r, 2)
U,(r, z) (Gesamt-)Losung (im Fall linearer iBC)
a,(r, z) modifizierte (Gesamt-)Losung (im Fall linearer iBC)
Uy (T, 2) bilineare Funktion der modifizierten (Gesamt-)Losung . (r, z)
U, (r, 2) weiterer Losungsanteil der modifizierten (Gesamt-)Losung 1. (r, 2)
Ty, (messbarer) Anstieg der linearen Funktion W (r)
Ty (messbarer) Ordinatenabschnitt der linearen Funktion Wy ()
Py (messbarer) Anstieg der linearen Funktion ®q(r)
d1g (messbarer) Ordinatenabschnitt der linearen Funktion ®4(r)
Uyr(r, 2) 1. Partiallésung von ,(r, 2)
(fiir Abschnitte 4.4.3.6.3.1-4.4.3.6.3.3 sowie 4.4.3.6.3.4)
Uy (T, 2) 2. Partiallésung von 1, (r, 2)
(fiir Abschnitte 4.4.3.6.3.1 4.4.3.6.3.3)
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w, (7, 2) 3. Partiallosung von 1, (r, z), sowie von wu,(r, z)
(fiir Abschnitte 4.4.3.6.3.1-4.4.3.6.3.3)
20 Entwicklungspunkt der TAYLOR-Entwicklung von ,(r, z)
Iy eine der sog. modifizierten BESSELfunktionen
Lo STRUVEfunktion
Ry(r,2), Ry(r,2) Residualterme in (4.58)
o() LANDAU-Symbol
uy (T, 2) 2. Partiallésungen von ,(r, z), sowie von u,(r, 2)
(fiir Abschnitt 4.4.3.6.3.4)
R Residualterm in (4.65)
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Kapitel 1. Einfiihrung

1. Einfiuhrung
1.1 Motivation und Problemstellung

IE stetige Effizienzsteigerung gehort zu den wesentlichsten Anwendungszielen der For-

D schung im Allgemeinen, und der Forschung an neuen Werkstoffen im Speziellen. Er-
héhung der Materialfestigkeit bei gleichzeitigem Bemiihen, das entsprechende Gewicht
(und damit Dichte) klein oder wenigstens in verniinftiger Grokenordnung zu halten, be-
zeichnet eine sehr konkrete Umsetzung der o.g. Zielsetzung und entspricht in Hinblick
auf Ressourcenschonung und Nachhaltigkeit den heute wichtigen Bestrebungen auf al-
len gesellschaftlichen Ebenen, wie etwa auch auf der politischen. So sind beispielsweise
neben diversen internationalen Initiativen (z.B. [10-13|) allein in Deutschland zahlreiche
Ministerien in deutsche Forschungsinitiativen des Bundes zu diesem Kontext eingebun-
den; u.A. 7.B. die sog. “MatRessource“-Forderinitiative [14,15] des Bundesministeriums
fiir Bildung und Forschung (BMBF), welche bereits seit November 2010 lduft. Eine wei-
tere Ebene ist jene der Wirtschaft, welche hiufig eng mit der Wissenschaft verkniipft,
sowohl in grofindustriellem Umfang, als auch in kleinen und mittleren Unternehmen in
interdisziplindren Forschungs- und Innovationsvorhaben Losungen zu relevanten Proble-
men aus diesem thematisch vielschichtigen Umfeld zu erarbeiten sucht und diese zum Teil
in ingenieurtechnische Disziplinen wie z.B. jene des Leichtbaus manifestiert.
Zur Begegnung der sich ergebenden Herausforderungen jener industriellen Bediirfnisse
nach komplexen Materialien, eingesetzt in fortschrittlichen Applikationen, erweist sich die
Klasse der Mehrkomponentenwerkstoffe als vielversprechender Kandidat in Hinblick auf
Werkstoffeffizienz, Innovationspotential und 6konomische Machbarkeit — insbesondere in
den Zukunftsfeldern Energie- und Umwelttechnik sowie Leichtbau. BMBF-Schitzungen
zufolge, hiangen etwa 70% aller technischen Neuerungen von derart mafgeschneiderten
Materialien direkt oder indirekt ab [16]. Weiterhin zeigen Werkstoffe, neben einer Vielzahl
moglicher anderer festigkeitssteigernder Mechanismen wie Mischkristallhdrtung, Teilchen-
hartung, Kaltverfestigung, etc. (vgl. z.B. [17,18]), auf die jedoch in dieser Arbeit nicht
weiter eingegangen werden soll, durch die sog. Feinkornhartung [17-19] mit geringer mitt-
lerer Korngrofe (KG) d entsprechend der HALL-PETCH Beziehung [20, 21]

k
oy =00+ —= (1.1)

Vd

herausragende (mechanische) Eigenschaften, inkl. hoher Fliefspannung oy, und/oder gu-
ter Duktilitdt (vgl. Abbildung 1.1) [1,22,23|. Hierbei haben oy und k die Bedeutung
von Materialkonstanten. Insbesondere ultrafeinkérnige (UFK) bzw. nanokristalline (NK)
Werkstoffe haben  seit etwa 1984 nach GLEITERs Erkenntnis [24] iiber den Unterschied
der Eigenschaften jener im Vergleich zu konventionell grobkornigen (GK) — viel Aufmerk-
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Abbildung 1.1: Deutliche (und simultane) Steigerung der Festigkeit sowie Bruchdeh-
nung SPD prozessierter, im Vergleich zu konventionell GK bzw. kaltgewalzten Mate-
rialien; nach [1]

samkeit in der aktuellen Forschung erzeugt.' So sind besonders mechanische Eigenschaften
dieser UFK Werkstoffe interessant fiir fortgeschrittene ingenieurtechnische Anwendungen,
z.B. in den Industriefeldern der Automobil-, Luft-, Raum- und Schifffahrt sowie der Me-
dizin |27, 28|.

Beziiglich der beiden gegensitzlichen Ansétze bottom-up bzw. top-down [29,30| wurden
zahlreiche Prozesse zur Herstellung solcher o.g. hochentwickelter Werkstoffe untersucht.
Dabei zdhlen geringe Volumenerzeugungsraten und beschrinkte Probendimensionen al-
lerdings zu den priméren Nachteilen des erstgenannten Ansatzes, der z.B. die Verfahren

inert gas condensation (IGC) oder electro-deposition (ED) beinhaltet |31]. Im Gegensatz
dazu erweisen sich top-down-Methoden wie z.B. der Klasse der sog. starken plastischen
Verformungen (SPD) als vorteilhaft in Bezug auf deren Kosteneffizienz und Potential
zur Produktion von Bulkmaterial in groferem Ausmals [29]. Letzteres soll auch in die-
ser Arbeit Gegenstand sein. Heutzutage gehoren zu den etablierten SPD Prozessen u.A.
das sog. equal channel angular pressing (ECAP)? [23,32-35|, das high pressure torsi-
on (HPT) |36,37] und das accumulative roll bonding (ARB) [38,39], wobei Letzteres viel-
leicht hinsichtlich industrieller Bediirfnisse und des Implementationsaufwandes aufgrund
der bereits bestehenden Infrastruktur im Moment das vielversprechenste SPD Verfahren
darstellt. Entsprechend nicht verwunderlich, ist der ARB Prozess im letzten Jahrzehnt
griindlich analysiert und verbessert worden; so z.B. in [6,27,40 51].

Ein alternativer SPD Prozess namens accumulative swaging and bundling (ASB) —in deut-
schen Publikationen anlehnend an das sog. Rundkneten (rotary swaging) (vgl. |52]) auch
als solches, bzw. genauer als akkumuliertes Rundkneten bezeichnet |53]| ~wurde kiirzlich

'Dabei werden in dieser Arbeit die Bezeichnungen ultrafeinkérnig (UFK) bzw. nanokristallin (NK)
geméfs der Konvention 100nm < d < 1pum bzw. d < 100nm benutzt. Wie in der Literatur iiblich, wird
UFK synonym zu submikrokristallin verwendet [25, 26].

2auch oft als equal channel angular extrusion (ECAE) bezeichnet
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Kapitel 1. Einfiihrung 1.2. Rahmen, Inhalt und Ziel der Arbeit

eingefiihrt [54,55] und eignet sich z.B. zur Prozessierung von UFK Ti/Al Kompositdrih-
ten fiir strukturelle Applikationen. Dieser (Umform-)Prozess dhnelt einer bundling and
drawing (,Biindeln und Ziehen*)-Technik, die zuerst in [56] erschien, und wurde adaptiert

und modifiziert durch verschiedene Forschungsgruppen, z.B. [57-61].

1.2 Rahmen, Inhalt und Ziel der Arbeit

Im Rahmen des Exzellenz-Clusters Furopean Centre for Emerging Materials and Pro-
cesses Dresden (ECEMP) [16,62] der Séchsischen Exzellenzinitiative behandelt die vor-
liegende Arbeit die Analyse eines ASB-prozessierten UFK Ti/Al Werkstoffverbundes,
der Forschungsgegenstand des ECEMP-Teilprojektes High Strength Metallic Composi-
tes (HSMetComp) ist. Letzteres befasst sich mit der Entwicklung innovativer hochfester
UFK Werkstoffe fiir Leichtbauanwendungen insbesondere durch Ausnutzung des Zusam-
menhangs (1.1) [2,6,47]. Dabei befindet sich diese Arbeit auf der Seite der Grundlagenfor-
schung in der in ECEMP projektierten Wertschopfungskette ,Vom Atom zum komplexen
Bauteil“ [16,62| und soll einen Beitrag zur profunden Charakterisierung dieses neuartigen
Mehrkomponentenwerkstoffs und ASB Verfahrens, und somit zum besseren Verstehen der
physikalischen Grundlagen leisten.

Zu der o.g. Analyse gehoren neben den experimentellen Untersuchungen der Mikrostruk-
tur und der mechanischen Eigenschaften, die bereits in anderen Arbeiten wie z.B. [5,53,54]
schwerpunktméfiig durchgefiihrt wurden, auch jene der kristallografischen Textur und me-
chanischen Spannung. Nach einer Darstellung der Grundlagen zu den untersuchten SPD
Umformverfahren, verwendeten Begrifflichkeiten und analytischen Methoden in Kapitel 2
inkl. des aktuellen Stands der Technik, geht Kapitel 3 ausfiihrlicher auf experimentelle
Details hinsichtlich Material (Prozessierung, Priparation, etc.) und insbesondere Mess-
analytik ein, bevor in Kapitel 4 Ergebnisse dargestellt und diskutiert, und schlieflich in
Kapitel 5 resiimiert werden.

Insbesondere wird die Textur- und Spannungsentwicklung des ASB Werkstoffverbundes
als Funktion von sowohl (i) Verformungsgrad als auch (ii) Position im Drahtquerschnitt
diskutiert. Mit Hinblick auf diese Korrelationen werden Schlussfolgerungen auf die Natur
des ASB Prozesses gezogen, welche die Entwicklung der Mikrostruktur [5,53,54|, der me-
chanischen Eigenschaften und die Konsequenz fiir Texturbildung [63,64] und Spannungs-
entwicklung einschliefen. Hierfiir wird die experimentelle Textur- und Spannungsanalyse
(vgl. uw.A. Abschnitt 4.2 und respektive Abschnitt 4.3), welche mittels eines innova-
tiven Messsystems (vgl. u.A. Abschnitt 3.3.3) — installiert und finanziert im Rahmen
des 0.g. Forschungsprojektes mit Mitteln des Européischer Fonds fiir regionale Entwick-
lung (EFRE) im Rahmen des Exzellenz-Clusters ECEMP der Séchsischen Exzellenzinitia-
tive — durchfiihrt wurde, durch analytische Betrachtungen und numerische Simulationen
(vgl. u.A. Abschnitt 4.4) komplettiert.
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Kapitel 2. Grundlagen

2. Grundlagen

IE in diesem Kapitel zusammengetragenen Grundlagen wurden insbesondere anhand

der Lehrbiicher [3,65,66] fiir die Bereiche der RONTGENphysik, RONTGENografischen
Textur- und Spannungsanalyse sowie der Elastizitdtstheorie anhand [67-72] erarbeitet.
Weiterhin fanden u.A. Uberblicksartikel und grundlegende Werke wie [4,73-76] Verwen-
dung. Einige Inhalte dieses Kapitels sind zudem bereits in eigenen Publikationen |7, §]
erschienen.
Nach kurzer Ubersicht zu heutzutage etablierten SPD Methoden inkl. der Darstellung der
im Rahmen dieser Arbeit betrachteten SPD Methoden (Abschnitt 2.1) werden theo-
retische und praktische Aspekte der Grundlagen zu mechanischen (Eigen-)Spannungen
bzw. kristallografischer Textur im Allgemeinen (Abschnitte 2.2 bzw. 2.4) sowie im
Speziellen hinsichtlich der angewandten Analysemethoden (Abschnitte 2.3 bzw. 2.5)
beleuchtet.

2.1 Kornfeinung durch starke plastische Verformung

2.1.1 Methoden der starken plastischen Verformung

Um ein entsprechend Abschnitt 1.1 giinstiges mikrostrukturiertes Material herzustellen,
gibt es eine Reihe von Verfahren, die u.A. durch Kornfeinung eine nach (1.1) resultierende
Materialfestigkeitssteigerung erzielen. Diese Methoden lassen sich beziiglich ihres Sythe-
seansatzes wie o.g. klassifizieren, wobei ein Uberblick z.B. in |31, 77| gefunden werden
kann. Die beispielhafte Auswahl in Tabelle 2.1 stellt die gebriuchlichsten Verfahren zu-
sammen. Neben den in [29] und in Abschnitt 1.1 bereits erwihnten, haben top-down

Tabelle 2.1: Auswahl verschiedener bottom-up und top-down Methoden und Verfahren

[78]
bottom-up top-down SPD
inert gas condensation ball milling
electro-deposition equal channel angular pressing
sputtering cyclic extrusion and compression,
laser ablation high pressure torsion
chemical processing accumulative roll bonding

(gegeniiber den bottom-up) Methoden der Klasse der SPD weitere essentielle Vorteile fiir
die Verfahrensumsetzung wie 7.B. die (ungefidhre) Invarianz der Probengeometrie (gegen-
tiber der initialen) im Laufe der Verformung. Dadurch lassen sich Verformungsprozesse
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2.1. Kornfeinung durch starke plastische Verformung Kapitel 2. Grundlagen

mehrfach durchfiihren, Verformung akkumulieren, womit Kornfeinung realisiert und die
Ubertragung in die verarbeitende Industrie generell erméglicht wird.

Die Kornfeinung selbst resultiert dabei aus der Akkumulation von den durch starke plas-
tische Verformung erzeugten Versetzungen, die sich zunichst in Versetzungsstrukturen
anordnen, und bei weiterer Verformung iiber die Bildung von Subkorngrenzen zu neuen
Korngrenzen, und somit zur Kornfeinung fithren (vgl. u.A. [79,80]). Die damit verbundene
Erhohung der Anzahl interner Grenzfichen wirkt als Verminderung neuer Versetzungsbe-
wegungen und steigert somit die spezifische Festigkeit des Materials bei gleichzeitig guter
Duktilitat.

2.1.2 Accumulative roll bonding (ARB)

Eine der o.g. Methoden, die bereits industriellen Erfordernissen gerecht wird, ist die des
ARB, welche zuerst in [38, 39] publiziert wurde. Wie in Abschnitt 1.1 beschrieben,
wurden im letzten Jahrzehnt sowohl der ARB Prozess als auch die ARB prozessierten
Werkstoffe grundlegend untersucht und verbessert, so z.B. in Bezug auf Mikrostruktur-
und Texturentwicklung [27,40-45]. Weiterhin wurde und wird das Verfahren auf komple-
xere Materialkomposite angewandt, so dass etwa Mehrkomponentensysteme wie z.B. in
[6,46 51| herstellbar sind.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden lokale Textur- und Spannungsverteilungen respekti-
ve mehrerer Lagen verschiedener Verformungszustinde der ARB Ti/Al Kompositbleche
bestimmt, auf die an anderer Stelle [81] genauer eingegangen werden soll.

2.1.3 Accumulative swaging and bundling (ASB)

Ein relativ neuer, dem ARB in gewisser Weise artverwandter SPD Prozess namens ASB
wurde entwickelt, um ebenfalls innovative Mehrkomponentensysteme mit geeigneter Mi-
krostruktur und entsprechend verbesserten mechanischen Eigenschaften bei anderer Bau-
teilgeometrie und ebenfalls mit dem Fokus auf Leichtbau herzustellen [54, 55]. Mittels
dieses Prozesses konnen Stangen und Driahte mit hoher spezifischer Festigkeit |2, 5, 54|
(Abbildung 2.1)! dank der sich einstellenden UFK Mikrostruktur und Wechselwirkung
zwischen den Komponenten [82] der Ti/Al Kompositdrihte prozessiert werden, die fiir
7.B. konstruktive Leichtbaulosungen interessant sind. Weiterhin besteht in einem leicht
erweiterten Verfahren die Moglichkeit, intermetallische Werkstoffe herzustellen [83]. De-
taillierte Ausfiihrungen u.A. zur Materialauswahl, -prozessierung sowie zur Analyse von
Material und Prozess finden sich insbesondere auch in [53].

Die Analyse der lokalen Textur- und Spannungsverteilung verschiedener Verformungszu-
stdnde der ASB Ti/Al Kompositdréhte ist ein Schwerpunkt der vorliegenden Arbeit und
soll in den folgenden Abschnitten zunichst grundlagenseitig vorbereitet und in spéiteren
Kapiteln ausfiihrlich experimentell sowie theoretisch anhand der gew#hlten Durchfiih-
rung und entstandener Ergebnisse dargelegt werden.

! Aufgetragen ist hierzu beispielsweise die (massen)spezifische Zugfestigkeit, d.h. die Zugfestigkeit (ul-
timative tensile strength (UTS)) als Funktion der Massendichte p
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Abbildung 2.1: Spezifische Festigkeit der Ti/Al Dréhte im Vergleich zu kommerzi-
ell genutzten Al- und Ti-Legierungen und einer weiteren Ti-basierten Legierung des
Forschungsprojektes; nach [2]

2.2 Mechanische (Eigen-)Spannungen

Ein wichtiges Interesse der Grundlagen- und Materialforschung sowie anderer angrenzen-
der Wissenschaftsbereiche ist die Analyse mechanischer Spannungen eines Werkstoffes,
insbesondere jene der internen Spannungen auch Eigenspannungen (residual stress (RS))
genannt — aufgrund deren Allgegenwart? und Einfluss auf mechanische und allgemein phy-
sikalische Eigenschaften. Spannung, verstanden als Mafs fiir die Deformationskraft ange-
wandt auf einen Festkorper pro Einheitsflache [65], macht deutlich, dass eine entsprechen-
de Spannungsanalyse (SpA)? insbesondere fiir die Modellbildung von Materialverhalten
unter spezifischen Belastungszustinden sowie bei der Entwicklung von Prognosen fiir rea-
les Versagensverhalten bedeutende Beitréige liefern kann.

Nicht verwunderlich, hat die SpA bereits eine ziemlich lange wissenschaftliche Geschichte *
und es gibt heutzutage eine ganze Reihe von Methoden und Techniken zur experimen-
tellen Bestimmung mechanischer Spannungen, z.B. mechanische, optische, magnetische,

2 Eigenspannungsfreie Bauteile sind eine Abstraktion.“ [84]: 8

3 An dieser Stelle sei der Anmerkung erlaubt, dass in der Literatur oft anstelle von z.B. SpA etwa von
Spannungsmessungen® etc. gesprochen wird. Das ,(experimentelle) Messen von (mechanischen) Span-
nungen ist allerdings per definitionem ein irrefithrender Terminus, da hierbei keine klare Differenzierung
zwischen eigentlicher Mess- und Rechengrofie erfolgt. In der vorliegenden Arbeit wird aus diesem Grund
etwa der Terminus der ,(experimentellen) Bestimmung® einer Spannung verwendet; allerdings ist ein
gewisser Rest an begrifflicher Unschérfe bei der Arbeit mit der Literatur nicht auszuschliefen und sei
entsprechend in diesem Kontext verstanden.

“Erste bewusste Behandlung von Spannungen und Dehnungen reichen sogar bis 200 B.C. zuriick [65],
wihrend die heutige Bedeutung erst um 1900 mit der CAuCHYschen Definition von Spannung (vgl. Ab-
schnitt 2.2.1) herausgearbeitet wurde [85].
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akustische, nuklear-physikalische sowie Beugungsverfahren [65,85 89|. Besonders Letztere
besitzen u.A. den grofen Vorteil einer zerstorungsfreien Analysemoglichkeit und dienen
daher momentan als die am Héaufigsten angewandten Methoden zur SpA [4]. Dank tech-
nischer Innovationen des letzten Jahrzehntes haben diese Verfahren essentielle apparative
Verédnderungen und Verbesserungen erfahren, besonders in Bezug auf Strahlungsquellen
und Detektorsysteme. Damit einher ging die Entwicklung neuer Methoden z.B. im Bereich
der RONTGENografischen Spannungsanalyse ( X-ray diffraction stress analysis (XRD-sa)),
d.h. der SpA auf Basis der RONTGENbeugung (X-ray diffraction (XRD)): So wurde
z.B. die zweidimensionale (2D) RONTGENografische SpA (two-dimensional X-ray diffrac-
tion stress analysis (XRD?-sa)) mittels 2D RONTGENbeugung (two-dimensional X-ray
diffraction (XRD?)) entwickelt [3,90,91], welche in der vorliegenden Arbeit in einem 2D
RONTGENmikrodiffraktometer (XRpD?) im Laborformat (lab-scale) als two-dimensional
X-ray microdiffraction stress analysis (XRpD?-sa) umgesetzt worden ist.

Bevor auf die neuartige Analysemethode genauer eingegangen werden kann (vgl. z.B. Ab-
schnitt 2.3.3), sollen zuniichst zum besseren Verstéindnis und des Uberblicks wg. essen-
tielle Grundlagen der Elastizitatstheorie (Abschnitte 2.2.1, 2.2.2, 2.3.1), der RONT-
GENphysik (Abschnitt 2.3.1) sowie der sog. konventionellen Rontgenografischen Span-
nungsanalyse (conventional X-ray diffraction stress analysis (cXRD-sa), vgl. Abschnitt
2.3.2) als spezielle Anwendung der konventionellen RONTGENbeugung (conventional X-
ray diffraction (cXRD)) kurz zusammengetragen werden.

2.2.1 Definition von Spannung, Spannungstensor

Betrachtet man verschiedene Bereiche der Physik bzw. der Kontinuumsmechanik, die ent-
sprechend fiir unterschiedliche Anwendungsgebiete, Strukturniveaus etc. gelten und Aus-
sagen treffen, jedoch auch gemeinsame Giiltigkeitsbereiche teilen, wird schnell klar, dass
die Begrifflichkeit der (mechanischen) Spannung bzw. des Spannungstensor vielschich-
tig ist und es fiir einen korrekten Bezug genauer Ansage bedarf, welcher dieser Termini
im Folgenden Gegenstand sein soll. Angesichts des Anwendungsgebietes der vorliegenden
Arbeit im Bereich der RONTGENphysik, soll hier ausschlieflich der CAUuCHYsche Span-
nungs(tensor)begriff der klassischen Physik behandelt werden (vgl. z.B. [67,71,92]).

Im Allgemeinen wird der physikalische Begriff der mechanischen Spannung, auf ein Volu-
menelement wirkend, mittels des mathematischen Konstruktes des CAUCHYschen Span-
nungstensor o = (0y;); =123 abgebildet. Als solcher konnen dessen Komponenten o;;
bzgl. eines gewéhlten duferen Koordinatensystem (KS) (vgl. Abschnitt 2.2.2), z.B. bzgl.
des Probenkoordinatensystem (PKS) S := (S;)i=1.23 expliziert werden. Dabei ist o ein
Tensor zweiter Stufe mit neun Spannungstensorkomponenten o;; (Abbildung 2.2). Jedes
0i; bezeichnet eine skalare Spannung, welche klassisch definiert die Intensitdt der inter-
nen Kraft darstellt, die sich als Balance gegeniiber der externen Kraft AF einstellt. AF
wirkt dabei auf ein kleines Flichenelement AA des Betrages AA := \A%ﬂ, so dass ein
Spannungsvektor # durch [71]

t:= lim M
AA—0 AA

definiert werden kann, dessen Betrag einer der o.g. skalaren Spannungen (entsprechend
der Richtung von AF) entspricht. Wie iiblich bei vektoriellen Grofen kann AF weiter-

(2.1)
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Abbildung 2.2: Definition der Spannungstensorkomponenten ¢;; an einem Volumen-
element; vgl. auch [67,71]

hin bzgl. AA in einen parallelen bzw. orthogonalen (normalen) Anteil zerlegt werden,
der dann entsprechend (2.1) einer Scher- bzw. Normalspannung entspricht. Fiir Letztere
kann noch zwischen Zug- bzw. Drucknormalspannung unterschieden werden, wenn sich
z.B. unter dem o.g. Flachenelement AA eine der in Abbildung 2.2 dargestellten Sei-
tenflichen mit entsprechend nach Aufen gerichteter Orientierung vorgestellt wird: Man
spricht dann im Falle eines positiven Betrages der Spannung, also einer gleichartigen Ori-
entierung gemif ¢ 1M Aff, von einer sog. Zugspannung und bei gegensitzlicher Situation,
d.h. falls t |1 AA (negative Spannung) von einer Druckspannung. Auferdem werden in
der Technik im Falle von eindimensionalen (1D) Belastungszustdnden hiufig die Begriffe
der Ingenieurspannung bzw. wahren Spannung verwendet, die sich darauf beziehen, ob bei
der Berechnung der Spannung fiir AA eine konstante (Ausgangs-) oder eine sich wihrend
der Verformung &ndernde Grofe beriicksichtigt wird.

Die hier verwendete, an [71] angelehnte Nomenklatur der Indizes der skalaren Spannungs-
komponenten o;; identifiziert die (skalare) Spannung, welche auf die Fldche gemif ¢ (Rich-
tung S; des PKS bzw. des Flichennormaleneinheitsvektors 7 in Abbildung 2.2) in die
Richtung S; der Spannungstensorkomponente wirkt, d.h. entsprechend der (auch als De-
finition fiir o verwendbaren) Beziehung

-,

t = tFra)=o()- i (2.2a)
bzw.

zwischen t und o gilt [71]. Zur Veranschaulichung dieses Sachverhaltes dient Abbil-
dung 2.2. In (2.2a) und in dessen entsprechender Komponentenform (2.2b) ist zudem
schon darauf hingewiesen, dass sowohl ¢ als auch o i.A. eine Funktion des Ortes 7 sind.
Dabei ist (2.2b) sowie jede weitere in der vorliegenden Arbeit vorkommende, kompakt
geschriebene Komponentengleichung gemeint im Sinne der EINSTEINschen Summenkon-
vention [93], d.h. in (2.2b) ist oyyn; =30 0y ny, fiir i = 1,2,3.

Die Bedingungen des mechanischen Gleichgewichts (GG) fiir die mechanischen Momen-

te |65,68] fithrt zur (paarweisen) Gleichheit der jeweiligen Scherspannungskomponenten,

d.h. oy = 0, Vi # j € {1,2,3}, und damit zu einem symmetrischen o mit nur noch
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sechs unabhéngigen Komponenten o;; [71], die den Spannungszustand eines Festkorpers
definieren:

011 O12 013 \ 011 012 013 011 O12 013
g = (Uij) =021 022 03| =012 022 03| = : 022 023 (2-3)
031 032 033 013 023 033 : : 033

Um diese 0.g. Symmetrie schnell (auf einen Blick) zu verdeutlichen, kann eine Schreibweise
wie auf der rechten Seite von (2.3) verwendet werden. Im Folgenden wird dies der Effizienz
wg. zumeist befolgt.

2.2.2 Spannungen in verschiedenen Referenzsystemen

In der bisherigen Darstellung wurde die Abhéngigkeit der Werte o;; vom gewéhlten KS
noch nicht betont. So versteht sich (2.3) insofern, als dass o in zunéchst frei wihlbaren KS
gegeben ist, z.B. im PKS § der in Abbildung 2.2 definierten Probenrichtungen S;. Daher
sollte oben anstelle o genauer o° geschrieben werden. Meist ist das KS S einfachheits-
halber entsprechend einer (kartesischen) Orthonormalbasis (ONB) (€;)i=1 23 := (€1, €2, €3)
gewihlt, so dass

S (Si)i=123 — 55 2. & 7.
o° =0 = 07,6 ® ¢ (2.4)

gilt. Nun involviert die SpA jedoch hiufig den Wechsel der Bezugssysteme, z.B. zwischen
dem PKS S und dem Labor(koordinaten)system (LKS) £ wg. technischer Restriktionen
und experimenteller Realisation. Deshalb wird die Anwendung von Tensortransformati-
onsregeln (vgl. z.B. [94]) nétig: Fiir den Ubergang S +— L := (L;);—123 mit z.B. den
entsprechenden ONBen (€;);=; 23 und (€;);—1 2,3 erhélt man

S

bei Nutzung der Transformationskoeffizienten ¢;; := ¢é; - €; etc. [70-72].

2.2.3 Hauptspannungen im Hauptspannungssystem

Wie aus Abschnitt 2.2.2 ersichtlich, ist es oft sinnvoll und hilfreich (ggf. notig), aus
Vergleichbarkeitsgriinden die Auswertung der SpA anhand der sog. Hauptspannungen
(im sog. Hauptspannungssystem) durchzufiihren. Diese Normalspannungen sind die Ei-
genwerte oy, oy und opp von o, d.h. die eindeutig bestimmbaren skalaren Normalspan-
nungskomponenten, die sich ergeben, wenn (2.3) in seine Diagonalform

01 0 0
o = . o111 0 (26)
o111

tiberfithrt (Hauptachsentransformation (HAT); z.B. [95]) wird, wobei eine Ordnungskon-
vention oy > oy > oy festlegt [3]. Wihrend die Werte o,; in (2.3) also sensitiv zur Wahl
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Kapitel 2. Grundlagen 2.3. Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung

des verwendeten KS sind und sich z.B. geméf (2.5a) and (2.5b) transformieren, sind die
Werte in (2.6) eindeutig (konstant) fiir einen gegebenen Tensor und somit auch unab-
héngig von der Wahl des KSs (z.B. §). Die Orientierung von oy, oy; und oy in Bezug
auf das KS S, d.h. der zugehérigen Eigenvektoren (sog. (Hauptspannungs-) Achsen H; des
Hauptspannungssystems (;)i—1rm1), konnen aus o durch HAT berechnet und ebenfalls
in Matrizenform dargestellt werden. Sie beschreiben dann entsprechend die respektive
Lage zwischen §& und H, wonach der Spannungszustand dann in Form des sog. Span-
nungsellipsoiden (vgl. Abbildung 2.3) veranschaulicht werden kann.

100

50
]
ol
_—
=]
il
o)

-50

-100 F/
-100 50 0 =0 100
oS, /MPa
(a) (b)

Abbildung 2.3: Zum Spannungsellipsoiden und zur Relation der Koordinatensysteme
S und H: (a) Spannungsellipsoid, (b) Spannungsellipse der S;-Sa-Ebene

2.3 Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung

In den folgenden Abschnitten wird ein kurzer Uberblick zur XRD-sa im Allgemeinen
(Abschnitte 2.3.1, 2.3.4) sowie zur ¢cXRD-sa im Speziellen (Abschnitt 2.3.2) ge-
geben (vgl. z.B. |4, 76,96, 97]), um einen Zusammenhang und Vergleich zur XRD %-sa
(Abschnitte 2.3.3, 2.3.4) [3]| zu ermdglichen, welche in dem in [8] vorgestellten XR pD?
Messsystem als XRpD?-sa Anwendung findet.

2.3.1 Grundlegende Gleichungen der RONTGENografischen Span-
nungsanalyse: RONTGENphysikalische und elastizititstheo-
retische Grundlagen

Fiir ein homogenes (einphasiges) polykristallines Material entspricht der vorherrschen-
de Spannungszustand o (7) an einer (Mess-)Position 7 der Superposition der (externen)

Andy Eschke, Dissertation, 2014 11
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2.3. Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung Kapitel 2. Grundlagen

Lastspannung o (applied stress) und der (internen) Eigenspannung o™ (residual stress)
entsprechend der Beziehung

IIT

o(i) = ot + ) "), (2.7)

Die drei in (2.7) auftretenden Eigenspannungen o®5!, B3I hzw. RS (erster, zweiter

bzw. dritter Art) sind entsprechend ihrer jeweiligen mikrostrukturellen Bereiche von quasi-
homogenem und kompensierenden Charakters (mehrere Korner, ein Korn bzw. wenige
Atome [89], vgl. Abbildung 2.4(a)) in folgenderweise [4,98,99| definiert:

RS dQI
RS oo (2.8a)
v
RS 1T
RS . fQHa df RS,I
O_RS,IH _ [O'RS _ (O'RS’I + O-RS’H)]QIH (28C)

Hierbei bezeichnet der Integrationsbereich ' das bestrahlte (makroskopische) Probenvo-
lumen mit einem repréisentativen Volumenanteil der existierenden Kristallitorientierun-
gen, withrend Q! ein (mikroskopisches) Probenvolumen weniger Kristallite bzw. eines
Kristallits kennzeichnet und schlieflich durch Q' ein (nanoskopisches) Probenvolumen
kleinster (atomarer) Werkstoffbereiche angegeben werden kann.

RSJIILA
R S (I [0,
T35 RS, I (IE'_JH A ! "’{"
T2 pon ’W‘ ’ RS.ILA
M‘ ) ‘4?‘1 Taa’ O'_,]_, j}}'“ij
RS.1 RS .
0 - ' m 02 0 ] 092 e 1
\ e 1 s
] o_L{;_n ¥ A {22
RS.I11,
J Q.S) Q.S) 22“ al
Vs oy gt alens o i e e e | === il A et ey e e
r /| r I‘i
P PN . / .
g | >_< | : |
: .
8[ A Sl
Phase a
7
. , Phase [
e g
(a) (b)

Abbildung 2.4: Schema der Eigenspannungsarten eines (a) homogenen (einphasigen)
und eines (b) heterogenen (zweiphasigen) polykristallinen Werkstoffes; nach [4]

Im Falle eines heterogenen (mehrphasigen) polykristallinen Materials (vgl. Abbildung
2.4(b)), miissen die Gleichungen adaptiert werden. So muss z.B. (2.7) fiir den Fall des
zweiphasigen Werkstoffes der vorliegenden Arbeit (Ti/Al Kompositdraht, vgl. z.B. Ab-
schnitt 3.1.1) zu [100]

111
Ua(F) _ O'A _i_o,RS,I(F) + ZURS’"’“(F),
n=I1
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Kapitel 2. Grundlagen 2.3. Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung

verallgemeinert werden, wobei o(7) die sog. Totalphasenspannung (total phase stress)
der Phase o darstellt. Im hiesigen Falle steht o beispielsweise fiir Al und o”(7) analog fiir
die Phase g, d.h. Ti. Gewichtet mit den respektiven Phasenvolumenanteilen v := V*/V
und v/ ergibt sich fiir die sog. Makrospannung o™ := a®5! + g [66] die simple Beziehung

oM = v+ 1Pa”. (2.10)

Bei Bestimmung von %, o”, v* und v folgt daher o®5! durch Nutzung von (2.10),
sowie o5 durch Verwendung von (2.10) in (2.9), wenn der Term "5 vernachliissigt
wird. Letzteres ist moglich (und in der (¢)XRD-sa iiblich [4,89,101]), da die Existenz von
oS allein zur Verbreiterung des RONTGENografischen Beugungsreflexprofils ( X-ray
peak profile broadening), nicht aber zur Lagendnderung fiihrt [4]. Die Verbreiterung wird
separat, typischerweise mittels einer sog. Linienprofilanalyse (LPA) (peak profile analysis )®
ausgewertet. Aus diesem Grund werden o®5 Beitrige im Folgenden vernachliissigt.
Generell werden mittels (¢)XRD-sa Eigenspannungen des Types o®5! und o®%! auf der
Basis des BRAGGschen Beugungsgesetzes® [111]

2d"H sin GURED — ), (2.11)

ermittelt, das einen Zusammenhang zwischen messbarem BRAGGwinkel #%) und Wel-
lenlinge A der verwendeten RONTGENstrahlung iiber die Gitterkonstante d("*!) einer spe-
zifischen kristallografischen Gitternetzebene (in Beugungsbedingung), definiert durch des-
sen MILLERsche Indizes (hkl) [112], herstellt. Dieser kann beispielsweise anhand Abbil-
dung 2.5 veranschaulicht werden. Folgende Prozedur wird innerhalb der XRD-sa durch-
gefiihrt [4,89]:

(i) Detektion der Gitterdeformationdehnungen 52(};%/) in linear unabhéngigen (l.u.) Mess-
richtungen (¢',1’) (Abbildung 2.6) durch Messung des spannungsinduzierten Shifts
der (hkl)-Peakposition 20"*) in einem RONTGENdiffraktogramm (X-ray diffractogram
(XRDg))" etwa iiber die Definition der wahren Dehnung® (vgl. z.B. [3])

(hkl) dﬁﬁ% (2.11) sin Lk

hkl) sy (2.1 b

S T In gD In ) (2.12)
0 SILY (g7 gy

(i) Korrelation dieser Dehnungen mit den entsprechenden Spannungen iiber das (in linear-
elastischer Theorie geltende) generalisierte HOOKEsche Gesetz [113-115]

o = C:e (2.13a)

bzw.
oi; =  Cijricn (2.13b)

mit dem vier-stufigen Elastizitdtstensor Cjj [116] (auch: HOOKEscher Tensor, elasticity
tensor [117] oder stiffness tensor [118]) als lineares Bindeglied zwischen dem Dehnungs-
tensor € und dem Spannungstensor o.

>Grundlagen [102-105], Applikationen [106-109] sowie Software Prozeduren [110]

6 Alternative, in der Literatur oft verwendete Bezeichnungen sind u.A. BRAGG-Bedingung, BRAGGsche
Gleichung bzw. BrRAGGsches Reflexionsgesetz.

Taus dem Vergleich mit der spannungsfreien Winkelposition ZQéhkl) (bzw. déhkl))

8 An dieser Stelle ist es unerheblich, ob die Definition der Ingenieursdehnung oder der wahren Dehnung
benutzt wird, da diese im Bereich kleiner Verzerrungen zusammenfallen [67].
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2.3. Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung Kapitel 2. Grundlagen

)\83

Y g(hkl)
A

Abbildung 2.5: Zur Veranschaulichung der experimentellen Aufzeichnung der
BRraGaGschen Beugung im Polykristall

Zur Berechnung von 55252,), gegeben bzgl. der Probenrichtung (¢, ') in Kugelkoordina-

ten, werden die Dehnungstensorkomponenten Eg-bkl)’s, gegeben im PKS S (Abbildung 2.6),
mittels eines entsprechend in diese Richtung orientierten (sphérischen) Einheits(hilfs)vek-
tors A ) auf die (¢,')-Richtung projiziert. Diese Transformation erfolgt entspre-
chend
(hkl) — _ _(hkl),S 3 (¢"¢"),S 1 (¢ %),

Ewan =Eij N h; (2.14)

mit
cos ¢ sin 1)’
R@)S = | sin ¢/ sin ¢
cos 1)’

: (2.15)

wobei eine explizite Form von (2.14) z.B. in [3,65, 66| nachgeschlagen werden kann. Aus

. . . - hkl hkl),S
(2.14) ist weiterhin ersichtlich, dass 52(1),#)),) genauer 5E¢/’12,)

bezeichnet, welches aber oft
(und so auch im Folgenden) zu Gunsten der besseren Lesbarkeit um Superskript S auf

Ersteres reduziert wird.

2.3.2 Konventionelle RONTGENografische Spannungsanalyse: Zur
sin® 1-Methode

Die klassische und heutzutage gebréuchlichste [4] Mess- und Auswerteprozedur der XRD-sa
benutzt die sog. sin®1)-Methode und sei in der vorliegenden Arbeit als cXRD-sa bezeich-
net. Erstmals publiziert in [119], dient sie heute als die Standardmethode in der XRD-sa [4]
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Kapitel 2. Grundlagen 2.3. Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung

Si

Abbildung 2.6: RONTGENographisch ermittelte Dehnungen in Bezug zum (korperfes-
ten) Probenkoordinatensystem S; vgl. auch [4]

und wird im Folgenden daher kurz in den Grundziigen angefiihrt.
Im Falle eines oberflichenparallelen, biaxialen Spannungszustandes eines anisotropen |120)|
Materials, d.h. einer Form von

Ufl ot 0
= - o3, 0], (2.16)
0

vereinfacht sich (2.14) nach Verwendung der geméif (2.16) reduzierten Form (2.13b) ent-
sprechend [121] zu

hkl hkl hkl .
€E¢,7¢)ﬂ) = SE )(Ufl +05) + /s Sé )aé},) sin?(¢) |, (2.17)

mit den materialspezifischen sog. RONTGENografischen Elastizitiitskonstanten (REK)?
|85] S%hkl) and '/, Séhkl) und der (skalaren) Planarspannung

Ué,l) = 0%, cos® ¢ + 05, sin? ¢’ + o5, sin 2¢, (2.18)

entlang der Richtung (¢',¢' = 90°) (vgl. Abbildung 2.6). Die REK beriicksichtigen fiir
die Auswertung der SpA die elastische Anisotropie des untersuchten Materials und sind da-
her nicht identisch mit den mechanischen Elastizitéitskonstanten (MEK, mechanical elastic
constants (MEC)) [100,122]. Sie konnen experimentell z.B. bei Verwendung unterschiedli-
cher Belastungszusténde ermittelt oder unter Annahme gewisser Kristallitkopplungshypo-
thesen wie etwa in VOIGT [123,124], REUSS [125], HILL [126] oder KRONER [127] aus den
entsprechend vorliegenden Einkristalldaten berechnet werden. Die bisherigen Erfahrun-
gen legen eine Nutzung der von HILL vorgeschlagenen arithmetischen Mittelwerte!® aus
den beiden Grenzfillen der Kristallitkopplungmodelle von Voi1GT (Kristallitkopplungshy-
pothese: gleiche Dehnung fiir alle Kristallite) und REUss (Kristallitkopplungshypothese:

%in der Literatur auch als diffraction elastic constant (DEC) [100] bzw. X-ray elastic constant (XEC) [3]
bezeichnet und tabelliert z.B. in [96]
105, 2.B. [96]
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2.3. Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung Kapitel 2. Grundlagen

gleiche Spannung fiir alle Kristallite) nahe, da sie fiir viele homogene und heterogene
Materialien gut mit der KRONERschen Vielkristalltheorie iibereinstimmen, welche mit
Hilfe des analytischen Modells von ESHELBY [128] zur Betrachtung eines Kristallits als
elliptischer Einschluss mit elastisch anisotropen Eigenschaften in einer elastisch isotropen
Matrix einen komplexeren Ansatz wahlt. Aus den genannten Griinden ist dieser Weg auch
in der vorliegenden Arbeit gewdhlt worden.

In einem sog. sin® ¢-Auftrag (auch: sin®¢-plot, s. z.B. [4,96]), d.h. der Darstellung 552{2,)

als Funktion von sin®¢/!!, kann somit (bei bekannten REK) Ugb’) nach (2.17) aus dem
Anstieg des einstehenden Graphen geméf

0elt40,
ﬁ ~ady (2.19)
ermittelt werden, da in diesem Spannungszustand 5&%,) linear in sin®)’ vorliegt. Be-
merkenswerterweise ist fiir diese Auswertung entsprechend (2.17) die Kenntnis nur einer
REK, nimlich von !/, S notwendig.

Bei Nutzung eines Punkt- (0D) oder Liniendetektors (1D), wie typisch in der cXRD-sa,
kann der Spannungstensor o° dann vollstindig durch Losen des entstehenden linearen
Gleichungssystems (2.17) fiir mindestens sechs unabhéngige Dehnungen sggfig,) z.B. mit-

tels linearer Regression (linear least squares regression) bestimmt werden [96].

2.3.3 Zweidimensionale RONTGENografische Spannungsanalyse

Im Falle eines allgemeineren Spannungszustandes als dem in Abschnitt 2.3.2 beschrie-
benen oberflichenparallelen, nach (2.16) zweiachsigen Zustandes, bleibt die der cXRD-sa
zugrundeliegende Linearitit i.A. nicht erhalten (vgl. z.B. [3,4,97]). Fiir z.B. einen sog.
biazial with shear (BWS) Spannungszustand [3], d.h. einer Form von

S S S
B 011 U}Sz U}S:s
o =\ - O 0xn]|, (2.20)
0

ergibt sich eine sog. (elliptische) ¢/-Aufspaltung ((elliptical) i)'-split) |3,4] in Abhéngig-
keit des Vorzeichens von v'. In diesem Fall kann allerdings die vorangegangen beschrie-
bene sin®1-Methode in einer etwas erweiterten Form im sog. v-Differential-Verfahren

[3,4,97,129, 130] weiter angewandt werden, indem gewisse Mittelwerte und halbe Diffe-
(hkl)
(¢
chen von 1) eine lineare Auswertung erfolgen kann. Alternativ kann im sog. ¢-Integral-
Verfahren [4,97,131] eine FOURIERentwicklung mittels numerischer Integration zur Be-

stimmung von o° anhand der Messdaten esggf“ld)},) mit 0° < ¢’ < 360° fiir mindestens zwei

renzen der 26 ) Werte betrachtet werden und somit separat (fiir das jeweilige Vorzei-

verschiedene 1 Winkel durchgefiihrt werden.
In einigen Fillen jedoch, wie z.B. bei Existenz oberflichennaher, steiler Spannungsgradi-
enten in Probennormalenmessrichtung (S3; in Abbildung 2.6) oder bei (nicht-regellos)

texturierten Materialen (d.h. bei Materialien mit bevorzugter Orientierung), wird 852562,)

H5quivalente Moglichkeit sind: dggfdj),) oder 20&?3,) jeweils als Funktion von sin? Y’
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Kapitel 2. Grundlagen 2.3. Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung

vs. sin? ¢’ erheblich nicht-linear und kann insbesondere nicht konventionell (nach der Be-
schreibung in Abschnitt 2.3.2) ausgewertet werden [4,84,132].

Im erst angesprochenen Fall der (in der relevanten Eindringtiefe (penetration depth) des
bestrahlten Materials) existenten Spannungsgradienten, kann die RONTGENintegralme-
thode (X-ray integral method) |65, 85,133 als Erweiterung des klassischen Verfahrens
angesehen werden. Es gibt zudem noch weitere Methoden, auf die allerdings hier nicht
weiter eingegangen werden soll, welche fiir Anwendungen in Spezialféllen etabliert sind:
So z.B. die Kristall(it)gruppenmethode [134] im Falle sehr scharfer Texturen, bzw. die
harmonische Methode [135,136] fiir Materialien orthorhombischer Proben- und kubischer
Kristallsymmetrie.

Eine mogliche alternative Mess- und Auswertestrategie, insbesondere geeignet fiir (nicht-
regellos) texturierte Materialien stellt die XRD?-sa dar [3|, deren Grundlage der eindeutige
Zusammenhang zwischen dem Spannungstensor o und der RONTGENografischen Beu-
gungskegelverzerrung (X-ray diffraction cone distortion) ist. Die Theorie der XRD?-sa ist
eine insofern allgemeinere, als sie inshesondere jene der cXRD-sa beinhaltet und deshalb
hinsichtlich der untersuchten Probenzustéinde fiir die Anwendung in dieser Arbeit gewihlt
wurde. Im Folgenden sei sie daher kurz vorgestellt.

Beugungskegel-
Sy

ﬁ 3 verzerrung
A o (ki)
QS I”_\\:*; (Qawe{rbau}}w)
w AN

~"Vorwirts-
.’beugungsbereich

\ '\ Fldchen-
\\ detektor

-~ Ruckwarts-  \_ ™,
.~ beugungsbereich

Diffraktometerebene

Abbildung 2.7: Schema zum Beugungskegel inkl. siémtlicher Achsen- und Winkelrela-
tionen des LKS £ und PKS S im verwendeten Diffraktometer des XRjpD? Messsystems

Der von der Probe propagierende RONTGENografische Beugungskegel erstellt im Schnitt
mit der 2D Detektoroberfliche' einen Kegelschnitt(-Sektor), z.B. einen Beugungsring(-
Sektor), also Ausschnitt eines DEBYE-SCHERRER Ringes (vgl. Abbildungen 2.7 und

2.8). Dieser korrespondiert mit den Parametern (w, ®,,), bestehend aus der Proben-
richtung (w, ¢, 1) bzgl. des Diffraktometers und dem Azimutalwinkel v des Beugungske-

12Detektor-Proben-Abstand D, Detektorposition(swinkel) ap bzgl. LKS £
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2.3. Eigenspannungsanalyse mittels RONTGENbeugung Kapitel 2. Grundlagen

gel(rande)s. Wie aus Abbildung 2.7 bzw. 2.8 ersichtlich, bezeichnet w dabei den (ma-
thematisch) positiven Rotationswinkel (,rechte Hand Rotation“) um die vertikale Achse
L3 der EULERwiege des Diffraktometers. Desweiteren entspricht ¢ dem (mathematisch)
negativen Rotationswinkel um die Probennormalenrichtung Sz, wihrend ¢ der (mathema-
tisch) negative Rotationswinkel um eine, in der £1-Lo-Ebene liegende Achse ist. Diese wird
durch die w-Rotation bestimmt. Fiir Details, die den (linearen) Zusammenhang zwischen
den (;neuen) Winkelparametern ¢ und v und den (,alten“) ¢’ und v’ der vorangegange-
nen Abschnitte betreffen, sei auf [3| verwiesen.

N et

Abbildung 2.8: Diffraktometerkonfiguration des XRpD? Messsystems; nach [3]

Im Falle einer (gedacht) spannungsfreien Probe ist die (hkl)-Peakposition 260 = 20(w, ¢, 1))
eines RONTGENreflexes nur von o.g. Probenrichtung, d.h. nur von (w, ¢, 1) abhingig. Im

verspannten Zustand allerdings wird sie (zusétzlich) eine Funktion von -, d.h. dann gilt

20 = 20(w, ¢,1,7), eindeutig durch ® bestimmt. Analog (2.14) in Abschnitt 2.3.1

kann der (nun) allgemeinere Ausdruck 552’? by AUS &?Z(;Lkl)’s durch Transformation mit

Hilfe des (ebenfalls) allgemeineren, in S gegebenen Beugungsvektors h(@94.7):S herechnet
werden [3]. Um dann den Zusammenhang zu den resultierenden Spannungen herzustellen,
kann die Definition der wahren Dehnung in Analogie zu (2.12) und das verallgemeinerte
HooKEsche Gesetz (2.13b) verwendet werden, so dass sich die Fundamentalgleichung der
XRD2-sa zu

hkl hkl hkl w,0,0,7),S 1 (W,0,0,7),S
Sy = SUVa8 + 1 )2 S GG RO NS ) (2.21)

ergibt. Dabei kann eine ausgeschriebene Form anstelle der kompakten Schreibweise von
(2.21) in [3] gefunden werden. Als lineare(s) Gleichung(ssystem) der o3 folgt die Losung in
Analogie zum cXRD-sa Fall in Abschnitt 2.3.2 beispielsweise aus der Bestimmung von

mindestens sechs unabhéngigen Dehnungen sgfjkgw ) mittels Messung der korrespondieren-

den 6" .y Werte und entsprechender linearer Regression. Der Vergleich von (2.17) mit
(2.21) weist jedoch auf den allgemeineren Charakter des (den Spezialfall einschliessenden)
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Letzteren hin. Insbesondere wird die linke Seite von (2.21) durch Messung einer benut-
zerdefinierten Anzahl von 20 Werten entlang des aufgezeichneten Beugungskegel(sektor)s
bestimmt. Diese sog. Methode der Anpassung der Beugungskegelverzerrung ( diffraction
cone distortion fit method) |3|, also die Auswertung der gemessenen 26 mehrerer v Werte
(Indizierung (indezing)), bedeutet eine substantielle Generalisation der cXRD-sa. Dabei
wird die Bewertung eines 26(y) Wertes (Position auf dem DEBYE-SCHERRER Ring) an-
hand etablierter Peak-Auswertemethoden (peak evaluation methods) inkl. entsprechender
Korrekturen der XRD-sa wie z.B. der variablen (Fléchen-)Schwerpunktsmethode (( sli-
ding) gravity method), Standard Pseudo-VoIGT Methode (Standard Pseudo-VOIGT me-
thod), Parabelmethode (Parabolic method) oder der PEARSON VII Methode (PEARSON
VII method) |76,137,138] durchgefiihrt.

Fiir Letztere wird ein gemessener Beugungsreflex I(26) ausgewertet, indem das Profil des
K,-Doublets als Uberlagerung gemif

I(29) = ‘[Kal [p(29 - 260,[(&1) + CKQ p(26’ - 200’[(&1 — 5KQ>] (222)

von sog. PEARSON VII Funktionen der Form

1

20) = 2
p(20) 1+ WV (20 — 290,Ka1)2]M

(2.23)

gendhert wird [137]. Die (unphysikalischen) Parameter W bzw. M steuern dabei die Pro-
filbreite bzw. das Abklingverhalten der Profilfiike, wihrend If, und 20k, respektiv fiir
die Intensitdt und Winkelposition des K,, Peaks stehen. Weiterhin bezeichnet C, eine
Konstante (typischerweise 0.5), welche das Intensititsverhéltnis des K, und K,, Peaks
angibt, wobei df_ die entsprechende (Winkel-)Separation ist.

In der vorliegenden Arbeit wurden die Ergebnisse der verschiedenen Fit-Methoden mitun-
ter verglichen. Meist stellten sich keine erheblichen Abweichungen heraus, so dass sich fiir
die Auswertung mittels der PEARSON VII Methode entschieden wurde, die in der Literatur
oft als erfolgreichste bewertet wird, da sie insbesondere die Grenzfille der CAUCHYschen
(M = 1), LOrRENTZschen (M = 2) sowie GAUSSschen (M = oo) Verteilung bereits bein-
haltet und somit auch gewichtete Superpositionen der CAUCHYschen und (GAUSSschen
Verteilung erhéltlich sind [137,139].

2.3.4 Anmerkung zur Auswertung des allgemeinen Spannungszu-
standes

Die typische Annahme der XRD-sa ist o3, = 0, d.h. die Analyse des Spannungstensors
o im bereits 0.g. BWS Spannungszustand gemiif (2.20) [3,4,87,89,97|. Dieser Zustand
ist der iibliche und haufig, in viele Anwendungen der cXRD-sa verwendete. Auf der einen
Seite ist diese Annahme begriindet durch die vergleichsweise geringe Eindringtiefe der
RONTGENstrahlung ins Material: Da im Zustand des mechanischen Gleichgewichtes an
der Probenoberfliche [97]

oS = 0, i=1,23 (2.24a)
8(75,?3 !
—= = 0 2.24b
9Ss ’ (2.24b)
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2.4. Kristallografische Textur Kapitel 2. Grundlagen

also inbesondere o3, = 0 gilt, wird hiufig von einer moglichen Extrapolation dieses Wertes
in die vergleichsweise geringe (zum Messsignal beitragende) Materialtiefe ausgegangen.
Auf der anderen Seite wiirde die Annahme des allgemein(st)en (triaxialen) Spannungszu-
standes, fiir welchen demnach

S S S

s 011 0392 0393
S

033

d.h. insbesondere 0%, # 0 gilt, ein sehr genaues Wissen iiber den spannungsfreien Wert
d(()hkl) (mit einer Genauigkeit von +3 x 107" nm [87,97|) zur Verwendung in (2.12) vor-
aussetzen. Dies ist jedoch nicht trivial (vgl. z.B. Dualitiit von o3, vs. d(()hkl) [100]) und
begrenzt bereits die mogliche resultierende Genauigkeit zur Bestimmung einer Normal-
spannungskomponente auf ca. £50 MPa [87].

Desweiteren kann im Falle von o3, <0 ein approximativer Wert fiir déhkl) verwendet wer-
den, da in diesem Falle die experimentell bestimmbare Spannung unabhingig von déhkl)
ist. So resultiert ein fehlerhafter Naherungswert lediglich in einen pseudo-hydrostatischen
Spannungsbeitrag (pseudo-hydrostatic stress) [3].

Dementsprechend wurden die Ergebnisse im Rahmen dieser Arbeit im BWS Spannungs-
zustand ausgewertet. Es ist allerdings wichtig zu bemerken, dass, falls diese Annahme sich
als falsch erwiese (z.B. infolge der Existenz steiler oberflichennéher Spannungsgradien-
ten), die dargestellten Ergebnisse trotzdem entsprechend interpretiert werden kénnen: Fiir
beide Methoden, cXRD-sa sowie XRpD?-sa konnen die zugrunde liegenden Fundamen-
talgleichungen der Elastizitidtstheorie (z.B. (2.14)) in eine Form umgeschrieben werden,
welche (£f —e3;)-Terme (ii = 11, 22) enthalten [66]. Konsequenterweise fiihrt dies zu einer
Auswertung der Differenzgroken (of — 0%;) und damit zu einer Nichtseparierbarkeit der
Normalspannungskomponenten. Damit gelten die Ergebnisse z.B. des Abschnitts 4.3.2
weiterhin in der entsprechend korrigierten Form, etwa durch die Ersetzung von o mittels
oy — o0y, etc.

Allerdings legen die bisherigen, insbesondere in Abschnitt 4.3 angegebenen Ergebnisse
nahe, dass die 0.g. Annahme gerechtfertig ist.

2.4 Kristallografische Textur

2.4.1 Definition der Orientierung und der Textur

Die ein polykristallines Material arrangierenden Kristallite (auch: Korner) kénnen eine
sog. regellose Orientierungsverteilung'?® aufweisen, d.h. sie sind gegeniiber dem dukeren
Referenzsystem /KS des Festkorpers (auch: PKS) statistisch orientiert. Die Orientierung
g beschreibt dabei die Lagebeziehung des jeweiligen Kristallits (bzw. seiner ausgezeichne-
ten Achsen) bzgl. des PKS (bzw. dessen ausgezeichneten Achsen) geméf Abbildung 2.9.
So kann also durch Angabe von drei Parametern — z.B. im Falle der am haufigsten ver-
wendeten sog. BUNGE-Notation g = {1, ®, o} [75] mittels der drei EULERwinkel ¢y, ®

B3oft inkorrekt als ,texturlos, ,nicht texturiert“ etc. bezeichnet

20 Andy Eschke, Dissertation, 2014

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



Kapitel 2. Grundlagen 2.4. Kristallografische Textur
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Abbildung 2.9: Zur Lagebeziehung zwischen Kristall(it)- und Probenkoordinatensys-
tem, beschrieben anhand der EULERwinkel gem&f BUNGE-Notation

und ¢, — die Uberfiihrung des Kristall(it)koordinatensystem (KKS) K := (K;)i=1.2,3 durch
drei genau festgelegte sukzessive Rotationen (vgl. Abbildung 2.9) in das PKS und so-
mit die Beziehung der beiden Referenzsysteme beschrieben werden. In Abschnitt 2.3.3
wurde bereits ausfiihrlicher in Abbildung 2.7 bzw. 2.8 auf die bzgl. des LKS L definier-
ten Winkel w, 1) und ¢ der Probenorientierung eingegangen, welche technologiebedingt
den bzgl. des PKS S gegebenen ¢, @, ¢y der Kristallorientierung (in dieser Reihenfolge)
analog sind. Somit entfillt an dieser Stelle eine genaue Beschreibung auch in Hinblick auf
die in Abbildung 2.9 gegebene Situation. Allerdings soll eine klare Differenzierungsnot-
wendigkeit insbesondere aufgrund der unterschiedlichen KS-Basis und Verwendung betont
werden.

Im Falle einer regellosen Orientierungsverteilung kompensieren sich zunéchst (wg. des
atomaren Aufbaus) orientierungsabhéingige Eigenschaften der einzelnen Kristallite in der
resultierend kristallografisch isotropen polykristallinen Gesamtheit. Man spricht in diesem
Fall auch von regelloser Textur [73-75|, wobei Textur synonym fiir Orientierungsvertei-
lung benutzt wird. Im Gegensatz dazu kann eine nicht-regellose Orientierungsverteilung '
auftreten, wenn gewisse bevorzugte Orientierungen (auch: nicht-regellose Textur) exis-
tieren, wobei von einem anisotropen polykristallinen Korper gesprochen wird. Der letz-
tere Fall ist der weitaus iiblichere, d.h. der Regelfall in der Natur (vgl. z.B. [84]). Da
diese o.g. kristallografische Anisotropie mechanische, optische, magnetische und elektri-
sche Eigenschaften beeinflutt, hat das Verstindnis des Themas Textur hinsichtlich deren
Entstehung und Optimierung in Materialien fiir viele technische Anwendungen eine 6ko-
nomische Relevanz [141], insbesondere in Hinblick auf Hochleistungsapplikationen in der
Industrie [142].

2.4.2 Definition der Orientierungsverteilungsfunktion

Die Texturforschung begann im letzten Jahrhundert mit mehr qualitativen Arbeiten,
bei denen oft Polfiguren (PFen) — d.h. gewisse stereografische Projektionen [143-145]

HMoft nicht ganz korrekt als Textur bezeichnet [140]
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(vgl. Abbildung 2.10) zur Darstellung von Orientierungsverteilungen und andere Dar-
stellungsformen fiir Texturaussagen herangezogen wurden [73]. Die sog. Orientierungsver-

S; So
907

60
3(

1—).
_\api

) ) 30°

(a) (b)

Abbildung 2.10: Zur PF Darstellung als stereografische Projektion der Orientierungs-

verteilung, nach [3]: Die in (a) mit der Richtung der Strecke OP korrespondierende

kristallografische Richtung/Orientierung ¢ (bzgl. §) wird in der stereografischen Pro-

jektion (b) der PF durch den Punkt P’ reprisentiert, der als Durchstosspunkt geméfs

(a) in der S;-Sa-Ebene entsteht und mittels der sog. PF-Winkel aprp und Spr para-
metrisiert wird.

teilungsfunktion (orientation distribution function (ODF)) hingegen erlaubt seit ihrer
Einfithrung in den 1960er Jahren durch BUNGE [75] eine quantitative Beschreibung der
Textur und 16st somit auch das in Abschnitt 2.4.1 beschriebene Problem der Begriff-
lichkeit jener. Dabei ist die ODF f(g) definiert [75] als das Skalarfeld

_ v

f(g)dg v

(2.26)

mit dem rdumlichen Winkelelement dg = 8% sin® dp; d® dyps und der daraus resultieren-
den Normierung §f(g) dg = 1 |146], welche realisiert, dass Werte von f(g) in den sog.
multiples of a random distribution (mrd), d.h. also in Vielfachen der regellosen Orientie-
rungsverteilung ausgedriickt sind. Somit beschreibt f(g) als vollstindige Repriisentation
der Textur den Volumenanteil dV der Kristallite mit einer Orientierung ¢ innerhalb dg
in Bezug auf das (gemessene) Gesamtprobenvolumen V' und kann im sog. dreidimensio-
nalen (3D) EULERraum {g} [147] (vgl. Abbildung 2.11 sowie z.B. Abbildung 4.9 in
Abschnitt 4.2.2.2) veranschaulicht werden.

Im Falle des in der vorliegenden Arbeit untersuchten Materials kann die am meisten ver-
wendete, komplette grafische Darstellung von f(g) durch sog. ODF-Schnitte (z.B. bei
konstantem Winkel s und in diesem Fall im Folgenden durch ¢o-Schnitte bezeichnet)
genutzt werden (vgl. Abschnitt 4.2). Um f(g) fiir das betrachtete Material zu erhalten,
wurden PFen, welche in diesem Kontext als ,zweidimensional“ veranschaulichbare Pro-

22 Andy Eschke, Dissertation, 2014

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



Kapitel 2. Grundlagen 2.4. Kristallografische Textur

|
|

|

| P, :

| : - -

R I m ‘5\

/'--/471;‘\»‘\“\ //;/ 27T (p2

Abbildung 2.11: Zur im 3D EuLERraum, anhand der drei EULERwinkel o1, ® und ¢4
definierten kristallografischen Orientierung g¢; nach [3]

jektionen der im EULERraum ,dreidimensional” darstellbaren ODF verstanden werden
konnen, gemessen und entsprechend als input-Daten fiir die ODF Berechnung benutzt.
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2.5 Texturanalyse mittels RONTGENbeugung

In diesem Abschnitt sollen wesentliche Aspekte der Texturanalyse (TA) (texture analysis)
mittels XRD, Analogien zum Abschnitt 2.3.3 angesprochen und fiir weiterfithrende
Details auf die einschligige Literatur verwiesen werden.

2.5.1 Polfiguranalyse

Die X-ray diffraction texture analysis (XRD-ta) (X-ray diffraction texture analysis) kann
wie die im Abschnitt 2.3 behandelte XRD-sa als eine weitere der vielfialtigen Anwendun-
gen der XRD verstanden werden, deren zugrundliegendes physikalisches Prinzip hinsicht-
lich dessen Anschaulichkeit'® zunichst sehr einfach mit dem im Realraum formulierbaren
BRAGG-Beugungsgesetz (2.11) [111| beschrieben und in Abbildung 2.5 schematisiert
werden kann. (2.11) stellt dazu einen (bereits in Abschnitt 2.3.1 niher diskutierten)
Zusammenhang zwischen messbarem BrRAGGwinkel §**) und Wellenléinge A\ der verwen-
deten (RONTGEN-)Strahlung iiber die Gitterkonstante d"*) einer spezifischen kristal-
lografischen Gitternetzebene (in Beugungsbedingung) her, die durch deren MILLERsche
Indizes (hkl) [112] definiert und identifizierbar ist.

Im Falle eines texturierten Materials, entsprechend der im Abschnitt 2.4 erkliarten Be-
deutung, unterscheidet sich das Messsignal des Beugungsbildes von dem eines Materials
regelloser Orientierung folgendermafen: Die messbare Intensitdt [k (6) hat — im Ver-
gleich zum Fall regelloser Orientierung neben der funktionalen Abhéngigkeit von der
Probenorientierung (w, ¢, 1) eine zusétzliche bzgl. des Azimutalwinkels v des Beugungs-
kegel(rande)s, d.h. es ergibt sich dann [3]

Ty = Ly (0, w, 6,9, ) (2.27)

analog der in Abschnitt 2.3.3 behandelten (um 7 erweiterten) Beziehung fiir 20 ei-
nes Werkstoffes im verspannten Zustand. Mit der Einfiihrung der PF-Darstellung nach
Abbildung 2.10 und den, bzgl. des PKS S (anhand des in Abschnitt 2.3.3 bereits

angegebenen Beugungsvektors A(©¢%7):S) definierten PF-Winkeln (cvpy, Bpp) gemiif

2 2
app = afp = cos ! \/(hgw’¢’w’7)’s> + (hgw’d)’w’y)’S) (2.28a)

(w’¢7w77) 78
h‘l

UJ,,,,Sz w,77732
\/<h§ 6.,7) > +<h§ 6.,7) )

Ber = fip = Hcos! (2.28b)

Y

wobei

Z ] w,P,P, ,S Z
Br Z 0°, falls i b o (2.29)

1%im  Vergleich zum im rezipoken Raum existierenden Analogon, der sog. LAUE-Bedingung

(vgl. z.B. [148])
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kann nun die, in (2.27) beinhaltete Information gemaf I nu) (cpr, Ber) = L(hiry (6, w, ¢, 1, )
identifiziert und die entsprechende Proportionalitit

Py = Py (apr, Ber) = Knay (opr, Ber) - Ly (apr, Ber) (2.30)

in einer Auswertung (Polfiguranalyse) ausgenutzt werden. Dabei fasst der in (2.30) no-
tierte Skalierungsfaktor K,i alle ggf. in () existenten Absorptions-, Polarisations-
und Untergrundkorrekturen sowie vielfiltige gerétespezifische Faktoren zusammen |[3].
Die Grofke P(hkl)(OépF, Ppr) hat hingegen die Bedeutung einer PF-Dichtefunktion, welche
entsprechend

27 P(hkl) (OéPF, 6PF)

Py (opr, Ber) cos(apr) dapr dfpr

ﬁ(hkl)(aPF,/@PF) = 3 7 (2.31)

Bpr=0 Japr=0

in die normierte PF-Dichtefunktion ﬁ(hkl)(aPF,,ﬁpp) mit der (sie definierenden) Normie-
rungsbedingung

2w /2 \
/ / Py (apr, Ber) cos(apr) dapp dfpr = 27 (2.32)
Bpr=0 Japr=0

anhand des halben Raumwinkelwertes von 27 iibergeht.

2.5.2 Berechnung der Orientierungsverteilungsfunktion

Der, fiir die quantitative Texturanalyse (QTA) wichtige Zusammenhang zwischen der
0.g. normierten PF-Dichtefunktion Pu)(apr, fpr) und der ODE f(g) besteht nun iiber
die Beziehung

av Py (apr, Ber) cos(apr) dapy dfpr

2.33
V 2m ’ (2:33)
welche schlieflich mit (2.26) in die Relation

R 1 2w

Py (apr, Bpr) = o / (o1, @, 2) dx (2.34)

miindet. x bezeichnet dabei den Rotationswinkel um die festgehaltene, mit <hkl> ange-
gebene kristallografische Richtung [75].

Werden nun die gesuchte Funktion f(p1,®,ps) in einer Art harmonischer Methode in
verallgemeinerte Kugelfunktionen sowie die gemessenen Werte ﬁ(hkl)(OéPF, Ppr) in Kugel-
flichenfunktionen entwickelt, so liefert die Verwendung beider Resultate in (2.34) ein Sys-
tem linearer Gleichungen fiir die unbekannten Entwicklungskoeffizienten von f(¢1, ®, 2),
welches mit der Kenntnis (Messung) geniigend vieler PF Daten gelost werden kann und
die gesuchte ODF ergibt.

Obige Methode gehort zu der Klasse der sog. Reihenentwicklungsmethoden. Eine weitere
Klasse bezeichnet die, der sog. diskreten Methoden zur Berechnung der ODF. Ein Beispiel
dafiir, die Methode der sog. zufiillig definierten Zellen (arbitrarily defined cells (ADC))
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nach [149], basiert auf einer zufélligen Teilung des EULERraumes (in Zellen) und der ent-
sprechenden Zuweisung der ODF Werte (in diesen Zellen) anhand der Daten der zerlegten
PF Hemisphire. Dabei verwendet die ADC Methode die Formel der totalen Wahrschein-
lichkeit der mathematischen Stochastik [95] um die Anzahl der Zellklassen zu reduzieren.
Im Falle der Standarddiskretisierung der PF Daten in Aapr = Afpr = 5° entsteht somit
beispielsweise eine entsprechende Diskretisierung der ODF von Ap; = AP = Aypy = 5°,
d.h. eine Anzahl von 6859 Zellen 7.B. fiir ein Material kubischer Kristall- und orthorhom-
bischer Probensymmetrie [149].

Mittels der obigen Zusammenhénge kann somit die Textur eines untersuchten Werkstof-
fes entsprechend anhand mehrerer PFn bzw. (vollstindigerweise) '® der ODF reprisentiert
und analysiert werden.

2.5.3 Zweidimensionale RONTGENografische Texturanalyse

Die Besonderheit der zweidimensionalen RONTGENografischen Texturanalyse (XRD?2-ta)
(two-dimensional X-ray diffraction texture analysis), und der damit entscheidende Un-
terschied zur konventionellen RONTGENografischen Texturanalyse (konventionelle RONT-
GENografische Texturanalyse (¢(XRD-ta)), besteht in der Verwendung eines Flachendetek-
tors (2D Detektors) anstelle von Punkt- (0D) oder Liniendetektoren (1D) zur Messung
der von der Probe propagierten Beugungssignale und der damit verbundenen alternierten
Messdurchfiihrung und -auswertung sowie der entsprechend hier kurz erwidhnten Vorteile
gegeniiber der ¢cXRD-ta [3].

Zum Einen ist bei der Verwendung eines 2D Detektors die simultane Aufnahme einer
deutlich groferen Datenmenge mdglich, da die Messung nicht wie im ¢XRD-ta Falle nicht
nur auf die entsprechende Diffraktometerebene (vgl. Abbildung 2.7) beschrénkt ist. Da-
durch folgt ein zeitlicher sowie statistischer Zugewinn. Insbesondere kénnen somit auch
instantan mehrere PFen (auch mehrerer Phasen) aufgenommen werden, so dass weiterhin
eine Untersuchung der respektiven Orientierungsbeziehungen iiber sog. kombinierte PF
Daten z.B. bei Messung an multiplen Diinnschichtsystemen moglich ist [3]. Zum Ande-
ren kénnen bereits aus den Rohmessdaten, d.h. den aufgenommenen 2D Pattern, und
damit nach sehr kurzen Messzeiten (und insbesondere auch zunédchst ohne Messauswer-
tungsaufwand durch reine, direkte Beobachtung) qualitative Aussagen beispielsweise iiber
Mikrostruktur (GK oder feinkdrnig (FK))'" und Textur (schwach oder stark bevorzug-
te Orientierung)'® gemacht werden. Angesichts der o.g. Vorziige bei der Anwendung der
XRD2-ta fiir die in der vorliegenden Arbeit fokussierten Problemstellungen wurde die-
se Methodik mittels des XRpD? Messsystems als two-dimensional X-ray microdiffraction
texture analysis (XRpD?-ta) umgesetzt.

16Die reine Angabe weniger PFen (allein) geniigt allenfalls fiir qualitative Texturaussagen, wihrend
z.B. die Haupttexturkomponenten damit nicht genau ableitbar sind [142].

7der Grad der sog. spottiness (,Fleckigkeit®) des 2D Patterns korreliert mit jenem der Grobkornigkeit

"der Grad der v Abhingigkeit von I(4x(7) (d.h. die Belegungsdichte auf einem DEBYE-SCHERRER
Ring) gibt Auskunft iiber die Texturstirke
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3. Experimentelles

N dieser Stelle werden Details zu den untersuchten SPD Methoden und Materialien
A inshesondere hinsichtlich der Prozessierung Letzterer gegeben (Abschnitt 3.1). Fer-
ner werden fiir die Analysen notwendige préparative Priliminarien genauer beschrieben
(Abschnitt 3.2) sowie alle im Rahmen dieser Arbeit verwendeten experimentellen Me-
thoden, insbesondere jene des speziellen XRpD? Messsystems vorgestellt (Abschnitte 3.3
und 3.4).

Eine Auswahl der in diesem Kapitel abgedruckten Inhalte ist bereits publiziert |7, 8].

3.1 Material

3.1.1 Ti/Al Verbundmaterial
3.1.1.1 ASB Prozess des Ti/Al Verbundmaterials

Ein im Rahmen dieser Arbeit untersuchter Materialverbundwerkstoff, der auch im Fol-
genden schwerpunktmifig behandelt wird, wurde mittels des bereits in Abschnitt 2.1.3
eingefiihrten und in Abbildung 3.1 schematisch skizzierten ASB Verfahren prozessiert
[5,53,54] und gehort damit zu den nach dem top-down Ansatz hergestellten Materialien.
Das ASB Verfahren sei kurz erldutert; ausfiithrliche Darlegungen befinden sich in den an-
gegebenen Literaturquellen.

+%¢>~%\

-
ﬂ Bundling Swaging

Step O

Z
N\'7 °
+ = _
/ \ »
]l 3
: 1 5
N fimes
Abbildung 3.1: ASB Prozessschema; nach [5]
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Unter Nutzung zweier Rundknetmaschinen (fiir zwei verschiedene Reduktionsintervalle,
vgl. Tabelle 3.1) mit jeweils vier konzentrisch angeordneten Haimmerbacken (four jaw
swaging machine), wurde ein Ti/Al Verbunddraht (im Weiteren mit Ti/Al referenziert)
mit einem Initialaufendurchmesser von 24 mm [5,53,54| aus einer Al Stange (Al-Legierung
AA 5049") und einem Ti Rohr (Ti Grade 1%, Wandstiirke: 2mm) hergestellt. Dabei wurde

Tabelle 3.1: Details zum Verformungsprozess laut Maschinendatenblatt [§]

Parameter Maschine 1 Maschine 2
Leistung / kW 11 2.5
Vorschubgeschwindigkeit / ms™ (manuell) 0.5
Umdrehungsgeschwindigkeit / Umin ! 250 750
Anzahl Hiibe / min~! 1650 4000
Anzahl Stiche 12 8
Querschnittsreduktion pro Stich / % 20 20
Initial- .. Endaufendurchmesser /mm 24 .. 6.7 6.7 .. 2.8
Einlaufwinkel der Himmerbacken / ° - 3

das Al Stangenmaterial in das Ti Rohr eingefiihrt und durch mehrere Stiche bei jeweils
20%iger Reduktion der Querschnittsflache auf einen Endaufsendurchmesser 2.8 mm um-
geformt. Dieser Verformungszustand, folgend mit Ti/Al 0 bezeichnet, korrespondiert mit
einer wahren Dehnung nri/a1 ¢ von

A
nri/ato = In <A_) ~ 4.3 (3.1)
f/ TijAr0

der Verbundquerschnittsfliche mit den Grofen der initialen bzw. verformten Querschnitts-
fliche A; bzw. Ay. ni/ar 0 kann in Anlehnung an vorige Arbeiten [5,53,54] in diesem Sinne
synonym als Umformgrad bezeichnet werden, wohl wissend, dass dieser Begriff dem Ge-
samtverbund zugeordnet ist und in dieser Form streng genommen nach (3.1) nur fiir den
Verformungszustand Ti/Al 0 (und nicht mehr fiir die folgenden Ti/Al 1, 2, ... Verbunde,
d.h. nicht mehr fiir nrija11, 71i/A1 2, ...) gilt, wie im Folgenden verdeutlicht wird.

Der resultierende Verbunddrahtstapel, der entsteht, wenn der Ti/Al 0 Verbund in 37 Teile
geschnitten und diese dann zu einem hexagonalen Arrangement zusammengestapelt wer-
den, wird nun fiir den néchsten Verformungszustand wiederum in ein Ti Rohr gleicher
Ausgangsdimension eingepasst, bevor der ASB Prozess fortgesetzt wird und (bei jeweils
einem Endaufendurchmesser von etwa 2.8 mm) die Verformungszusténde Ti/Al 1, Ti/Al
2, ... mit nrija11 & 8.4, nrijar2 & 12.4, ... entstehen. Insofern ist dieser Verformungspro-
zess ein zyklischer und (theoretisch) unendlich fortsetzbarer Prozess. Die Zahl N in Ti/Al
N gibt hierbei die Anzahl der angewandten ASB Prozessschritte (vgl. Abbildung 3.1)
und die damit pro Schritt resultierende Zahl der eingestapelten 37V Ti/Al Filamente an.
Bei der o.g. Prozedur werden also stets neue (bisher unverformte) Bereiche in den Ver-
bund eingebracht, so dass die Zuordnung eines einheitlichen Umformgrades nicht méglich

!Guss am Institut fiir Festkorper- und Werkstoffforschung (IFW) Dresden (Leibniz Institute for Solid
State and Materials Research Dresden); Al 96.8 %, Mg 2.2%, Mn 0.4%, Fe 0.2%, Si 0.1%
Zextrudiert und tiefgebohrt, kommerziell erhéltlich bei der Firma Plansee; Ti 99.995 %
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ist. Da zur Ubersichtlichkeit dies jedoch wiinschenswert ist, folgen die Bezeichnung und
Bedeutung der n Werte in dieser Arbeit den in [53| eingefiihrten.

Um auf der einen Seite Ol-Anhaftungen, Verunreinigungen und Oxidschichtbildung zu
minimieren und auf der anderen Seite die Kaltverschweifung der neuen Oberflichen zu
verbessern, wurde das Verformungsmaterial vor jedem Prozessschritt entgratet, gereinigt
und gebeizt. Detailliertere Angaben finden sich z.B. in [53].

Tabelle 3.1 enthilt weitere interessante Details iiber den ASB Prozess: Mit der Annahme
vernachléssigbarer Reibung zwischen den Himmerbacken und dem Material, folgt aus der
Relativbewegung dieser beiden die Anzahl der (Hammer-)Hiibe pro Umdrehung, die das
Material erfihrt: etwa 6.6 bzw. 5.3 bei Maschine 1 bzw. 2. Somit ist der Rotationswin-
kel zwischen zwei Hiiben mit 54.5° bzw. 67.5° abschitzbar. Optische Mikroskopie (OM)
Aufnahmen in [54] lassen jedoch gewisse auftretende Schereinfliisse am duferen Rand des
Materialverbundes wg. nicht vernachlissigbarer Reibung vermuten, die entsprechend die
0.g. Anzahl der Hiibe pro Umdrehung leicht verringert. Aus diesem Grund wurde der
ASB Prozess in einem reversierenden Modus durchgefiihrt |5,53|, bei dem der Material-
verbund beim jeweils nichsten Stich in entgegengesetzter Orientierung eingefiihrt wurde,
um dadurch die akkumulierte Scherung (accumulative shear amount) moglichst gering zu
halten.

Obwohl das ASB Verfahren bei Raumtemperatur durchgefiihrt wird, erhitzt sich der Ma-
terialverbund (moderat im Vergleich z.B. zur Rekristallisationstemperatur von Al von
etwa 350°C |150]) wihrend der Verformung. Die maximale Verformungstemperatur fiir
den Ti/Al Verbund wurde dazu empirisch mittels eines ASB Stahlkomposits abgeschétzt.
Fiir letzteren, als in diesem Sinne obere Grenze betrachteten Verbund ergaben sich Werte
von unterhalb 300°C [53].

Weitere elaboriertere Angaben zum ASB Prozess und Material finden sich in [5,53, 54].

3.1.1.2 ARB Prozess des Ti/Al Verbundmaterials

Ein weiteres Ti/Al Verbundmaterial wurde entsprechend der in |6,47,49-51,81| beschrie-
benen ARB Prozessierung hergestellt (vgl. Abbildung 3.2). Dabei konnten Untersu-
chungen zur Mikrostruktur sowie zu lokalen Textur- und Spannungsverteilungen beider

NN

Staokmg Rolling

\ -\

N times

step 1

steps 2 to N

Abbildung 3.2: ARB Prozessschema; nach [6]
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Phasen simultan mit Hilfe einer eigens entwickelten Priaparationsmethode [49,50] reali-
siert werden. Die Ausgangsmaterialien Al und Ti fiir die ARB Komposite entsprachen den
fiir die ASB Verbunddrihte in Abschnitt 3.1.1.1 genannten [47]. Die Stapelfolge zu Be-
ginn des ARB Verformungsprozesses wurde hinsichtlich eines verbesserten ,Bondings“ zu
Al/Ti/Al/Ti/Al gewdhlt. Die Stichabnahme von 50 % bei Raumtemperatur an einer Quar-
towalze fiihrte bereits durch die geometrische Reduktion in Blechnormalenrichtung pro
Zyklus zu einer Verformungsdehnung von mindestens 0.8. Aufgrund auftretender Scher-
krifte, die insbesondere Auswirkung auf die mikrostrukturelle und texturale Entwicklung
haben, ist der tatsiichliche Umformgrad allerdings deutlich hoher als der o.g. Betrag [47].
Die prozessierten ARB Bleche wiesen eine signifikant gesteigerte Festigkeit bei nur gerin-
gem Duktilitdtsverlust auf. Weitere Details insbesondere zum ARB Material und Prozess
im Allgemeinen, sowie zu den Ergebnissen im Speziellen hinsichtlich der Entwicklung
der Mikrostruktur, Textur, Spannung und der mechanischen Eigenschaften sind in der
o.g. Literatur angegeben.

3.1.2 Weitere untersuchte Materialien
3.1.2.1 ASB Ti/Ti, Al, Ti/Mg

Neben den in Abschnitt 3.1.1.1 beschriebenen ASB Ti/Al Verbunddridhten wurden
weitere Materialkombinationen ASB prozessiert. Dies erfolgte stets sehr analog der, im
0.g. Abschnitt beschriebenen Prozedur und soll an dieser Stelle daher nicht weiter aus-
gefiihrt werden.

Wiéhrend die ASB Ti/Ti bzw. ASB Al (ohne Ti Hiilse) Verbunddrihte jeweils als respek-
tives (einphasiges) Referenzsystem fiir den (zweiphasigen) ASB Ti/Al Verbund verwendet
und diesbeziiglich u.A. in den Abschnitten 4.2.2.2.1.2, 4.2.2.2.2.2 genauer untersucht
werden, wurde der ASB Ti/Mg Verbund als Alternativkomposit aus rein hexagonalen
Materialbestandteilen hergestellt und soll daher an gesonderter Stelle betrachtet werden.

3.1.2.2 ED Ni-Fe

Neben dem o.g. schwerpunktmifig untersuchten Ti/Al Verbundmaterial wurde weiter-
hin ein UFK Werkstoff als Beispiel fiir ein bottom-up Verfahren untersucht. Eine Platte
dieses durch das bereits genannte ED Verfahren hergestellten UFK ED Ni-5at.%Fe Po-
lykristalls wurde von der Firma Mathieu GmbH (Saarlouis) erworben und elektro-erosiv
geschnitten. Die Ergebnisse der Element-, Textur- und (in situ) Spannungsanalyse sind
in Abschnitt 4.3.1.2 angegeben und diskutiert.

Innerhalb dieser Arbeit eignete sich das Material hinsichtlich dessen vorliegender Mi-
krostruktur insbesondere zur in situ XRpD2-sa und wurde daher vor Allem fiir in 0.g. Ab-
schnitt beschriebene Test- und Kalibrierungszwecke der XRpD2-sa am XRpD? verwendet.

3.1.2.3 HPT Pd-Au

Als weiteres Beispiel fiir die Kombination der beiden Ansétze bottom-up und top-down
wurden innerhalb dieser Arbeit SPD Materialien untersucht, welche mit Hilfe eines (quasi-
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hydrostatischen) HPT Prozesses aus einem zunéchst mittels IGC produzierten, kompakti-
fizierten NK Pulverrohmaterials hergestellt wurden. Details hierzu kénnen z.B. [151] ent-
nommen werden. Dazu wurden NK Pd-Au Proben unterschiedlicher Zusammensetzung
(Au-Atomprozente: ca. 10%; in Folgestudien wurden weiterhin auch 90 % verwendet)
und Mikrostruktur (mittlere Initial-KG 16nm bzw. 10nm) hinsichtlich der Texturent-
wicklung (i) tiber den Probenquerschnitt (an verschiedenen radialen Positionen r) und
(ii) bzgl. unterschiedlicher Umformungsgrade entsprechend der jeweiligen wahren akku-
mulierten (Scher-)dehnung yupr (true accumulated shear strain) nach [37,152]

™ r

-——0
YHPT 180° HPT ot

(3.2)

aufgrund der verwendeten Werte des HPT Drillwinkel Oypr (in °) untersucht. hypr be-
zeichnet in (3.2) die HPT Probendicke.

Anhand des erstellten Zusammenhanges zwischen den o.g. Untersuchungen und jenen
der LPA sowie der viskoplastisch selbstkonsistenten (wviscoplastic self consistent (VPSC))
Textursimulation konnte ein umfassenderes Verstandnis und konsistenteres Bild der Na-
noplastizitit von kubisch flichenzentrierten (face-centered cubic (fcc)) Metallen entwickelt
werden [151].

3.2 Probenpraparation, Messstrategie und verwendete
Probenkoordinatensysteme

3.2.1 Ti/Al Verbundmaterial

Um die lokalen Textur- und Spannungsverteilungen (i) ortlich und (ii) bzgl. des Ver-
formungsgrades/Verformungszustandes auflosen zu konnen, wurden reprisentative Quer-
schnitts- und Léngsschnittsproben der drei Verformungszustinde Ti/Al 0-2 entnommen.
Da diese Zustdnde auch fiir mikrostrukturelle Untersuchungen mittels Rasterelektronen-
mikroskopie (REM) (vgl. Abschnitt 3.3.6) interessant waren, entsprach der Priparati-
onszustand den Anforderungen an eine mechanische und elektrolytische Politur (gemé&f
den Angaben in z.B. [53]) dieser vergleichsweise oberflichensensitiven Methode.
Abbildung 3.3 zeigt die entsprechend der angegebenen Messpfade mittels des XRpD?
Messsystems analysierten Probenzusténde des Ti/Al Verbundwerkstoffes und den dufseren
Bezugsrahmen des lokalen PKS S. Alle Ergebnisse dieses Materialkomposites innerhalb
dieser Arbeit gelten entsprechend bzgl. dieses Referenzsystems, falls nicht anders angege-
ben.

3.2.2 Ni-Fe
3.2.2.1 Probenpriparation fiir Rasterelektronenmikroskopie
Zur Vorbereitung der fiir die REM Untersuchungen notwendigen mechanischen und elek-

trolytischen Politur des UFK ED Ni-5at.%Fe wurden Rohlinge dessen entsprechend [153]
zunéchst in die Losung-Pulver Einbettkombination Struers Citofix/Durofix-2 Liquid und
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5

Zentrum

— 200 pm () — 200pym  (b) — 200pm (0

Abbildung 3.3: Messpfad-Positionen auf den Querschnitten der Ti/Al 0-2 Komposit-
dréhte; nach [7]

Struers Citofix/Durofix-2 Powder kalt eingebettet. Diese Kalteinbettung war einerseits
eine — angesichts der Genauigkeitsanforderungen des REMs vom Typ Zeiss Ultra 55 (In-
stitut fiir Strukturphysik (ISP) (Institute of Structural Physics), Technische Universitét
Dresden (TUD)) notwendige Bedingung fiir eine maschinelle Priparation und verhin-
derte andererseits eine ungewollte thermische Vorbehandlung wie etwa beim Warmein-
betten. Die hiartungsbedingte Erwiarmung der Kalteinbettung garantierte eine Tempera-
turbelastung < 60°C. Danach wurden die Proben mit einer Buehler Metaserv Motopol
12 maschinell mit SiC-Papier steigender Kérnung (1000/2400/4000, Druck jeweils 20 1bf?,
Rotationsgeschwindigkeit ca. 120 Umin~!) geschliffen, mit Tonerde (Kérnung 0.311m) bei
fallendem Andruck (25/20/15/101bf) jeweils 5 min mechanisch poliert und schlieflich bei
niedrigem Druck (101bf) 10 min mit Wasser gespiilt.

Es erwies sich vor Allem in Hinblick auf das Auflésungsvermogen des benutzten REMs
fiir die mikrostrukturellen Untersuchungen als notwendig, im Anschluss an die mechani-
sche Politur eine elektro-chemische durchzufiihren. Die Parameter der verwendeten Stru-
ers LectroPol-5 wurden folgendermafsen gewéhlt: Polierspannung 8V, Temperatur 10 °C,
Flussrate 10 (geriitspezifisch) und Polierintervall 30s. Der verwendete Elektrolyt hatte
dabei die folgende Zusammensetzung: 460 ml Schwefelsdure (HySOy4, 95..97 %), 80 ml Es-
sigsdure (CoHy 02, 99.8%) sowie 460 ml destilliertes Wasser. Den elektrischen Kontakt
zwischen Probe und Anode der Poliereinrichtung hielt ein eingebetteter Kupferstempel
aufrecht.

Bevor die Proben dann im REM untersucht werden konnten, wurden sie aus der Ein-
bettung mechanisch herausgelost und im Ultraschallbad Bandelin Sonorex Super RK 106
mit Aceton (CH;COCH3), Athanol (CoHsOH) und destilliertem Wasser gereinigt und an-
schliekend Reste an der Probenoberfliche mittels eines kohlenstoffbasierten Reinigungs-
sprays, dem Soennecken Spray Duster, entfernt.

3.2.2.2 Probenpriparation fiir (in situ) Spannungsanalyse

Aufgrund der im Vergleich zu XRD Methoden deutlich hoheren Oberflichensensitivitit
der REM*, war der priparative Aufwand fiir die zur (in situ) XRuD?-sa verwendeten
Proben erheblich reduziert.

3 Anpressdruck in denselben Einheiten wie an der Maschine angegeben; 11bf ~ 4.45 N
4REM Eindringtiefen typischerweise im Bereich mehrerer nm, anstelle des pm Bereichs der XRD
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55.4

(a) (b)

Abbildung 3.4: Proben des UFK ED Ni-5at.%Fe: (a) Randbereich der ED Ni-5at.%Fe
Platte, (b) préparierte Zug/Druck-Probe fiir (in situ) XRpuD 2-sa Experimente

Abbildung 3.4 zeigt eine der fiir die (in situ) XRpD?-sa verwendeten Zug/Druck-Proben
(Abbildung 3.4(b)) des UFK ED Ni-5at.%Fe inkl. deren Abmessungen, welche aus der
bereits erwihnten ED Ni-5at.%Fe Platte (Abbildung 3.4(a)) mittels Elektroerosion
herauspréapariert wurde.

Das der (in situ) XRpD?-sa zugrundeliegende PKS ist in Abbildung 3.10 in Abschnitt
3.3.5.2 angegeben.

3.2.3 Pd-Au

Sowohl die IGC Proben des (nicht verformten) Initialzustandes als auch die entsprechend
umgeformten HPT Proben wurden mechanisch poliert und elektrolytisch geétzt, so dass
(bei der Deformation) beschidigte Oberflichenlagen (Storschichten) priaparativ entfernt
wurden [151]. Diesem Zustand entsprechend konnten am XRpD? Messsystem entlang
eines radialen Messpfades in analoger Weise wie fiir das Ti/Al Verbundmaterial in
Abschnitt 3.2.1 geschildert lokale Untersuchungen durchgefiihrt werden.

3.3 Experimentelle Methoden

Die in dieser Arbeit angewandten Methoden mittels RONTGEN- (TA und SpA), Neutronen-
(nur TA) bzw. Synchrotronstrahlung (nur TA) gehoren der Klasse der (zerstorungsfreien)
Beugungsmethoden an. Neben den daher intrinsischen Gemeinsamkeiten der physikali-
schen Grundlagen dieser Verfahren (s. z.B. [65,146]) ergeben sich aus den spezifischen
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Unterschieden der Entstehung, Art und FEigenschaften der jeweils genutzten Strahlung
allerdings entsprechend u.A. verschieden bevorzugte Anwendungssituationen. An dieser
Stelle sei nur eine Auswahl wesentlicher Unterschiede hervorgehoben und fiir detaillierte
Grundlagen, technische Neuerungen und Anwendungen (als z.B. in Abschnitten 2.3 und
2.5 dargelegt) auf die entsprechende Fachliteratur verwiesen.

3.3.1 Neutronenbeugung

Hinsichtlich der meist beschriinkten Messmoglichkeiten (geringe® Verfiigharkeit der Labo-
ratorien, hohe Konkurrenz unter den Messzeitantrag stellenden Nutzern) fiir Neutronen-
strahlung besitzen die RONTGENografischen (Labor-)Messstandorte einen generellen und
vielleicht an erster Stelle zu nennenden kapazitativen Vorteil.

Davon abgesehen hat die Neutronenbeugung vor Allem angesichts des geringeren Wechsel-
wirkungsquerschnittes der Neutronenstrahlung und der damit verbundenen héheren Ein-
dringtiefe in die Materie — verglichen mit der mit (Hiillen-)Elektronen wechselwirkenden
RONTGENstrahlung, interagieren Neutronen hauptséichlich mit den Atomkernen — Vorteile
bei Anwendungsproblemen wie z.B. der Bestimmung einer mittleren Globaltextur (auch:
Makrotextur) bzw. eines globalen Spannungszustandes unregelméfig geformter, GK oder
poroser Werkstoffe [146]. Insofern ist die Betriebsart der Neutronenbeugung iiblicherweise
die Beugung in Transmission (im Vergleich zur in Reflexion betriebenen XRD), wodurch
die aus der Messung erhiltliche Information {iber das untersuchte Material eine globale
(statt lokale) Aussage zuldsst. Typischerweise ist das zur Beugungsintensitit beitragende
Probenvolumen bei Experimenten mittels Neutronenbeugung von der Gréfsenordnung ei-
niger cm?; im Vergleich zu mm? im Falle der ¢cXRD [146, 154, 155].

Strahl-
richtung

A

- 4 Flachendetektor

\_ Blendensystem

Primarstrahl

Abbildung 3.5: Prinzip der Neutronen-/Synchrotronbeugung in Transmission

Der prinzipielle Aufbau eines moglichen Beugungsexperiments (in Transmission) mittels
Neutronenstrahlung ist in Abbildung 3.5 gezeigt und unterscheidet sich insofern von
der Beugung in Relexion der XRD.

Szeitliche und ortliche
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Weiterhin ist die Nutzung der Neutronenstrahlung im Falle der Untersuchung von Mate-
rialien mit geringer Kristallsymmetrie und von Multiphasensystemen nicht zuletzt wg. der
héheren spektralen Auflosung sowie der praktischen #-Unabhéngigkeit der Beugungsam-
plitude von Vorteil. Seit den ersten Experimenten mit Neutronenbeugung in den 1950er
Jahren kommen aufserdem zunehmend elaboriertere Anwendungssituationen und Metho-
den [154-162|, wie z.B. jene der Flugzeit (time-of-flight; vgl. z.B. [146,156,157,162]), zum
Einsatz.

Im Prinzip ist allerdings die PF Analyse (vgl. Abschnitt 2.5.1) mittels Neutronenbeu-
gung, fiir welche Letztere im Rahmen dieser Arbeit ausschlieklich benutzt wurde, jener
der XRD é#quivalent [146], so dass sowohl vorangegangen (Abschnitt 2.5) als auch im
Folgenden (Abschnitte 3.3.4) kein Bedarf fiir eine im Detail separate Darstellung be-
steht.

3.3.2 Synchrotronbeugung

Einige der in Abschnitt 3.3.1 dargelegten Sachverhalte gelten auch fiir die — im Rah-
men dieser Arbeit ebenso ausschlieflich fiir die TA genutzte — Synchrotronbeugung. So gilt
z.B. der erwihnte kapazitative Nachteil entsprechend auch fiir den Fall der Nutzung von
Synchrotronstrahlung. Desweiteren entspricht die Synchrotronstrahlung, welche seit ihrer
erstmaligen prinzipiellen Beschreibung [163] iiber die Entwicklung der Strahlungsquellen
erster (1960er; DORIS I) zweiter (1970er; DORIS II/III, BESSY), dritter (1980er/1990er;
BESSY II, ESFR, APS) und vierter Generation (2000er; Freie-Elektronen-Laser) bis heute
intensives Forschungsfeld ist [164], ihrer Entstehung nach einer speziellen Art der RONT-
GENstrahlung, zu deren Besonderheiten die folgenden Eigenschaften zihlen [165]:

e grofer verfiigharer kontinuierlicher Wellenlingenbereich: von ca. 10~*m bis unter-
halb 107 m (Terahertz- bis harte RONTGENstrahlung)

e hohe spektrale Brillianz By,

e gebiindelter und gepulster Strahlungsaustritt

Mittels eines Monochromators kann aus dem kontinuierlichen Wellenléngenbereich ent-
sprechend eine einzelne Wellenlidnge selektiert werden. Weiterhin versteht man unter der
spektralen Brillianz By, das fiir die Bewertung einer Strahlungsquelle wichtige Merk-
mal [166]

B AN,y B Nyn
T ALAQ-[SE] A-AQ-|SE)

(3.3)

welches — anhand des Grofenverhéltnisses der Anzahl ANy, der Photonen pro Zeit ¢, Fla-
che A und Raumwinkel AS2 innerhalb einer Bandbreite }A—EE‘ (Energiebereich bzw. Wellen-
lingenbereich)®  Auskunft iiber die Biindelung eines elektromagnetischen Strahls gibt.

6’%] entspricht nach der sog. PLANCKrelation E = hpjvpy, = B¢ [167] mit dem PLANCKschen
Wirkungsquantum hp;, der Frequenz vpy, der Photonen und der Lichtgeschwindigkeit ¢ einem Wellenlén-
genbereich |%|
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Ny bezeichnet dabei den Photonenfluss pro Sekunde. Die Einheit [By,] der spektralen
Brillianz By, wird mit 1Sch (,Schwinger®) bezeichnet und setzt sich geméf (3.3) entspre-
chend

1 Photon
[Bsp] s-mm? - mrad? - 0.1 % Bandbreite ¢ (34)

zusammen. Wiahrend Bg, konventioneller RONTGENrohren in der Gréfenordnung von
ca. 107 Sch und neuere Mikrofokusréhren bei ca. 10'° Sch liegen, iibertreffen die Synchro-
tronstrahlungsquellen dritter Generation Letztere um einen Faktor von etwa 100 [168].
Diese erhebliche Steigerung der By, resultiert dabei aus dem Prinzip der Strahlungsent-
stehung und ist der Strahlkonzentration in Vorwértsrichtung als Folge der relativistischen
Aberration zu verdanken: Durch Verwendung hochrelativistischer Elektronen (Energien
von ca. 6 GeV) kann AQ der Synchrotronstrahlungsquelle im Vergleich zur konventionellen
RONTGENstrahlungsquelle um den o.g. Faktor reduziert werden. Daraus folgt insbeson-
dere auch eine erreichbare geringe Winkeldivergenz kleiner als 2mrad [146].

Der prinzipielle Aufbau eines moglichen Beugungsexperiments (in Transmission) mittels
Synchrotronstrahlung ist wiederum mit dem der Neutronenstrahlung und entsprechend
mit dem Schema in Abbildung 3.5 identisch. Folglich ist analog Abschnitt 3.3.1 das
Prinzip der PF Analyse mittels Synchrotronbeugung jenem der XRD #quivalent [146].
Interessant ist allerdings die Synchrotronstrahlung wie o.g. insbesondere hinsichtlich ihrer
Anwendung fiir Experimente mit hoher ortlicher sowie zeitlicher Auflosung wie z.B. bei
in situ Untersuchungen chemischer/biologischer Prozesse. Desweiteren bietet die Synchro-
tronbeugung aber aufgrund der erreichbaren hoheren Eindringtiefe (bis zu cm im Vergleich
zur Grokenordnung von etwa 100pum fiir ¢cXRD [146]) auch Moglichkeiten fiir globale
Analysen. Insofern kann sie als Hybrid zwischen globalen (Makro) und lokalen (Mikro)
Methoden verstanden werden, wobei die Kombination hoher Intensitét, geringer Strahl-
groke (beam size) und einstellbarer Wellenlinge entsprechend bedeutend fiir vielfiltige
Anwendungssituationen ist [146].

3.3.3 Zum zweidimensionalen RONTGENmikrodiffraktometer Mess-
system (XRpD?) fiir die lokale zweidimensionale RONTGENo-
grafische Textur- und Spannungsanalyse

3.3.3.1 Ausstattungselemente

Das XRuD? Messsystem am ISP der TUD basiert auf einem Bruker AXS D8 Discover
RONTGENdiffraktometer” und ist folgendermafen ausgestattet (Abbildung 3.6):

1. EULERwiege inkl. x-y-z-Probentisch
2. Laser-Video Justiersystem

3. Mikrofokus-Kleinleistungs-RONTGENr6hre (low-power micro-focus X-ray tube In-
coatec Microfocus Source (IpS))

"finanziert durch den EFRE im Rahmen des Exzellenz-Clusters ECEMP der Sichsischen Exzellenzi-
nitiative
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Abbildung 3.6: XRuD? Messsystem mit bezeichneten Ausstattungselementen

4. 2D Detektor VANTEC 2000

Insofern entspricht das XRuD? Messsystem einer benutzer-definierten, erweiterten Konfi-
guration geméf Abbildung 2.8.

3.3.3.2 Anwendungen, Besonderheiten und spezielle Merkmale

Erstmalig in [8] vorgestellt, konnte das XRpD? Messsystem bereits in [8] bzw. 7] als fiir die
Untersuchung lokaler Textur- bzw. Spannungsverteilungen bzgl. kleiner bestrahlter Pro-
benvolumina (RONTGENmikrodiffraktion (X-ray micro diffraction)) von UFK Mehrkom-
ponentenwerkstoffen geeignet gezeigt werden — angesichts der effektiven und hochprézisen
XRpD? Mess- und Auswertemethodik auf Basis der XRD? nach [3]; vgl. u.A. Abschnit-
te 2.3.3 und 2.5.3.

Zu den Besonderheiten des XRjuD? Messsystems gehoren die beiden, in Abschnitt 3.3.3.1
genannten Hauptkomponenten, die Mikrofokus-Kleinleistungs- RONTGENrohre IpS und
der 2D Detektor VANTEC 2000, welche im Folgenden kurz genauer betrachtet werden
sollen.

Die IuS ist mit einer sog. Quazar [169] MONTEL multilayer Optik ausgestattet, wobei
dabei die MONTELspiegel [170 172| als eine spezielle Konfiguration zweier GOBELspiegel
umgesetzt sind. Fiir die im XRpD? Messsystem implementierte InS ist diese Quazar Op-
tik in Fokussierstrahlgeometrie mit einer Cu-K, Anode (A = 1.5418 A)® gewiihlt worden,
wonach ein hoher Fluss von > 10® ¢ps und durch Wahl eines (austauschbaren) Kollimators
(Durchmesser Snout 0.020 mm) ein RONTGENbrennfleck von ca. 50 pm (Durchmesser) auf
der Probenoberfliche bereitstellt werden kann [173].

Die typischerweise verwendeten Betriebsdaten im Messmodus betragen mit einer Hoch-
spannung von 45kV und einer Stromstirke von 650 pA eine im Vergleich iiblicherweiser
fiir XRD Anwendungen im Labormafstab genutzten Geréten — kleine Leistung von 30 W.
Dadurch ist als weitere Besonderheit die Luftkiihlung der RONTGENr6hre zu vermerken.
Der (maximale) Arbeitsabstand Probe(noberfliche)-Snout betrigt in derzeitiger Konfi-

8entsprechend [76] die mit den Intensitétsverhéltnissen der Teilprofile Cu-K,, und Cu-K,, gewichtete
Wellenlénge
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guration ca. 9mm. Der damit abschitzbare Wert der Brillianz der verwendeten RONT-
GENrohre liegt fiir eine Winkeldivergenz von 7.6 mrad fiir einen symmetrischen RONT-
GENbrennfleck in der Grékenordnung von etwa 10° cps/(mm? mrad?).

Der verwendete 2D Detektor VANTEC 2000 gehort als sog. microgap detector zur Klasse
der Halbleiterdetektoren, besitzt eine Detektorfenstergrofe von ca. 14 x 14 cm? und kann in
drei verschiedenen (kalibrierbar u.A. hinsichtlich der notwendigen Korrekturen spatial cor-
rection und flood field correction [3]) digitalen Detektorauflosungsmodi (512 x 512 pixel?,
1024 x 1024 pixel?, 2048 x 2048 pixel?) gefahren werden. Dementsprechend kann ein ma-
ximal moglicher Winkelauflésungsbereich von 0.1..0.03° abgeschétzt werden. Insofern ist
dieser gut mit BRAGG-BRENTANO-Geometrien [146] vergleichbar, wohl aber eine Grofen-
ordung oberhalb der Hochauflosungs-XRD, beispielsweise fiir Anwendungen der LPA. Fiir
die 0.g. Abschitzung ist lediglich die Detektorfenstergréfte und die Variation des maxi-
mal moglichen Detektorabstands D sowie der digitalen Detektorauflsung beriicksichtigt.
Insbesondere verringert sich der o.g. Wert aufgrund der, durch die fokussierende Optik
gegebene Winkeldivergenz entsprechend und es muss iiberpriift werden, inwiefern die Ein-
stellung einer hoheren digitalen Detektorauflosung sinnvoll ist. Im Falle einer alternativen
Parallelstrahloptik mit einer moglichen Winkeldivergenz von 1 mrad kénnen entsprechend
hohere digitale Detektorauflosungmodi ausgenutzt werden. Fiir die in dieser Arbeit ge-
zeigten Untersuchungen wurde der niedrigste Detektorauflosungmodus verwendet, welches
hohere Intensititswerte pro Pixel verursacht und ggf. fiir die XRpD?-sa giinstig sein kann.
Weitere Vorteile des implementierten VANTEC 2000 sind durch die vergleichsweise ho-
hen Werte fiir die lokale und globale Zihlrate (107 cps/mm? und 10° cps) sowie fiir den
dynamischen Bereich (10°) gegeben [3].

Intensitat /
a.u.
60
55
50
45
40
15
30
25
20

I
n
t
e
n
s
i
t
¥

15

3 +heigin degrees

Abbildung 3.7: Mittels XRpD? aufgezeichnetes 2D Frame bei Messung der Al Phase

im Zentrum von Ti/Al 0 mit einer Frame-Messzeit von ¢ = 30s in einem (a) niederen

(ap = 40°) bzw. (b) hoheren Winkelmessbereich (ap = 80°) inkl. der respektiven,
mittels y-Integration erstellten XRDg

Schlieflich besteht noch eine Besonderheit bei der Phasen-, Textur- sowie Spannungsana-
lyse mittels eines 2D Detektors hinsichtlich der Auswertung der 2D Pattern, die noch
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bemerkt werden soll: Da fiir die entsprechenden Analysen die Entwicklung des Unter-
grundsignals zur korrekten Beurteilung des Messsignals wichtig ist, liegt entsprechend in
der Aufnahme eines gesamten 2D Patterns inkl. Untergrundsignal und den mdoglichen,
zu analysierenden DEBYE-SCHERRER Ringen ein grofer Vorteil. Durch das Aufzeichnen
samtlicher sog. frames (Abbildung 3.7) besteht eine, intrinsisch beriicksichtigte Defokus-
sierungskorrektur hinsichtlich des Untergrundes. Insbesondere kommt dies bei der sog. 7-
bzw. der sog. 26-Integration im Rahmen der Phasen- bzw. Texturanalyse sowie bei der
Spannungsauswertung zum Tragen.

Haufigkeit
A

Ager (0, W)
(a) (b)

Abbildung 3.8: Zur Abschétzung des Defokussierungsmafes fiir einen Messbereich von
ca. (w,v) = (7..100°,0..60°): (a) Aget(w, 1)) Werte, (b) Histogramm zur Hiufigkeits-
verteilung der Ager(w, 1)) Werte

Desweiteren wurden Experimente durchgefiihrt, um die Defokussierung des RONTGEN-
brennflecks auf der Probe hinsichtlich der verschiedenen Goniometerpositionen in w und )
und somit das gegebene maximale ortliche Auflésungsvermdégen zu beurteilen. Dazu wur-
den u.A. Versuche mit Fluoreszenzfolien vorgenommen. Diese lieferten bis dato angesichts
der geringen ortlichen Ausdehnung des RONTGENbrennflecks und dessen damit verbunde-
ner erschwerter Sichtbarmachung keine hinreichend genauen Ergebnisse, weshalb zusétz-
lich theoretische Betrachtungen hinsichtlich einer Abschitzung des Defokussierungsmafies
angestellt wurden. Zu diesem Zweck wurde von einem, bei senkrechten Strahleinfall sym-
metrischen RONTGENbrennfleck (Ausgangsfliche) auf der Probenoberfliche ausgegangen,
welcher aufgrund der Rotationen um w und 1 jeweils ndherungsweise elliptisch verzerrt
wird. Diese Abschitzung lieferte eine, diesen Winkeln entsprechende Defokussierungsab-
hingigkeit des RONTGENbrennflecks von

Aget(w, ) == cos™ (w — wp) - cos (1h). (3.5)

Ager(w, 1) gibt damit eine Naherung fiir das Defokussierungsmafk der deformierten Fliche
des RONTGENbDrennflecks in Bezug auf dessen Ausgangsfliche, wobei (w, ) = (wp,0°) ~
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(67°,0°) die Einstellung des senkrechten Strahleinfalls bezeichnet. Diese, in (3.5) ange-
gebene Funktionalitit Ager(w, 1)), welche im Folgenden als Fldchenverzerrungsfaktor be-
zeichnet werden soll, ist fiir den ,Standard“-Messbereich von etwa (w, ) = (7..100°,0..60°)
des in Vorwirtsbeugung messenden XRpD? Systems in Abbildung 3.8(a) dargestellt.
Der Maximalwert von Ager(w, ) liegt demzufolge bei 4 fiir (w,) = (7°,60°). Nun muss
allerdings noch beachtet werden, dass zum Einen z.B. XRD?%-ta Messungen (apparativ
bedingt) typischerweise nicht an derart kleinen w Werten erfolgen und zum Anderen die
Intensitit des RONTGENbrennflecks nicht homogen (sondern z.B. GAUSS) verteilt ist, so
dass die extremen Werte von Ager(w, ) — dementsprechend gewichtet — geringer zum
Tragen kommen. Insbesondere ist die Haufigkeit solcher Ager(w, 1)) Extremwerte bei einer
typischen XRD?-ta vergleichsweise gering (Abbildung 3.8(b) bei 5° Diskretisierung).
Insgesamt entspricht also die Grofenordnung der ortlichen Auflésung einem, gegeniiber
der Ausgangsfliche nur leicht erhhten Wert.

3.3.4 Zweidimensionale Texturanalyse

In der vorliegenden Arbeit wurde das im vorangegangenen Abschnitt 3.1 beschriebene
Material bzgl. Global- und Lokaltextur untersucht. Aus den dabei gewonnenen Messda-
ten (2D Pattern) wurden zunéchst PF ermittelt, welche als Grundlage der Berechnung
der ODF (vgl. Abschnitt 2.4.2) dienten. Letztere wurde dabei nach der ADC Metho-
de [149] mittels LaboTex Software durchgefiihrt. Fiir die QTA wurden iPython-basierte
Datenauswertungsprogramme entwickelt. In den folgenden Abschnitten befinden sich
genauere Angaben z.B. zu den materialspezifisch, der ODF Berechnung zugrundeliegen-
den PF Daten, sowie zur experimentellen Ermittlung letzterer.

Ky

A

Ko

Abbildung 3.9: Fiir Ti Textur Ergebnisse genutzte hexagonale Konvention

Bemerkung: Die gesamte Behandlung der Textur (vgl. Abschnitt 2.4) erfolgt in die-
ser Arbeit anhand der EULERwinkel in BUNGE-Notation [74] (vgl. Abschnitt 2.4.1).
Desweiteren sind Texturintensitdtswerte in den sog. mrd (vgl. Abschnitt 2.4.2) angege-
ben. Schlieflich sind alle hexagonalen Texturergebnisse unter Benutzung der hexagonalen
Konvention z || [1010], y || [1210], z || [0001], d.h. gemik Abbildung 3.9 dargestellt
(vgl. z.B. |146]).

3.3.4.1 Globale Texturanalyse mittels Neutronen-/Synchrotronbeugung

Die Globaltexturmessungen an den Ausgangsmaterialien des ASB Ti/Al Verbundwerk-
stoffes, d.h. am Al Stangen- bzw. Ti Hiilsenmaterial (vgl. Abschnitt 3.1.1.1) wurden
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mittels Neutronenbeugung (vgl. Abschnitt 3.3.1) am StressSpec, dem Diffraktome-
ter der Materialwissenschaften an der Forschungs-Neutronenquelle Heinz Maier-Leibnitz
(FRM II) der Technischen Universitdt Miinchen (TUM) bzw. mittels Synchrotronbeu-
gung (vgl. Abschnitt 3.3.2) am Hamburger Synchrotronstrahlungslabor (HasyLab) am
Deutschen Elektronen-Synchrotron (DESY) der HELMHOLTZ-Gemeinschaft in Hamburg
durchgefiihrt.

Zur PF Analyse dieser Texturdaten wurde die StressTexCalculator Software [174] verwen-
det. Die Berechnung der ODF (wie o.g. mittels LaboTex Software [149]) wurde auf der
Grundlage folgender PF Daten durchgefiihrt: Al Textur aus Al (200), Al (220) und Al

(311); Ti Textur aus Ti (1010), Ti (1011) sowie Ti (1120).

3.3.4.2 Lokale Texturanalyse mittels XRnD?

Samtliche Messungen zur Analyse der Lokaltextur wurden am, in Abschnitt 3.3.3 niher
beschriebenen XRpD? Messsystem durchgefiihrt. Dies betrifft sowohl die UFK ASB und
ARB Ti/Al Verbundmaterialien als auch die UFK ED Ni-5at.%Fe sowie die NK HPT
Pd-Au Proben. Somit war eine ortsaufgeloste TA fiir diese Materialien mdoglich.
Wihrend die Planung und Durchfiihrung der lokalen Al und Ti Texturmessungen anhand
der General Area Detector Diffraction System (GADDS) Software [175,176] durchgefiihrt
wurde, wurde zur Berechnung der PF Daten aus den erhaltenen 2D Messdaten (2D Pat-
tern) die MulTex Software [177] verwendet. Schlieflich wurde zur Berechnung der ODF in
gleicher Weise, wie im Falle der in Abschnitt 3.3.4.1 beschriebenen Globaltexturanalyse,
vorgegangen.

3.3.5 Zweidimensionale Spannungsanalyse

Alle im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Messungen zur Analyse der lokalen Spannung
wurden am XRpD? Messsystem durchgefiihrt. Im Folgenden werden genauere Angaben
u.A. zur genutzten Auswertemethodik gegeben.

3.3.5.1 Lokale Spannungsanalyse mittels XRpnD?

Fiir die XRpD?-sa wurden automatisierte Scan-Messungen an den komplexen und (nicht-
regellos) texturierten Mehrkomponenten-Kompositen gefahren, wobei die Messung und
Auswertung mittels GADDS Software [175,176], Leptos 7.03 Software [139] sowie benut-
zergeschriebenen iPython-basierten Datenauswerteprogrammen realisiert wurden.

Insbesondere wurde angesichts des schwerpunktméfig zu untersuchenden Materials ei-
nem UFK [5,54] und stark texturierten [8] Ti/Al Kompositdraht (vgl. Abschnitte 3.1.1
und 3.2.1) — das XRuD? Messsystem in Erwiigung von Machbarkeit und methodischer
Vorteile benutzt: Da die XRpD?-sa auf der Vermessung eines grokeren (oder gesamten)
Beugungskegelsektors (vgl. Abschnitt 2.3.3) in Form von 2D Pattern (anstelle eines
einzelnen Beugungspeaks im Falle der Benutzung eines 0D oder 1D Detektors in der
cXRD-sa) basiert, enthélt sie somit weit mehr Daten(punkte) als der konventionell gemes-
sene RONTGENbeugungsreflex der cXRD-sa. Entsprechend folgen sowohl héhere Genau-
igkeiten hinsichtlich der Reduktion systematischer sowie statistischer Messunsicherheiten
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(MU)? als auch kiirzere Zeiten der Datenakquise; Vorteile, die insbesondere im Fall von
z.B. stark texturierten Proben, schwacher Beugung(ssignale), kleiner Messbereiche und
auch Spannungs-Mappings (stress mapping) [3] zum Tragen kommen. Zu den hier formu-
lierten Aussagen werden im Abschnitt 4 entsprechende Argumente zusammengetragen.
So ist fiir einen einfachen (zahlenméfigen) Vergleich der resultierenden Messstatistik in
Abschnitt 4.3.1.1 ein numerisches Beispiel hierfiir angegeben.

3.3.5.2 Lokale in situ Spannungsanalyse mittels XR pD?

!
+
3
H

WO s

Abbildung 3.10: Lokale in situ XRpD?-sa am XRpuD? Messsystem

Abbildung 3.10 zeigt das Zug/Druck-Modul (tension/compression module) der Firma
Kammrath & Weiss GmbH, welches — ausgelegt fiir eine maximale Last von 10kN —
fiir die lokale in situ XRpD?%-sa auf das XRuD? Goniometer installiert wurde. Dadurch
konnten entsprechende Messungen am UFK ED Ni-5at.%Fe durchgefiihrt werden. Um
Mittigkeit der Positionierung der Zug/Druck-Proben sicher zu stellen sowie das Rutschen
der Proben in der Originaleinspannung zu verhindern, wurden eigene Einspannvorrichtun-
gen (Klemmen) entwickelt (Abbildung 3.10(a)), die erosiv, entsprechend der geriffelten
Oberfliche der Probenfiife (Abbildung 3.4(b)) formschliissig geschnitten wurden. Diese
trugen insbesondere auch den stark beengten riumlichen Verhiltnissen im XRpD? Gonio-
meter (Maximalabstand Probe-Snout ca. 9mm) Rechnung und erméglichten zur in situ
XRpD?%sa die fiir die XRpD?-sa notige Groke der (kollisions)freien Rotationssektoren.

Die zur XRpD?-sa genutzte Software entspricht der im Abschnitt 3.3.5.1 angegebenen.

Yallgemein zu MU s. z.B. [178,179]
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3.3.6 Mikrostruktur mittels Rasterelektronenmikroskopie

Die Mikrostruktur der Al bzw. Ti Ausgangsmaterialien wurde schwerpunktmaifig bereits
in den Arbeiten [5,53,54| behandelt. Dariiberhinaus wurden die, in dieser Arbeit zusétz-
lichen mikrostrukturellen Informationen mittels Bildverfahren der OM bzw. der REM
gewonnen. Fiir Letztere wurde an einem Zeiss Ultra 55 am ISP gearbeitet, so dass an-
hand der Riickstreuelektronen (backscattered electrons (BSE)) sowie Sekundérelektronen
(secondary electrons) sowohl Daten zu Kornstruktur als auch -orientierung gesammelt
werden konnten.

3.4 Mess- und Auswerteautomatisierung

Angesichts der Mesostruktur (vgl. Abbildung 3.3) der schwerpunktmissig zu unter-
suchenden UFK ASB Ti/Al Verbundmaterialien und des sich daraus ergebenden Mess-
umfangs erschien eine Mess- und Auswerteautomatisierung unvermeidlich. Die fiir die
Messplanung und -durchfiihrung genutzte GADDS Software [175, 176] unterstiitzt eine
derartige Umsetzung des Messvorhabens hinsichtlich einer Vielzahl von vordefinierten
Messroutinen. Dariiber hinaus war es moglich, im ,batch“-Modus eigene, in der systemei-
genen Kommandozeilen-Syntax Scripting Lexical Analyzer and Monitor (SLAM)' ent-
wickelte Skripte (Makros) aufrufen und ablaufen zu lassen, so dass eine ganze Reihe von
Messaufgaben automatisiert und demnach der gegebene zeitliche Rahmen dieser Arbeit
ausgiebig ausgeschopft werden konnte. Zu diesen automatisierten Messaufgaben gehoren
u.A.

e aus dem Bereich der Phasenanalyse: die Erstellung eines XRDg eines grofstmogli-
chen 26-Bereichs anhand

— mehrerer /(26)-Scans fiir jeweils verschiedene Detektorpositionen ap sowie
— entsprechender 7-Integrationen zur Berechnung der (26)-Graphen aus den ge-

messenen 2D Pattern

e aus dem Bereich der TA [bzw. SpA]: die Erstellung z.B. eines lokal (z.B. radial) auf-
gelosten Texturverlaufes [bzw. Spannungsverlaufes| anhand

— eines Hauptprogramms zur (kollisionsfreien) Positionierung des XRpD? Mess-
systems entsprechend des jeweiligen Messortes sowie

— entsprechender Unterprogramme zur (phasenspezifischen) Aufnahme der 2D
Patterns der ausgewéhlten RONTGENreflexe fiir die Berechnung der korrespon-
dierenden PF Daten |[bzw. Spannungstensor Daten)|

Desweiteren eignen sich die obige Automatisierung insbesondere fiir Mehrfachmessaufga-
ben hinsichtlich der statistischen Auswertung der Messergebnisse fiir alle o.g. Bereiche.

193hnlich der DOS Kommandozeilen-Syntax
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Neben diesen wurde weiterhin bei der XRpD?-sa die innerhalb der Leptos 7.03 Softwa-
re [139] mogliche Automatisierung mittels der Erstellung gewisser templates zur Siche-
rung stets gleicher Auswertealgorithmik (identische Parameter fiir Integrationen, REK
etc.) eingesetzt. Schlieflich war es notig, die Auswertung der entstandenen Datenmen-
ge bzgl. der verschiedenen Darstellungsarten geeignet zu automatisieren. Hierzu wurden
iPython-basierte Datenauswerteprogramme entwickelt.
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4. Ergebnisse und Diskussion

M Kapitel ,,Ergebnisse und Diskussion werden die experimentell ermittelten Resultate
I zu Mikrostruktur (Abschnitt 4.1), kristallografischer Textur (Abschnitt 4.2), me-
chanischen (Eigen-)Spannungen (Abschnitt 4.3) sowie jene der entsprechenden Simula-
tionen (Abschnitt 4.4) fiir das im Rahmen dieser Arbeit schwerpunktméfig untersuchte
ASB Ti/Al Verbundmaterial detailliert dargestellt, analysiert und diskutiert.

Inhalte dieses Kapitels sind bereits in [6-9, 180, 181| verdffentlicht worden.

4.1 Mikrostruktur des Ti/Al Verbundmaterials

4.1.1 Mikrostruktur des Ausgangsmaterials des Ti/Al Verbunds

Die OM Aufnahme in Abbildung 4.1(a) zeigt im Querschnitt des Al Ausgangs(stan-
gen)materials des Ti/Al Verbundmaterials eine typische Gussmikrostuktur [18, 73] mit
grofen, radial geldngten Kornern (max. Kornlingen von ~ 1cm). Der BSE Kontrast in

Abbildung 4.1(b) des Ti Ausgangs(hiilsen)materials, gemessen in der Mitte des Hiil-

10 mm

Abbildung 4.1: Mikrostruktur des Ausgangsmaterials des Ti/Al Verbundmaterials:
(a) OM Bild der Al Gussstange; markierter Bereich entspricht dem Querschnitt der
Wirfelvolumenprobe fiir die Globaltextur-Messungen mittels Neutronen in Abbil-
dung 4.4(a), (b) BSE Bild der Ti Hiilse aus der Mitte des Wandquerschnitts; nach [8]

Andy Eschke, Dissertation, 2014 45

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



4.1. Mikrostruktur des Ti/Al Verbundmaterials Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion

senwandquerschnitts, hingegen ldsst ein ziemlich homogenes, rekristallisiertes uniaxiales
Korngefiige (KG ~ 100 pm) erkennen.

4.1.2 Mikrostruktur der ASB prozessierten Zustinde Ti/Al 0-2

Eine detaillierte Analyse der mikrostrukturellen Entwicklung der ASB prozessierten Ti/Al
Kompositdrihte ist in [5,53,54] veroffentlicht. Die Ti Mikrostruktur konnte mit Hilfe der
in |49] beschriebenen metallografischen Priparationsmethode aufgelost werden und ist da-
her in Abbildung 4.2 anhand des Verformungszustandes Ti/Al 2 (fiir Vergleichszwecke
gemeinsam mit der Al Mikrostruktur) aufgetragen.

Abbildung 4.2: Al und Ti Mikrostruktur des Verformungszustandes Ti/Al 2: Zur

Ubersicht von der Mesostruktur (a) bis zur Mikrostruktur in verschiedenen Vergro-
Kerungsskalen (b), (c¢) und (d)

Wie qualitativ in Abbildung 4.2 ersichtlich, zeigt Abbildung 4.3 auch quantitativ den
Trend der mittleren KG <d> sowohl der Al als auch der Ti Phase mit zunehmendem
Verformungsgrad 7 fiir die ASB prozessierten Zustédnde Ti/Al 0-2. Um die vorherrschen-
de, bimodale Distribution von <d> im Falle der Al Phase (insbesondere im Vergleich der
eher globularen Kornstruktur der Ti Phase) zu verdeutlichen, ist der kornflaichengewich-
tete arithmetische Mittelwert zuséitzlich neben dem (ungewichteten) arithmetischen Mit-
telwert der KG aufgetragen. Ersterer beriicksichtigt insbesondere auch die geringe Anzahl
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Abbildung 4.3: Entwicklung der mittleren Korngréfe der Ti/Al 0-2 Drihte; nach [8]

groferer Korner, welche einen nicht vernéchlissigbaren Anteil der Gesamtmikrostruktur
der Al Phase reprisentieren und in der Mittelwertbildung des Letzteren untergehen. Fiir
die Berechnung der KG wurde ein Misorientierungskriterium zugrundegelegt, welches Mi-
sorientierungen > 3° erfasst.

Im Vergleich zur sich mit zunehmender Verformung vollziehenden Entwicklung der Mi-
krostruktur der Al Phase zeigt die Ti Phase eine homogenere (im Querschnitt dquigra-
nular) und schneller ablaufende Kornfeinung: Insbesondere sinkt die mittlere KG im Ti
bereits nach einem ASB Schritt (Ti/Al 0) auf weit unterhalb von 1pm (Zwillingsbildung)
bevor sie bei etwa 200 nm saturiert.

4.2 Textur des Ti/Al Verbundmaterials

4.2.1 Globaltextur des Ausgangsmaterials des Ti/Al Verbunds

Fiir die Al Texturmessungen des Ausgangszustandes (mittels Neutronenbeugung) wurde
eine kubische Probe (Volumen ~ 1cm?) aus dem Zentrumbereichs der Al Stange — wie
in Abbildung 4.1(a) gezeigt pripariert. Das Ergebnis dieser Al Globaltexturanalyse
ist in Abbildung 4.4(a) in der Darstellung der inversen Polfigur (inverse pole figure
(INVPEF)) fiir die radiale und axiale Richtung der Al Stange angegeben.

Insgesamt ergibt sich demnach eine schwache Al <100>-Fasertextur in radialer Richtung,
bekannt aus der Literatur als typische Al Gusstextur [73]. Die entsprechenden, mittels Syn-
chrotronbeugung erhaltenen Ergebnisse der Ti Globaltexturmessungen zeigen eine axiale
Ti <1010>-Fasertextur (Abbildung 4.4(b)), welche wiederum im Falle extrudierter he-
xagonaler Metalle entsteht |73].
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richtung
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Abbildung 4.4: Globaltextur des Ausgangsmaterials des Ti/Al Verbundmaterials: (a)

Al INVPF der Globaltextur in radialer und axialer Richtung des Ti/Al Drahtes, (b)

Ti INVPF in axialer Richtung, gemessen an selber Position wie Abbildung 4.1(b);
nach [8]
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4.2.2 Lokaltextur der ASB prozessierten Zustinde Ti/Al 0-2
4.2.2.1 Texturtyp

Abbildung 4.5 verdeutlicht die lokale Textur anhand der ODF f(g) in Form der in
Abschnitt 2.4.2 bereits eingefiihrten po-Schnitte. Die Ergebnisse entsprechen den Mes-
sungen im jeweiligen Zentrumbereich beider Phasen des Verformungszustands Ti/Al 0,
wobei das verwendete PKS S angegeben ist.

320
30.0
28.0
26.0
24.0
22.0
20.0
17.0
4.0

9.1 | | -

I b - R 1o
.1 8.0
4.6 Sl n 5.0

EN |
1.0 |

20
1.0

S, S,

Abbildung 4.5: ODF-Reprisentation der Al und Ti Lokaltextur des Ti/Al 0 Drahtes
(Al: Stangenmitte, Ti: Wandmitte, s. Abbildung 3.3(a)); nach [§]

Aufgrund der gegebenen Kristall- und Probensymmetrie zeigt die Darstellung die Ver-
wendung eines reduzierten, reprisentativen Orientierungsbereichs des EULERraumes von
0° < 1, P,y < 90° fiir die Al Phase (fce) sowie 0° < @1, ® < 90° und 0° < ¢y < 60° im
Falle der Ti Phase (hexagonal dichteste Packung (hezagonal close packed (hcp))). Diese
reduzierte Darstellung wird in der gesamten Arbeit benutzt (sofern nicht anders angege-
ben).

Es ist aus Abbildung 4.5 ersichtlich, dass die Haupttexturkomponenten der Al bzw. der
Ti Phase im 9 = 45° bzw. im ¢, = 30°-Schnitt liegen. Die Al Lokaltextur besteht dem-
nach hauptséichlich aus einer <100>-+<111>-Doppelfasertextur in axialer Richtung Ss
wobei im Falle von Ti eine axiale <1010>-Fasertextur auftritt. Diese Fasertexturen sind
aus der Literatur auch als Umformtexturen fiir Extrusion bzw. Ziehen von Al |73] und
Ti [73,182] bekannt. Definitionsgeméf konnen sie klar mittels Darstellung der entspre-
chenden INVPF identifiziert werden (Abbildung 4.6).

Nichtsdestotrotz, ist die Al Fasertextur aufgrund der Superposition gewisser Texturkom-
ponenten, welche durch die lokal aufgeloste Texturmessungen mittels XRpD? zum Vor-
schein kommen, inhomogen (Abbildung 4.5).

Um diese Komponenten zu identifizieren, wurden die im ASB PKS § — wie in Abbil-
dung 3.3(a) gezeigt — gegebenen experimentellen Daten (Abbildung 4.7(a)) in ein,
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Abbildung 4.6: INVPF der Lokaltextur des Ti/Al 0 Drahtes (Drahtachse bei Messung
entsprechend Abbildung 4.5): (a) Al, (b) Ti; nach [8]

tiblicherweise fiir die Darstellung von Walztexturen genutztes KS ebener Dehnung ( plane
strain) (RD, TD, ND)! transformiert: Abbildung 4.7(b). Dazu wurde die in S erhal-
tene ODF mittels sukzessiver Rotationen in die in (RD, TD, ND) geltende iiberfiihrt.
Somit konnten mittels der Schliisselfigur (keyfigure) Abbildung 4.7 vier signifikante Al
Texturkomponenten im ¢y = 45°-Schnitt des (RD, TD, ND)-KS anhand der fiir fcc Metal-
le bekannten Texturideallagen identifiziert werden: die Wiirfellage Cube ({100}<100>),
Gosslage G ({110}<100>), Kupferlage Cu (Copper {112}<111>) und die bzgl. S3 um
90°-rotierte Kupferlage Cu* ({110} <111>), wobei (Absolutwerte betrachtend) die Wiir-
fellage die kleinste und die Kupferlage(n) die grokte Texturkomponente darstellen. Die
hier benutzte Notation {hkl}<uvw> der Idealtexturkomponenten bezeichnet dabei die
kristallografische Ebene {hkl} bzw. Richtung <uvw>, welche respektiv parallel zur cha-
rakteristischen Probenebene bzw. -richtung ist [75]; d.h. hier entsprechend die ND Ebene
bzw. RD Richtung.

Im Falle der Ti Textur ist die axiale <1010>-Fasertextur auch inhomogen (Abbildung
4.5). Diese Inhomogenitét besteht bzgl. der hier bevorzugt auftretenden Orientierungs-
komponente {0110} <0001>. Weiterhin lassen die lokalen Ti Texturmessungen entlang der
Ti Hiilse (Messung jeweils etwa im Hiilsenzentrum) erkennen, dass die <0001>-Richtung
parallel zur radialen Probenrichtung eingestellt ist, wihrend die <1010>-Richtung par-
allel zur axialen Probenrichtung liegt. Diese sog. zyklische <0001>-Ringfasertextur mit
<1010> parallel zur Probenachse |73] wird im Falle der Extrusion von Stangen bzw. Hiil-
sen fiir hexagonale Metalle berichtet [182,183]. Deshalb ist die Verwendung des selben
Referenzsystems wie im Fall der Al Textur auch fiir die Darstellung und Reprisentation
der Ti Textur geeignet (Abbildung 4.8).

'RD = rolling direction (Walzrichtung, hier Extensionsrichtung S3), TD = transverse direction (Trans-
versalrichtung, hier Radialrichtung Ss), ND — normal direction (Normalenrichtung, hier Radialrichtung

*Sl)
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Abbildung 4.7: Schliisselfigur zur Identifikation der Al Texturkomponenten inkl. der
Lagebeziehung der beiden Referenzsysteme: (a) ASB PKS S und (b) PKS ebener
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Abbildung 4.8: Schliisselfigur zur Identifikation der Ti Texturkomponenten analog

Abbildung 4.7; nach [§]
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4.2.2.2 Texturgradienten

Ein zunichst qualitativer Eindruck der existierenden Textur(faser)gradienten bzgl. des
Umformungsgrads n kann mit Hinblick auf die in Abbildung 4.9 gezeigten ODF fiir
die drei betrachteten Verformungszustinde Ti/Al 0-2 im EULERraum gewonnen wer-
den. Wéhrend die angegebenen Al Texturen im jeweiligen Probenzentrum gemessen wur-
den, stammen die Ti Informationen aus der Hiilsenmitte. Fiir Erstere ist die im Ab-
schnitt 4.2.2.2.1 genauer betrachtete Texturentwicklung (inkl. auch jener Textur(faser)-
gradienten bzgl. der (radialen) Position im Drahtquerschnitt), insbesondere die Abnah-
me und Homogenisierung der Al <111>-Fasertextur in Texturstidrke und -schirfe zum
(letzten ausgewerteten) Verformungsschritt Ti/Al 2 deutlich, wihrend im Falle der Ti

<1010>-Fasertextur bereits eine vergleichsweise hohe Schwankung sichtbar wird (vgl. Ab-

schnitt 4.2.2.2.2).

Ti/AL O Ti/Al 1 Ti/Al 2
& e ik E 'I_:::I
g 1 Yv P, I
(a)
T Ti/ALO S Ti/Al ] 0, Ti/Al 2
\
o :
(pl w@ (P2 1
(b)

Abbildung 4.9: Entwicklung der ODF im EULERraum mit zunehmender Verformung
der Ti-Al 0-2 Drihte: (a) Al Textur im Probenzentrum, (b) Ti Textur in Wandmitte
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4.2.2.2.1 Al Texturgradient

4.2.2.2.1.1 Al Fasertextur

Der Messpfad der lokalen Al und Ti Texturmessungen, welcher zur Aufnahme des ra-
dialen Texturgradienten als Funktion des Umformgrades gewdhlt wurde, ist in Abbil-
dung 3.3 dargestellt. Fiir Al ist die Entwicklung der Intensitdtswerte der <111>-+<100>-

26  TiHilse | O——Ti/AL 0 Ti Hillse 26 - Timase [ O ——Ti/AL O Ti Hillse
L < > L Al <100>

ul A———Ti/AL 1 Al <111 ul ﬁ Ti/Al 1 00
i i C A fil.c.

2| 2t O - Ti/Al 2

20
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<f(g)> / mrd
T

<f(g)> / mrd
-

s 1 s 1 s 1 s 1 s 1 A s
-1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

Abstand vom Probenzentrum iiber -querschnitt / mm Abstand vom Probenzentrum iiber -querschnitt / mm

Abbildung 4.10: Gradient der Al <111>+<100>-Doppelfasertextur der Ti/Al 0-2
Driahte: Gradient der integrierten Fasermaximalwerte

Doppelfasertextur in Abbildung 4.10 (inkl. statistischer MU) fiir die drei Umformgra-
de Ti/Al 0, 1 und 2 aufgetragen. Dabei entspricht jeder Messpunkt einem integrierten
Fasermaximalwert fiir den jeweiligen radialen Messort des ausgewiesenen Probenverfor-
mungszustands. Z.B. im Falle der <111>-Fasertextur ergibt sich ein solcher Wert (f(g))
entsprechend nach

w/2
(F(9) = 7%/2 / (o)| don. (41)

1=0 D=55°,p2=45°

Zusétzlich sind — als optische Hilfe zur Interpretation der Messdaten — die jeweilig da-
zu berechneten, polynomialen Ausgleichskurven (Polynome, 2. Ordnung) eingezeichnet.
Die entsprechenden, unter Verwendung einer Halbwertsbreite (full width at half mazi-
mum (FWHM)) von 15° berechneten Volumenanteile der ODF zeigen einen qualitativ
dhnlichen Verlauf und sind der Vollstéindigkeit halber in Abbildung 4.11 angegeben.
Anhand dieser Daten sind nun u.A. Aussagen iiber Texturstirke und -schirfe moglich.

Die Abbildungen 4.10 sowie 4.11 zeigen jeweils einen deutlichen Al Texturgradienten
tiber den Stangendurchmesser (radial) sowohl fiir die <111>- als auch fiir die <100>-
Fasertextur der Verformungszustéinde Ti/Al 0 und Ti/Al 1, bevor die Al Texturschérfe
mit weiterer Umformung zu Ti/Al 2 drastisch sinkt und homogenisiert.? Letzteres kann

2 Anmerkung: Die in Abbildung 4.11 fiir den Verformungszustand Ti/Al 2 auftretenden MU kénnen
als {iberbewertet betrachtet werden. Grund fiir deren Entstehung ist deren Berechnungsgrundlage: Da
aus der durchgefiihrten QTA keine statistischen MU direkt ableitbar waren, wurde die Entwicklung des
statistischen Messuntergrund(rauschen)s fiir eine derartige Abschitzung verwendet. Dieser konservative
Ansatz fithrt im Falle des in Ti/Al 2 deutlich hoheren Untergrundniveaus (vgl. Abbildung 4.9(a)) zur
Uberschiitzung dieser Grofen.
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Abbildung 4.11: Gradient der Al <111>-+<100>-Doppelfasertextur der Ti/Al 0-2

Dréhte: Gradient der ODF Volumenanteile

dem geringen Al Volumenanteil von etwa 23% (im Vergleich zu Ti) zugeschrieben wer-
den. Ein Effekt der Kornfeinung kann ausgeschlossen werden, da sich die KG der Ver-
formungszustinde Ti/Al 1 und 2 nicht wesentlich unterscheiden (Abbildung 4.3). Die
Tendenz der mit steigender Verformung (von Ti/Al 0 zu 1) ebenso zunehmenden Tex-
turstirke und -schérfe ist mit der in fritheren Arbeiten |73] gezeigten typischen Texture-
volution gut vereinbar. Weiterhin vollzieht sich die Starkung der Al <111>-Fasertextur
zu Lasten der (sinkenden) Al <100>-Fasertextur (Abbildung 4.10 bzw. 4.11). Die ab-
schwichende Al <100>-Fasertextur, i.A. nur bekannt fiir Al hoheren Reinheitsgrades als
eine sog. “Ubergangs“-Orientierung fiir sehr hohe Verformungsgrade, ist ebenso ein in
der Literatur typischer Befund [73]. Wiahrenddessen ist die mittlere Al KG von einem
Maximum von etwa 1.4pum im Verformungszustand Ti/Al 0 auf etwa 0.6 pm gesunken
(Abbildung 4.3).

Der radiale Al Texturgradient fiir Ti/Al 0 gibt weiter Aufschluss iiber den ASB Um-
formprozess selbst: So scheint der plastische Fluss des Kompositmaterials eine starke
Radialabhéngigkeit mit Maximalwert in Zylindermitte zu besitzen. Weiterhin ist diese
Abhingigkeit von gewisser radialer Symmetrie, welche im Konzept des wihrend der Ver-
formung stattfindenden Materialflusses antizipiert werden kann. Beide dieser Observatio-
nen werden von visioplastischen Experimenten sowie Simulationen mittels 3D elastischer
und plastischer Finite Elemente Methoden (FEM) in |52] gestiitzt: Demzufolge sind Ma-
ximalwerte der axialen Dehnung und der VON MisEsschen Vergleichsspannung [184]* in
der inneren Materialfaser der reduzierten Stange lokalisiert.

Beim Betrachten des respektiven Al Texturgradients im Verformungszustand Ti/Al 1
ist ein dhnlicher Trend sichtbar. Auferdem verraten die beiden Abbildungen 4.10 und
4.11 noch mehr Details iiber den Superpositionseffekt der zwei konsekutiven Verformungs-
schritte Ti/Al 0 und Ti/Al 1: Der innerhalb der vorangegangenen (bis zum Verformungs-
zustand Ti/Al 0 reichenden) Umformung verursachte Gradient, wird — nun entsprechend
eingekapselt in jedes der 37 Ti/Al Filamente — mit dem folgenden Umformungsschritt
(von Ti/Al 0 zu Ti/Al 1) superponiert. In Abbildung 4.10 wird dies deutlich beim Ver-
gleich des Texturintensititswertes eines jeden Filamentzentrums ( filament centre (fil.c.))

3laut Autor wurde die Hypothese bereits 1913 vertffentlicht
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mit den beiden Werten der jeweiligen benachbarten Messpunkte (“Ti/Al 1¢) innerhalb
des selben Filamentes: So tritt resultierend ein ,wellenférmiger” Radial-Gradient zu Ta-
ge. Diese Beobachtung liefert Hinweise auf eine entsprechend dhnlich symmetrische, wie
zuvor fiir den Verformungszustand Ti/Al 0 beschriebene Verformung in jedem Filament.
Dariiber hinaus besteht eine (iiberlagerte) radiale Abhéngigkeit der Verformung der Ge-
samtanordnung aller Filamente (assembly of filaments). Trotz der limitierten radialen
Symmetrie des Verformungszustandes Ti/Al 1 aufgrund seiner Realisation als filamentére
Gesamtstruktur in hexagonaler Anordnung (Abbildung 3.3(b)), entspricht der Grad
der radialen Symmetrie des Al Texturgradienten in Ti/Al 1 der Grokenordnung jenes in
Ti/Al 0.

4.2.2.2.1.2 Al Referenzsystem
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Abbildung 4.12: Gradient der Al <111>+<100>-Doppelfasertextur des Al 0 Drahtes
im Vergleich zu jenem der Ti/Al 0-2 Dréhte (vgl. Abbildung 4.10): Gradient der
integrierten Fasermaximalwerte

Zusitzlich wurde ein Al Texturgradient fiir ein ASB prozessiertes Al Stangenmaterial
(analog Abschnitt 3.1.1.1, wie ASB Ti/Al 0 ohne Ti Hiilse hergestellt und folglich
hier mit Al 0 bezeichnet) gefunden, der dhnlich zu dem in Ti/Al beobachteten ist: In
Abbildung 4.12 sind hierfiir die Messergebnisse des (fiir den Ti/Al Komposit als Al
Referenzsystem betrachteten) ASB Al 0 mit jenen des ASB Ti/Al 0-2 — der Ubersicht
wegen — anhand der polynomialen Ausgleichskurven des Letzteren verglichen: Auffillig
ist die absolute Differenz zwischen den beiden verformten Materialien im unmittelbaren
Probenzentrum sowie am Probenrand, wihrend radiale Tendenz sowie absolute Texturin-
tensitidtswerte (mrd) im sonstigen Bereich vergleichbar sind.

Einige genauere Schlussfolgerungen lassen sich aus diesen Beobachtungen ziehen: Zunéchst
kann der Al Texturgradient insgesamt nicht als Effekt des Materialkomposits (der die Al
0 Probe ja nicht ist), sondern eher als Folge des ASB Prozesses angesehen werden. Wei-
terhin weist die bei Al 0 im Rand- und Zentrumsbereich auftretende héhere Texturstérke
(im Vergleich zu jedem der verformten Stadien des Komposits Ti/Al 0-2) auf eine stirke-
re plastische Verformung hin, welche hinsichtlich zweier Aspekte diskutiert werden kann:
Zum Einen wird die Verformung im Al 0 vollstandig (bei fehlendem Ti) durch die Al Pha-
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se getragen, welche im Vergleich zum Komposit Ti/Al nun frei von bonding Effekten
flieken und somit zu ggf. groferen Texturintensitdtswerten fiihren kann. Dabei ist, ana-
log des oben besprochenen radialsymmetrischen Materialflusses beim Ti/Al, insbesondere
das Probenzentrum entsprechend ausgezeichnet. Zum Anderen weist die am Rand des
Drahtes ggf. wirksame Reibung zwischen Werkzeug und Material in Form von Scherung
ebenfalls auf eine hohere Verformung, d.h. Versetzungsaktivitit hin, welche folglich zu ei-
ner stérkeren Textur fithren kann. Im Falle des Ti/Al zeigt dieser mogliche Einfluss auch
entsprechende Wirkung und wird in Abschnitt 4.2.2.2.2 diskutiert. Interessanterweise
weisen jedoch weder Ti/Al noch Al 0 signifikante Al Schertexturkomponenten auf.

Eine weitergehende Analyse, insbesondere jene héherer Verformungszusténde (als Al 0)
war verfahrenstechnisch leider nicht umsetzbar. So fiihrten derartige Versuche, z.B. ASB
Al 1 zu prozessieren, zum Verformungsabbruch aufgrund Materialdestruktion. Insofern
konnte die Herstellung eines Referenzsystems fiir die (Textur-)Entwicklung der Al Phase
im Komposit nur fiir den ersten ASB Verformungsschritt umgesetzt werden.

4.2.2.2.1.3 Ubrige Al Texturkomponenten

Den in Abschnitt 4.2.2.2.1.1 beschriebenen Beobachtungen zur Entwicklung der Al
Doppelfasertexturgradienten bzgl. (i) des Umformungsgrads n sowie (ii) der (radialen) Po-
sition im Drahtquerschnitt in den drei Verformungszustédnden Ti/Al 0-2 folgend, kann die
ebenfalls in Abbildung 4.9 deutliche Entwicklung der Gradienten der {ibrigen signifikan-
ten, in Abschnitt 4.2.2.1 bereits identifizierten Al Texturkomponenten ({100}<100>,
{110} <100>, {112} <111> und {110}<111>) in analoger Weise angeschlossen werden.
Hierbei waren fiir die Al {100} <100> Komponente, welche typischerweise als Rekristalli-
sationskomponente in fcc Metallen auftritt, keine besonderen Auffilligkeiten feststellbar,
wonach entsprechend keine gesonderte Diskussion fiir diese Komponente erfolgt.

Somit ist beispielsweise fiir den Verformungszustand Ti/Al 0 folgende in Abbildung
4.13(a) ersichtliche radiale Tendenz zu bemerken: Die am Probenrand zunéichst geringe
und zur Probenmitte stetig zunehmende Texturstirke der Komponenten korreliert erwar-
tungsgeméf mit der in Abschnitt 4.2.2.2.1.1 bereits angestellten Interpretation des
Verformungsverhaltens des Materials. Zudem wird ein vom Probenrand zur Probenmit-
te stattfindender Umschlag der Komponente {112}<111> hin zu {110}<111> deutlich,
welchem aufgrund der kristallografischen Symmetrie dieser Kupferlagen jedoch keine be-
sondere Bedeutung zu kommt.

Interessanterweise werden beide o.g. Ergebnisse auch fiir den nichsthéheren Verformungs-
zustand Ti/Al 1 beobachtet (Abbildung 4.13(b)), mit dem Unterschied, dass entspre-
chend hohere Texturintensitidtswerte auftreten. Insbesondere ist in Abbildung 4.13(b)
eine gewisse Redundanz in der Darstellung bewusst gewahlt, um den iiberraschenderwei-
se relativ konstanten Symmetriegrad, welcher scheinbar durch die hexagonale Anordnung
(gegeniiber Ti/Al 0) nur vernachléssigbar stark reduziert wird, zu dokumentieren.
Abschliefend ist erwidhnenswert, dass die in geringer verformten Stadien (Ti/Al 0-1) auf-
tretende Gosslage {110}<100> vorzugsweise im ,Viertelmittenbereich des Querschnitts
existiert. Zur Erklarung dieses Umstandes ist es hilfreich, sich die Schmiegung S der

56 Andy Eschke, Dissertation, 2014

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion 4.2. Textur des Ti/Al Verbundmaterials

= 200 pm

9, ¢,
—_— —a g p— z g
| o ﬂ =
v o =45 o =45 & o &
=) = =} B
- e = s e -
2 2
| | m—— _—
M —_s—
— _—— —
= AR ——1—— A _ _
o
=
“ === B = o+ «asm - - %
- — = B
- N
——— —_— | e 3
=
= == o o == o
B g
N
]
———— | =
- N -
27.0
= = : — = 240
= _— NP 310
180
| p—— —— 15.0
11.0
éu 9.0
Ee——— Y —_— § 70
5.0
§ 40
: =4 3.0
= : = 20
B 1.0
(a) (b) ()
Abbildung 4.13: Radialer ODF Gradient der Al Phase fiir die verschiedenen Verfor-
mungszustinde: (a) Ti/Al 0, (b) Ti/Al 1, (c) Ti/Al 2
Andy Eschke, Dissertation, 2014 57

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



4.2. Textur des Ti/Al Verbundmaterials Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion

ASB Werkzeuge (Hammerbacken) am Werkstiick (Ti/Al Draht) zu verdeutlichen. Dieser
(dimensionslose) Parameter ist als das Verhéltnis [185]

S .= WS (4.2)
w7,

von Werkstiickradius rws zu Werkzeugradius rywy definiert und beschreibt demnach die
Anpassung des Werkzeugs an die Werkstiickgeometrie. Dabei gilt S = 1 als Idealfall und
grundsétzlich eine mit zunehmendem S entsprechend hohere Rundheit der Oberfliche des
verformten (ASB) Werkstiicks [185,186]. Da sich im Verlauf der Verformung allerdings
rws entsprechend dndert, d.h. geméf rws = rws(n) eine Funktion des Umformgrades 7 ist,
und sich S somit im Falle des ASB Prozesses mit zunehmender Verformung verkleinert,
folgt eine Tendenz der Krafteinwirkung (der Himmerwerkzeuge auf den ASB Draht) von
einer Flichen- hin zu einer Linienberiihrung.? Dieser von der radialsymmetrischen Verfor-

Abbildung 4.14: Schema zur Evolution der Schmiegung S mit zunehmendem Um-
formgrad 1 wéhrend des ASB Umformprozesses

mung abweichende, in Richtung des Grenzfalles biaxialer ebener Verformung tendierende
Fall hat, wie in Abbildung 4.14 schematisiert, einen entsprechend héheren Einfluss auf
periphere (als auf probenzentrumsnahe) Bereiche des Werkstiicks. Insofern sind die auftre-
tende Gosslage {110}<100> als typische Umformtextur ebener Verformung entsprechend
nachvollziehbar, zumal eine wihrend der Messung — zur radialen Mess(pfad)richtung or-
thogonal — durchgefiihrte Probenoszillation ihren Texturanteil an der ODF erhoht.

Diese hinsichtlich der Gosslage {110}<100> gefiihrte Argumentation ist auf die bereits
weiter oben diskutierten — ebenfalls iiblicherweise als typische fcc Walztexturkomponente
auftretenden — Kupferlagen ({112} <111> bzw. {110}<111>) nicht anwendbar. Insbeson-
dere wird deren Texturstirke als unabhingig vom Einfluss einer moglichen Probenoszilla-
tion beobachtet. Daher ist die Entstehung dieser Komponenten eher dem Zusammenspiel
des typischerweise aktiven fcc Gleitsystems {111} <110>, der fiir Raumtemperatur in Al
vergleichsweise hohen Stapelfehlerenergie (SFE) (ysrr = 166 mJ m~2) [187-189] (und da-
mit folgendem Kupfertyptextur) sowie der Al Ausgangstextur zuzuordnen und wird im
Abschnitt 4.4.2.3 niher diskutiert.

4Zur Minderung dieses Effektes werden die Himmerbacken(sets) im ASB Prozess fortlaufend ange-
passt.
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4.2.2.2.2 Ti Texturgradient

4.2.2.2.2.1 Ti Fasertextur

Die QTA Ergebnisse des Gradienten der Ti Textur sind in Abbildung 4.15 gezeigt.
Insgesamt hat die Al Phase des Ti/Al 0 Komposits eine grofsere Verformung als die Ti
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Abbildung 4.15: Gradient der Ti Textur der Ti/Al 0-2 Dréhte: Gradient der integrier-
ten Fasermaximalwerte fiir die Fasertexturen Ti <1010> und Ti <0001>

Phase erfahren, welches aus OM Messungen abgeschétzt werden kann (ca. +7%). Diese
Aussage wird auch durch die Ti Texturergebnisse gestiitzt. Aufgrund der generellen ex-
perimentellen Limits, wie etwa der Separation der RONTGENografischen Beugungslinien
der Al und Ti Phase sowie der geringen Eindringtiefe der RONTGENstrahlung bzgl. der
Ti Phase °, ist der Trend des Ti Texturgradienten in Abbildung 4.15 nicht so deutlich
wie jener fiir Al in Abbildung 4.10 in Abschnitt 4.2.2.2.1.

Nichtsdestotrotz, ergibt die QTA eine klare Ti <1010>-Fasertextur (typische Zieh- |73]
und Extrusionstextur fiir Ti [146, 182, 191]), wihrend die Werte fiir die Ti <0001>-
Fasertextur (typische Extrusionstexturkomponente fiir Ti [73]) relativ gering sind und
die entsprechende Auswertung zunéchst nur aus Vergleichbarkeitsgriinden hinsichtlich der
im Folgenden (Abbildung 4.16 in Abschnitt 4.2.2.2.2.2) aufgefiihrten Ergebnisse des
ASB Ti/Ti 0-2 Verbundes durchgefiihrt wurde. Letzterer soll im Rahmen dieser Untersu-
chungen als Ti Referenzsystem fiir Ti/Al 0-2 betrachtet werden.

Weiterhin, lidsst der Gradient bzgl. des Umformgrades eine betréchtliche Differenz zwi-
schen den Verformungsstadien Ti/Al 0 und Ti/Al 1 fiir beide Ti Fasertexturen <1010>
und <0001> erkennen: Infolge des stark zunehmenden Ti Phasenvolumenanteils, ins-
besondere solcher Ti Hiillenelemente, welche bereits eine Umformgrad von nmi/jai0 = 4.3
wihrend des vorangegangenen Verformungsschrittes Ti/Al 0 erfahren haben, nimmt die Ti
Texturstérke ab. Daher ist ein mehr bzw. weniger ausgepréigter Gradient beim Vergleich
des Hiilsen- und Kernbereichs des Ti/Al Komposits fiir die Ti Fasertexturen <1010>
bzw. <0001> erkennbar.

° Abklinglinge /Eindringtiefe (attenuation length) der Cu-K, RONTGENstrahlung (8.05keV) fiir Ti
(5.54gem—?) etwa 10.8 um, im Vergleich zu etwa 79.0 um fiir Al (2.7 gem—2) [190]
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Ferner wird ein klarer radialer Ti Texturgradient im Gegensatz zu jenem fiir Al (Abbil-
dung 4.10) — nicht beobachtet. Vornehmlich die Ergebnisse fiir den Verformungszustand
Ti/Al 1 weisen fiir mogliche verniinftige Bewertungen zu groe Schwankungsbreite auf
(vgl. Abbildung 4.15 sowie 4.17). Insofern wird die Analyse (im Vergleich zu jener fiir
Al) auch hinsichtlich weiterer Details beschrénkt. Der Anstieg der Texturintensitit der Ti
<1010>-Faser fiir Ti/Al 2 (radial, zum Probenzentrum hin) kann wie bereits beschrieben
der radialen Abh#ngigkeit des plastischen Flusses beigemessen werden, welcher nun auf
den hoheren Ti Phasenvolumenanteil von etwa 77 % Auswirkung zeigt.

4.2.2.2.2.2 Ti Referenzsystem

Um ein weitergreifendes Verstédndnis der Texturentwicklung des Ti/Al Verbundmaterials
— insbesondere im Vergleich zu einphasigen Materialien — zu erhalten, wurde ein ver-
gleichbarer ASB Ti/Ti 0-2 Verbund prozessiert. Dieser wurde analog zum ASB Ti/Al
0-2 Verbund nach der in Abschnitt 3.1.1.1 beschriebenen Prozedur aus zwei gering-
fiigig verschiedenen Ti Grade 1 Materialien (fiir Stab und Hiilse) hergestellt. Der (nicht
vermeidbare) Unterschied zwischen Rohr- und Hiilsenmaterial war durch die leicht ver-
schiedenen Verunreinigungsgehalte gegeben. Daraus resultierend liefs sich ein Festigkeits-
unterschied der unverformten Ausgangsmaterialien von etwa 10% (Hiilse < Stab) auf
Basis der Berechnung der jeweiligen Sauerstoffiquivalente (0.105 fiir Hiilse gegeniiber
0.133 fiir Stab) nach [192] abschétzen [53]. Insbesondere konnte — im Gegensatz zum in
Abschnitt 4.2.2.2.1.2 erwidhnten Versuch fiir Al — damit fiir den schwerpunktmissig
untersuchten ASB Ti/Al Verbundwerkstoff ein Ti Referenzsystem auch fiir héhere Ver-
formungsgrade (n > 4.3) realisiert werden.

Die QTA Ergebnisse dieses Ti/Ti Kompositmaterials sind in Abbildung 4.16 gezeigt.
Im Vergleich zu den Ti Texturdaten des Ti/Al 0-2 Komposits (Abbildung 4.15) ent-
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Abbildung 4.16: Gradient der Ti Textur der Ti/Ti 0-2 Drihte: Gradient der integrier-
ten Fasermaximalwerte fiir die Fasertexturen Ti <1010> und Ti <0001>

sprechen die Ergebnisse des Ti/Ti 0-2 einer besseren Qualitéit (und somit Aussagekraft)
aufgrund des giinstigeren Signal-zu-Rausch Verhéltnisses. Dies wird auf die Abwesenheit
der (somit, z.B. bei der Probenpréiparation nicht interferierenden) Al Phase zuriickgefiihrt.
Dank dieser Tatsache ist ein klarer Trend des Ti <1010>-Fasertexturgradienten sichtbar.
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Ferner hat sich  im Gegensatz zum Ti/Al Komposit eine nicht (mehr) vernachlissigbhar
starke Ti <0001>-Fasertextur entwickelt.

An diesem Punkt konnen mehrere Ursachen fiir die Entstehung dieser beiden Ti Fa-
sertexturtypen, insbesondere aber der Ti <0001>-Fasertextur diskutiert werden. Letztere
lassen sich folgendermafen auflisten: Moglicher Grund fiir die Entstehung der Ti <0001>-
Fasertextur ist

1. eine andere Phase, z.B. der (fcc) Titanhydrid 6-TiH,
2. die Existenz axialer Druckspannungen

3. das o.g. unterschiedliche Hiilsen- und Rohrmaterial

Ursache 1 bezeichnet den Umstand, dass — neben der fiir das Texturergebnis zunéchst
zugrundegelegten Ti Phase  ein starker, im Bereich des Ti (0001) Reflexes iiberlap-
pender Peak einer anderen Phase vorliegt und das Messergebnis somit verfilscht haben
konnte. Eine Titanhydridbildung, z.B. jene des o.g. 0-TiH,; kann beispielsweise im Fal-
le eines sauren Milieus an der Ti Oberfliche des ASB Ti/Al Verbundes erfolgen [193].
Fiir die verwendete elektrolytische Politur wurde ein pH-Wert von etwa 1 bis 2 (sauer)
bestimmt, wonach die angesprochene Voraussetzung zur Hydrierung erfiillt wére. Aller-
dings konnten die gemessenen Reflexlagen des Ti XRDg keinem (der vorhandenen) ICDD
Pattern(s) des International Centre for Diffraction Data (ICDD) anhand der zugrundelie-
genden Datenbank (PDF Maint database [194]) fiir eine Titanhydrid Phase (z.B. §-TiHa:
ICDD 01-071-4960 [194]) zugeordnet werden, so dass bisher keine Hinweise fiir eine derar-
tige Hydrierung bestehen. Die gegeniiber XRD hohere Oberflachensensitivitiat der REM
konnte z.B. mittels energiedispersiver RONTGENspektrometrie (energy dispersive X-ray
spectrometry (EDX)) weitere Informationen liefern.

Der mogliche Grund 2 bezeichnet hingegen eine typischerweise, in der Literatur [142,182]
beobachtete Tendenz der Ti Texturentwicklung: Ublicherweise regelt demnach die hexa-
gonale Basisebene bei Verformung entsprechend so ein, dass sich der korrespondierende
Normalenvektor jener Ebene parallel zur Verformungsrichtung ausrichtet. Insbesondere
die Existenz axialer Druckspannungen kénnten also auf eine derartige, zur Drahtachse
parallele Ti <0001>-Fasertextur hindeuten. Dieser Vermutung soll zu einem spéteren
Zeitpunkt nachgegangen werden.

Schlieflich nimmt die mogliche Ursache 3 Bezug auf den Unterschied zwischen den im ASB
Ti/Al bzw. Ti/Ti Verbund verwendeten Materialien, welche dann unterschiedliche Verhal-
ten in der filamentiren Struktur wiahrend der Verformung des Komposits zeigen konnen.
Diese unterschiedlichen ,Rollen“ sollen im Folgenden der Einfachheit halber etwas bildhaft
illustriert werden: Zum Einen ,iibernimmt* die Ti Hiille die gleiche  Aufgabe/Rolle* im
ASB Ti/Ti wie jene im ASB Ti/Al Komposit (,,Hiilsenrolle?), wihrend zum Anderen das
Ti Stangenmaterial im ASB Ti/Ti jenes aus Al des ASB Ti/Al ersetzt (,Stangenrolle®).
Beide, Hiillen- bzw. Stangenelemente wurden insbesondere im ASB Ti/Ti 1 Verformungs-
zustand gemessen und in Abbildung 4.16 (analog der vorangegangenen Analyse) mit
den Bezeichnungen Ti/Ti 1 bzw. fil.c. versehen. Interessanterweise, kann dadurch eine
klare Unterscheidung zwischen Hiillen- bzw. Stangenelemente hinsichtlich des Gradienten
der Ti <0001>-Fasertextur getroffen werden, wiihrend ebendas im Falle der Ti <1010>-
Fasertextur nicht evident ist: Die Ti <1010>-Fasertextur zeigt sich als die dominante
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Textur der Hiillenelemente, die Ti <0001>-Fasertextur als jene des Stangenmaterials.
Zusitzlich gleicht der Gradient der Ti <0001>-Fasertextur im ASB Ti/Ti 1 jenem der Al
<111>-Fasertextur im entsprechenden Verformungszustand des ASB Ti/Al 1 (vgl. Ab-
bildung 4.10) in Bezug auf den bereits vorher beschriebenen, in 37 Filamenten ,préser-
vierten“, radialsymmetrischen Gradienten.

Abgesehen davon spielt die Ti <0001>-Fasertextur eine geringfiigige, ggf. vernachlissig-
bare Rolle in der Ti Textur, insbesondere fiir die Verformungsstadien Ti/Ti 0 und 2.

Im Vergleich der lokalen Ti Texturergebnisse des ASB Ti/Al 0-2 (Abbildung 4.15) mit
jenen des ASB Ti/Ti 0-2 (Abbildung 4.16) erweist sich die Stiirke der Ti <1010>-
Fasertextur als hoher im Falle des ASB Ti/Al fiir die Verformungszustinde N = 0 und
N = 1, wiahrend beide Komposite im Verformungszustand N = 2 diesbeziiglich gleich
auf erscheinen. Fiir eine entsprechende Diskussion hinsichtlich der Stérke der Ti <0001>-
Fasertextur kann Gegenteiliges ausgesagt werden: Aufer fiir den Zustand N = 0 (hier
macht die grofe Schwankungsbreite fiir ASB Ti/Al 0 Werte einen sinnvollen Vergleich
eher schwierig), ist die Fasertextur des ASB Ti/Ti 1-2 Komposits stérker, obgleich der
Unterschied nicht so profunde wie im Falle der Ti <1010>-Fasertextur ist. Nichtsdesto-
trotz besteht der Hauptunterschied zwischen den Ergebnissen der beiden ASB Verbiinde
Ti/Al und Ti/Ti im Auftreten einer erheblichen Ti <0001>-Fasertextur der Stangenele-
mente im Ti/Ti 1 Verformungszustand, wohingegen diese Fasertextur im Ti/Al Verbund
(hochstwahrscheinlich aufgrund der nicht vorhandenen Ti Stangenelemente) keine Rolle
spielt.

4.2.2.2.2.3 Ubrige Ti Texturkomponenten

Die in Abschnitt 4.2.2.1 bereits beschriebene bevorzugte Orientierungskomponente
der axialen Ti <1010>-Fasertextur, i.e. die Komponente {0110}<0001>, ist in Abbil-
dung 4.17 sichtbar und die einzige (weitere) signifikante Texturkomponente. Weitere
Messungen bestitigten eine fiir die Extrusion von Stangen bzw. Hiilsen hexagonaler Me-
talle typische [73,182,183] zyklische Ti <0001>-Ringfasertextur, hier mit der Ti <1010>
Richtung parallel zur Probenachse.
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Abbildung 4.17: Radialer ODF Gradient der Ti Phase fiir die verschiedenen Verfor-
mungszustinde: (a) Ti/Al 0, (b) Ti/Al 1, (c) Ti/Al 2
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4.3 Mechanische Eigenspannungen des Ti/Al Verbund-
materials

Als neu-installiertes, auf einer unkonventionellen Mess- und Auswertemethodik basieren-
des Messsystem ist es notwendig, im Folgenden zunichst die korrekte Operationalitéit des
XRpD? durch geeignete Vergleichsstudien konventioneller Methoden der SpA (¢cXRD) in
Abschnitt 4.3.1.1 sowie durch Anwendung des XRpuD? Messsystems in einer lokalen in
situ XRpD2-sa in Abschnitt 4.3.1.2 aufzuzeigen. Die Ergebnisse der lokalen XRpuD?2-sa
an den UFK ASB Ti/Al 0-2 Verbunddrihten sind entsprechend darauffolgend in Ab-
schnitt 4.3.2 dargelegt.

Bemerkung: Im Folgenden, aufser in Abschnitt 4.3.1.2, ist stets der Fall der Abwesen-
heit externer Last, d.h. ® = 0 betrachtet. Infolgedessen wird aus Griinden der Zweckmi-
figkeit und Lesbarkeit das in (2.7) eingefiihrte und in Abschnitt 2.3.1 zur Bezeichnung
der Eigenspannung o®° verwendete Superskript ,RS“ weggelassen.

4.3.1 Praliminarien

4.3.1.1 Vergleichsmessungen mittels cXRD und XRpuD? Methoden

4500

I ¥ = -60°..60°
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3500 —
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2000 —

1500

Intensitat / a.u.

1000

Al (333/511):
26, = 162.49°
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0 P R (R R R N S MU R,
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20/°

Abbildung 4.18: Gemessene 298?%,5)11)—Verschiebung mittels sin? ¢-Methode; nach [7]
Zur Absicherung der Vergleichbarkeit und fiir weitere Kalibrierungstestmessungen wur-
den verschiedene Probenmaterialien (z.B. mit Wolfram nano-beschichtete Siliziumeinkris-
talle (Waver), kugelgestrahltes Al) als ,Standard-Test“-Spannungsproben fiir das neu-
installierte XRpD? Messsystem verwendet: Dazu wurden diese sowohl im XRpD? Mess-
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system am ISP als auch am Institut fiir Werkstofftechnik /Metallische Werkstoffe (Insti-
tute of Materials Technology (IMT)) der Universitit Kassel mittels eines cXRD Messsys-
tems (sin® 1-Methode) untersucht. Als Beispiel fiir Letzteres sind die Al Gitterdehnungen

. (hkl)
durch respektive 26 (/")

(333/511)% durchgefiihrt wurden. Gemessen fiir verschiedene 1)’ Werte (korrespondierend

zum, u.A. hinsichtlich Messgenauigkeit empfohlenen ¢/'~-Winkelbereich [76]), ist der Shift
g333/51)

Messungen in Abbildung 4.18 gezeigt, welche am Al Reflex

der Peakposition in Bezug auf die spannungsfreie Winkellage 2 klar erkennbar.
Fiir die entsprechende XRpuD?-sa wurden die Al Reflexe (400), (331), (420)7 fiir die SpA
sowohl mittels Einzel- als auch multipler Peakauswertung (single/multiple peak evaluation
stress analysis) hinsichtlich der Optimierung von Messgenauigkeit bzw. -statistik genutzt.
Abbildung 4.19 verdeutlich am Beispiel der kugelgestrahlten Al Probe die gute Uber-

300
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O &K S
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| =X Gy
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Abbildung 4.19: Ergebnisse der sin® - und XRpD?2-Methode im Vergleich; nach 7]

einstimmung der verschiedenen Ergebnisse beider Methoden (¢XRD und XRpuD?) in den
Werten y. Im Fall der XRuD? Messungen wurden insbesondere verschiedene Auswerte-
prozeduren® getestet, wobei stets der gesamte Spannungstensor berechnet wurde, wihrend
bei den sin? 1 Messungen — zeitlichen Restriktionen geschuldet — Wert und Reproduzier-
barkeit nur fiir o95 bestimmt wurde.

Analoge Ubereinstimmung wurde in den Messdaten der cXRD-sa und XRpD?-sa auch
fiir alle anderen Testmaterialien beobachtet. Weiterhin bietet sich im Falle der XR pD?-

620338 — 29 = 162.49° mit 1 /5 S =1/, 55 = 18 x 106 MPa~! fiir Cu-K,, [194]

726510 = 99.08",200%" = 112.05°,26*" = 11657 mit S0 = —482x10-6MPa!,
1/, 85109 — 18 59 x 10-6 MPa~1; S{33Y = 55420) = —5.05 x 10"6MPa~1, 1/, 5% = 1/, g{+0 _
19.48 x 10~ MPa~!, entsprechend fiir Cu-K,, [194]

8als Parameterstudien fiir die Bestimmung der Optima von z.B. Frame-Messzeit (d.h. Messzeit fiir die
vollstédndige Aufnahme eines 2D Patterns), (hkl) Wahl, Einzel- bzw. multiple Peakauswertungssstrategien
sowie anderer Datenakquisitionsparameter
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sa eine Art ,Pseudo-1D-Analyse“-Moglichkeit an, indem der hiermit verfiigbar grofsere
~-Winkelbereich eines gemessenen 2D Patterns (Abbildung 3.7) entsprechend begrenzt
wird auf den Fall einer cXRD-sa: So kann eine Auswertung unter Beriicksichtigung der
auf beispielweise 87.5° <~ < 92.5° reduzierten Daten durchgefiihrt werden, um somit den
cXRD-sa Fall der Messung in der Diffraktometerebene (v = 90°, vgl. Abbildung 2.7)
innerhalb der XRpD?-sa zu simulieren. Entsprechende Vergleiche ergaben eine gute Uber-
einstimmung der Daten beider Methoden im Fall der nahezu regellos texturierten Test-
proben.

Bzgl. des Unterschieds des allgemeineren Ansatzes der XRD? Methode (verglichen mit
¢cXRD) in Hinblick auf den mittels des XRuD? Messsystems verfiighar groReren Da-
tenbereich des Beugungskegelschnittes (im 2D Pattern) sei auferdem folgendes, in Ab-
schnitt 3.3.5.1 bereits angekiindigtes numerisches Beispiel zu Anschauungszwecken ge-
geben: Wird eine Gitterdehnung anhand des fiir die XRD-sa gewihlten Peaks (hkl) be-
stimmt, so kann die Anzahl N,,, der zur Beugung beitragenden Kristall(it)e fiir beide
Fille, d.h. fiir die (i) cXRD-sa und die (ii) XRpD?-sa entsprechend [7]

YA N Hhkl Bh hz COS G(hkl)
RRLT 9 R sin 20(hkD

(4.3)

berechnet werden. Hierbei werden neben der Gesamtanzahl N der Kristall(it)e im be-
strahlten makroskopischen Volumen- bzw. Flachenelement auch Multiplizitdt Hpy, |3,66],
horizontale Divergenz Bh (in Radiant), Hohe h, des Detektorfensters und Goniometer-
messradius R entsprechend implementiert [195]. Offensichtlich gilt somit N,,, ~ h,, so
dass 7.B. das betrachtete XRpD? Messsystem mit einem 2D Detektor (Detektorfenster-
grofe von ca. 14 x 14 cm?) eine respektiv grofere Anzahl® von Kérnern im Vergleich zu
cXRD-sa Messsystemen mit Punkt- oder Liniendetektoren eruieren kann. Z.B. liegt im
Falle einer XRD-sa des betrachteten ASB Ti/Al Kompositdrahtes am Al (331) Reflex!®
mit den Arbeitsparametern R = 15.9cm, RONTGENbrennfleck von etwa 50 pm auf der
Probenoberfléiche und £, = 7.6 mrad, N, im Falle der cXRD-sa (d.h. h, = 1cm) in einem
Bereich von etwa ~88 bis ~2 fiir einen korrespondierenden Korngrofenbereich von ~0.2
bis ~1.4pm [5,54], wihrend der Bereich fiir eine entsprechende XRpD?sa (h, = 14 c¢m)
von ~1227 bis ~25 betrigt. Damit entsprechen die letzteren Werte sehr gut den Emp-

fehlungen zu den Anforderungen an die Messqualitit von N, > 20 [196]; und dies ins-
besondere fiir den gesamten o.g. Korngrofenbereich — im Gegensatz zu den Werten der
cXRD-sa.

In obiger Rechnung wurde die bestrahlte Probenfléche betrachtet. Im Falle der Beriicksich-
tigung der maximalen Eindringtiefe von 79 pm fiir Cu-K,, in Al [190] und des Verhéltnisses
dieser zur Korngrofe, kann ggf. das bestrahlte Probenvolumen betrachtet werden, wonach
sich eine entsprechend hohere Zahl N, ,, fiir beide 0.g. Methoden ergibt.

Allerdings sollte hier betont werden, dass (4.3) im strengen Sinne nur fiir eine perfekt
nicht-bevorzugt orientierte Pulverprobe gilt. Im Falle bevorzugter Orientierung ist das
Ergebnis fiir N,,, abweichend und kann nicht nach (4.3) berechnet werden. Nichtsdesto-
trotz bleibt die 0.g. Aussage iiber die Vorteile der Methode der XR pD2-sa im Vergleich zur

Yallein abhiingig vom Verhiltnis der Detektorfenstergréfien, falls alle anderen Parameter fest sind
10 gq1 = 24 [66], 65**") = 56.02° [194] fiir Cu-K,,
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cXRD-sa hinsichtlich Effizienz und Genauigkeit wahr, wihrend die obige Rechnung nur fiir
illustrative Zwecke angegeben wurde. Insbesondere im Falle der Untersuchung von (stark)
texturierten Proben sind, wie bereits frither erwihnt, die Applikationsmdoglichkeiten der
c¢XRD Methoden begrenzt (vgl. z.B. [76,87,97|), wohingegen ein Messsystem auf der Basis
der XRD?%-sa — wie im Falle des hier beschriebenen XRpD? Messsystems — aufgrund der
erweiterten, u.A. in Abschnitt 3.3.5.1 diskutierten Methodik weiterhin genutzt werden
kann.

4.3.1.2 Lokale in situ Spannungsanalyse mittels XRpD?

Eine weitere operative Testsequenz fiir die Reliabilitiit der mittels des XR pD? Messsystems
erhaltenen Daten betraf die Untersuchung der erreichbaren experimentellen Auflésung
hinsichtlich Reproduzierbarkeit und Messempfindlichkeit. Zu diesem Zweck wurde eine
lokale in situ XRpD2-sa an dem in Abschnitt 3.1.2.2 eingefiihrten UFK ED Ni-5at.%Fe
durchgefiihrt, indem der Verlauf der experimentell (mittels des XRpD? Messsystems) er-
haltenen Spannungen versus jenem der (externen) Lastspannungen aufgetragen wurde.
Letztere wurden mit Hilfe des auf dem Goniometer des XRj1D? Messsystems applizierten
Zug/Druck-Moduls (Abschnitt 3.3.5.2) ermittelt.

4.3.1.2.1 Lokale Phasenanalyse des Ni-Fe

Vorab seien die Ergebnisse der Elementanalyse des UFK ED Ni-5at.%Fe mittels EDX
bei Nutzung der K-Serie in Tabelle 4.1 angegeben. Die in Abbildung 4.20 gezeig-

Tabelle 4.1: Ergebnisse der EDX-Analyse an UFK ED Ni-5at.%Fe; nach [153]

s g g

_ . F .

= g 2 S = g

5 g 2 o & N T

S g = ’S L "§ Q, =
= £ g S: EE g %
< FE = = @ 8 ) g )
BH O A =5 U = = =
/% /% /% %

C 6 K-Serie 0.33 0.33 1.52 0.1
Al 13 K-Serie 0.14 0.14 0.29 0.0
Fe 26 K-Serie 5.22 5.17 5.18 0.2

Ni 28 K-Serie 94.19 9321 8894 26
O 8 K-Serie 1.17 1.16 4.06 0.2
Summe: 101.06 100.00 100.00

ten, im Vergleich zu Ni und Fe schwachen charakteristischen Rontgenlinien von O, C
und Al konnen einer geringen Kontamination dieses Materials wihrend der Préparation
(mechanische und elektrolytische Politur wie in Abschnitt 3.2.2.1 angegeben) zuge-
ordnet werden. Bei deren Vernachlissigung entspricht die exakte Materialkomposition
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Abbildung 4.20: EDX-Spektrum des UFK ED Ni-5at.%Fe [153]

Ni-5, 25at.%Fe. Abbildung 4.21 zeigt das mittels des XRpD? Messsystems aufgenom-
me lokale XRDg, welches qualitativ den mittels EDX gefundenen hohen Ni Phasengehalt
verifiziert. Dabei wurde der beste Phasenabgleich ( phase match/fit) mit dem Ni Pattern
(ICDD 03-065-2865) anhand der Datenbank [194] ermittelt. Weiterhin ergeben Messungen
mittels Riickstreuelektronenbeugung (electron backscatter diffraction (EBSD)) bei einer
Schrittweite von 40 nm eine mittlere KG von etwa (250 £ 50)nm [153] sowie eine vertikale
Wachstumsrichtung (growth direction (GD)) (Abbildung 4.22).

4.3.1.2.2 Lokale Texturanalyse des Ni-Fe

A priori zu den in situ XRpD?-sa Experimenten wurde die (lokale) Textur des UFK ED
Ni-5at.%Fe durch XRpD?-ta bestimmt, um deren mdoglichen Effekt auf die SpA abzu-
schitzen. Die Messplanung, -durchfiihrung und -auswertung wurde dabei analog der in
Abschnitt 3.3.4 und insbesondere in Abschnitt 3.3.4.2 beschriebenen Methodik (in-
kl. der angegebenen Software Pakete) vollzogen. Weiterhin wurden die Ergebnisse mit
EBSD Messungen bestiétigt [153]. Zur Berechnung der ODF aus den anhand der 2D Pat-
terns erhaltenen PF Daten wurden die folgenden PF genutzt: Ni (111), (200), (220) und
(311).

Im Ergebnis wurde eine schwache Ni <110>-Fasertextur in ED GD festgestellt (vgl. ent-
sprechende INVPF in Abbildung 4.23), welche somit einen vernachlissigbaren texturi-
ellen Einfluss auf die in situ XRpD?-sa Experimente offenlegt.
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Abbildung 4.21: XRDg des UFK ED Ni-5at.%Fe, gemessen mittels des XRpD?2-
Systems; nach [197]

4.3.1.2.3 Externe Lastbedingungen der lokalen in situ Spannungsanalyse mit-
tels XRpD?

Das UFK ED Ni-5at.%Fe Material wurde entsprechend einer inkrementell (AF ~ 500 N)
ansteigenden, uniaxialen Zuglast F' innerhalb des elastischen Bereichs bis zu 4025 N (bei
anschliefend dquivalenter Entlastung) in zwei experimentellen Set-ups beansprucht: un-
iaxiale Lastrichtung parallel zur

(i) (vertikalen)'' Probenachse S,

(ii) (horizontalen)'? Probenachse S;

des PKS S (vgl. Abbildungen 2.8 bzw. 3.10).
Bemerkung: Im ,ungedrehten Ausgangszustand“ des Goniometers, d.h. bei w = ¢ =
1 = 0, fallen die Achsen des LKS £ und des PKS & entsprechend

£1 = —81 (44&)
L, = S (4.4b)
£3 - 82 (44C)

zusammen (vgl. Abbildungen 2.8).

Diese Angabe ist per definitionem eine bzgl. des LKS £ und insofern hier hinsichtlich S im ,unge-
drehten Ausgangszustand“ des Goniometers gemeint.
12y¢]. Fufinote 11
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Abbildung 4.22: Représentatives EBSD Mapping des UFK ED Ni-5at.%Fe mit verti-
kaler GD (Schrittweite 40nm) [197]

Die resultierende Last F' und Dehnung ¢ wurden mittels des Deformation Device Systems
(Multi Level Control) der Firma Kammrath & Weiss GmbH aufgezeichnet. Die entspre-
chende Fliche Ay der Probe wurde bestimmt (9.88 mm?), wodurch die resultierenden
externen (Last-)Spannungskomponenten o, und o2, (parallel zur (horizontalen)'® Achse
S1 bzw. (vertikalen)' Achse Sy) des (Last-)Spannungstensors o berechnet werden konn-
ten.

Zur lokalen in situ XRpD2-sa des UFK ED Ni-5at.%Fe wurde die XRjD2-sa an denjenigen
Ni BRAGGpeaks hochstméglichen BRAGGwinkels'® durchgefiihrt. Dies ergab die BRAGG-
reflexe Ni (220), (311), (222) mit den in Tabelle 4.2 angegebenen, auf [194] basierenden
SpA-Parametern 2(9(()%1) und REK.

Tabelle 4.2: Verwendete Parameter zur lokalen in situ XRpuD?2-sa an Ni; nach [7,194]

(hk1) 29((]th) Sihkl) 1, Séhkl)
/o J(105MPa)~!  /(10° MPa)~!
(220)  76.38 —1.256 5.586
(311) 92.93 ~1.581 6.521
(222) 98.44 —0.985 4775

Ferner wurden Methoden der Einzel- sowie multiplen Peakauswertung angewandt. Beste
Ergebnisse bzgl. Indizierungsqualitit (vgl. Abschnitt 2.3.3) und statistischer MU wur-
den bei Einzelpeakauswertung am Ni (311) erzielt, so dass diese im Folgenden dargestellt
und benutzt werden. Der in diesem Fall auftretende hohe (fiir fcc Metalle zweithdchste)
Multiplizitdtswert von Hg1; = 24 |66] begiinstigt entsprechend (4.3) eine hohe Peakbasi-
sintensitdt und entspricht insofern allgemeinen Empfehlungen [76].

13ygl. Funote 11
l4ygl. Fufinote 11
15ygl. Abschnitt 4.3.2.1
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Abbildung 4.23: Textur des UFK ED Ni-5at.%Fe: INVPF in GD aus (a) der XRpD 2-ta
bzw. aus (b) EBSD Messungen

4.3.1.2.4 Ergebnisse der lokalen in situ Spannungsanalyse mittels XR nD?

4.3.1.2.4.1 Lastbedingungen parallel zur Achse S,
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Abbildung 4.24: Lokale in situ, bei Belastungsrichtung parallel zur Achse Sy bestimm-
te (a) Spannungskomponenten sowie (b) lineare Regression der experimentellen Werte
der Spannungskomponente og0; nach [7] bzw. [197]

Abbildung 4.24(a) zeigt die Ergebnisse fiir eine der o.g. Lastbedingungen (parallel zur
Sy Achse, d.h. die Variation von 0‘;2). Die Grofen oy bzw. 09 bezeichnen dabei (wie
bereits eingefiihrt) die Normalspannungskomponenten des Spannungstensors o, gegeben
in S parallel zur S§; bzw. Sy, wohingegen sich o5 auf die entsprechende Scherspannungs-
komponente bezieht. o; und oy sind die entsprechend in Abschnitt 2.2.3 definierten
(betragsméfkig) grokten Haupt(normal)spannungswerte im #H. Entsprechend ist ein linea-
rer Zusammenhang zwischen o, und der uniaxialen extern angelegten (Last-)Spannung
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o4, in Abbildung 4.24(a) erkennbar, welcher weiter mittels linearer Regression quanti-
tativ (lineare Korrelation von ca. 0.84) ausgewertet werden kann (Abbildung 4.24(b)).
Zudem wird ein, iiber den gesamten Lastbereich (von ¢3}) in etwa (der Gréfenordnung
der respektiven MU) konstant bleibendes o7 beobachtet.

Dariiber hinaus konnen weitere Details fiir die Grofsen o7 und oyp abgeleitet werden: Wh-
rend oy urspriinglich (d.h. fiir geringe/nullwertige externe Last) in der gleichen Grofen-
ordnung wie o1, liegt und bis zu einem Wert von etwa o3, = 150 MPa unverindert bleibt,
ist eine Anderung fiir hohere externe Spannungswerte feststellbar, so dass o7 dann o9
zugeordnet werden kann. Somit ist fiir o;p ein komplementires Verhalten beobachtbar:
Zunichst der gleichen Grofenordnung wie 99 entstammend fiir Werte im Bereich von
oy < 150 MPa, gilt dann oy ~ oy fiir 04, > 150 MPa. Diese Beobachtung kann an-
gesichts der Superposition der (inneren) Eigen- und (externen) Lastspannungen geméf
(2.7) verstanden werden. Somit kann die Grofenordnung der Eigenspannungskomponen-
ten aus den experimentellen Werten bei 03, = 0 bestimmt werden. Auferdem dominie-
ren die Lastspannungen die experimentell bestimmten Spannungswerte fiir den Bereich
05‘2 2 150 MPa, wie aus der, oben diskutierten Entwicklung der Hauptspannungswerte
evident ist.

Da die Probennahme fiir das UFK ED Ni-5at.%Fe Material in derart realisiert wurde, dass
die Lastachse stets orthogonal zur mikrostrukturellen GD in beiden der untersuchten Last-
bedingungen verlauft und die Kristall(it)e kolumnar in GD [197] sind (Abbildung 4.22),
erfahren alle Kristall(it)e in etwa die gleiche (Last-)Spannung, d.h. es gilt in erster Néhe-
rung der Grenzfall der in Abschnitt 2.3.2 erwidhnten REUSSschen Kristallitkopplungs-
hypothese [125]. Dadurch kénnen die externen Lastspannungswerte mit jenen (lokal be-

stimmten) experimentellen Werten direkt korreliert werden.

4.3.1.2.4.2 Lastbedingungen parallel zur Achse S,
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(a) (b)
Abbildung 4.25: Lokale in situ, bei Belastungsrichtung parallel zur Achse S; bestimm-
te (a) Spannungskomponenten sowie (b) lineare Regression der experimentellen Werte
der Spannungskomponente o11; nach [197]
72 Andy Eschke, Dissertation, 2014

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion 4.3. Mechanische Eigenspannungen des Ti/Al Verbundmaterials

Fiir die lokale in situ XRpD?-sa bei uniaxialer Last parallel zur Achse S; wurde zeitlichen
Restriktionen zufolge ein Inkrement von AF ~ 1000 N gewihlt. In Abbildung 4.25(a)
sind die Ergebnisse der lokalen in situ XRpuD?-sa (analog zu den in Abbildung 4.24(a)
bereits angegebenen) dargestellt. Im Vergleich dieser beiden Ergebnisse (Abbildungen
4.24(a) und 4.25(a)) wird sichtbar, dass ein Wechsel der Lastbedingung (von Lastachse
S; 7u Sy) entsprechend in einen Wechsel des (variierenden) Spannungswertes (von oy 7u
092) resultiert. Desweiteren wird insbesondere in den Abbildungen 4.25(a) und 4.25(b)
eine lineare Relation zwischen o1; und der uniaxialen externen Lastspannung o4} deutlich
(lineare Korrelation von etwa 0.92), wohingegen oy iiber den gesamten Lastbereich von o4}
(in guter N&herung) konstant ist. Ferner verliuft die Entwicklung der Hauptspannungs-
werte op und oy mit ansteigender externer Last analog jener in Abschnitt 4.3.1.2.4.1
beschriebenen.

4.3.1.2.5 Spannungs-Dehnungs-Diagramm des Ni-Fe

400 450
A Experiment I &  Experiment
lineare Regression

lineare Regression

350

350

experimentelle Spannung / MPa
externe Spannung / MPa
T

1 . 1 . 1 . 1 . 1 ) 1 50 1 . 1 . 1 . 1 . 1 . 1
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25

Dehnung / % Dehnung / %

(a) (b)
Abbildung 4.26: Spannungs-Dehnungs-Diagramm (a) mittels lokaler in situ XRpD 2-sa
bzw. (b) der mittels MTS ermittelten Lastspannung; nach [197]

Das Spannungs-Dehnungs-Diagramm o (¢)'%, welches aus den Ergebnissen der in Ab-
schnitt 4.3.1.2.4 beschriebenen lokalen in situ XRpD?2-sa ermittelt wurde, ist in Ab-
bildung 4.26(a) angegeben und zeigt einen linearen Zusammenhang zwischen den expe-
rimentell ermittelten Spannungs- und Dehnungswerten ¢ und ¢ (lineare Korrelation von
ca. 153 GPa). Um das, mit Hilfe des in situ Zug/Druck-Moduls aufgezeichnete Spannungs-
Dehnungs-Diagramm zu validieren, wurden Referenzmessungen an einem zertifizierten,
servohydraulischen Material Testing System (MTS) 810 am ISP durchgefiihrt. Abbil-
dung 4.26(b) gibt das resultierende Spannungs-Dehnungs-Diagramm o (g) wieder.

Der (globale) Elastizitdtsmodul (E-Modul) (YOUNG’s modulus) Y des UFK ED Ni-
5at.%Fe Materials kann gemik Y := o” /¢ anhand des Graphenanstiegs aus Abbil-
dung 4.26(b) zu Yyrs ~ 190 GPa bestimmt werden. Alternativ kénnen auch die in den
Abbildungen 4.24(b), 4.25(b) und 4.26(a) aufgezeichneten Daten fiir eine Abschét-
zung des E-Moduls Yxg;p2., anhand der lokalen in situ XRpuD2-sa Ergebnisse benutzt

165 bezeichne hier der Kiirze halber die experimentell bestimmten Spannungskomponenten o1 bzw. a9
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4.3. Mechanische Eigenspannungen des Ti/Al Verbundmaterials Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion

werden: Aufgrund der protokollierten Relation o(o*)!" zwischen den experimentell be-
stimmten und extern angelegten Spannungen in den Abbildungen 4.24(b) und 4.25(b)
und den Daten o(¢) in Abbildung 4.26(a), kann eine Korrelation o (¢) fiir den linearen
Bereich dieser o.g. Beziehungen hergeleitet werden. So ergibt sich aus diesen einfachen,
linearen Zusammenhingen

o(c®) = k-o® mit k ~ 0.88 aus Abbildungen 4.24(b) und 4.25(b)  (4.5a)
o(e) = &-e mit { ~ 153 GPa aus Abbildung 4.26(a) (4.5b)

fiir den E-Modul Yxg,p2., ein Wert von Yyg,p2, = §/k = 174 GPa.

Die zwischen Yyrg und Yxg,p2s, bestehende Differenz von etwa 10 % kann der Verwen-
dung unterschiedlicher Kraftmessdosen sowie den involvierten MU zugeschrieben werden.
Zudem ist der (lokale) Charakter des aus der lokalen in situ XRpD?%sa hervorgehen-
den Wertes Yyg,p2 4, streng genommen jenem des (globalen) Wertes Yyrg nicht iden-
tisch, sondern (giinstigstenfalls) als entsprechende Néherung geméifs der bereits in Ab-
schnitt 4.3.1.2.4.1 gefiihrten Diskussion (u.A. um den REUSSschen Grenzfall) zu ver-
stehen. Wird die naheliegende Vermutung der Korrektheit von Yyrg, d.h. von oﬁTS (emTs)
benutzt, so kann entsprechend eine lineare Korrekturfunktion K(UQR}IDQ_%) fiir den Zu-
sammenhang UQRpDQ—sa<8XR1JD2-Sa) 7u

K(0%pup2.sa) = 1.09 - 05 pe g, — 15.66 (4.6)

angegeben werden. Nichtsdestotrotz zeigt der Vergleich der Ergebnisse der XR pD?2-sa mit
jenen der MTS-Methode eine (im Rahmen der MU) exakte Mess- und Auswerteprozedur
der ersteren.

Zusammenfassend konnten die lokalen in situ XRpD?-sa Experimente die Korrektheit
und Genauigkeit der Ergebnisse der XRpD?2-sa  insbesondere bzgl. z.B. der Validitit int-
rinsischer KS-Transformationen wihrend der SpA sowie absoluter makroskopischer Span-
nungswerte — empirisch bestétigen. Letzteres ist jedoch materialabhéingig (hinsichtlich
z.B. Ordungszahl, Mikrostruktur wie z.B. KG und Textur) wie in Abschnitt 2.3 an-
gegeben und konnte hier aufgrund der Wahl eines adequaten Probenmaterials realisiert
werden. Weiterhin konnte in Abschnitt 4.3.1.2 Machbarkeit und Giite einer derartigen
lokalen in situ XRpD?2-sa beispielhaft gezeigt werden, welche hinsichtlich des allgemeinen
wissenschaftlichen Interesses an der Untersuchung interner Spannungszustinde [89] und
entsprechender Auswirkungen auf Materialeigenschaften [198,199] sowie mechanischer De-
formationsmechanismen [200] von Bedeutung ist.

Schlieflich konnten insgesamt in Abschnitt 4.3.1 die korrekte Kalibrierung des Mess-
systems iiberpriift sowie simtliche, mit der Messprozedur des XRpD? Messsystems ver-
bundene Transformationen und Auswertealgorithmen verifiziert werden.

1754 bezeichne hier der Kiirze halber die externen (Last-)Spannungskomponenten o4y bzw. ob,
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Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion 4.3. Mechanische Eigenspannungen des Ti/Al Verbundmaterials

4.3.2 Lokale Spannungsanalyse an Ti/Al 0-2 mittels XRuD?

Der lokalen XRpD2-sa der ASB Ti/Al 0-2 Verbunddriihte vorausgehend, wurden Para-
meterstudien hinsichtlich der Bestimmung der Optima von z.B. Frame-Messzeit, (hkl)
Peakwahl, Strategien zur Einzel- bzw. multiple Peakauswertung sowie anderer, zur Da-
tenaufnahme relevanter Groen durchgefiihrt, um die bestmdgliche XRpD 2-sa fiir die in-
teressierenden Proben zu erreichen. Details fiir eine kleine Auswahl dieser Untersuchungen
ist im Folgenden (Abschnitte 4.3.2.1 und 4.3.2.2) angegeben, bevor sich schwerpunkt-
mifRig den Ergebnissen der lokalen XRpD?-sa an den Verformungszustinden Ti/Al 0-2
gewidmet wird (Abschnitte 4.3.2.3).

4.3.2.1 Spannungsanalyse an Reflexen hoher 20 Werte — zur Riickwértsbeu-
gung

Wie in Abbildung 4.27(a) gezeigt, fiihrt (in Folge der durch das apparative Set-up ge-
gebenen Restriktionen) der messbare 20-Bereich des XRpuD? Messsystems zu 20, ~ 125°
bei einem Detektor(arbeits)abstand D (Goniometermessradius) von D = 15.9c¢m im
Messmodus der Vorwértsheugung (forward diffraction measurement mode). Generell sind
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Abbildung 4.27: XRDg der (a) Al bzw. (b) Ti Phase, gemessen mittels des XRpuD?-
Systems; nach [7]

allerdings fiir XRD-sa Anwendungen hohe 20 Werte in Hinblick auf die daraus resul-
tierend hohere Winkelauflosung gemif AGPF) = —AdFkD /qhkl) tan 9D [385] sowie
zur Reduktion des Einflusses mechanischer Justierungsfehler und der damit verbundenen
Verringerung der MU wiinschenswert [76,96]. Grundsétzlich sollte nach [76] ein Bereich
von 40° < 260 < 167° erfakbar sein. Daher wurden zu Optimierungszwecken zunichst
auch Experimente im Riickwértsbeugungsmodus ( backward diffraction measurement mo-
de) durchgefiihrt. Allerdings waren — aufgrund zu geringer Peakintensitidten fiir hohere
BrAGGwinkellagen, der hoheren Abschwéchung (attenuation) der RONTGENstrahlen an-
gesichts der fiir hohere D Werte resultierend lingeren Propagationswege durch Luft sowie
probenspezifischer Eigenschaften (wie z.B. nicht-regellose Textur) — keine alternativen
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Peaks zu den in Abschnitt 4.3.1.1 bereits betrachteten vorhanden fiir eine mdgliche
XRD-sa oberhalb von 26, ~ 125°. Insbesondere waren die Beugungsintensititswerte zu
gering fiir eine (erfolgreiche) Indizierung wihrend des Anpassungsalgorithmus der Beu-
gungskegelverzerrung (vgl. Abschnitt 2.3.3). Somit fanden alle folgenden Experimente
zur lokalen Al XRpD?2-sa im Vorwirtsbeugungsmodus bei D = 15.9 cm statt.

Im Falle der lokalen Ti XRuD?2-sa zeigt Abbildung 4.27(b) ein mit Hilfe des XRuD?
Messsystems aufgenommenes XRDg. Der Tatsache der Existenz einiger Ti Peaks oberhalb
von 20, &~ 125° fiir Cu-K,, [96] zum Trotz, kommen dhnliche Griinde wie im Fall von Al
zum Tragen.

4.3.2.2 Wahl der Peaklagen sowie Strategien zur Einzel- bzw. multiplen Pea-
kauswertung

Desweiteren wurden Strategien zur Einzel- sowie multiplen Peakauswertung verfolgt, wo-
bei die (messqualitativ) besten Ergebnisse hinsichtlich Indizierung (vgl. Abbildung 4.28)
und statistischer MU in diesem Fall durch Einzelpeakauswertung des Al (420) Reflexes
erreicht wurden, so dass diese auch im Folgen dargestellt werden. Gliicklicherweise, pro-

Abbildung 4.28: Exemplarisches Ergebnis der Al (420) Indizierung: Beugungskegel-
schnitte des Ti/Al 0 Drahtes fiir drei verschiedene -Kippwinkel inkl. der Indizie-
rungspunkte der 201429 Auswertungsprozedur [7]

fitiert hier die hohe Anzahl N,,, der zum Messergebnis beitragenden Kérner von einer,
geméf (4.3) entsprechend hohen Multiplizitdt Hyso = 24 [66] (vgl. Abschnitt 4.3.1.1).
Analoge Experimente und Argumentation fiihren im Fall der Ti XR pD?-sa zur Wahl von
Ti (114)'®. Erschwerend reduzieren Faktoren, wie die vergleichsweise geringe Eindring-
tiefe!” fiir Ti von etwa 11 pm [190] fiir Cu-K,, sowie die Multiplizitit von H;1,=12 |66],
das Signal-zu-Rausch Verhéltnis fiir Ti erheblich, so dass (verglichen mit z.B. Al oder Ni)
generell nur eine geringere Indizierungsqualitit erreicht werden kann.

189914 = 114.22° mit S = —2.604 x 10-6 MPa~!, 1/, §{"*) = 11.000 x 10~ MPa~" fiir Cu-K,
[194]
9vgl. Fufinote 5
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4.3.2.3 Lokale Spannungsgradienten in Ti/Al 0-2

4.3.2.3.1 Transformation in das der Symmetrie angepasste Koordinatensys-
tem

Um die Eigenspannungsverteilung der UFK ASB Ti/Al 0-2 Verbunddrihte (i) lokal so-
wie (ii) hinsichtlich des Umformgrades auflosen zu kénnen, wurden die drei bereits in
der XRpD?-ta (vgl. Abschnitt 4.2.2) untersuchten Verformungszustinde Ti/Al 0-2 wie-
derum entlang der in Abbildung 3.3 angegebenen Messpfade mittels XRpD?2-sa analy-
siert. Daraus folgt die Angabe der resultierenden Spannungstensorkomponenten bzgl. des
lokalen PKS S. Um eine Korrelation mit der durch den ASB Prozess der Probe ge-
gebenen (Zylinder-)Symmetrie zu erhalten, wurden diese Ergebnisse in Komponenten
(Abbildung 4.29) bzgl. des entsprechenden Zylinderkoordinatensystems? Z := (r, ¢, 2),
d.h.in 0,,, 04y, 022, etc.?! durch Verwendung der Transformation 6% = T o° TT [95| mit
der Transformationsmatrix [70]

cosep singp 0

T=T5"%:=|—sinp cosyp 0]. (4.7)
0 0 1
iiberfiihrt.
)\J_ST'J

Ss

Abbildung 4.29: Zylindrische Spannungstensorkomponenten am Ausschnitt einer Pro-
benhiilse im Bezug zum Probenkoordinatensystem S [7]

Im Falle der Normalspannungskomponenten o, bzw. o, fithrt (4.7) zu den Werten der
bereits nach (2.18) in Abschnitt 2.3.2 definierten Planarspannung aé/) bzw. afd),ﬂ/z).
Daher wurde der Azimutalwinkel ¢ = ¢’ (Abbildung 2.6) insbesondere fiir jedes einzel-
ne Filament der Verformungszustinde Ti/Al 1-2 (Abbildung 3.3) protokolliert.
Weiterhin konnte im Falle des Ti/Al 0 Zustandes ein Léngsschnitt des ASB Verbund-
drahtes (innerhalb der Symmetrieebene S, —S3 in Abbildung 4.29) entlang der radialen
Richtung vermessen werden, um eine lokale Spannungsverteilung fiir die Komponente o,
zu erhalten.

20ygl. w.A. [179]
*'Hier bezeichnen o,,, 04y, 0.2, etc. natiirlich entsprechend o7, 0Z,, 0Z,, etc. Aus Griinden der

Zweckméfigkeit und Lesbarkeit wird das Superskript Z allerdings weggelassen.
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4.3.2.3.2 Totalphasenspannungen in Al und Ti

Die Ergebnisse der Normalspannungskomponenten o

«a
T

(07
T und o

a 22

@ 2% jeweils als (i) Funk-

tion des Umformgrades (Ti/Al 0-2) sowie als (ii) Funktion der radialen Messposition (vom
Probenrand zum -zentrum) sind in den Abbildungen 4.30-4.32 dargestellt. Beim Ver-
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Abbildung 4.30: Gradient der lokalen Radialspannungskomponente o2.(r) der Ti/Al
0-2 Drihte: (a) Al, (b) Ti; nach [7]
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Abbildung 4.31: Gradient der lokalen Tangentialspannungskomponente o, (r) der

Ti/Al 0-2 Dréhte: (a) Al, (b) Ti; nach [7]
gleich der lokalen Spannungsergebnisse fiir die Al Phase mit jenen der Ti Phase fallen
auf den ersten Blick die drastischen Unterschiede bzgl. Schwankungsbreite sowie abso-
luter MU entlang des radialen Messpfades auf. Wie bereits an friitherer Stelle bemerkt

22mit den, im Folgenden genutzten Bezeichnungen o = Al, Ti fiir die Al bzw. Ti Phase
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Abbildung 4.32: Gradient der lokalen Axialspannungskomponente 2, (r) des Ti/Al 0
Drahtes: (a) Al, (b) Ti; nach [7]

(vgl. z.B. Abschnitt 4.3.2.2), konnen Griinde fiir diese Beobachtung in der fiir die bei-
den Phasen unterschiedlichen Indizierungsqualitit gefunden werden: Im Falle des Ti tra-
gen beispielsweise eine vergleichsweise geringe Eindringtiefe und das Nichtvorhandensein
préferentieller Reflexe (hinsichtlich z.B. hoher Hjy,, Werte) zu einem partiell ungiinsti-
gen Signal-zu-Rausch Verhéltnis und somit zu einer entsprechend benachteiligten Indizie-
rungsqualitat bei.

Zunichst sollen die Ergebnisse der radialen Spannungskomponenten ¢2. (Abbildung 4.30)
und tangentialen Spannungskomponenten o, (Abbildung 4.31) diskutiert werden:
Fiir den Verformungszustand Ti/Al 0 kann weder fiir ¢! (Abbildung 4.30(a)), noch
fiir 03, (Abbildung 4.31(a)) ein Gradient innerhalb der gesamten Al Phase identifiziert
werden. Insbesondere sind die Absolutwerte dieser Spannungen gleich oder nahezu Null.
Diese Observation ist hinsichtlich der Tatsache versténdlich, dass Al die (einzige) innere
Phase des rotationssymmetrischen Ti/Al 0 Kompositdrahtes und die externe, durch den
Umformungsprozess aufgebrachte Last zu einem gewissen Grad homogen verteilt ist [52].
Im Gegensatz dazu entsprechen, in Hinblick auf die korrespondierenden Ti Spannungswer-
te, die o) (Abbildung 4.30(b)) und ¢}, Werte (Abbildung 4.31(b)) jeweils Druck-
spannungen von nicht unbeachtlicher Grofenordnung. Da im Zustand des mechanischen
Gleichgewichts eines Festkorpers die Normalkomponente des Spannungsvektors eine steti-
ge Funktion (insbesondere) an den inneren Grenzfléichen sein sowie an der Aufenfliche ver-
schwinden muss (vgl. z.B. [68,69]), kann die folgende Schlussfolgerung bzgl. der Ergebnisse
gezogen werden: Die radiale Spannungskomponente o, muss eine stetige Funktion entlang
der radialen Richtung, d.h. insbesondere stetig an der Phasengrenze Al zu Ti, und Null
an der ZylinderauRenfliiche sein. Daher wird ein Gradient in o' (Abbildung 4.30(b))
erwartet, welcher leider aufgrund der bereits erwdhnten experimentellen Herausforderun-
gen hinsichtlich der Ti Phase nicht aufgeldst werden konnte.

Fiir den Verformungszustand Ti/Al 1, sind fiir Al vergleichbar?® geringe Zugspannungs-
werte in 0,/ (Abbildung 4.30(a)) und o7, (Abbildung 4.31(a)) erkennbar; wieder von

Z3die Ti Spannungswerte sowie das allgemeine Auflésungsvermdgen einer XRD-sa in der Gréfenordnung
von etwa 30...50 MPa [87] betreffend

Andy Eschke, Dissertation, 2014 79

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.




4.3. Mechanische Eigenspannungen des Ti/Al Verbundmaterials Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion

etwa der selben Grofenordnung. Die korrespondierenden Ti Spannungen (Abbildung
4.30(b) und Abbildung 4.31(b)) zeigen — abgesehen von der erheblichen Streubreite —
weiterhin Druckspannungswerte, im Mittel etwas kleiner als jene in Ti/Al 0. Ein (radialer)
Gradient ist — wenn iiberhaupt — nur im Falle der Ti Werte erkennbar.

Im Gegensatz dazu existiert im Verformungszustand Ti/Al 2 ein radialer Gradient auch
in der Al Phase (insbesondere fiir 02! in Abbildung 4.30(a)), wohingegen der leichte in
Ti/Al 1 sichtbare Ti Gradient im hoher verformten Zustand Ti/Al 2 (Abbildung 4.30(b)
und Abbildung 4.31(b)) verschwunden zu sein scheint. Wihrend beide Spannungen, o,
und 0530, als Druckspannungswerte in der etwa gleichen Gréfenordnung wie fiir die weniger
verformten Zustiinde verharren, bewegen sich die Al Phasenwerte 0! hin zu geringfiigigen
Druckspannungswerten, insbesondere in den inneren Bereichen des Ti/Al Kompositdrah-
tes. Dieser lokale Gradient der oA Werte in Abbildung 4.30(a) kann mit dem in [82]
diskutierten, lokalen Gradienten der Al Hérte korreliert werden: Wéihrend kein solcher
Gradient fiir die nieder verformten Zustidnde (Ti/Al 0-1) zu finden ist, zeigt der innere
Bereich der hoher verformten Ti/Al Kompositdrihte grofere Hiartewerte als der dufere;
unabhingig vom stetigen Anstieg jener mit zunehmender Verformung. (Im Falle von Ti
existiert bereits fiir niedrigere Verformungszustinde ein solcher Gradient.) Diese Druck-
spannungswerte konnen demnach zur Festigkeitssteigerung des Materials beitragen.

Wie bereits in den o.g. Kommentaren zu experimentellen Herausforderungen bei der Aus-
wertung der Ti XRpD?-sa verdeutlicht wurde, steigt auch entsprechend der Absolutwert
der MU mit zunehmendem Ti Phasenanteil von Ti/Al 0 nach 2, so dass folglich die Mess-
qualitit der erhaltenen Daten reduziert wird.

Schliefslich kann, in Hinblick auf die in Abbildung 4.32 gezeigten Spannungskomponen-
ten o, des Ti/Al 0 Verformungszustandes ein bemerkenswerter radialer Gradient fiir die
(Druck-)Spannungswerte der Al Phase beobachtet werden, welcher mit dem Materialfluss
des Ti/Al 0 Drahtes im inneren Bereich, in dem ein Maximalwert axialer Dehnung im
Falle radialer Belastung einer Stange bzw. Hiilse antizipiert wird [52], korreliert werden
kann. Abgesehen von dem offensichtlichen, in Klammern gesetzten Ausreisser in Abbil-
dung 4.32(a) (3. Messpunkt von rechts), welcher aufgrund geringer Indizierungsqualitét
auftritt, konnte ein radialsymmetrischer Gradient aufgelost werden. Die Zugspannungs-
werte der Ti Phase Abbildung 4.32(b) sind eher geringer Grofse.

In der obigen Diskussion wurde eine strenge Differenzierung zwischen den Eigenspan-
nungsarten o-% und o' (vgl. Abschnitt 2.3.1) nicht beabsichtigt. Nichtsdestotrotz,
konnen die o.g. Ergebnisse darauf Bezug nehmend weiter interpretiert werden: So z.B. kon-
nen die in o7, 03, und o, erkennbaren Fluktuationen (vgl. Abbildungen 4.30-4.32)
auch betréchtlichen deviatorischen Anteilen von ¢,:%, ol und ol,* zugeordnet werden,
welche typischerweise in plastisch verformten Material gefunden werden (vgl. z.B. [97])
und geméik (2.9) Eingang in die Messungen erhalten.

4.3.2.3.3 Assessment der Ergebnisqualitit

Neben den o.g. Uberpriifungen der Qualitiit der Ergebnisse hinsichtlich Indizierungsqua-
litdt etc., wurden weitere Plausibilitdtstests zur Bewertung der Validitdt der erhaltenen
Messergebnisse durchgefiihrt. Infolgedessen wurde das Erfiillen der mechanischen Gleich-
gewichtsbedingungen z.B. bzgl. der Abwesenheit einer makroskopischen Totalspannung
der gesamten Probe inspiziert.
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Aus Symmetriegriinden wurde eine axiale Abhéngigkeit fiir die Spannungstensorkompo-
nenten oy, und o, verworfen. Demnach kann die o.g. Forderung (bzgl. des Probenge-
samtvolumens V') in der Form von

0= Z 1/“/ o dQ, (4.8)

mit den entsprechenden, den Phasen a zugehdrigen (Flidchen-)Bereichen @, geschrieben
werden. Hier kann @), als wie in Abbildung 3.3 verdeutlichte Querschnittsfliche verwen-
det werden. Weiterhin kann im Falle perfekter Rotationssymmetrie zudem die tangentiale
Abhingigkeit der Grofen o7, und o, vernachlissigt werden, so dass sich die rechte Sei-
te von (4.8) zu einem Integral entlang der radialen (Mess-)Richtung iiber den gesamten
Probenquerschnitt reduziert. Im Einklang mit dem, aus bereits erwithnten Uberlegungen
erwarteten Trend ist diese reduzierte Gleichgewichtsgleichung sehr gut erfiillt fiir die Pro-
benzustinde geringerer Umformgrade (Ti/Al 0 und 1), wohingegen eine Diskrepanz von
etwa —80 MPa fiir den Zustand Ti/Al 2 auftritt, welche allerdings den Ergebnissen der Ti
Phasenspannung zugeordnet werden kann. Hieraus kénnen die o.g. Symmetrieannahmen
fiir o). und og,, als, durch die XRpD2-sa Ergebnisse gerechtfertigt betrachtet werden.
Bei Anwendung der oben beschriebenen reduzierten Form von (4.8) auf die fiir Ti/Al 0
erhaltenen o2, Ergebnisse entsteht eine Fehlanpassung von ca. —100 MPa. Dies kann an-
hand der Tatsache erklirt werden, dass — im Gegensatz zu den weiter oben diskutierten
Spannungstensorkomponenten oy, und of, — die mégliche axiale Abhéngigkeit der of,
Werte aufgrund der ASB Prozessdetails nicht verworfen werden kann (wihrend die Rota-
tionssymmetrie weiterhin giiltig sein mag). Préziser formuliert ist die (H6he der radialen)
Umformungszone des Ti/Al Zylinders gering im Vergleich zur Initiallinge des Materials.
Somit befindet sich aufgrund des inkrementellen Prozesscharakters zu jeder Zeit nur ein
Partialvolumen des Drahtes direkt unter homogenen (rein radialen) Lastbedingungen. Da-
durch kann, wihrend sich das Material durch die mit vier Himmerbacken ausgestattete
Rundknetmaschine bewegt, eine nicht-vernachlissighare z-Abh#ngigkeit der Deformation
(Dehnung) aufgebaut werden und zu einer entsprechenden Funktionalitit der Spannungs-
werte fithren. Ergebnisse einer 3D elastischen FEM in [52] zeigen Gradienten der axialen
Spannungskomponente bereits fiir geringe Probenvolumen unter radialer Lastbedingung,
welches auf die Situation im Draht extrapoliert werden kann und folglich Belege fiir die
obige Argumentation liefern kann.

In diesem Fall ist (4.8) weiterhin fiir 02, giiltig, jedoch nun mit @, als Bezeichung fiir den
entsprechenden Langsschnitt innerhalb der Symmetrieebene S; — Ss (Abbildung 4.29).
Da fiir 02, (entsprechend der durchgefiihrten Messungen) nur ein radialer Verlauf auf-
gezeichnet wurde, kann eine experimentelle Verifikation auf der Grundlage der derzeit
verfiigharen Daten nicht gefiihrt werden. Auferdem geht die obige Diskussion von der
Machbarkeit eines perfekt priparierten Langsschliffs des (2.8 mm diinnen) Ti/Al 0 Kom-
positdrahtes aus, welches in der Tat nicht trivial ist. Ein imperfekter Schliff wiirde jedoch
einen entsprechend fehlerhaften Einfluss auf das Spannungsergebnis haben, welcher auf-
grund des planaren Charakters der Messung nicht korrigiert werden konnte.
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4.3.2.3.4 Abschiitzung der o™ und Korrelation mechanischer Eigenschaften

Die Daten der XRpD?-sa kénnen nun genutzt werden, um eine Abschiitzung der Makro-
spannung o™ gemiR (2.10) (Abschnitt 2.3.1) fiir die Ti/Al Verbunddrihte herzuleiten:
Tabelle 4.3. Aufgrund der Abwesenheit einer externen Last (o* = 0), folgt unmittelbar

oM = o!. Die in Tabelle 4.3 angegebenen Werte sind bereits korrigiert in Hinblick auf

Tabelle 4.3: Makrospannungskomponenten der Ti/Al 0-2 Drihte [7]
Ti/AIN o), /MPa o, /MPa ol /MPa

0 —55+13 —=55%+13 7474
1 —144£29 144429 -
2 —183+£44 183444 -
die in Abschnitt 4.3.2.3.3 diskutierte akkumulierte Diskrepanz geméfs (4.8). Allerdings

sind sie als reine Schitzwerte bzgl. der folgenden Argumentation zu betrachten. Nichts-
destotrotz konnen sie fiir eine weitere Plausibilitidtspriifung in Hinblick auf den Vergleich
der Absolutgréfen mit jenen der entsprechenden, in [6,53| angegebenen Fliefspannungs-
werte oy der Ti/Al Kompositdrihte verwendet werden: Neben der Beobachtung, dass
die makroskopischen Werte o™ fiir den Verformungszustand Ti/Al 0 vergleichbar kleine
Absolutwerte, sogar nahe der XRD-sa Messbarkeitsgrenze?! (und insofern ggf. vernachlis-
sighare Werte) ergeben, befinden sich alle Werte der untersuchten Verformungszustiande
Ti/Al 0-2 insbesondere weit unterhalb der Werte der o.

100 0
90 + 7 -20
s 4 40
80 L ]
. 4 60
70 - o 180
60 - -100 QC_.U
. I 4 -120
= sl =
2 I 1140 =,
> 40l 4160 ©
= 30 | 4-180 O
i 4 200
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I 4 220
10 - 4 240
0L ! L1 260
0 1 2
Ti/Al N

Abbildung 4.33: Trend von vA! und ¢!, mit zunehmender Verformung [7]

Zudem verrdt Tabelle 4.3 weitere interessante Details: Wie in Abbildung 4.33 darge-
stellt, nimmt der Ti Phasenvolumenanteil ™" der ASB Ti/Al Verbunddrihte linear zu

24ygl. FuBnote 23
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(Al Phasenvolumenanteil ! nimmt entsprechend ab) mit (in etwa) linear steigendem
Umformgrad von Ti/Al 0 nach 2 [53]. Die Ti Elemente stehen, wie vorher in den Ab-
bildungen 4.30(b) und 4.31(b) gezeigt, unter Druckspannung. Somit akkumuliert ihr
kompressiver Beitrag zur makroskopischen Spannung o™ von Ti/Al 0 nach 2. Allerdings
fillt der Gradient der Absolutwerte von o™ von einem Anstieg von ca. 260 % (von Zu-
stand Ti/Al 0 nach 1) auf einen anschlieRenden Wert von etwa 130 % — trotz des linearen
Zuwachses von v fiir alle betrachteten Verformungszustinde (um jeweils ca. 60 %). Die-
ser Kollaps um einen Faktor von ca. 2 ist in Abbildung 4.33 anhand der Evolution des
Anstiegs des ol -Graphen, insbesondere am Verformungszustand Ti/Al 1 aufzeigbar.
Interessanterweise markiert Ti/Al 1 einen ausgezeichneten Zustand des Ti/Al Verbund-
drahtes in Hinblick auf die Entwicklung der Textur [8], Mikrostruktur sowie der mecha-
nischen Eigenschaften [5,53,82,83] im Laufe des ASB Prozesses. So z.B. verzeichnen die
spezifische Festigkeit o,(p) [8] des Komposits (der Massendichte p), die UTS [5,82] sowie
die Entwicklung der maximalen Fasertexturintensititen [8] einen Riickgang in der Zunah-
me der respektiven Eigenschaft jeweils beim Vergleich der Verhiltnisse vor und nach dem
Verformungszustand Ti/Al 1. Insbesondere wird der grofte Festigkeitsgewinn des ASB
verformten Komposits bei Ti/Al 1 beobachtet. Im Detail fillt der o.g. Zuwachs der mecha-
nischen Eigenschaften auf einen Wert von ca. 80 % (zwischen Ti/Al 1 und 2) im Vergleich
zum vorigen Verlauf (zwischen Ti/Al 0 und 1). Wihrend nicht dieselbe starke Abnahme
in der vorher diskutierten Entwicklung der makroskopischen Spannungswerte (ca. 50 %)
gesehen wird, so koinzidiert sie doch im Mittel mit den Trends von ! (ca. 100 %, keine
Anderung der Abnahme: Abbildung 4.33) und ¢! . Somit kann diese Beobachtung —
mit Bedacht darauf, dass die existierenden Eigenspannungen hoéchstwahrscheinlich nur
einen Teil der zur Festigkeitssteigerung beitragenden Mechanismen im UFK Ti/Al Ver-
bundmaterial (neben weiteren Effekten, wie z.B. der Textur, Kornfeinung, Korngrenzen)
darstellen — mit der im ASB Verbund erkennbaren Entwicklung der mechanischen Eigen-
schaften korreliert werden.

P

Zentrum

50+

— 200 pm @@ % = 200pm (b)

Abbildung 4.34: Zur Orientierungsverteilung der Spannungsellipsoiden in Ti/Al 0-2
(erstellt anhand von Abbildung 3.3)

Zudem ist Ti/Al 1 noch hinsichtlich eines weiteren Details gegeniiber den anderen Ver-
formungszustinden ausgezeichnet: Wie Abbildung 4.34 qualitativ aufzeigt, besitzen die
ermittelten Al Spannungszusténde in Hinblick auf die Orientierung des zugehorigen Span-
nungsellipsoiden (vgl. Abschnitt 2.2.3) im Falle des Ti/Al 1 (Abbildung 4.34(b))
interessanterweise keine (nahezu) Regellosigkeit wie fiir Ti/Al 0 und 2 (Abbildungen
4.34(a) und 4.34(c)). Vielmehr scheint das in den verschiedenen (radialen) Messpunkten
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ermittelte Hauptspannungssystem 7 eine konstante Lage gegeniiber dem PKS & zu be-
sitzen. Wihrend fiir die iibrigen Verformungszustinde quantitativ eine zweistellige Stan-
dardabweichung des Winkels (in °), welcher zur Angabe der Verdrehung von H gegeniiber
S z.B. anhand der Beziehung der Achsen H; und &) genutzt werden kann, zu beobachten
ist, betriagt der mittlere Wert dieses Winkels (44.8 +6.8) ° fiir Ti/Al 1. Diese eingeregelte
Lage des Winkels ist vermutlich auf die Mesostruktur des Ti/Al 1 Verformungszustandes
zuriickzufiihren.

Zusammenfassend ist der Spannungszustand der ASB Ti/Al Verbunddréihte charakteri-
siert durch Druckspannungswerte. Aufgrund der Realisation des ASB Prozesses mit einer
in eine Ti Hiilse gesteckten Al Stange, kann der ASB Umformprozess — in einer Appro-
ximation erster Ordnung — mit jenem Rundknetprozess eines Hiilsenmaterials verglichen
werden, welcher mit Hilfe eines (reibungslosen) Dorns durchgefiihrt wird und entspre-
chend &dquivalent zum Rundkneten eines Stangenmaterials ist [52]. Wie in [52| gezeigt,
erhoht diese Implementation die Duktilitit (Forminderungsvermogen) des Komposits so-
wie die Homogenitdt der vON MisESschen Vergleichsspannung [184], welches folglich zu
einer homogeneren Verformung fiihrt.

4.3.2.3.5 Scherspannungskomponenten

In den vorangegangenen Abschnitten wurden nur Normalspannungskomponenten o;;
(und insbesondere keine Scherspannungskomponenten o;;, mit i # j) diskutiert. Dies ist
der Tatsache geschuldet, dass erstens im Falle des hoher verformten Materials (Ti/Al 1-2)
keine verniinftige Auswertung der o2, Werte mdglich war, d.h. nur der biaxiale bzw. BWS
Spannungszustand (mit den Planarspannungen o7, und og,) ausgewertet wurde. Zwei-
tens sind alle bestimmten Scherspannungswerte von vernachldssigbarer Grofenordnung
fiir diese Umformgrade. Unter der Annahme, dass dies ebenso fiir alle weiteren, unbe-
stimmten Scherspannungswerte gelte, kann der Spannungszustand der ASB Ti/Al Kom-
positdrihte durch die entsprechenden Hauptspannungswerte beschrieben werden, welche
in diesem Fall den Werten o7, 02 und o7, identisch sind und mit den drei Hauptachsen
H; (i = 1,11, IIT) des Spannungsellipsoiden (vgl. Abbildung 2.3) korrespondieren. Dieses
Ergebnis ist gut mit jenem in [52] fiir das Rundkneten vereinbar.

Fiir niedrigere Verformungszustande (Ti/Al 0) gilt das oben Gesagte weiterhin, abgese-
hen von dem nicht verschwindenden Scherspannungswert ol , welcher zu etwa (—23.1 +
15.2) MPa (=~ 1/3 ¢!.) bestimmt werden konnte. Diese Beobachtung kann mit einem wei-
teren Merkmal des ASB Prozesses verkniipft werden: Aufgrund der konisch geformten
Hémmerbacken (Einlaufwinkel von ca. 3°, vgl. Tabelle 3.1) kann korrespondierend ein
akkumulierter rz-Scherungsanteil antizipiert werden, welcher den Erwartungen zufolge am
Drahtprobenrand gréfer als in der -mitte sein sollte. Solch eine zusétzliche Verformungs-
komponente wiirde auch mit dem gefundenen radialen Gradienten der KG vereinbar sein
(hohere Kornfeinung am Rand als in der Mitte der Drihte) |[82|. Allerdings ist der o.g. nu-
merische Wert vergleichsweise klein, ggf. (im Zusammenhang mit den vorangegangenen
Diskussionen) vernéchlissigbar und fiihrt somit zum oben erwidhnten Hauptspannungszu-

stand.
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4.4 Simulationsergebnisse

4.4.1 Approximation der E-Modul Verbundwerte von ASB Ti/Al
0-2 mittels lokaler Textur

4.4.1.1 Modellbeschreibung

In [5] wurden mechanische Eigenschaften der Ti/Al Verbunddréhte in Zugexperimenten
bestimmt: Fiir die Verformungszustinde Ti/Al 0, Ti/Al 1 und Ti/Al 2 fiihrten diese
Messungen zu den E-Modul Verbundwerten von Y T/AI0 = (85 + 2.6) GPa, YT/AIl =
(86 £ 2.2) GPa und YT/A'2 = (89 4+ 0.9) GPa.

Unter Verwendung der in Abschnitt 4.2.2 angegebenen lokalen Texturergebnisse der

XRpD2-ta [8] ist eine Approximation dieser gemessenen Verbundwerte durch die berech-
neten E-moduli YCZ:({MN (N = 0,1,2) unten angefiithrt. Mit der Annahme einer ,paral-
lelen“ bzw.  seriellen” Superposition [123-125,201, 202| der Phasen E-Moduli, gewichtet
entsprechend der jeweiligen Phasenvolumenanteile (v*!, v™), kénnen obere bzw. untere
Schranken fiir die experimentellen elastischen Konstanten berechnet und somit eine Ab-

schitzung des Textureinflusses auf diese Werte gegeben werden.

Aus Veranschaulichungszwecken sei im Folgenden zunéchst die obere Schranke Yczlic/’A}iO
fiir den Verformungszustand Ti/Al 0 betrachtet:
Vas! = MY @) v (4.90)
mit
e T S A 11T SUE [ (4.9D)
YTTil/Alo _<1000> Y<T1lé?ol>0 +R¥;/A10 (4.9¢)

In (4.9a) wird ein 1D Modell auf der Grundlage der uniaxial gemessenen E-moduli benutzt.
Weiterhin basiert diese einfache Rechnung auf der — in nullter Ndherung — vernachlissigba-
ren Interaktion der beiden Phasen wéhrend der Verformung (z.B. hinsichtlich der verschie-

denen POI1ssoNzahlen). Damit wird jeder der Phasen E-Modulwerte YATIi/A] * bzw. YTTii/Al 0
durch die jeweiligen richtungsabhingigen Einkristallwerte YE,%;?;O in (4.9b) bzw. Yggg‘l;o

in (4.9¢) der Haupttexturkomponenten gendhert, wobei eine entsprechende Wichtung an-

hand der respektiven ODF Volumenanteile (<!> p<100> ;,<1010>) orfolgt. Hierbei fithrt

der verbleibende Texturrestwert zu einem E-modul-Beitrag von Rii/ A0 baw. RE/ ALO

Letztere sind mittels der E-Modulwerte YAVA10 und YT/Ti0 der einphasigen Materialien

abgeschétzt und entsprechend der verbliebenen ODF Volumenanteile gewichtet. Y<T,%j>10
bzw. Y<T,1£21>0 konnen aus den Komponenten S;;i; des Nachgiebigkeitstensors (compliance

tensor) durch entsprechende Transformation der Achsen jenes in die interessierende, mit
<hkl> bzw. <hkil> korrespondierende Richtung gewonnen werden. Fiir bekannte elasti-
sche Steifigkeitswerte C.; bzw. Nachgiebigkeitswerte S, (7,0 = 1,2, ...,6) kann der Wert
von Y<hk:l> gemaﬁ

1 ) S+ [Sa — 2(S11 — Si2)] sin® 0 [cos? 6 + 1 sin® 2 sin* 6] (kubisch) (4.10)
Yones | Sypsin? 0+ Sszcost 6 + %(2513 + Sy4) sin? 20 (hexagonal)
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fiir eine beliebige raumliche Richtung (¢, #) berechnet werden, wobei ¢ bzw. 6 den Azimu-
talwinkel bzw. den Polabstand bezeichnen [203]. In (4.10) bezeichne Yy~ der Abkiirzung
halber sowohl die kubische als auch die hexagonal Konstante, d.h. im letzteren Fall ge-
nauer: Y_prir>-

In der vorliegenden Rechnung wurden folgende Werte verwendet: Wahrend
70.0 GPa, YT/110 = 945 GPa aus experimentellen Daten entnommen werden konnten,
wurden Y1100 = 76.0GPa, Y/ = 64.0GPa und Ygfé?(}j auf der Grundlage von
(4.10) fiir elastische Konstanten aus Literaturdaten [18| berechnet. Aus Vergleichbarkeits-
griinden wurden Letztere fiir drei verschiedene Sets elastischer Konstanten, wie Tabel-
le 4.4 zeigt, bestimmt. Die respektiven ODF Volumeanteile p<111>_ <100> yp{ ;,<1010>
wurden anhand der QTA Werte ermittelt, welche fiir die entsprechenden Texturfasermaxi-
ma unter Verwendung einer FWHM von 15° berechnet wurden. Die Phasenvolumenanteile
Al = 0.619 und v = 0.381 wurden mittels Massendichtemessungen (nach ARCHIME-
DESschem Prinzip) bestimmt [53,82]. Fiir die QTA Werte wurden polynomiale Fits in
den entsprechenden Flichenbereichen verwendet, um (geméf Abschnitt 4.2.2) geeigne-
te Mittelwerte der lokal gemessenen Texturdaten zu erhalten.

Ferner kann zum Vergleich mit den gemessenen Werten eine analoge Rechnung auch fiir

die untere Schranke Y:,EIIC/AQI 0 aufgestellt werden. Hierbei ergibt sich

YAI/ALO _

—1
Al Al
Ti/AlO v l—v
Ycalc, s (YTi/A] 0 + YTi/Al 0) (4'11)
Al

Ti

mit den bereits genannten Gleichungen (4.9b) und (4.9¢). Die entsprechenden Ergebnisse
sind ebenfalls in Tabelle 4.4 angegeben.

Tabelle 4.4: Ergebnisse der E-Modul Verbundwerte des Ti/Al 0 Drahtes (Werte in

GPa) [6] . . .

C11 C12 C13 C33 Cqq Referenz YS;S?OI;) Y;’BC/’A; 0 Y;Ellc/:Aql 0
162.0 92.0 69.0 181.0 47.0 [18]T 104.0 81.1 79.2
163.0 93.0 62.0 180.0 47.0 [204] 105.0 81.3 79.3
171.6 86.6 72.6 190.6 41.1 [205] 120.0 83.2 80.5

I siehe auch [206,207|

Eine Erweiterung des o.g. Ansatzes auf die Komposite Ti/Al 1-2 ist durch Verallgemeine-
Y TI/AIN 3 Ti/AIN
calc, P 7 “calc, S

rung von (4.9a) und (4.11) mdoglich. Diese fiihrt zu

einer funktionalen Form von YCEZAI YA fiir N = 0,1, 2. Insbesondere die verschiedenen
Umformgrade fiir die Ti Phasenelemente — in Hinblick auf die stete Implementation ei-
ner neuen Ti Hiilse in jedem Schritt des ASB Prozesses — konnen somit in das Modell
inkorporiert werden. In diesem Sinne miissen (4.9a) und (4.11) fiir die obere und untere

Schranke der E-Modul Verbundwerte entsprechend durch

, d.h. zu Relationen
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N
}/C'zllc/:AFl,N — ALTUAIN Y T/AIN Z (1 — b T/AImy y /AL (4.12a)
n=0
-1
) JAL Ti/AIN N 1 — AL Ti/Aln
Y:::fc/As] Vo= ( AN T Ti/Al n ’ (4.12b)
/ YA] / n=0 YTi /
mit N = 0, 1, 2, ersetzt werden.
100
| O Messdaten
o5 | ———— parallel
S seriell
I . A parallel, mit ODF

90 g O seriell, mit ODF
o 81 % .
=~ 80| B
> - O

75 |-

70 |-

65 1 . 1 . 1 . 1 . 1 . 1

0 20 40 60 80 100
A /%

Abbildung 4.35: Berechnete sowie gemessene E-Modul Verbundwerte Y als Funktion
des Volumenanteils 4! der Al Phase; nach [6]

Die o.g. Ergebnisse beriicksichtigen die lokale Textur des jeweiligen Verformungszustandes
durch Implementation der ODF in die Rechnung. Bezeichnet entsprechend als ,parallel,
mit ODF* bzw. ,seriell, mit ODF*, sind die aus (4.12a) bzw. (4.12b) erhaltenen Rechen-
werte in Abbildung 4.35 zusammen mit den gemessenen Daten aufgetragen. Dabei kor-
respondieren die in Tabelle 4.4 angegebenen Werte zu den berechneten Datenpunkten bei
pALTI/ATD — 61 9%, wobei Y<Tllé§ol>0 = 104 GPa aufgetragen wurde. Weiterhin beinhaltet
Abbildung 4.35 zum Vergleich die berechneten Werte fiir die Annahme des ,paralle-
len und ,seriellen Grenzfalls (gepunktete/gestrichelte Linie) ohne Beriicksichtigung der

lokalen Texturdaten (ODF).

4.4.1.2 Interpretation

Die berechneten E-Modul Verbundwerte zeigen in Abbildung 4.35 gute Ubereinstim-
mung mit den experimentellen Daten. Genauer ergibt die Beriicksichtigung der ODF eine
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engere Abschitzung fiir die Rechenwerte in Bezug auf die Messwerte, als eine Approxi-
mation ohne Textureinfluss (gepunktete /gestrichelte Linie): Im Detail betrégt die relative
Abweichung zwischen den gemessenen und den mit Hilfe der ODF berechneten E-Modul
Verbundwerten fiir alle Verformungszusténde aufser Ti/Al 0 weniger als 1% (z.B. fiir Ti/Al
1 ca. 3-1073), und liegt somit unterhalb der GroRkenordnung der MU von etwa 2.5 %. Im
Gegensatz dazu betrigt die entsprechende relative Abweichung im Falle der Rechnung
ohne Beriicksichtigung der Textur z.B. fiir Ti/Al 1 bei ca. 2.8 %. Weiterhin befinden sich
die Messwerte bei Beriicksichtigung der ODF innerhalb der beiden Annahmen des ,paral-
lelen® [123,124] und ,seriellen* [125] Grenzfalls, wie es auch iiblicherweise in der Literatur
zu finden ist [127,202,208]. Die Rechnung ohne ODF Implementierung hingegen fiihrt zu
Verbundwerten, die einen systematischen Shift zu geringeren Werten haben. Jedoch wird
der umgekehrte Fall iiblicherweise beobachtet [127]|. Tatséchlich ergibt die Beriicksichti-
gung der ODF als Art Gewichtsfunktion in diesem einfachen Modell bereits eine genauere
Ubereinstimmung mit dem Experiment als eine Rechnung ohne Textureinfluss.

Im Fall des Ti/Al 0 zeigt der Vergleich der experimentellen und gemessenen Daten in Ta-
belle 4.4 sowie in Abbildung 4.35 eine absolute Diskrepanz: Die Messwerte sind grofer
als die Rechenwerte, eine im Vergleich zur Literatur [127| gegensitzliche Observation. Die
Differenz von ca. 5.3 % iibersteigt die MU von etwa 3.2 %. Mit Hinblick auf die generell
gut abgebildete Tendenz von YCEII({API, N(wAY) sowie auf die obige Diskussion werden Griinde
fiir diese Abweichung nicht in den Grenzen der oben beschriebenen Approximation ver-
mutet. Insbesondere fiihren die Ergebnisse von Zugexperimenten aufgrund immanenter
MU [127,208| oft zu geringeren Werten als jene theoretischer Betrachtungen fiir Polykris-
talle. Allerdings hat das einfache, der o.g. Rechnung zugrunde gelegte Modell auch seine
Grenzen, da z.B. Poren- und Korngrenzeneffekte nicht beriicksichtigt wurden.

Neben anderen Anséitzen [126,209,210] konnte die hier erhaltene obere und untere Schran-
ke durch Betrachtung des Textureinflusses wie oben beschrieben verfeinert werden. Ferner
kann zusétzlich ein differentieller Wichtungsfaktor in Bezug auf die dominante Phase in
die Kalkulation (4.12a) und (4.12b) als weitere Verbesserung des o.g. Modells eingefiihrt
werden. Alternativ konnen Berechnungen auf der Basis z.B. der effektiven Feldapproxi-
mation (effective field approzimation (EFA)) [211] anhand einer Ti/Al Matrix-Einschluss-
Topologie oder auch FEM in Angriff genommen werden. Beide Methoden sind allerdings
teu(r)er (im Sinne der Algorithmik) und zudem ist z.B. die EFA nur fiir den Fall, dass
beide Materialphasen als transversal isotrop angenommen werden kénnen, umsetzbar. Da
dies nicht der Fall ist und die Beriicksichtigung der ODF bereits akzeptable Ergebnisse
— insbesondere bzgl. der Enge der o.g. Schranken (< 2GPa) im Vergleich zur Gréfenor-
dung der MU — produziert, wird die obige Abschitzung in diesem Kontext als hinreichend
genau betrachtet.

4.4.2 Textursimulation fiir Ti/Al 0
4.4.2.1 VPSC Formalismus

Um die experimentell bestimmte, in Abschnitt 4.2 dargelegte Entwicklung der Tex-
tur des polykristallinen ASB Ti/Al Verbunddrahtes zu verstehen, wurden viskoplastisch
selbstkonsistente (VPSC) Textursimulationen zur Abbildung der Texturevolution aus-
gehend vom Ausgangszustand der Materialien bis zum Ti/Al 0 Komposit — durchgefiihrt.
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Der VPSC Formalismus, urspriinglich eingefiihrt von [212] und erweitert auf vollstindig
anisotropes Materialverhalten durch [213] wurde in der VPSC7b Version [214] verwendet,
welche auf der vollstindig inkompressiblen Formulierung von [215] und dem verallgemei-
nerten affinen Linearisierungsschema [216| basiert.

In aller Kiirze dargestellt, wird der Polykristall als granulares Aggregat mittels gewichteter
Orientierungen behandelt: Jedes Korn ist dabei durch dessen Orientierung und Wichtung
entsprechend des Volumenanteils im polykristallinen Volumen der Initialtextur (als Input
fiir den Algorithmus) représentiert.

Wiéhrend der Verformungssimulation, basierend auf Mechanismen der Kristallplastizitét
wie (Versetzungs-)Gleitung und implementiert durch ein raten-abhéngiges Gleitgesetz der
Form von [217|

- s F m—1

7 = Toffy.
Yo

28, F
Y

Yo

(4.13)

wird das Inklusionsproblem (ellipsoidales, viskoplastisches, vollstéindig anisotropes Korn)
im effektiven Medium (viskoplastisch, vollstandig anisotrop) geldst. In (4.13) bezeichnen
757 bzw. 457 die kritische Schubspannung ((critical) resolved shear stress) bzw. Abgleit-
geschwindigkeit (resolved shear strain rate, also: slip rate) des Gleitsystems s der mit
F indizierten Gleitsystemfamilie. Wihrend m fiir den Index der Dehnratenempfindlich-
keit (strain rate sensitivity (index)) steht, bezeichnet 7g" die Referenzspannung (reference
stress (level)), bei welcher die Abgleitgeschwindigkeit gerade 4 betrégt.

Einer der Vorteile des VPSC Formalismus ist der damit mdgliche Vergleich verschiedener
Korn-Matrix-Wechselwirkungsmodelle ( grain-matriz-interaction models ), da alle {iblichen
Ansitze der Polykristallplastizitdt (Taylor [218], secant, tangent, Sachs [219]) durch die
einfache Wahl des skalaren (Kalibrierungs-) Parameters aypsc im Wechselwirkungsgesetz
zwischen der Inklusion und der effektiven Matrix [220] geméfs

¢ — ¢ = aypsc (I + A%)(d’ — d) (4.14)

fiir die Auswertung gewéhlt werden konnen. Hierbei vermittelt der Interaktionstensor
I'*99, eingefiihrt in |212] zur Beriicksichtigung der Kornform, zwischen der deviatorischen
Spannung ¢ und dem assoziierten Dehnungsratentensor d’ des Korns (der Orientierung)
g und den makroskopischen Pendants ¢ und d. Ferner korreliert der makroskopische Se-
kantenmodulus (macroscopic secant modulus) A® den Wert ¢ mit d [217].

4.4.2.2 Modellspezifikationen

In der vorliegenden Simulation wurde die Linearisierungsprozedur n®® = 10 benutzt, um
die Konsistenz der Wechselwirkung zwischen Korn und Matrix in der Formulierung des
effektiven Mediums zu reprisentieren. Diese fiihrt zu einer intermedifiren Approximati-
on zwischen dem steifen Sekanten- (n®® = 1) und dem nachgiebigen Tangentenansatz
(n°™ = 20) und liefert nachweislich |214] realistischere Ergebnisse.

Die plastische Verformung, welche die zylindrischen Proben wihrend des ASB Umform-
prozesses erfahren, wurde durch den extern aufgepréigten, konstanten und bzgl. der Sym-

Andy Eschke, Dissertation, 2014 89

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.




4.4. Simulationsergebnisse Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion

metrieebene S; — Sy (Abbildung 3.3) gegebenen Geschwindigkeitsgradiententensor (im-
posed velocity gradient tensor) der Form

a e d
L&) = (L) = [0 b 0 (4.15)
0 0 ¢

approximiert. L"%*) beriicksichtigt gemif (4.15) {iber die eingefiithrten Simulationspa-
rameter a,b,c,d,e € R! die axiale Elongation, radiale Kompression, tangentiale Torsion
sowie tangentiale und axiale Einfachscheranteile (simple shear) bei Beachtung der Kon-

stanz des Probenvolumens nach a + b+ ¢ = 0.25

Dabei ist allerdings zu beachten, dass die folgende Betrachtung eine erste Niaherung fiir
die reale Verformung darstellt und insbesondere keinen Anspruch auf Vollstindigkeit he-
gen soll. Ziel ist es, Aussagen zur Abschitzung der o.g. Verformungsanteile zu gewinnen,
m (u.A. im Abgleich mit den iibrigen Ergebnissen in dieser Arbeit) den ASB Prozess und
das Materialverhalten und insbesondere die gemessene, in Abschnitt 4.2 aufgezeichnete
Texturentwicklung (auch hinsichtlich gewisser Komponenten) besser zu verstehen. Damit
einher geht desweiteren, dass die i.A. existierende Ortsabhéngigkeit der Simulationspa-
rameter hier vernachlissigt bzw. im Folgenden nur in der Form beriicksichtigt werden
soll, als dass die Simulation fiir jeweils ausgewihlte Probenbereiche und somit bzgl. eines
jeweils dort (ndherungsweise) konstanten Geschwindigkeitsgradiententensors L% nach
(4.15) mit einem entsprechend giiltigen Simulationsparameter-Set durchgefiihrt wird. Be-
rechnungen auf der Grundlage der Annahme eines konstanten Geschwindigkeitsgradien-
tentensors sind iiblich (vgl. u.A. [221]). Fiir eine detailliertere Analyse z.B. zur Simulation
des radialen Texturgradienten wird eine entsprechende Ortsabhingigkeit jedoch als un-
abdingbar vermutet, wonach folglich ein L% (7) betrachtet werden muss. Dies sprengt
allerdings den Rahmen dieser Arbeit und kann zu einem spéteren Zeitpunkt weiter ver-
folgt werden.

L% ist in Bezug auf ein zylindrisches Referenzssystem (Zylinderkoordinatensystem
Z = (r,¢,2), vgl. Abschnitt 4.3.2.3.1) des ASB Verformungsprozesses, d.h. insbeson-
dere in einem festen LKS, wie in [221] empfohlen, gegeben. Das Simulationsmodell nimmt
ferner ein perfekt plastisches Materialverhalten an.

Da die (globalen) Initialtexturdaten (vgl. Abschnitt 4.2.1), welche als Inputdaten fiir die
Simulation verwendet wurden, bzgl. des PKS S der Messung (vgl. Abbildung 3.3(a)),
d.h. bzgl. eines kartesischen KS (z,y, z) gegeben waren, wurde L% gemiR LEY2) =
T L") T mit der Transformationsmatrix T nach (4.7) in Abschnitt 4.3.2.3.1 trans-
formiert. Damit ergibt sich mit (4.15) L@¥*) = L@¥2) (g y) =

J)z =
(0= V) —exfln +b (=Wl betn  dots

2

(CL - b) 2+y T 2—i—y (b - a)g;2+y2 + eg;2+y2 +a d\/a?gTZf : (416)
0 0 c

Die folgenden Simulationsergebnisse wurden durch ein Anpassen (Fit) der Simulationspa-
rameter a, b, ¢, d, e an die experimentellen Daten erhalten und sind fiir die beiden Phasen
Al und Ti separat aufgezeigt, wobei 0.B.d.A. ¢ ~ 1 verwendet wurde. Die (fiir die Si-
mulation als Input verwendete) Initialtextur war wie o.g. die gemessene Globaltextur

ZInsofern ergeben sich aus den fiinf Simulationsparametern vier als l.u.
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der Ausgangszustinde der Materialien, diskretisiert mittels LaboTex Software (vgl. Ab-
schnitt 3.3.4) in 10000 Einzel(korn)orientierungen (single grain orientation (SGO)).
Weiterhin wurde wihrend der Simulation eine mittlere ellipsoidale Kornform angenom-
men. Von der resultierenden Simulationstextur wurde anschliekend mittels LaboTex Soft-
ware die ODF berechnet. Der Betrag der (mittels L% extern auferlegten) totalen Defor-
mation korrespondiert mit dem, in Abschnitt 3.1.1.1 in (3.1) angegebenen Umformgrad
von nri/ao & 4.3. Dabei wurde fiir die Simulation der Texturevolution wéihrend des ASB
Prozesses vom Ausgangszustand bis zum betrachteten Verformungszustand Ti/Al 0 in
Dehnungsinkrementen von (falls nicht anders vermerkt) 0.0883 gerechnet.

4.4.2.3 Al Simulationstextur

Zum Vergleich mit den lokalen Al Texturergebnissen (Abschnitt 4.2.2) wurde die VPSC
Textursimulation fiir die Texturentwicklung im Probenzentrum, d.h. bei (z,y) = (0,0)

durchgefiihrt. Mit dem Grenziibergang ( 1)1n% )L(m’y’z)(x,y) geht die Form von (4.16)
z,y)—(0,0

bei vernachlissigbaren d,e (d, e fluktuieren i.A. lokal, kénnen jedoch im Probenzentrum
w.A. in Hinblick auf bereits erwéhnte visioplastische Ergebnisse |52| sowie weiter unten an-
gefithrte Argumente als klein gegeniiber a, b oder ¢ betrachtet werden) in den (konstanten)
Geschwindigkeitsgradiententensor

atb a=b
[(@w:2), ALWahl 1 _ % é 0 (4.17)
0 0 1

iiber. Die VPSC Textursimulation fiir die Al Textur basiert desweiteren auf Gleitung/Ver-

setzungsgleiten geméif des (fiir fcc Metalle dominanten) Gleitsystems {111} <110> [18,

189, 222|, wobei Verfestigung (strain hardening) nicht beriicksichtigt wurde. Weiterhin

wurde eine Dehnungsratenempfindlichkeit [223] von m = 0.05 in Anlehnung an die Ergeb-

nisse [224] fiir mittels ECAP prozessiertes UFK Al verwendet. Untersuchungen weiterer

kubischer Metalle hinsichtlich der Entwicklung von m bzw. der Methodik zur Bestim-

mung von m sind z.B. in [225] bzw. |226] durchgefiihrt. Damit wird ein Wert unterhalb

des superplastischen Verhaltens (bei etwa m > 0.5) benutzt.

Mit einer inkrementellen Auflésung von A = 0.1 (Abbildung 4.36) wurde die (hin-

sichtlich der experimentellen Daten) beste Ubereinstimmung der Textursimulation fiir die

Wahl der Parameter a = —0.6, b = —0.4 (Abbildung 4.36(a6)) gefunden.

Weitere Simulationsexperimente zur Abschitzung des Einflusses der tangentialen bzw. axia-
len Scheranteile L%;‘p’z) bzw. LS;’“D’Z) mittels der Variation von e (Abbildung 4.37) bzw. d
(Abbildung 4.38) bestitigten die Giiltigkeit der oben gemachten Annahme zur Ver-

nachlédssigung dieser Effekte. Dabei sollen die Ergebnisse in Abbildung 4.37 und Ab-

bildung 4.38 rein exemplarisch die Tendenz der Texturentwicklung fiir die Verwendung

eines aus (4.16) folgenden (im Vergleich zu (4.17)) allgemeineren Geschwindigkeitsgradi-

ententensor gemafs

atb—e a—bte d
L(:c,y,z),Al,Wahl 2 _ af%)fe a+%+e \/ii 4.18
=\ T2 5 (4.18)
0 0 1
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Abbildung 4.36: VPSC Textursimulationsergebnis fiir Al in Ti/Al 0 nach (4.17): Ten-
denz fiir die Variation von a = 0.0 bis —1.0 in Aa = 0.1 Dekrementen
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Abbildung 4.37: VPSC Textursimulationsergebnis fiir Al in Ti/Al 0 nach (4.18): Ten-
denz fiir die Variation von e = 0.1 bis 1.0 in Ae = 0.1 Inkrementen (bei a = —0.6,
b=-04, d=0.0)
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Abbildung 4.38: VPSC Textursimulationsergebnis fiir Al in Ti/Al 0 nach (4.18): Ten-
denz fiir die Variation von d = 0.1 bis 1.0 in Ad = 0.1 Inkrementen (bei a = —0.6,
b=—04,e=0.1)
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darlegen.

Hieraus kdnnen insgesamt, wie bereits vermutet, Scherkomponenten in L(’”’y’z)’Al(O, 0) aus-
geschlossen werden. Diese im Falle einer Simulation des radialen Texturgradienten jedoch
zu beriicksichtigen, erscheint in erster Uberlegung, wie bereits angesprochen, plausibel.
Allerdings soll dies hier nicht mehr Gegenstand sein, insbesondere da in den Messungen,
wie in Abschnitt 4.2.2.2.1.2 schon erwihnt, keine signifikanten Al Schertexturkompo-
nenten auftreten.

Schlieklich sollte noch der Einfluss der Ausgangstextur (als Input der Textursimulation)
qualitativ betrachtet werden. Dabei stellt jene neben dem aufgeprigten Deformationsmo-
dus (Geschwindigkeitsgradiententensor) sowie den Gleitsystemaktivitéiten eine Hauptein-
flussgrofie — im Vergleich zu den sekundér relevanten Details der Mikrostruktur (wie
Kornform, Korngrofe, Subkornmorphologie, ...) — auf die Texturentwicklung dar [221].
Dazu wurde in den Abbildungen 4.39 und 4.40 die Texturevolution exemplarisch fiir
das aus obigen Uberlegungen resultierende Parameter-Set fiir (i) den bisher betrachteten
Ti/Al 0 Materialverbund sowie fiir (i) eine modellierte regellose Ausgangstextur auf-
getragen. Letztere wurde analog der o.g. Diskretisierung fiir die Ti/Al 0 entsprechend
anhand von 10000 SGO erstellt. Desweiteren wurde die Rechnung unter Verwendung von
0.0883 Dehnungsinkrementen, ausgehend von der Ausgangstextur (Abbildung 4.39(a0)
bzw. (b0)) bis zur Endtextur (Abbildung 4.40(al0) bzw. (b10)) des finalen Umform-
grades nri a1 o &~ 4.3 des ASB Prozesses durchgefiihrt.

Zur zunéchst reinen Texturentwicklung mit ansteigender Deformation wurde zusétzlich
noch (zur Abschétzung des numerischen Effektes der Diskretisierung) die aus der o.g. Aus-
gangstextur berechnete ODF im Vergleich dargestellt: Wahrend der Effekt der Diskreti-
sierung fiir die modellierte (regellose) Ausgangstextur deutlich ist (die modellierte ODF
in Abbildung 4.39(a0) ist nicht identisch der anhand der entsprechenden SGO riickge-
rechneten ODF in Abbildung 4.39(a0%*)), entsteht fiir die gemessene Ausgangstextur
des Ti/Al kein signifikanter Unterschied (vgl. Abbildung 4.39(b0) mit 4.39(b0%*)).
Desweiteren werden vor Allem zwei Aspekte deutlich im Vergleich der Texturentwicklun-
gen fiir die beiden Ausgangstexturen: Erstens verstdrken sich, im Vergleich der relativ
schnell entwickelten Al <111>-+<100>-Doppelfasertextur im Falle der (regellosen) Aus-
gangstextur, aus der gemessenen Ausgangstextur zunéchst nur die bereits vorhandenen
Texturkomponenten bis dann schlieflich bei héheren Umformgraden die Fasertexturen
entstehen. Zweitens ist die Al <111>-+<100>-Doppelfasertextur im Falle der (regello-
sen) Ausgangstextur deutlich homogener. Weitere VPSC Textursimulationen zu hoheren
Umformgraden weisen allerdings auch auf die Entwicklung von Komponenten fiir die (re-
gellose) Ausgangstextur hin.

4.4.2.4 Ti Simulationstextur

Die lokale Ti Textur wurde exemplarisch im Bereich der Hiilsenmitte auf der Symmetrie-
line = 0 simuliert. Der extern aufgeprigte Geschwindigkeitsgradiententensor entsprach
der Form von

(=)

0
Livapli— [ ¢ o d]|. (4.19)
1

[e)
o e O
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Abbildung 4.39: VPSC Textursimulationsergebnis fiir Al in Ti/Al 0 (rechts) sowie

einer zundchst regellosen Textur (links) im Vergleich nach (4.17): Texturevolution

in 0.0883 Dehnungsinkrementen (bei a = —0.6, b = —0.4); Fortsetzung in Abbil-
dung 4.40
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Abbildung 4.40: VPSC Textursimulationsergebnis fiir Al in Ti/Al 0 (rechts) sowie

einer zundchst regellosen Textur (links) im Vergleich nach (4.17): Texturevolution

in 0.0883 Dehnungsinkrementen (bei a = —0.6, b = —0.4); Fortsetzung von Abbil-
dung 4.39
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Dabei wurde der Simulation Versetzungsgleiten zugrundegelegt, wobei die etablierte Diffe-
renzierung der Deformationstexturen von hcp Metallen geméf des Verhéltnisses cpep/anep
der Kristallgitterkonstanten gegeniiber dem Idealwert von 1.633 in den drei Klassen
Chep/ Ohep < 1.633, Chep/@nep = 1.633 bzw. Cpep/ane, > 1.633 [227] Verwendung fand. Hierbei
gehort Ti mit dem vergleichsweise geringeren Wert von 1.587 zu der Klasse mit multipler
Gleitung. Daher wurden die folgenden in Tabelle 4.5 angegebenen Gleitsystemfamilien

Tabelle 4.5: VPSC Textursimulationsparameter der Gleitsystemfamilien F

Bezeichnung F {hkil} <uvtw> 7 [rHasal
basal {0001} <1210> 1
prismatisch {1100} <1120> 8
pyramidal <a> {1011} <1210> 13
pyramidal <c+a> (type A) {1011} <2113> 13

beriicksichtigt. In z.B. [18,227,228] kann ein Uberblick iiber alle mdglichen Gleitsysteme
hexagonaler Strukturen gefunden werden. Das implementierte Set der Referenzspannung
77 der mit F indizierten Gleitsystemfamilie wurde in Anlehnung an [229] zu den gemif
Tabelle 4.5 angegebenen Verhiltnissen gewdhlt. Ferner wurde wiederum Verfestigung
(strain hardening) sowie Zwillingsbildung nicht beriicksichtigt. Schliefklich wurde m = 0.2
verwendet [230]. Dieser Wert kann im Falle von UFK Ti nach [231] auch deutlich geringer
sein, allerdings wurden am Beispiel von m = 0.05 keine signifikanten Unterschiede (fiir
die hiesige Behandlung in erster Néherung) beobachtet.

Analog zur in Abschnitt 4.4.2.3 beschriebenen Verfahrensweise wurde auch im Falle von
Ti kein — im Sinne der entstehenden Dimension des Parameterraumes {a, b, ¢, d, e}*¢ bei
Verwendung einer inkrementalen Auflésung von A = 0.1 — vollstindiger Fit der Simulati-
onstextur bzgl. der experimentellen Textur durchgefiihrt, sondern stattdessen ein, anhand
von Plausibilitdts- und Symmetrieiiberlegungen erstelltes, reduziertes Simulationsparame-
ter-Set verwendet.

Somit wurde auch bei der VPSC Ti Textursimulation der Einfluss der Parameterwahl fiir
die axiale Elongation und radiale Kompression zunéchst ohne Scherungsanteile (Abbil-
dung 4.41) untersucht. Danach wurden Letztere implementiert und sowohl separat als
auch in Kombination, wie beispielhaft in den Abbildungen 4.42 und 4.43 aufgezeigt,
analysiert. Dabei wurden haufig dhnliche Tendenzen beobachtet, die in den Abbildungen
exemplarisch dargestellt werden sollen. Aus diesem Grund und aufgrund der bereits in
vorangegangenen Abschnitten diskutierten Beobachtungen konnte fiir die Ti Phase kein
eindeutiges Ergebnis herausgestellt werden. Vielmehr fiihrte die Untersuchung der Textur-
simulation zu guter Ubereinstimmung zwischen den simulierten und den experimentellen
Daten fiir eine Parameterwahl von a = —0.5, b = —0.5, d = 0 sowie e = —0.2. Allerdings
ist hierbei — wie oben bereits bemerkt — keine so scharfe Tendenz wie im Falle der Al
Phase erkennbar.

Zuletzt sollte auch fiir die Ti Phase der Einfluss der Ausgangstextur qualitativ bewer-
tet werden. Dazu wurde analog der in Abschnitt 4.4.2.3 diskutierten Verfahrensweise
vorgegangen und die Texturevolution fiir eine modellierte (regellose) sowie fiir die be-
reits 0.g. global gemessene Ausgangstextur zum gegenseitigen Vergleich aufgezeichnet.
Die Abbildungen 4.44 und 4.45 zeigen diese Entwicklung analog jener Darstellung

26ygl. u.A. Fultnote 25
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denz fiir die Variation von e = 0.0 bis 1.0 in Ae = 0.1 Inkrementen (bei a = —0.6,
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Abbildung 4.43: VPSC Textursimulationsergebnis fiir Ti in Ti/Al 0 nach (4.19): Ten-
denz fiir die Variation von d = 0.0 bis 1.0 in Ad = 0.1 Inkrementen (bei a = —0.6,
b= 0.4, e=0.2)
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Abbildung 4.44: VPSC Textursimulationsergebnis fiir Ti in Ti/Al 0 (rechts) sowie

einer zunéchst regellosen Textur (links) im Vergleich nach (4.19): Texturevolution in

0.0883 Dehnungsinkrementen (bei a = —0.5 = b, d = 0.0, e = 0.2); Fortsetzung in
Abbildung 4.45
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Abbildung 4.45: VPSC Textursimulationsergebnis fiir Ti in Ti/Al 0 (rechts) sowie

einer zunéchst regellosen Textur (links) im Vergleich nach (4.19): Texturevolution in

0.0883 Dehnungsinkrementen (bei a = —0.5 = b, d = 0.0, e = 0.2); Fortsetzung von

Abbildung 4.44
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fiir die Al Phase in den Abbildungen 4.39 und 4.40. Wiederum treten die beiden in
Abschnitt 4.4.2.3 angesprochenen Aspekte auf:

(i) der numerische Effekt der Diskretisierung beim Vergleich der Unterschiede jeweils
zwischen den Abbildungen 4.44(a0) und 4.44(a0*) sowie zwischen den Abbil-
dungen 4.44(b0) und 4.44(b0*),

(ii) der Effekt der Verstidrkung der bereits in der Ausgangstextur vorhandenen Tex-
tur(komponenten),

welche dhnlich wie fiir die Al Phase zu bewerten sind.

Insgesamt zeigen die VPSC Textursimulationsergebnisse fiir beide Phasen Al und Ti gute
Ubereinstimmung mit den experimentellen Daten in Hinblick auf den Texturtyp, wo-
hingegen die Texturstirke (Texturintensitdtswerte) im Fall der Simulation hhere Werte
aufweist. Diese Beobachtung ist allerdings ein allgemein bekanntes Phinomen und kann
auf, in der theoretischen Approximation der experimentellen Textur iiblicherweise nicht
beriicksichtigte Effekte wie die Korn-Korn-Wechselwirkungen bzw. die Subkornevolution
zuriickgefiihrt werden [221].

Schliefslich erlaubt bereits der typischerweise zunéchst qualitativ durchgefiihrte [221] Ver-
gleich der Mess- und Simulationsdaten eine detailliertere Einsicht in den ASB Verfor-
mungsprozess. Inshbesondere die lokal aufgelosten Texturmessungen der XRuD 2-ta sowie
die erhaltenen VPSC Textursimulationsparameter-Sets weisen auf eine lokal fluktuierende
Deformation bzgl. der absoluten Grofen der axialen Elongation, radialen Kompression,
tangentialen Torsion sowie der tangentialen und axialen Scher(ungs)anteile hin: Auf der
einen Seite elongiert die innere Phase (Al) des Ti/Al 0 hinweislich stirker in axialer
(Draht) Richtung als die dufere (Ti). Auf der anderen Seite gibt es Indizien dafiir, dass
Letztere grofere tangentiale Scherung erfihrt, wohingegen der axiale Anteil vernachlis-
sighar erscheint. Vor dem Hintergrund der verschiedenen mechanischen Eigenschaften der
beiden Phasen und der Realisierung der Materialprozessierung (Geometrie des Prozesses,
Anzahl und Volumenanteil der Materialphasen), sind diese Interpretationen mit den iib-
rigen, bereits diskutierten Beobachtungen (z.B. in den Abschnitten 4.2.2 und 4.3.2.3)
und der daraus abgeleiteten Vorstellung des Materialverhaltens wihrend des ASB Pro-
zesses vereinbar.

Ein quantitativer Vergleich zur Beurteilung der Giite/Qualitit der Textursimulation (in
Hinblick auf die Ubereinstimmung mit den experimentellen Daten) analog anderer Stu-
dien wie z.B. in [232] durch Verwendung des sog. Texturindexes (terture indez) |233],
welcher iiblicherweise zur Beurteilung der Texturschérfe verwendet wird [221,234], war an
dieser Stelle aus besagten Griinden nicht angestrebt. Ferner sollten auch keine weiteren
Textursimulationsmodelle vergleichend benutzt werden, um die ,,Performance” jener zu
beurteilen. Vielmehr wurde das VPSC Simulationsmodell aufgrund der bisherigen guten
Erfahrungen [221] mit dessen ,Performance bei vielen Anwendungen ausgewihlt.
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4.4.3 Analytischer Ansatz zur Spannungsmodellierung fiir Ti/Al 0
4.4.3.1 Theoretischer Hintergrund und Motivation

Fiir viele Probleme aus dem Feld der Kontinuumsmechanik bietet deren Untersuchung
im Kontext der Elastizitiatstheorie, deren physikalische Fundamente bereits in den 1820er
Jahren [68] erstellt wurden, einen ersten (Ndherungs-)Losungsansatz |71|. Deshalb ist das
vollstéindige statische linear-elastische Problem?” in kartesischen Koordinaten, d.h. die
Bestimmung der fiinfzehn unbekannten (reellen) Funktionen w;, €;;, 0;; mit 4,5 = 1,2,3
durch die Losung der fiinfzehn korrespondierenden Gleichungen

2 Eij = Uiy + Uj 4 (420&)
Oij = Oyj (éfij) (420b)
0ij,j + fz = 0 (420C)

fiir eine gegebene externe Belastung(sdichte) f[67], Gegenstand zahlreicher wissenschaft-
licher Publikationen, u.A. z.B. [67-69,92,235-243|. Dabei bezeichnen die o.g. Groken wu;, €;;
bzw. o;; die Komponenten des sog. Verschiebungs(vektor)feldes @: R* — R3, sowie jene in
Abschnitt 2.2 eingefiihrten Komponenten des Dehnungstensors €: R? — R3*? bzw. des
Spannungstensors o : R* — R?*3. Weiterhin ist (4.20a) (4.20c) unter Verwendung der
symbolischen Abkiirzung (-); := &(-) fiir i = 1,2,3 und der bereits in Abschnitt 2.2.1
erlauterten EINSTEINschen Summenkonvention 93| notiert, d.h. es bedeutet z.B. (4.20c)
in diesem Sinne 25):1 oij; + fi =0 (fir i = 1,2, 3) bzw.

Veo+[=0 (4.21)

in symbolischer Form mit dem Vektordifferentialoperator (Nabla) V := (0/0x;)e; [71].
Unter der Annahme eines bestimmten Materialgesetzes bzgl. eines konkret gegebenen Ma-
terials zur Explizierung des Zusammenhanges o;;(¢;;) in (4.20b) kann mittels Verwendung
dessen und von (4.20a) in (4.20c) das o.g. Problem auf ein reduziertes System von drei
partiellen Differentialgleichungen (partial differential equation (PDE))?® fiir die drei un-
bekannten Komponenten von @ hingefiihrt werden (vgl. Abschnitt 4.4.3.2).
Analytische Losungen fiir das korrespondierende Randwertproblem ( boundary value pro-
blem (BVP))?°, welches aus dem System der o.g. PDE und den gegebenen Randbedin-
gungen (boundary condition (BC)) besteht, konnen in der Literatur (z.B. in [67, 242,
246, 247)?%) fiir mehr oder weniger allgemeine Fille gefunden werden. Nichtsdestotrotz
ist die Losung eines solchen konkreten BVP — insbesondere fiir bestimmte Symmetrie-
betrachtungen (z.B. Zylindersymmetrie) und in Hinblick auf technische Anwendungen —
auch aus heutiger Sicht noch von wissenschaftlichem Wert [250-252]. Aufgrund zahlrei-
cher technischer Innovationen, die in den letzten Jahrzehnten zu einer stetig ansteigenden
Rechenleistung (computing power) gefiihrt haben, erfreuen sich numerische Lisungsme-
thoden eines grofien wissenschaftlichen Interesses bei der Behandlung elaborierter Pro-
bleme. Allerdings sind Assessment und Interpretation derartiger numerischer Ansétze auf

2Tunter Annahme kleiner Dehnungen

287u Definition, Charakteristiken, etc. der PDE s. z.B. [244, 245]
2zur Theorie der BVP im Gebiet der PDE s. z.B. [245]

30Tn [241] wird [246,247] auch als [248, 249| referenziert.
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die Vergleichsmoglichkeit mit existierenden analytischen Losungen (oder zumindest deren
Trends) angewiesen.

Im Kontext dieser Arbeit wurde die unten beschriebene Untersuchung angestellt, um wei-
tere Erklarungsansitze fiir die beobachteten, in Abschnitt 4.3.2 dokumentierten Span-
nung(sverteilung)en zu erhalten. Insbesondere sollten dabei értliche Spannungsgradienten
klarer versténdlich gemacht werden. Dazu wurde von der Existenz (i) mechanischer sowie
(ii) thermischer Quellen fiir die Entstehung dieser Spannungen ausgegangen.

Zu Ersteren gehort die Vorstellung von beim ASB Umformungsprozess auftretenden Um-
formeigenspannung etwa aufgrund von Dehnungsinkompatibilitdten zwischen den Kompo-
sitausgangsmaterialien bei der elastisch-plastischen Verformung. Diese Dehnungsinkom-
patibilititen konnen z.B. aufgrund der Geometrie bzw. materialspezifischer Parameter
(z.B. Fliekspannung, Textur) der Ausgangsmaterialien zwischen den verschiedenen Pha-
sen bzw. zwischen den verschiedenen Kristall(it)en bestehen. Demnach kénnen makro-
skopische bzw. mikroskopische Spannungen erwartet werden. Im Rahmen der Simulation
sollen Erstere betrachtet werden.

Zu den moglichen thermischen Quellen sind die unterschiedlichen Ausdehnungskoeffizien-
ten der miteinander im Komposit gebundenen Materialien zu nennen, welche nach etwa
der Vorstellung im sog. Rand-Kern-Modell (vgl. z.B. [89]) zu Eigenspannungen fiihren
kénnen.

Hinweise auf das real ablaufende Zusammenspiel dieser beiden Ursachenklassen lassen sich
w.A. in [53] finden. Insofern wurde im Folgenden von einer Superposition mechanischer
und thermischer Einfliisse bei der plastischen Verformung des Ti/Al Komposits wihrend
des ASB Prozesses ausgegangen.

4.4.3.2 Erweitertes Materialgesetz

Somit wurde die analytische Losung rotationssymmetrischer BVP betrachtet, welche im
Falle der Abwesenheit externer Kréfte bei Verwendung eines erweiterten Materialgesetzes
von der thermoelastischen Form

1 Lo
Uij = K(e’fkk—&“th) 6lj+2G <€ij — ggkk&-j —8?;) y mit 1,) = 1,2,3 (422)
fiir (4.20b) und eines allgemeinen rotationssymmetrischen Ansatzes fiir @ entstehen. Dabei
bezeichnen die in (4.22) vorkommenden Terme K, G, e = £t und gf; gegebene mate-

rialspezifische reelle Parameter (Kompressionsmodul K, Schubmodul G mit K,G > 0,
(vorgegebene) thermische Dehnung €™ bzw. plastische Deformation e?'), wihrend §;; das
sog. KRONECKERsymbol (vgl. z.B. [95,253|) darstellt. Ferner resultiert (4.22) aus einer
Verallgemeinerung gemaf

o=C:(e—¢") (4.23)

des sog. DUHAMEL-NEUMANN-Gesetzes (vgl. z.B. [71]), wobei im Rahmen dieser Arbeit
fiir die sog. spannungsfreien Dehnungen €' nach

€T = &' 4 &, (4.24)

mit € und eP' sowohl thermische Beitriige als auch plastische Beitriige beriicksichtigt wer-
den sollen. Dazu wurde in (4.22) fiir die thermischen Dehnungen &' eine isotrope Form
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. th .
angenommen, so dass €™ in e = & §;; dem Produkt aus dem thermischen Ausdeh-

nungskoeffizienten o' und der Temperaturdifferenz AT gemif e = 3 o™ AT entspricht.
Auferdem wurde ebenfalls Isotropie fiir den in Abschnitt 2.3 eingefiihrten Elastizitits-
tensor C angenommen, wihrend e und e allgemeine Form besitzen.

Mit der in (4.20a)—(4.20c) verwendeten Beziehung (4.22) erhilt das in Abschnitt 4.4.3.1
angesprochene reduzierte PDE-System fiir den Vektor « eine Form von

.E(ul, Uy, U111, U1,1,2y 00y U2, U 15 -0y U3, U3 T, ) = O, mit ¢ = 1, 2, 3. (425)

Dabei bezeichnet die linke Seite JF;(+) in (4.25) fiir jeden Wert ¢ eine Funktion, welche
aus der Superposition linearer Terme der Vektorkomponenten wuy, us und wus sowie aus
zahlreichen (inkl. gemischter) Differentialterme jener besteht. Insofern stellt {F;}i—123
ein lineares PDE-System |254| fiir die Unbekannten wy, us und ug dar.

4.4.3.3 Transformation in Zylinderkoordinaten

Die Symmetrie des Problems (Zylindersymmetrie des ASB Prozesses) macht eine Uber-
fithrung von @ entsprechend [255]

u(r, o, z) = up(r, ¢, 2) € + uy(r, p, 2) €, + u,(r, @, 2) €, (4.26)

sowie jene des gesamten o.g., zunéchst in kartesischen Koordinaten (vgl. (4.25)) formu-
lierten BVP in Zylinderkoordinaten (7, p, z) notwendig. Somit miissen die Gleichungen
(4.20a)(4.20¢) in Zylinderkoordinaten transformiert werden, wobei in den Abschnit-
ten 4.4.3.3.1 bzw. 4.4.3.3.2 auf einen, im Rahmen dieser Arbeit als besonders geeignet
empfundenen Verfahrensweg am Beispiel der Transformationen fiir (4.20a) bzw. (4.20c)
kurz eingegangen werden soll (vgl. z.B. [256]). Dies sei zum Zwecke der Ubersicht und no-
tationellen Festlegungen fiir die eigenen Ausfithrungen, sowie insbesondere in Hinblick auf
zahlreiche Fehldrucke in der einschlidgigen Literatur (z.B. [67,68]), die im Laufe der Re-
cherchen auffielen, durchgefiihrt. Desweiteren sind Details z.B. von Abschnitt 4.4.3.3.2
meist nur in spezieller Literatur zu finden.

4.4.3.3.1 Kinematische Gleichungen fiir den Verzerrungstensor in Zylinder-
koordinaten

Ausgehend von der Definition der kovarianten Ableitung (vgl. z.B. |69,256-259|)

UA|,u = (j)\’#—riuljg (4.27&)
UM, = U, +1),U° (4.27h)

eines Tensors 1. Stufe U3 kann mit den sog. CHRISTOFFELsymbolen Ff\ﬂ (mit der sym-
metrischen Eigenschaft I'§ , = I'7,) [257,258,260] aus der kartesisch formulierten kinema-

31Dabei soll Uy die mathematische Koordinate, im Unterschied zur physikalischen (normierten) Koor-
dinate Uy bezeichnen.
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tischen Gleichung (4.20a) die, bzgl. eines beliebigen (ggf. krummlinigen) Referenzsystems
notierte Relation [256]

28\, = iy + U (4.28)

aufgrund folgender u.g. Beziehungen vereinfacht werden. Haufig wird die Operation der ko-
varianten Ableitung in Anlehnung an die Notation der partiellen Ableitung (-); (vgl. Ab-
schnitt 4.4.3.1) im Indexkalkiil fiir Tensoren auch durch (-),; symbolisiert, wihrend die
CHRISTOFFELsymbole Fiu urspriinglich [260] bzw. vor Allem in &lterer Literatur zur
Allgemeinen Relativititstheorie bzw. nichtlinearen Kontinuumsmechanik (z.B. [69,261])

auch durch )\: } bzw. { /\QM } gekennzeichnet werden. Durch Explizieren der CHRI-

STOFFELsymbole Fiu fiir den entsprechenden Wechsel des kartesischen KS (x,y, ) in das

Zylinderkoordinatensystem (r, o, z) iiber die Definition jener anhand des sog. metrischen
(Fundamental-)Tensors g (mit gy, = g,») [256,257] bzw. iiber entsprechende Beziehungen
zu den bereits in Abschnitt 2.2.2 erwdhnten Transformationskoeffizienten, erhélt man
(aus den, im 3D Raum i.A. existierenden 18 verschiedenen [257]) die (einzigen) drei nicht
verschwindenden CHRISTOFFELsymbole [256]:

_ _ .1
re, = I, =r, (4.29a)
r., = - (4.29Db)
rs, = 0, fiir alle sonstigen Indizekombinationen aus{r, ¢, z}. (4.29¢)

Demnach vereinfacht sich das Ergebnis nach Anwendung von (4.27a) in (4.28) stark.
Schlieklich werden die erhaltenen, mathematischen Koordinaten U, durch Normierung
mittels g in physikalische Koordinaten U, geméf |261|

Ur = UG (4.30a)
Uy = Uy/go» (4.30D)

transformiert.?? Dabei treten wiederum nur drei (nicht verschwindende) Anteile des me-
trischen Fundamentaltensors g auf, ndmlich |256|

g = g (4.31a)
g = (4.31b)
g™ = 0, fiir A # p mit Y\, p € {r, ¢, 2}, (4.31c)

so dass sich schlieflich die folgenden kinematischen Gleichungen fiir e(«) in Zylinderko-
ordinaten ergeben [67,256]:

Err = Upp
_ 1
oo = & (Ugp,p + ur)
g = U
o T e (1.32)
Ero = & (Urp — Up) + Uy
2 Erz = Upy+ Uyy
— 1
2600 = Upet i Uzg

#?Hierbei soll die Symbolik g(»x) bedeuten, dass (im Gegensatz zu gxy) nicht (wie sonst vereinbart [93])
iiber A\ summiert wird.
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4.4.3.3.2 Gleichgewichtsbedingungen fiir den Spannungstensor in Zylinder-
koordinaten

Analog zur in Abschnitt 4.4.3.3.1 beschriebenen Prozedur kann auch fiir die Transfor-
mation von (4.20¢) in Zylinderkoordinaten vorgegangen werden. Zunéchst wird der erste
Term auf der linken Seite der, aus der kartesischen Formulierung (4.20c) fiir beliebige
krummlinige Koordinaten folgenden Beziehung [256|

G+ P =0 (4.33)

mit Hilfe der Definition der kovarianten Ableitung fiir einen Tensor 2. Stufe (vgl. z.B. [256])
in die Form

My =M\ + o o% +Th 67 (4.34)

tiberfithrt. Wegen (4.29a)-(4.29¢) reduziert sich (4.34) stark und kann in dieser Form
in (4.33) implementiert werden. Das entsprechende Ergebnis wird schlieflich — analog
(4.30a)—(4.30b) — nach Transformation der mathematischen Koordinaten &* in die phy-
sikalischen Koordinaten o™ geméif [256]

O')‘“ = 5'/\”./5]()\)\) () (4.35&)
Oxy = 5->\M \/g(/\)\) g(ﬂﬂ) (435b)

in folgender Form angegeben [256]:

1
o+ = (0 o+ =)+ [T =0 (4.36a)
r
1
0P+ 0% 4 = (0%, 207) + f£ =0 (4.36b)
r
1
o+ 0T+ = (0, + )+ =0 (4.36¢)
r

4.4.3.4 Modellbeschreibung

Entsprechend der ASB Prozesssymmetrie wurde ein langer zylindrischer Korper kreis-
formigem Querschnitts (Lange L, Aukendurchmesser (Ti) 2r,) betrachtet, welcher ent-
sprechend der Darstellung in Abschnitt 3.1.1.1 aus einem inneren Kern- und einem
dukeren Hiilsenmaterial (Innendurchmesser der inneren Phase (Al) 2ry,,) besteht. Aus-
gedriickt in Zylinderkoordinaten wird diesem Sachverhalt durch den rdumlichen Bereich
D,, 1 :=[0,7.] x [0, L] mit den Eigenschaften

0<r<r, : Al (4.37a)
Tm <7 <71, : Ti (4.37h)

Rechnung getragen.
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Desweiteren wurde die plastische Verformung (gedanklich) in eine homogene und eine
inhomogene Teilverformung zerlegt, wonach nur letztere einen Spannungsbeitrag liefert.
Dieser Uberlegung folgend, lassen sich der entstehende Referenzpunkt (zwischen den bei-
den Teilverformungen) sowie die Temperaturdifferenz AT der jeweils in beiden Material-
phasen entstehenden Umformtemperaturen als Simulationsparameter betrachten, welche
zur Anpassung an die experimentell beobachteten Daten variiert werden kénnen. Die folg-
lich in der Simulation verwendeten Parameter umfassen somit (i) die entsprechend des
Referenzpunktes resultierenden Werte fiir e”', r,,, r, und AT, sowie (ii) die Vorgabe der
jeweiligen materialspezifischen Werte K, GG und o'" beider Phasen (Al, Ti), z.B. anhand
von Literaturwerten (vgl. Tabelle 4.6). Insofern kann wegen (4.23) und aufgrund der

Tabelle 4.6: Verwendete Materialkonstanten zur Spannungssimulation; u.A. nach [17,

19,207, 262]
Groke Al T

K 72.9 GPa 109.4 GPa
G 26.1 GPa 39.2 GPa
ath 23.1x 1079K™! 86 x 1076K!

Differenzbetrachtung des Modells im Falle kleiner Differenzen eine linear-elastisch Néhe-
rung(slosung) gesucht werden. Das dazu formulierte (mathematische) Problem wird im
Folgenden beschrieben.

4.4.3.5 Symmetrieansitze fiir den Verschiebungsvektor in Zylinderkoordina-
ten

Unter Verwendung von (4.32) fiihrt die Implementation von (4.22) in (4.36a)-(4.36¢)
7zu dem in Abschnitt 4.4.3.1 angesprochenen reduzierten PDE-System fiir den Vektor
u(r,p, z) gemék (4.26) als spezielle Form von (4.25). Hinsichtlich dessen (analytischer)
Lésbarkeit kénnen entsprechende Symmetrieannahmen getroffen werden.

4.4.3.5.1 Ubersicht zu einer Auswahl von Symmetrieansitzen

Wie eine kurze Betrachtung ergibt, fiihrt beispielsweise eine Torsion des zylindrischen
Stabes als reine Scherung zu keinem volumetrischen Spannungsbeitrag (sondern zu rein
deviatorischen Termen, also Scherspannungen). Um fiir die beobachteten Normalspannun-
gen Erklidrungsansétze zu gewinnen, miissen also weitere Verformungsmodi beriicksichtigt
werden. Dazu kénnen gewisse Symmetrieeigenschaften fiir (r, ¢, z) betrachtet und das
0.g. entstehende BVP gelost werden. Tabelle 4.7 gibt eine Ubersicht iiber eine Aus-
wahl der, im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Symmetrieansétze fiir «(r, ¢, z) inkl. der
entsprechenden, im Folgenden referenzierten Bezeichnungen.

4.4.3.5.2 Zum Lo6sungsschema

Das Losungsschema kann dann wie folgt beschrieben werden:
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Tabelle 4.7: Ubersicht zu einer Auswahl betrachteter Symmetrieansitze fiir @(r, ¢, 2)

Bezeichnung u(r, @, z)
ur(r> @, Z)

1K U, (7, @, 2)

uZ (T7 (107 Z)

(UT(T>
2K 0
u,(z
3K (
(ur(r)
4K u,(p
oK uy(r,
6K Uy
)
7K U, (2)
)

8K uy(r,

9K Uy

1. Erhalt des o.g. entstehenden reduzierten PDE-Systems fiir den Verschiebungsvektor
u durch Implementierung des gewéhlten Symmetrieansatzes fiir

2. Bestimmung der (allgemeinen) Losung dieses Systems fiir «

3. Riickrechnung der entsprechenden (allgemeinen) Losung fiir o (@) anhand der o.g. Re-
lationen

4. Bestimmung der (speziellen) Losung o (@) durch Explizieren der Freiheitsgrade der
(allgemeinen) Losung o (1) durch Anwendung der geltenden Randbedingungen des
Problems

Zu den in Schritt 4 genannten Randbedingungen gehoren z.B. die Stetigkeit des Verschie-
bungsvektors i (keine Risse) sowie des Spannungsvektors ¢ (mechanisches Gleichgewicht),
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insbesondere an den Grenzflichen des Kompositmaterials. Weiterhin werden darunter For-
derungen wie die Beschrénktheit (< oco) der Losung, makroskopische Spannungsfreiheit
(vgl. Abschnitt 4.3.2.3.3) sowie Spannungsfreiheit an den Werkstoffoberfléchen verstan-
den.

4.4.3.6 Analytische L6sungen ausgewédhlter Ansitze

Waihrend der Ansatz 1K zu einem, nicht allgemein l6sbaren BVP fiihrt, kann beispielsweise
das Problem 2K analytisch gelost werden. Fiir diesen Fall entspricht « einem geméf

roti =V xa=0 (4.38)

sog. konservativen (rotationsfreien) Vektorfeld. Exemplarisch soll in Abschnitt 4.4.3.6.1
das entsprechende, in Abschnitt 4.4.3.5.2 allgemein beschriebene Losungsverfahren fiir
den 2K Ansatz ausfiihrlicher dargelegt werden.

Die iibrigen untersuchten Ansétze in Tabelle 4.7 entsprechen gemaéfs ihrer i.A. Nichter-
fiilllung von (4.38) sog. nicht-konservativen Symmetrieansitzen. Nichtsdestotrotz erfiillen
(auch) sie konstruktionsgeméifs die sog. Kompatibilitdtsbedingungen [72]

Inke = —rotrote =V x e x V=0 (4.39)

an den Dehnungstensor €, welche in (4.39) iiber dessen sog. Inkompatibilitatstensor for-
muliert werden kénnen und die Existenz eines kompatiblen Verschiebungs(vektor)feldes
sichern (Satz von De St. Venant, Beltrami). Insbesondere ist (4.39) fiir 9K-artige Ansétze
(Tabelle 4.7) erfiillt.

Die Untersuchungen fiir die Ansétze 3K und 4K lieferten keine neuen (nicht schon auf
2K zuriickfiihrbare) Losungen, wihrend fiir die Ansidtze 5K und 6K zunichst Losun-
gen fiir die entstehenden inhomogenen linearen elliptischen® PDE 2. Ordnung gefunden
werden mussten. Diese sind in [9, 180, 181| hergeleitet worden. Exemplarisch werden in
Abschnitt 4.4.3.6.3 Details hierzu gegeben. Die weiteren Ansétze 7K und 8K sowie der
allgemein rotationssymmetrische Ansatz 9K kénnen entsprechend auf die Losungen fiir
2K, 5K und 6K zuriickgefiihrt werden. Dies soll in Abschnitt 4.4.3.6.2 anhand von 9K
kurz erlautert werden.

4.4.3.6.1 Lo6sung fiir 2K

4.4.3.6.1.1 Allgemeine Losung u fiir 2K

Die Symmetrieannahme 2K fiir « nach Tabelle 4.7 gemafs

!

w(r, z) = u.(r) € + u,(2) €., (4.40)

33zur Natur der Losung, Klassifikation, etc. s. z.B. [245,263]
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tiberfithrt das o.g. reduzierte PDE-System (im Falle der Abwesenheit externer Krifte) in
die Form von

4
0 = (K—i-gG) [Pl +rul —u] —2Gr (B —€b), (4.41a)
0 = —4Ge, (4.41Db)
4
0 = (K +3 G) rii, —2G e, (4.41c¢)
wobei die symbolischen Abkiirzungen (-) := 2 (-) und () = 2 (-) fiir die entsprechenden

o.g. partiellen Differentialterme benutzt wurden. Dieser Betrachtungsfall entspricht jenem
einer ebenen Deformation [68]. Wéhrend (4.41a) bzw. (4.41c) jeweils eine (inhomogene)
gewohnliche Differentialgleichung (ordinary differential equation (ODE)) darstellen (mit
(4.41a) als einer inhomogenen EULERschen Differentialgleichung [255]), ist (4.41b) eine

gewohnliche algebraische Gleichung, woraus sich direkt die Forderung 5$}p =0 ergibt. Das
entsprechende Losungssystem lautet

b 3G r

. — = z B O R In(— 4.42

u(r) ar+r+3K—|—4G (gw 5W)7’ n(ro), ( a)
u, = 0, (4.42D)

u.(z) = ¢z+d, (4.42¢)

mit den vier Freiheitsgraden a,b,¢ d € R' und dem Wert r, € R', welcher als reiner Di-
mensionsparameter fungiert und dessen Mafizahl 0.B.d.A. auf 1 gesetzt werden kann. Die
Freiheitsgrade miissen, wie weiter unten aufgefiihrt, noch iiber die in Abschnitt 4.4.3.5.2
angesprochenen Randbedingungen fiir das konkrete Problem festgelegt werden. Deswei-

teren folgt noch aus (4.41c) P! = 0, sowie 0.B.d.A. aus (4.42¢) d = 0.

4.4.3.6.1.2 Allgemeine Lésung o (%) fiir 2K
Wird nun die in Abschnitt 4.4.3.6.1.1 erhaltene (allgemeine) Losung @ unter Verwen-

dung von (4.32) und (4.22) in die Form o (@) ruckgefiihrt, ergibt sich als allgemeine Losung
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_ b Loy 2GBK+G) r
O'rr(r) = a— ﬁ -G (87{),, + 8&0) + W (511?7" — 8&0) IH(T—O), (4.433)
.. b GBK-2G) , B3GBK+2G6) ,
Teelr) = Ot Gt TSR AG T T 3K +4G
2GBK+G) o r
W (57‘7” — E‘P‘P) ln(r—o), (443b)
_ GBK-2G) r
1 1 1
O'ZZ(T) = c—2 GEEZ + W (‘C:Er — 5594,0) (1 + 2 ln(r—o)) s (443(‘)
o = 0, (4.43d)
o, = 0, (4.43e)
0. = —2Ge0, (4.43f)

mit den drei Freiheitsgraden a,b,é € R!, die sich durch geschicktes Zusammenfassen
als Linearkombination der in Abschnitt 4.4.3.6.1.1 erhaltenen Groken a, b, ¢ sowie der
vorgegeben materialspezifischen Groken K, G, o' und AT (vgl. Abschnitt 4.4.3.4)
ergeben (also insbesondere keine neue Information liefern). Fiir e?' = 0 ist diese allgemeine
Losung mit der in [264] angegebenen identisch.

4.4.3.6.1.3 Spezielle Losung o (4) fiir 2K
Die (zur in Abschnitt 4.4.3.6.1.2 hergeleiteten allgemeinen Losung zugehdorige) spezielle

Losung o (@) wird anhand der Berechnung der o.g. Freiheitsgrade fiir die, das konkrete Pro-
blem betreffenden Randbedingungen bestimmt. Im hiesigen Fall der entsprechend im Ab-
schnitt 4.4.3.4 beschriebenen Komposition zweier Materialien (Al, Ti) ergibt sich ein Set
von 12 (bisher) unbekannten Parametern {a?!, o4 et Al vl cAl g™ pTt eTh g™ pTi ¢t}
von denen, wie bereits besprochen, nur 6 l.u. sind. Insofern sind 6 l.u. Gleichungen zur
eindeutigen Losung des Problems notwendig.

Diese Gleichungen kénnen aus den folgenden, in Abschnitt 4.4.3.5.2 formulierten Rand-

bedingungen erhalten werden:

Y

(i) Stetigkeit des Verschiebungsvektors @ sowie des Spannungsvektors ¢ an der Phasen-
grenz(flich)e des Kompositmaterials bei r = 7, nach (4.37a) bzw. (4.37b)

(ii) Beschréinktheit (< oo) der Losung i, V[r, z] € D,, 1,
(iii) Spannungsfreiheit an der Ti Manteloberfliche bei r = r,

(iv) makroskopische Spannungsfreiheit
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Daraus folgen die Beziehungen

() Tj

oMr=rn) 2 ol(r=ry), (4.44a)

WM =rw) 2 uli(r = 1), (4.44D)

e @ gm (4.44c)

rl—i}& ul (1) (<) 00, (4.44d)

olir=r) Z o, (4.44e)

/Ta 0. (r)rdr ) 0, (4.44f)
r=0

so dass ein eindeutig losbares, lineares Gleichungssystem mit 6 l.u. Gleichungen fiir die
0.g. 6 L.u. Parametern entsteht.

4.4.3.6.1.4 Numerisches Beispiel fiir die spezielle Lésung o (%) fiir 2K

Zur Losung des linearen Gleichungssystems und entsprechenden Variation der Fit-Parame-
ter wurden u.A. Programme in Maple®* entwickelt. Abbildung 4.46 zeigt exemplarisch
ein Ergebnis dieser Untersuchungen.

In Hinblick auf die in Abschnitt 4.3.2.3.2 angefiihrten experimentellen Ergebnisse zei-
gen sich mehr oder weniger deutliche Unterschiede zur Simulation. So sind beispielsweise
die Betriige der Al Totalphasenspannungen oAl und 0230 nahezu identisch, wobei der Vor-
zeichenunterschied zwischen den experimentellen und gerechneten Werten aufgrund der
geringen Grofenordnung und Streubreite der experimentellen Werte zu vernachlissigen
ist. Im Falle von 02! gibt es allerdings sowohl im Absolutbetrag als auch im Vorzeichen
der Ergebnisse reale Unterschiede: Die experimentellen Druckeigenspannungswerte ha-
ben deutlich héhere Betrdge als die geringen simulierten Zugeigenspannungswerte. Wie
in Abschnitt 4.3.2.3.2 bemerkt, kann dies allerdings ggf. den Problemen der Messung
zugeordnet werden. Weiterhin kann die Simulation die im Experiment beobachtete, un-
gefihre Ubereinstimmung der Werte von ¢! und a;}; korrekt abbilden.

Im Falle der Ti Totalphasenspannungen werden experimentell Spannungen deutlich ho-
herer Betriige (aufer fiir den Fall der o1 Werte) und unterschiedlicher Vorzeichen (aufer
fiir den Fall der o7 Werte) als in der Simulation beobachtet.

Nichtsdestotrotz liegen Differenzen zwischen den experimentellen und rechnerischen Wer-
ten vor, welche sowohl messungs- als auch rechnungsseitige Ursachen haben kénnen. Dem-
nach gibt es die groferen Diskrepanzen fiir den Vergleich der Ti Totalphasenspannungen
zwischen Experiment und Simulation, wobei Erstere aus bereits in Abschnitt 4.3.2.3
diskutierten Griinden angezweifelt werden diirfen. Zum Einen unterliegen z.B. die expe-
rimentellen Ti Daten einer bereits diskutierten starken Streuung. Insofern kann der in
Abschnitt 4.3.2.3.2 vermutete Ti Spannungsgradient selbst bei dessen adequater Wie-
dergabe durch die Simulation empirisch schlecht {iberpriift werden. Zum Anderen ist das
0.g. Modell aufgrund seines einfachen Symmetrieansatzes fiir @ begrenzt in der realen

3yon Waterloo Maple Inc. entwickeltes Computeralgebrasystem (CAS); fiir Anwendungen

vgl. z.B. [265]
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Abbildung 4.46: Ergebnis o (i) der Spannungssimulation fiir Symmetrieansatz 2K

Aussagekraft. Fiir diesen einfachen Ansatz entstehen allerdings bereits gute Ubereinstim-
mungen mit den experimentellen Daten; vor Allem fiir die Al Phase, deren deutlich héhere
experimentelle Ergebnisqualitit auf realistischere Werte hinweist (Abschnitt 4.3.2.3).
Zur weiteren Verbesserung des Modells, insbesondere zur Prognose eines (mit der be-
reits gefiihrten Argumentation) plausiblen Ti Spannungsgradienten, wurde im Folgenden
versucht, die Losung fiir allgemeinere, komplexere Ansétze fiir @ zu bestimmen.

4.4.3.6.2 Allgemeine Rotationssymmetrie: Zur allgemeinen L6sung u fiir 9K

Die aufgrund der Symmetrie des Problems (néherungsweise geltende Rotationssymmetrie

des ASB Prozesses) verniinftige Annahme allgemeiner Rotationssymmetrie fiir @ geméf
9K in Tabelle 4.7, d.h. die Forderung

Uu(r, z) = u,(r, 2) € + u,(r, 2) €, + uy(r, 2) €, (4.45)
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iiberfiihrt das entsprechende PDE-System in die Form:

0 = ru' +ru. —u +Lr2d —i—MrQu'
r T 3K +4G T 3K +4G 0 7
6G
0 = r2u;+ru:&—u¢+r2ﬁ¢—4erp§0r (4.46b)

4 G
0 = Gru'Z’+Gu’Z+(K+§G) rﬂz+<K+§> [, +ridl] —2G e (4.46¢)

Dieses gekoppelte, lineare PDE-System 2. Ordnung fiir die unbekannten Komponenten von
@ kann iterativ (numerisch) im folgenden Sinne bzgl. u,(r,z) und w.(r, z) (denn wuy,(r, )
ist entkoppelt aus (4.46b) zu bestimmen) gelost werden:

1. Bestimmung einer (Niaherungs-)Losung u,(r, z) von (4.46a) anhand eines Anfangs-
wertes fiir @/ (r, ).

2. Bestimmung der Losung u.(r, z) von (4.46¢) unter Verwendung der vorher erhalte-
nen Losung u,(r, z).

3. Bestimmung der (genaueren) Losung wu,(r,z) von (4.46a) unter Verwendung der
vorher erhaltenen Losung u.(r, z).

4. Wiederholung Schritt 2 — Schritt 3 — Schritt 2 — ... (bis vorgegebenes Abbruch-
kriterium erfiillt ist).

Fiir obigen Algorithmus ist das Finden eines (giinstigen) Anfangswerts fiir @/ (r, z) wichtig,
welches durch die Bestimmung der analytischen Losung w. (7, z) von (4.46¢) bei (zunéchst)

vernachléssigter z-Abhédngigkeit fiir w,.(r, z), d.h. u, = u-(r), moglich ist. Insofern ist
die Untersuchung der Losung der, unter dieser Herangehensweise folgenden inhomogenen
linearen elliptischen PDE 2. Ordnung
4
0=Grul(r,z)+Gu,(r,z)+ (K + 3 G) rii,(r,z) — 2GR (4.47)

interessant. Das entsprechende BVP entsteht nun geméfs Abschnitt 4.4.3.1 aus (4.47)
und der Verwendung eines gegebenen Sets von BC.

4.4.3.6.3 Losung u,(r,z) fiir 6K

4.4.3.6.3.1 Analytische Methode

Ausgehend von (4.47), wird in |9] die analytische Losung fiir das folgende inhomogene
BVP (iBVP) hergeleitet: Die inhomogene lineare elliptische PDE 2. Ordnung

V(r,z) € D,, 1= (0,r,) x (0,L)

Grul(r,z) + Gul(r,z) + (K . gG) riis(r,z) = 2G ey, (4.48)

Andy Eschke, Dissertation, 2014 117

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.




4.4. Simulationsergebnisse Kapitel 4. Ergebnisse und Diskussion

fiir die reellwertige Losung u,: D, ; — R! mit den gegebenen reellwertigen Parametern
ra, L > 0, sowie dem Set der zugehorigen inhomogenen BC (iBC) in Form von den Di-
RICHLETschen BC [9]

U, (T, 2) = q(2), Vz € (0,L) (4.49)
w(r,0) = Wy(r), Vr € [0, 7] (4.50)
w.(r,L) = Wy(r), Vr € [0, 7] (4.51)

mit gegebenen reellwertigen Funktionen ®;, ¥y und ¥;. Die Losung in [9] wird insbeson-
dere in Hinblick auf Letztere allgemein mit Hilfe der FOURIERmethode, welche auf der
Separabilitit der Losung w,(r, z) geméfs [245, 263, 266]

us(r,z) = R(r) - Z(2), V(r,z) € D, (4.52)

in zwei reellwertige Funktionen R: [0,7,] — R' und Z: [0, L] — R' basiert, hergeleitet
und am Beispiel linearer iBC illustriert (vgl. Abschnitt 4.4.3.6.3.2). Dadurch erhélt der
Anwender bei Verwendung benutzer-definierter Funktionen ®;, ¥y und ¥, eine entspre-
chende, methodisch-bedingt aus der Superposition der Partiallésungen w, (7, 2), w. 11(r, 2)
und u, q11(r, 2) bestehende (Gesamt-)Losung des iBVP geméif |9

TIT

u,(r, z) = Zu@i(r, ), V(r,z) € Dy, 1, (4.53)
i=I

fiir z.B. benutzer-definierte Fallstudien.

Desweiteren kann im Fall linearer iBC eine modifizierte, (im Sinne der FOURIERmethode)
analytisch identische Losung 1, (r, z) der mittels o.g. Methode erhaltenen Losung a,(r, 2)
gegeniibergestellt werden, wobei Erstere im Vergleich numerische Vorteile (beispielswei-
se die Reduzierung des GIBBS-WILBRAHAM Phénomens [267-270]) aufweist (vgl. Ab-
schnitt 4.4.3.6.3.2). Die dafiir notwendige Abspaltung einer geeigneten (den iBC ange-
passten) bilinearen Funktion . (r, 2) erfolgt V(r, z) € D,, 1, durch

1 ~ ~
U, (r, 2) == Uy p(r, 2) + Us(T, 2) mit @, (7, 2) == — |Wiar 4+ Wip (ra — 1) %, (4.54)
Ta

wobei U,, bzw. Uy, den (messbaren) Anstieg bzw. Ordinatenabschnitt der linearen Funk-

tion Wy (r) bezeichnen [9)].

4.4.3.6.3.2 Visualisierung der Ergebnisse

Die unten angegebenen Berechnungen und Visualisierungen wurden mit Hilfe von Maple
fiir eine exemplarische Wahl der folgenden Parameter umgesetzt [9]:

e [ =350(mm), r, = 11(mm), K = 73(GPa) und G = 26(GPa) (vgl. Tabelle 4.6)
sowie (I)lo = 0, (I)lL = 2, \Ijlo = 3, \Ijla = (I)lLa EEL = 0.135

35 Dabei bezeichnen die Grofen @17, ®19, U1, und Wy die entsprechend, ggf. durch Messungen ab-
schitzbaren Parameter der linearen BC.
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e (falls nicht anders angegeben:) Berechnungen mit einer Prizision von 10 Nachkom-
mastellen (Digits = 10)

e (falls nicht anders angegeben:) Reihenapproximation durch die ersten 50 Summan-
den

Abbildung 4.47 illustriert den Vorteil der modifizierten Losung u,(r, z) im Vergleich
zu u,(r, z), trotz der analytischen Aquivalenz beider Losungen im Sinne der FOURI-
ERmethode.

(a) (b)

Abbildung 4.47: Gesamtlosungen (a) 4, (r, z) und (b) @.(r, z) [9]

Weiterhin konnen bei nicht hinreichend genauer Berechnung numerische Instabilitdten in
der Summation fiir die modifizierte Losung . (r, z) entstehen wie Abbildung 4.48 fiir
unterschiedliche Prazisionsstufen aufzeigt.

Die Abbildungen 4.49-4.52 stellen die Partiallosungen @, @, und .y der (Ge-
samt-)losung 1.(r, z) bei Verwendung von 50 Summanden in der Reihenapproximation
dar. Zusétzlich ist die entsprechende Variation der Losung durch die nichsten 150 Sum-
manden angegeben.

Dass imprézise Berechnungen zu numerischen Instabilititen in der Summation fiihren
kénnen, die interessanterweise einen groferen Effekt bei r» = r,, d.h. an einem Rand-
punkt mit gegebener BC, als bei » = 0 haben, zeigt Abbildung 4.52.

Die, in (4.54) eingefiihrten Partiallosungen von ,(r, z) sind in Abbildung 4.53 aufge-
tragen.

Fiir den zusétzlichen Term @, —u, 111 stellt Abbildung 4.54 die Variation der Genauigkeit
der Berechnungen fiir die nachsten 50 bzw. 150 Summanden dar. Hier werden wiederum
die 0.g. Beobachtungen numerischer Instabilitdten im Falle ungeniigend préziser Kalku-
lationen fiir die Partialldsung @, — u, 1 von ,(r, z) gemacht.
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300 "
(a) (b)

Abbildung 4.48: Modifizierte Losung . (r, z) bei Verwendung von 100 Summanden in
der Reihenapproximation, jedoch unterschiedlicher Prazision (Stellengenauigkeit) in
der Berechnung: (a) Digits = 10, (b) Digits = 20 [9]

Abbildung 4.49: Partiallésung @, 1: (a) Reihenapproximation mit 50 Summanden, (b)
Variation der néachsten 150 Summanden
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11: (a) Reihenapproximation mit 50 Summanden, (b)

Variation der nichsten 150 Summanden

Abbildung 4.50: Partiallésun

Abbildung 4.51: Partiallosung w.
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o o
= o
=]

waraliia s

Abbildung 4.52: Partiallosung w, 1i1: Variation der néchsten 25 Summanden in der
Reihenapproximation fiir (a) r € [r,/2,74] bzw. (b) r € [0,7,/2]

(a) (b)

Abbildung 4.53: Partiallosungen von @, (r, z): (a) bilineare Funktion ., 3, (b) zusitz-
liche Partiallésung @, — w, 11 nach (4.54)
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(a) (b)

Abbildung 4.54: Partiallésung . — w111 von @, (r, z): Variation der néchsten (a) 50
Summanden, bzw. (b) 150 Summanden

4.4.3.6.3.3 Linearisierung der Losung, Teil A
Angesichts der angenommenen Symmetrie des ASB Prozesses und dem ausgewihlten
Ort der Probenentnahme aus dem Mittelstiick des ASB Drahtes ist eine entsprechende

Linearisierung (TAYLOR-Entwicklung [95,255,271]) in z um den Entwicklungspunkt 2y :=
L/2 der Losung ,(r, z) mit ¥(r, 2) € D, 1 |9]

_ - _ \ij 1 n+1 nm
u.(r,z) = Uz,m(T,Z)ﬂL — “3[(—1—46* Z sm(Lz)-
\/ e MTa /3K G 3K + 4G n
/_ mfa = 3G L 0 3G L

(4.55)
und mit ¥(r, z) € D, 1, [9]
4L . 2m -1
uz (7, 2) E3 3K + 4 1 1)2 sin L 2):
3K + G (2m —1)m
[LO ") (4.56)
2m—1)m
Lo(y/ 3K34(F;4G ( L r,) 3K +4G (2m — 1)w
a [3K+4G (2m—D)m Jof 3G L ")
]0( 30 Tra)
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verniinftig und in Hinblick auf die Komplexitit der Lésung auch ratsam. Insbesondere
war auch im Vergleich mit den experimentellen Ergebnissen vor Allem eine Erklarung fiir
den radialen Spannungsgradienten gesucht. In den obigen Ausfiihrungen bezeichnen die
Ausdriicke Iy bzw. Lo: R! — R! eine der sog. modifizierten BESSELfunktionen bzw. die
sog. STRUVEfunktion in der Notation nach z.B. [272-274]. Die Linearisierung der Lésung
ergibt wegen Vz € R!

L [ o - £ fir n = 2m — 1,
A {<—1)WT”< L)+ Oz — L) fiirn = 2m, (457)

den folgenden Ausdruck V(r,z) € D,,

1 714 A z
u,(r,z) = - [\Iflar~|—\11m (ra—r)} 17

[ 3G L @10 > 1)t
" [ Z(4 P'_
+ 3K+4G(7T( “rz Z 2m—1
3K +4G (2m — D)«
[L0< ol

3G "
LO(\/ e wra) Io( 3K + 4G (2m — 1)7T7‘)]
0

/ “r 3G L
fo( 3}(3240( 1) ra)

m+1

L
Uy, \Pw
- mzl

3K + 4G 2mm
[Lo(\/ 5 7 7)
Lo(y/3EHG 2mn ) ol [3K + 4G 2mr )D
_ ) ,
Io( /31{34&4(; 2y, 3G L

L

+Ry(r, 2) + Ra(r, 2)

(4.58)

Hierbei resultieren die Residualterme ﬁil (r,z) und ég(r, z) entsprechend aus den O((z —
L)?)-Beitriigen (Notation mittels sog. LANDAU-Symbole [95,275,276]) in (4.57); so z.B.

: Uy, — U 3G . —
Ri(r, z) := 1T 10 kg ), Y(r,z) € D, 1, (4.59)
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mit V(r,2) € D,,

LO( /3[2-2‘4G n_ﬂra>
Io( /3K3+G’4G nﬂra>

[3K + 4G nr 13K + 4G nr

(4.60)

4.4.3.6.3.4 Linearisierung der Losung, Teil B

Neben dem in (4.49) (4.51) in Abschnitt 4.4.3.6.3.1 betrachteten Set von BC wurde
noch ein weiteres Set gemischter BC (DIRICHLET- und NEUMANN-Typ) fiir die selbe

inhomogene PDE (4.48) betrachtet und das entsprechende iBVP gelost [180].

Analog zu Abschnitt 4.4.3.6.3.3, wurde auch fiir diese in |180] angegebene Losung

Uy (r, 2) = Uy 1(r, 2) + usn(r), Y(r,z) € ﬁra,L (4.61)

eine TAYLOR-Entwicklung in z um den Entwicklungspunkt zo := L/2 mit ¥(r,z) € D,, 1

[180]
Oy + Dy 2Dy — CT> <yt o(y/ 2 )
U 1(r, 2) = = ;_ =+ = 10) Z A cos(%z) (4.62)
=N =P
und [180]
uZJI(T) =2 571:")2 (T - ’I“a), V(’I", Z) € Era L (463)
durchgefiihrt. Wegen Vz € R!
—)m @mbT Ly L O((z — £)2) firn=2m—1
L (=)™ +0((z— 2)?) fiir n = 2m,

wurde der folgende Ausdruck V(r,z) € D,,

o 2m—1)m
Z (—1)m Io( /31(3240( L) 7,)

— 2m — 1 Io( /31(3+Gm (2m;l)7r )

K Oy + P . . 2 L
Q,(r,z) = —2 10 4 (D, — y) [WL(Z — §>

1 o0

5 S

m=1

~
~

+2 5}3; (r—ry) + R(r, z)

—nr IMV%%E%?ﬂ]
2
LA A )

(4.65)
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hergeleitet. Hierbei resultiert der Residualterm R in analoger Weise wie jener in Ab-
schnitt 4.4.3.6.3.3 aus dem O((z — £)?)-Beitrag in (4.64), d.h. V(r,z) € D,, 1

Iy [3K44G nr .
(1 Bly a6 ). (4.66)

2 2 s _ £ 5\
R(T” Z) = 71'2 ((I)IL (1)10> O((Z 2) ) Z n2 .[()( /| 3K4+4G nm

n—=1 e Ta)

4.4.3.7 Zusammenfassung der Spannungssimulationsergebnisse

Wiéhrend die Simulation anhand eines einfachen Symmetrieansatzes (2K, Abschnitt
4.4.3.6.1) fiir den Verschiebungsvektor # ein durchaus, mit dem experimentellen Daten

“ vereinbares Ergebnis o (@) liefert, ergeben die Betrachtungen allgemeinerer (realistische-
rer) Deformationsmodi (z.B. 5K, 6K, 9K) in den Abschnitten 4.4.3.6.2 und 4.4.3.6.3
relativ komplexe Losungsteile. Im Rahmen dieser Arbeit wurden diese zunéchst hergelei-
tet. Eingehendere Untersuchungen zu den moglichen entstehenden Losungen aus diesen
komplexeren Symmetrieansidtzen konnten allerdings zum derzeitigen Zeitpunkt nicht wei-
ter verfolgt werden.
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5. Zusammenfassung und Ausblick

N der vorliegenden Arbeit wurden schwerpunktméfig lokale Textur- und Spannungsana-
lysen sowohl experimentell mittels eines unkonventionellen, zweidimensionalen RONT-

GENmikrodiffraktometersystems XRpuD? (auf der Basis der XRD? [3]) als auch anhand von
numerischen und analytischen Simulationsmodellen durchgefiihrt. Diese Analysen wurden
vor Allem am Beispiel eines mittels der neuartigen SPD Methode des ASB stark verform-
ten UFK Ti/Al Kompositdrahtes bzgl. mehrerer Prozessierungsschritte (Umformgrade)
bei hoher ortlicher Auflésung vorgenommen.
Die Textur- und Spannungsentwicklung werden insbesondere bzgl. (i) des Umformgrades
und (ii) mikrostruktureller und mechanischer [5, 53,54, 82, 83] Untersuchungsergebnisse
diskutiert. Entsprechend der untersuchten Aspekte konnen folgende Ergebnisschwerpunk-
te hinsichtlich des ASB prozessierten Ti/Al Kompositdrahtes und des ASB Prozesses
zusammengefasst werden.

5.1 Ergebnisse der Texturanalyse

Die Texturentwicklung wurde bzgl. drei subsekutiver Verformungszustinde sowohl global
(Initialmaterial) als auch lokal untersucht. Die lokale Al und Ti Texturevolution korreliert
mit dem ASB Umformprozess, welcher jenem der Extrusion sehr dhnlich in Hinblick auf
die Entwicklung einer typischen

e fcc Extrusionstextur im Falle der Al Phase (Al <111>+<100>-Doppelfasertextur)
[73,140] sowie

e hep Extrusionstextur im Falle der Ti Phase (dominiert durch die Ti <1010>-
Fasertextur) [146,182,191|

zu sein scheint. Wahrend die lokalen Al Texturmessungen

e radiale Gradienten fiir jeden untersuchten Verformungszustand und

e Gradienten bzgl. des Umformgrades (Abbildung 4.10)

aufzeigen, zeigt die Ti Textur — angesichts der starken Streuung der Ergebnisse — zunéichst
(nur) eine funktionale Abhéngigkeit des Umformgrades (Abbildung 4.15). Weiterhin
konnte eine detaillierte Al Texturentwicklung aufgelost werden:

e Rotationssymmetrie (zu gewissem Grad, abhéingig vom Umformgrad)

e Heterogenisierung und Intensivierung vom Ausgangszustand des Materials iiber die
Verformungszustinde Ti/Al 0 bis 1
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e Homogenisierung mit abnehmenden Texturkomponenten fiir Ti/Al 2

e Superposition der Texturkomponenten Wiirfel, G, Cu und Cu* — typischerweise im
Fall des Walzplattierens (ebene Verformung) beobachtet — und der Al <111>+<100>-
Doppelfasertextur

Letzteres wird auf die Tatsache zuriickgefiihrt, dass der ASB Prozess sowie das umge-
formte Material (i) nicht perfekt rotationssymmetrisch sind und (ii) die XRpD? Textur-
messungen eine hohe o6rtliche Auflésung aufweisen.

Weiterhin ist der beschriebene, durch die lokal aufgeloste XRpD?-ta aufgedeckte Effekt
der Superposition im Verformungszustand Ti/Al 1 in Abbildung 4.10 klar erkennbar
und erlaubt u.A. folgende Schlussfolgerungen auf den ASB Verformungsprozess:

e Der plastische Fluss scheint radialsymmetrisch zu sein und vom Probenrand zur
- -mitte anzusteigen.
5
e Die Stapelanordnung in Ti/Al 1 resultiert in einen Superpositionseffekt des Textur-
gradienten der eingekapselten Filamente (;wellenformiger radialer Gradient).

e Der Al Texturgradient scheint kein Kompositmaterialeffekt, sondern eine Folge der
Umformung wihrend des ASB Prozesses zu sein.

In dieser Hinsicht konnte die lokal aufgeldste XRpD2-ta zu einem besseren Verstindnis des
ASB Verformungsprozesses und des mechanischen Verhaltens des Ti/Al Verbundmaterials
beitragen. Insbesondere auch die Simulationen zur Texturentwicklung fiihrten zu einem
tieferen Einblick in den Umformprozess, wohingegen die Simulationen des mit der ODF
gewichteten E-Moduls einen nicht all zu starken Texturbeitrag ergaben.

5.2 FErgebnisse der Spannungsanalyse

Die Hauptergebnisse konnen wie folgt zusammengefasst werden: Das XRpD? Messsystem

e ist fiir eine (unkonventionelle) XRuD?2-sa, inshesondere im Falle stark texturierter
mehrphasiger UFK Materialien geeignet.

e hat Vorteile gegeniiber cXRD Messmethoden, wie z.B.:

hohe Strahlungsbrillianz

hohe ortliche (laterale) Auflésung
— ,gute Kornstatistik™
— Spannungs-Mappings (stress mapping) sind moglich

— Anwendung fiir texturierte Materialien ist mdoglich

e ist geeignet fiir in situ Phasen- und Spannungsanalysen
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In Anbetracht der Phasenspannungsergebnisse der lokalen XRuD?-sa der ASB Ti/Al Ver-
bunddrahte kann geschlussfolgert werden, dass

e fiir alle untersuchten Verformungszustinde die Phasenspannungskomponenten der
lokalen Spannungsverteilungen beider Phasen (Al und Ti) aufgelost werden konnten.

e Spannungsgradienten aufgelost werden konnten bzgl.

— des Umformgrades.

— der respektiven (radialen) Messposition iiber die Probenquerschnittsfléche.

e der Spannungszustand des Verbundmaterials durch den Hauptspannungszustand

mit den Normalspannungskomponenten oy, g, und o7, beschrieben werden kann.

e weitgehend Druckspannungswerte existieren und das Material charakterisieren.
e cin makroskopischer Eigenspannungszustand abgeschétzt werden kann.

e die Qualitiit der XRpD?-sa Ergebnisse durch Auswertung der Indizierungsqualitiit,
Priifung makroskopischer Gleichgewichtsbedingungen, etc. beurteilt werden konnte.

SchlieRlich konnen die Ergebnisse der XRpD?2-sa mit jenen der Untersuchungen von Tex-
tur, Mikrostruktur und mechanischen Eigenschaften in folgender Weise korreliert werden:

e Die Steigerung der Festigkeit (z.B. bzgl. oy), Textur und der Kornfeinung des ASB
Verbundmaterials bei zunehmendem Umformgrad kann mit den makroskopischen
Spannungen verkniipft werden.

e Die experimentellen Spannungsergebnisse sind mit Ergebnissen der 3D FEM in [52]
sowie der im Rahmen dieser Arbeit angestellten analytischen Betrachtungen verein-
bar.

Die Ergebnisse der Spannungsanalyse erhohen den Wissenstand zum ASB Prozess und
konnen mit FEM Resultaten in [52]| korreliert werden. Da der ASB Prozess, wie bereits
gezeigt wurde, zu einem hochfesten Kompositdrahtmaterial mit einstellbarer (geringer)
Massendichte fiihrt, ist er insbesondere bzgl. konstruktiver Leichtbauanwendungen geeig-
net.

Mit spezifischen Festigkeitswerten von bis zu 200 MPa(g/cm?®)~! (vgl. Abbildung 5.1)
ist des UFK ASB Ti/Al Verbundmaterial mit vielen konventionellen Ti-Legierungen ver-
gleichbar, erreicht allerdings deutlich geringere Massendichten von etwa p = 3.74gcm ™3,
im Vergleich mit z.B. der derzeit 6konomisch bedeutendsten Ti-Legierung TiAl6V4 (Mas-
sendichte p = 4.43gcem™3) [2,5]. Dariiberhinaus verfiigt der ASB Komposit iiber einen
nur leicht reduzierten spezifischen E-modul von 25 GPa(g/cm?)~! auf 20 GPa(g/cm?) ™!
und stellt in diesem Sinne ein potentiell interessantes Strukturmaterial dar.
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Abbildung 5.1: Fliekspannung oy und E-Modul Y als Funktion der Dichte p; nach [8]

5.3 Offene Fragestellungen

Die im Rahmen dieser Arbeit entstandenen Ergebnisse fiihren zu weiteren Fragestellungen,
welche bis dato nicht abschliefsend beantwortet werden konnen. Einige dieser Aspekte
weiteren Forschungsbedarfs sollen hier kurz stichpunktartig erwahnt werden:

e experimentell

— durch Spannungsanalysen mittels Neutronen- bzw. Synchrotronstrahlung kon-
nen die korrespondierenden Globalspannungsergebnisse zum Gesamtbild (loka-
le und globale Textur- und Spannungsergebnisse) hinzugefiigt werden

— Abschluss der Spannungsanalysen an den, in den Abschnitten 4.2.2.2.1.2
und 4.2.2.2.2.2 behandelten Referenzsystemen

e simulativ

— Verfeinerung der VPSC Textursimulation hinsichlich einer radialen Textursi-
mulation

— Weiterfithrung der analytischen Spannungssimulation
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Kapitel 5. Zusammenfassung und Ausblick 5.4. Abschlieflende Bemerkungen

5.4 Abschlielende Bemerkungen

Wie im Vorangegangen festgestellt konnte der Texturbeitrag zur Steigerung der elasti-
schen Eigenschaften als nicht allzu groft abgeschétzt werden. Dies ist allerdings anhand
von Abbildung 5.2 verstéindlich.

Der in Abschnitt 4.4.1 abgeschétzte Beitrag der Textur zur Steigerung der elastischen
Eigenschaften des Verbundmaterials (z.B. E-Modul) korreliert mit der elastischen Aniso-
tropie der Basismaterialien und kann z.B. mit der Wahl von Al (Anisotropiefaktor von
ca. 1.23 [18]) nicht sehr grof ausfallen (vgl. Abbildung 4.35). Durch Wahl anderer, elas-
tisch starker anisotroper Materialien kann dieser Beitrag allerdings gesteigert werden. So
verspricht beispielsweise Cu mit einem (elastischen) Anisotropiefaktor von etwa 3.22 [18|
im Vergleich zum verwendeten Al eine deutlichere Steigerung des E-Modul Verbundwertes
im Falle der Ausbildung einer giinstigen Textur wie z.B. im hiesigen Falle der axialen Al
<111>+<100>-Doppelfasertextur (vgl. Abbildungen 5.2(a) und 5.2(b)).

Die im Falle des Ti, als hexagonales Material beigetragene elastische Anisotropie geméfs ei-
nem Verhéltnis von Y_qo01>/Y<1070> = 1.38 kénnte angesichts der sich ausbildenden axia-
len Ti <1010>-Fasertextur durch Verwendung von beispielsweise Zn optimiert werden,
sofern sich auch in diesem Fall eine &hnliche Textur ausbildet (vgl. Abbildungen 5.2(c)
und 5.2(d)). Hierbei verfiigt Zn iiber ein Verhéltnis von Y_gp01>/Y<1010> ~ 0.30 [18] und
hat insbesondere eine steifere elastische Figenschaft in der kristallografischen Richtung
<1010> mit Y_q019> =~ 119.59 GPa.t

Desweiteren miissen dhnliche Uberlegungen zur a priori Abschitzung der Beitrige zur
Steigerung der Materialfestigkeit hinsichtlich der zu verwendenden Basismaterialien fiir
den Komposit angestellt werden. Hier spielt die plastische Anisotropie eine entscheidende
Rolle.

Je nach Anwendungsziel kénnen demnach (im Rahmen der Prozessierungsmoglichkeiten,
welche in den o.g. Uberlegungen rein theoretischer Natur absichtlich auken vor gelassen
wurden) u.A. kristallografische Textur und mechanische Eigenspannungen mittels eines
SPD Prozesses wie dem ASB Verfahren benutzer-orientiert ,eingestellt und somit elas-
tische wie plastische Eigenschaften des Materials, insbesondere im Verbund (gewinnbrin-
gend) optimiert werden.

Analog zum oben beschriebenen Texturbeitrag verhilt es sich bzgl. des Potentials zur
Festigkeitssteigerung durch gezielte Implementation von Eigenspannungen. Insofern ist
eine grundlagenorientierte Forschung (experimentell wie theoretisch) zur Entstehung, Er-
mittlung und Bewertung solcher Phinomene auch heute noch brandaktuell und in vielen
Bereichen ,noch in den Kinderschuhen®; jedoch umso bedeutender, um mit dem gewon-
nenen Verstidndnis einen Beitrag zur nachhaltigen Weiterentwicklung unserer Gesellschaft
zu leisten.

! Abschiitzung nach (4.10) analog Abschnitt 4.4.1.1 anhand von Literaturdaten [18]
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Abbildung 5.2: Anisotropie des E-Moduls Y fiir eine Auswahl von fce ((a) Al, (b)
Cu) und hep ((c) Ti, (d) Zn) Metallen. Berechnungen wurden mittels Maple auf der
Grundlage elastischer Materialdaten aus [18] durchgefiihrt.
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0-TiH,, 61

¢-Integral-Verfahren, 16

y-Differential-Verfahren, 16

y'-Aufspaltung, elliptische, 16

Y'-split, elliptical, 16

sin? 1), 65

sin? 1-Methode, 14, 16, 65

(Versetzungs-)Gleitung, 89

2D Detektor, 26

zweidimensional (2D) Detektor, 26

RONTGENTeflex, 43

RONTGENTOhre, konventionell, 36

RONTGENstrahlung, 35

Aquivalenz, 119

Athanol, 32

Uberschitzung, 53

dquigranular, 47

dquivalent, 35, 69

ortlich, 127, 128

0D Detektor, 16, 26, 41

1D, 85

1D Detektor, 16, 26, 41

2D Detektor, 37, 38

2D Pattern, 26, 38-41, 43, 65, 66, 68

2D Roéntgenbeugung (XRD?), 8

2D Rontgenografische Spannungsanalyse, 8

2D X-ray diffraction (XRD?), 8

2D X-ray diffraction stress analysis (XRD?2-
sa), 8

3D, 22, 54, 129

AA 5049, 28
Abbruchkriterium, 117
Aberration, relativistische, 36
Abgleitgeschwindigkeit, 89
Abhéngigkeit, 26, 60
Abklinglénge, 59
Abklingverhalten, 19
Ableitung, 107-109

Ableitung, kovariante, 107-109
Ableitung, partielle, 108
Abschwéchung, 75
Abschitzung, 53, 82, 85, 88, 90, 91, 95, 131

Absorptionskorrektur, 25

accumulative roll bonding (ARB), 2

accumulative shear amount, 29

accumulative swaging and bundling (ASB),
2

Aceton, 32

Achse, 18, 85

Achsen, 84

ADC, 25, 26, 40

affin, 89

Aggregat, 89

akkumuliert, 84

akkumulierte Scherung, 29

Akkumuliertes Walzen /Walzplattieren

(ARB), 2 Index
Al 30

Algorithmik, 88

Algorithmus, 89, 117

Analyse, 36, 56, 60, 61, 90, 127

analytisch, 105, 106, 110, 112, 117-119, 127,
129, 130

analytisches Modells von Eshelby, 16

Anfangswert, 117

anisotrop, 21, 89, 131

Anisotropie, 131, 132

Anisotropiefaktor, 131

Annahme, 19, 20, 85, 105, 116

Anode, 32

Anpassung, 110

Anpressdruck, 32

Ansatz, 5, 16, 27, 53, 66, 86, 105, 106, 110~
112, 116

Anstieg, 118

antizipiert, 54

Anwendungssituation, 34

Anzahl Hiibe, 28

Anzahl Stiche, 28

applied stress, 11

Applikation, 67

Approximation, 84, 85, 88, 89, 104

ARB, 2, 5, 6, 29, 30, 41

ARB Prozessschema, 29

157

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



Index

Arbeitsabstand, 37 Besselfunktion, 124
arbitrarily defined cells (ADC), 25, 40 Betriebsart, 34
Archimedessches Prinzip, 86 Betriebsdaten, 37

ASB, 2, 3, 6, 27-30, 40, 41, 43, 46, 47, 49, Beugung, 35, 42
54-56, 58-62, 64, 66, 75, 77, 81-84, Beugungexperiment, 34
86, 88-91, 95, 104, 106, 107, 109, Beugungsamplitude, 35

116, 123, 127 129, 131 Beugungsbedingung, 24
ASB Prozessschema, 27 Beugungsbild, 24
ASB Stahlkomposit, 29 Beugungsexperiment, 36

Aspekt, 95, 104, 127

assembly of filaments, 55

Assessment, 105

Atomkern, 34

Atomprozent, 31, 67

attenuation, 75

attenuation length, 59

Auflésung, 40, 67, 91, 98, 127, 128

Auflésung, spektrale, 35 .
Auﬂasuniévgmagen, 32, 39. 79 Beugungslinie, 59 . ,

Ausdehnungskoeffizient, 106‘, 107 Beugungsmethode, zerstérungsfreie, 33

Ausgangsmaterial, 30, 40, 43, 45, 48, 60, 106 Deugungspeak, 41

Ausgangstextur, 95, 98, 104 Beugungsreﬂex, 19

Ausgangszustand, 47, 69, 88, 91, 127 Beugungsr%ng, 17

Ausgleichskurven, polynomiale, 53, 55 Beugungssignal, 26, 42

Auswertealgorithmen, 74 Beugungsvektor, 18, 24

Beugungsintensitit, 34
Beugungsintensititswerte, 76
Beugungskegel, 24
Beugungskegel(rand), 18
Beugungskegel(sektor), 19
Beugungskegelschnitt, 66
Beugungskegelsektors, 41
Beugungskegelverzerrung, 76

Auswertealgorithmik, 44 bevorzugte Orientierung, 21
automatisierte Scan-Messungen, 41 biaxial, 58
Automatisierung, 43 biaxial with shear (BWS), 16
Aufenflache, 79 bilinear, 118, 122
axial, 47 bimodal, 46
Axialspannungskomponente, 79 Blechnormalenrichtung, 30
Azimutalwinkel, 17, 77, 86 BMBF, 1
Azimutalwinkels, 24 bonding, 56

bottom-up, 2, 30
backscattered electron (BSE), 43 boundary value problem (BVP), 105

backward diffraction measurement mode, 75
Bandbreite, 35

Basis, 88

Basisebene, 61

Basismaterial, 131

BC, 105, 117-119, 125

beam size, 36

Belastungsrichtung, 71

Belegungsdichte, 26 )
Beobachtung, 55, 72, 79, 83, 84, 98, 104  Druker AXS D8 Discover, 36 _
Beobachtungen, 119 Bruker AXS D8 Discover Rontgendiffrakto-

Beschriinktheit, 112, 114 meter, 36

Bragg-Bedingung, 13
Bragg-Brentano-Geometrie, 38
Braggpeaks, 70

Braggsche Gleichung, 13
Braggsches Beugungsgesetz, 13, 24
Braggsches Reflexionsgesetzes, 13
Braggwinkel, 13, 24, 70, 75
Brillianz, 38
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schung (BMBF), 1
Bunge-Notation, 20, 40
BVP, 105-107, 110, 112, 117
BWS, 19, 20, 84

CAS, 115

Cauchyscher Spannungstensor, 8
Charakteristik, 105
charakteristisch, 50, 67
Christoffelsymbol, 107, 108
compliance tensor, 85

conventional X-ray diffraction (¢cXRD), 8
conventional X-ray diffraction stress analy-

sis (cXRD-sa), 8

conventional X-ray diffraction texture ana-

lysis (¢XRD-ta), 26
Copper (Cu), 50
Cu, 50, 128
Cu*, 50, 128
Cu-K.,, 59, 65
Cu-K,, 37, 66, 76
Cu-K,,, 37
Cu-K,,, 37
Cube, 50
cXRD, 8, 34, 64 67, 128

cXRD-sa, 8, 11, 13, 14, 16-20, 41, 6567

cXRD-ta, 26

Daten(punkt), 41
Datenakquise, 42
Datenakquisitionsparameter, 65
Debye-Scherrer Ring, 17, 39
Definition, 105, 108, 109
Defokussierung, 39
Defokussierungskorrektur, 39
Deformation, 81, 91, 95, 104, 106, 113
Deformation, ebene, 113
Deformationskraft, 7
Deformationsmechanismen, 74
Deformationsmodi, 126
Deformationsmodus, 95
Deformationstextur, 98
Dehnratenempfindlichkeit, 89
Dehnung, 81, 105, 106
Dehnung, ebene, 50

Dehnungsinkompatibilitit, 106

Dehnungsinkrement, 91, 95

Dehnungsratenempfindlichkeit, 91

Dehnungsratentensor, 89

Dehnungstensor, 13, 105, 112

destilliertes Wasser, 32

DESY, 41

Detektor, 16, 26, 41

Detektor(arbeits)abstand, 75

Detektorabstand, 38

Detektorauflosung, digitale, 38

Detektorauflosungsmodi, digitale, 38

Detektorfenster, 38, 66

Detektorposition, 43

Deutsches Elektronen-Synchrotron (DESY)
41

deviatorisch, 80, 89, 110

Dichte, 130

Dichtefunktion, 25

Dichtefunktion, normierte, 25

Differential, 113

Differentialgleichung, 105, 113

Differentialgleichung, Eulersche, 113

Differentialgleichung, gewohnliche (ODE), 113

Differentialterm, 107

Differenzierung, 80, 98

diffraction cone distortion fit method, 19

diffraction elastic constant (DEC), 15

Diffraktometer, 41

Diffraktometerebene, 26, 66

Dimension, 98, 113

Dimensionsparameter, 113

Dirichlet, 118, 125

Diskrepanz, 81, 82, 88, 115

Diskretisierung, 26, 40, 95, 104

Distribution, 46

Divergenz, 66

Divergenz, Winkel-, 36

dominant, 88, 91

Doppelfasertextur, 49, 53, 95, 127, 128, 131

Doppelfasertexturgradient, 56

Drahtachse, 61

Drahtquerschnitt, 52

Druckeigenspannung, 115

Druckspannung, 9, 61, 79, 80, 83, 84, 129

Druckspannungen, 61
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Dualitat, 20
Duhamel-Neumann-Gesetz, 106
Duktilitét, 6, 30, 84

dynamischer Bereich, 38
Diinnschichtsysteme, multiple, 26

E-Modul, 73, 74, 85-88, 128, 130-132

E-modul, 85, 129

eben, 58, 113

Ebene, 11, 18, 61

Ebene, kristallografische, 50

EBSD, 68, 71

ECAP, 91

ECEMP, 3, 36

ED, 2, 30, 31, 33, 41, 42, 67 73

EDX, 61, 67, 68

EFA, 88

effective field approximation (EFA), 83

effektiv, 89

Effizienz, 67

EFRE, 3, 36

Eigenschaft, mechanische, 30

Eigenspannung, 64, 72, 83, 106, 131

Eigenspannung dritter Art, 12

Eigenspannung erster Art, 12

Eigenspannung zweiter Art, 12

Eigenspannung, interne, 11

Eigenspannung, residual stress (RS), 7

Eigenspannungsarten, 80

Eigenspannungsverteilung, 77

Eigenspannungszustand, 129

Eigenvektoren, 11

Eigenwerte, 10

Einbettkombination, 31

Eindringtiefe, 17, 19, 32, 34, 36, 59, 66, 76,
79

Einfachscheranteil, 90

Einkristall, 64

Einkristalldaten, 15

Einkristallwert, 85

Einlaufwinkel, 84

Einlaufwinkel der Himmerbacken, 28

einphasig, 60, 85

einphasiges polykristallines Material, 11

Finstein, 105

Einsteinschen Summenkonvention, 9, 105

Einzel(korn)orientierungen (SGO), 91

Einzel-Peakauswertung, 65, 70, 75, 76

elaboriert, 35

elasticity tensor, 13

elastisch, 54, 69, 85, 86, 105, 106, 131, 132

elastische Anisotropie, 15

Elastizitatstensor, 13, 107

Elastizitatstheorie, 20, 105

electro-deposition (ED), 2

electron backscatter diffraction (EBSD), 68

Elektroerosion, 33

Elektrolyt, 32

elektrolytisch, 61

Elektrolytische Deposition (ED), 2

elektromagnetischer Strahl, 35

Elektron, 34

Element, 83

Elementanalyse, 67

ellipsoidal, 89, 91

elliptisch, 112, 117

elliptischer Einschluss, 16

Elongation, 90, 98, 104

empirisch, 115

Endaufendurchmesser, 28

Endtextur, 95

Energie, 36

Energiebereich, 35

energiedispersive Rontgenspektrometrie (EDX),
61

energy dispersive X-ray spectrometry (EDX),
61

entkoppelt, 117

Entwicklung, 53, 123, 125, 127

Entwicklungskoeffizient, 25

Entwicklungspunkt, 123, 125

equal channel angular extrusion (ECAE), 2

Ergebnisqualitét, 116

Essigsaure, 32

Euler, 113

Eulerraum, 22, 23, 26, 49, 52

Eulerwiege, 18, 36

Eulerwinkel, 20, 23, 40

European Centre for Emerging Materials and
Processes Dresden (ECEMP), 3

Européischer Fonds fiir regionale Entwick-
lung (EFRE), 3, 36

Evolution, 58, 83
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Existenz, 61, 76, 106, 112
Experiment, 88, 115
Extensionsrichtung, 50
Extrapolation, 20

extrudiert, 47

Extrusion, 49, 50, 62, 127
Extrusionstextur, 59, 127
Extrusionstexturkomponente, 59

face-centered cubic (fec), 31

Faktor, 36

Faktoren, 25

Fallstudie, 118

Fasermaximalwert, integrierter, 53

Fasertextur, 47, 49, 50, 52 54, 59, 61, 62,
68, 95, 127, 131

Fasertexturgradient, 60

Fasertexturintensitit, 83

Fasertexturtyp, 61

fee, 31, 49, 50, 56, 58, 61, 70, 91, 127, 132

Fehlanpassung, 81

Feine Kornung, fester Werkstoff, 3

feinkornig (FK), 26

Feld, 105

Feldapproximation, effektive (EFA), 88

FEM, 54, 81, 88, 129

Festigkeit, 30, 60, 80, 83, 129

Festigkeitssteigerung, 131

Festkorper, 79

fil.c., 54, 61

Filament, 55, 62, 77, 128

Filamente, 54

Filamentzentrum, 54

filamentar, 55, 61

Finite Elemente Methoden (FEM), 54

Fit, 90, 98

Fit-Methoden, 19

Fit-Parameter, 115

FK, 26

Fleckigkeit, 26

Fliekspannung, 130

Fliefspannung, 1, 82, 106

flood field correction, 38

Flugzeitmethode, 35

Fluktuation, 80

Fluoreszenz, 39

Fluss, 37, 60

Fluss, plastischer, 54, 128

Flussrate, 32

Flache, 35

Flachenberiihrung, 58

Flachendetektors, 26

Flachennormaleneinheitsvektor, 9

Flachenverzerrungsfaktor, 40

fokussierend, 38

Fokussierstrahlgeometrie, 37

Formalismus, 89

formschliissig, 42

Forménderungsvermogen, 84

Forschungs-Neutronenquelle Heinz Maier-Leib-
nitz (FRM 1), 41

forward diffraction measurement mode, 75

Fourier, 118, 119

Fourierentwicklung, 16

Fouriermethode, 118, 119

Frame, 65, 75

Freie-Elektronen-Laser, 35

Freiheitsgrad, 111, 113, 114

Frequenz, 35

FRM 11, 41

full width at half maximum (FWHM), 53

Fundament, 105

Fundamentalgleichung, 20

Fundamentalgleichung der XRD?-sa, 18

Fundamentaltensor, 108

Fundamentaltensor, metrischer, 108

Funktion, 53, 58, 78, 79, 87, 105, 107, 118,
122, 130

funktional, 86

funktionale Abhéangigkeit, 24

Funktionalitit, 81

FWHM, 53, 86

Index

G, 50, 128

GADDS, 41, 43

GADDS Software, 41

GD, 68, 71, 72

gekoppelt, 117

Genauigkeit, 20, 41

General Area Detector Diffraction System
(GADDS), 41

generalisiertes Hookesches Gesetz, 13

Generation, 36

Generation, erste, zweite, dritte, vierte, 35
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Geometrie, 104, 106
gerdtesperzifisch, 25
Gesamtanordnung, 55
Gesamtstruktur, 55
Geschwindigkeitsgradiententensor, 89-91, 95
gewichtet, 46

Gewichtsfunktion, 88
Gewichtsprozent, 67
Gibbs-Wilbraham, 118
Gibbs-Wilbraham Phénomens, 118
Gitterdeformationdehnungen, 13
Gitterdehnung, 65, 66
Gitterkonstante, 13, 24

GK, 26, 34

Gleichgewicht, mechanisch, 79
Gleichgewicht, mechanisches, 19, 111
Gleichgewichtsbedingung, 129
Gleichgewichtsbedingungen, mechanische, 80
Gleichgewichtsgleichung, 81
Gleichung, 105

Gleichung, algebraische, 113
Gleichung, kinematische, 107
Gleichungssystem, 115
Gleichungssystem, lineares, 115
Gleiter, 1

Gleitgesetz, 89

Gleitsystem, 58, 89, 91, 98
Gleitsystemaktivitit, 95
Gleitsystemfamilie, 89, 98

Gleitung, 89, 91, 98

global, 34, 36, 38, 73, 74, 90, 98, 127, 130
Globalspannung, 130

Globaltextur, 34, 40, 45, 47, 48, 90
Globaltexturanalyse, 41, 47
globular, 46

Goniometer, 39, 42, 67, 69
Goniometermessradius, 66, 75
Gosslage, 56, 58

Gosslage (G), 50

Grade 1, 60

Gradient, 59, 62, 79 81, 83, 84, 127, 128
grain-matrix-interaction model, 89
granular, 89

Graphenanstieg, 73

gravity method, sliding, 19
Grenzfall, 58, 72, 74, 87, 88

Grenzflache, 79, 112
Grenziibergang, 91
Grobkornigkeit, 26

growth direction (GD), 68
Grundlagen, physikalische, 33
Grofsenordnung, 79
Grofkenordnung, 55, 72, 79, 80, 84, 88, 115
Grokenordung, 88

Guss, 45

Gusstextur, 47

Gobelspiegel, 37

Giite, 74, 104

Halbleiterdetektor, 38

Halbwertsbreite (FWHM), 53

Hall-Petch Beziehung, 1

Hamburg, 41

Hamburger Synchrotronstrahlungslabor (Ha-
syLab), 41

HasyLab, 41

Haupt(normal)spannung, 71

Hauptachse, 84

Hauptachsen, 11

Hauptachsentransformation (HAT), 10

Haupteinflussgrofse, 95

Hauptprogramm, 43

Hauptspannung, 84

Hauptspannungen, 10

Hauptspannungssystem, 10, 11, 84

Hauptspannungswerte, 72

Hauptspannungszustand, 84, 129

Haupttexturkomponente, 49, 85

hep, 49, 98, 127, 132

Helmholtz-Gemeinschaft, 41

Hemisphére, 26

heterogen, 12

Heterogenisierung, 127

hexagonal, 30, 40, 49, 50, 55, 56, 61, 86, 98,
131

hexagonal close packed (hcp), 49

hexagonal dichteste Packung (hcp), 49

high pressure torsion (HPT), 2

high strength metallic composites (HSMet-
Comp), 3

Hill, 15

Histogramm, 39

Hochauflésungsrontgendiffraktometrie, 38

162

Andy Eschke, Dissertation, 2014

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



Index

Hochleistungsapplikationen, 21
hochrelativistische Elektronen, 36
Hochspannung, 37

homogen, 11, 46, 47, 81, 84, 95, 109
Homogenisierung, 52, 128
Homogenitéit, 84

Hookescher Tensor, 13
horizontal, 66

HPT, 31, 33, 41

HSMetComp, 3

Hybrid, 36

Hydrierung, 61

Hypothese, 54

Hammerbacken, 56, 81, 84

Hérte, 80

Hiillenelektronen, 34
Hiilsenmitte, 52

IS, 36, 37

iBC, 118

iBVP, 117, 118, 125

ICDD, 61, 68

ICDD 01-071-4960, 61

ICDD 03-065-2865, 68

Idealfall, 58

Ideallage, 50
Idealtexturkomponente, 50
Idealwert, 98

Identifikation, 51

[FW Dresden, 28

IGC, 2, 31, 33

Implementation, 84, 86, 87, 110, 131
Implementierung, 88, 111

imposed velocity gradient tensor, 90
IMT, 65

in situ, 30, 32, 33, 36, 42, 64, 67, 68, 70-74,

128
in situ Spannungsanalyse, 30
Index, 89
indexing, 19
Indexkalkiil, 108
Indiz, 104
Indizierung, 19, 76

Indizierungsqualitit, 70, 76, 79, 80, 129

Industrie, 21
inert gas condensation (IGC), 2
Inertgas-Kondensation (IGC), 2

Ingenieurspannung, 9

inhomogen, 110, 112, 113, 117, 118, 125

Inhomogenitét, 50

Initialaukendurchmesser, 28

Initiallinge, 81

Initialmaterial, 127

Initialtextur, 89, 90

Inklusion, 89

Inklusionsproblem, 89

Inkompatibilitdtstensor, 112

Inkrement, 73, 92 94, 96, 97, 99 103

inkrementell, 81, 91

Innendurchmesser, 109

Input, 89, 90, 95

Instabilitat, 119

Institut fiir Festkorper- und Werkstoftffor-
schung (IFW) Dresden, 28

Institut fiir Strukturphysik (ISP), 32

Institute of Structural Physics (ISP), 32

Integral, 81

Integration, 16, 43, 44

Integration, 26, 39

Integration, ~, 39

Intensitét, 19, 24, 36

Intensitiatswert, 53

Intensivierung, 127

interagieren, 34

Interaktion, 85

Interaktionstensor, 89

intermediér, 89

intermetallische Werkstoffe, 6

International Centre for Diffraction Data (ICDD),
61

interne Grenzfichen, 6

intrinsisch, 74

inverse pole figure (INVPF), 47

inverse Polfigur (INVPF), 47

INVPF, 47-49, 68, 71

iPython, 40, 41, 44

isotrop, 88, 106

Isotropie, 107

ISP, 32, 36, 65, 73

iterativ, 117

Justierungsfehler, 75

K,-Doublet, 19

Andy Eschke, Dissertation, 2014 163

Dieses Werk ist copyrightgeschiitzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den personlichen Gebrauch.



Index

K,, Peak, 19 Korn-Matrix-Wechselwirkungsmodell, 89
K-Serie, 67 Kornfeinung, 5, 6, 47, 54, 83, 84, 129
Kalibrierung, 64, 74, 89 Kornform, 91, 95

Kalkulation, 88, 119 Korngefiige, 46

Kalteinbettung, 32 Korngrenze, 83

Kammrath & Weiss GmbH, 42 Korngrenzeneffekt, 88

kartesisch, 105, 107-109 Korngrofe, 66, 95

Kegelschnitt, 17 Korngrofke (KG), 1

keyfigure, 50 Kornstruktur, 46

KG, 31, 46, 47, 54, 68, 84 Korrekturfunktion, 74

kinematisch, 107, 108 Korrelation, 72-74, 77

Kollaps, 83 ’ kovariant, xxxiv, 107-109

Kollimator, 37 Kraft, 8

kolumnar, 72 Kraftmessdose, 74

Kombination, 98 Kristall(it), 66, 72, 106
Kompatibilititsbedingungen, 112 Kristall(it)gruppenmethode, 17
komplementir, 72 Kristall(it)koordinatensystem (KKS), 21

Kristallgitterkonstante, 98

komplex, 126
Komplexitat, 124 Kristallit, 21
Komponente, 77, 105, 117 Kristallitkopplungshypothese, 15, 72
Komposition, 114 kristallografisch, 50, 56, 131
Kompositmaterial, 54, 60 kristallografisch isotrop, 21
Kompression, 90, 98, 104 kristallografische Anisotropie, 21
kristallografische Gitternetzebene, 13, 24
kristallografische Richtung, 25
Kristallplastizitit, 89
Kristallsymmetrie, 17, 26, 35, 49
Kroneckersymbol, 106
krummlinig, 107, 109
Kroner, 15
Kronersche Vielkristalltheorie, 16
KS, 50, 74, 90, 108
kubisch, 17, 26, 91
kubisch flichenzentriert (fcc), 31
Kugelflaichenfunktion, 25
Kugelfunktion, verallgemeinerte, 25
kugelgestrahlt, 64, 65

Kompressionsmodul, 106

kompressiv, 83

Konfiguration, 37, 38

konsekutiv, 54

konservativ, 53, 112

Konsistenz, 89

konstruktive Leichtbaul6sungen, 6

Kontamination, 67

Kontinuumsmechanik, 105, 108

Kontinuumsmechanik, nichtlineare, 108

kontravariant, xxxiv

Konvention, hexagonale, 40

konventionelle Rontgenbeugung (¢cXRD), 8

konventionelle Rontgenografische Spannungs- Kugelkoordinaten, 14
analyse (cXRD-sa), 8 Kupferlage, 50, 56, 58

konventionelle Rontgenografische Texturana- Kupferlage’(C;l) 5’0
lyse (cXRD-ta), 26 ’

) Kupferlage, rotierte (Cu*), 50
Koordinate, 105, 107, 109

] . Kérnung, 32
Koordinate, mathematische, 107-109
Koordinate, physikalische, 108, 109 Lu., 13, 90, 114, 115
Koordinate, physikalische (normierte), 107 Labor, 34
Koordinatensystem (KS), 20 Labor(koordinaten)system (LKS), 10
Korn, 45 Labormafkstab, 37
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LaboTex Software, 40, 41, 91

Landau, 124

Landau-Symbol, 124

Laser-Video Justiersystem, 36

Lastachse, 72, 73

Lastbedingung, 71-73, 81

Lastbereich, 72, 73

Lastrichtung, 69

Lastspannung, 67, 72, 73

Lastspannung, externe, 11

lateral, 128

Laue-Bedingung, 24

Leptos, 41, 44

Lichtgeschwindigkeit, 35

linear, 71, 73, 74, 83, 105, 107, 112, 115, 117,
118

linear least squares regression, 16

linear unabhéngig (1.u.), 13

linear-elastisch, 110

lineare Regression, 16

lineares Gleichungssystem, 16

Linearisierung, 123, 124

Linearisierungsprozedur, 89

Linearisierungsschema, 89

Linearkombination, 114

Linienberiihrung, 58

Liniendetektor, 16, 26, 66

Linienprofilanalyse (LPA), 13

LKS, 69, 90

lokal, 6, 29, 31, 33, 34, 36-38, 41-43, 49, 50,
b3, 62, 64, 67, 68, 70-80, 8587, 91,
95, 104, 127 130, 165

lokale Textur- und Spannungsverteilung, 31

lokale Textur- bzw. Spannungsverteilungen,
37

lokalisiert, 54

Lokaltextur, 40, 41, 49

low-power micro-focus X-ray tube (IuS), 36

LPA; 13, 31, 38

Luftkiihlung, 37

Langsschliff, 81

Langsschnitt, 81

Losbarkeit, 110

Losung, 105

Losungsansatz, 105

Lésungsschema, 110

Losungssystem, 113

Machbarkeit, 41, 74, 81

macroscopic secant modulus, 89

Makro, 36, 43

makroskopisch, 66, 74, 82, 83, 89, 106, 112,
114, 129

Makrospannung, 13, 82

Makrospannungskomponente, 82

Makrotextur, 34

Manteloberfliche, 114

Maple, 115, 118, 132

Mapping, 128

Massendichte, 83, 86, 129

Material Testing System (MTS), 73

Materialdestruktion, 56

Materialfaser, 54

Materialfestigkeit, 131

Materialfluss, 54, 56, 80

Materialgesetz, 105, 106

Materialkomposition, 67

Materialkonstante, 110

materialspezifisch, 40, 114

Materialtiefe, 20

Materialverbundwerkstoff, 27

Materialverhalten, 89, 90

Materie, 34

Matrix, effektive, 89

Matrix-Einschluss-Topologie, 88

Maximalabstand, 42

Maximalwert, 54

Mafzahl, 113

mechanical elastic constant (MEC), 15

mechanisch, 127

mechanische Elastizitdtskonstante (MEK),
15

mechanische und elektrolytische Politur, 31

Mechanismen, 83, 89

Medium, 89

Medium, effektives, 89

mehrphasig, 128

mehrphasiges polykristallines Material, 12

Mesostruktur, 43, 84

Messbarkeitsgrenze, 82

Messbereich, 42

Messempfindlichkeit, 67

Messgenauigkeit, 65
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Messpfad, 31, 53

Messqualitét, 80

Messrichtung, 13

Messsignal, 20, 24

Messstatistik, 42, 65

Messsystem, 64, 65, 67, 68, 74 76
Messungenauigkeit, 67
Messunsicherheit (MU), 42
Messunsicherheit, statistische, 42, 53
Messunsicherheit, systematische, 42
Messuntergrund (rauschen), 53
Messzeit, 65, 75

Methode, 35, 127

Methode der Anpassung der Beugungske-

gelverzerrung, 19
Methode, harmonische, 17, 25
Methoden, diskrete, 25
Methodik, 64, 67, 68, 91
metrisch, 108
microgap detector, 38
Mikro, 36

Mikrofokus-Kleinleistungs-Réntgenrohre, 36

Mikrofokusréhre, 36
mikroskopisch, 106

Mikrostruktur, 26, 29, 30, 43, 46, 47, 74, 83,

95, 129
mikrostrukturell, 72, 127
mikrostrukturelle Untersuchung, 31
Mikrostuktur, 45
Milieu, 61
Millersche Indizes, 13, 24
Mittelwert, 86
Mittelwert, arithmetischer, 46
Modell, 85, 86, 88, 104, 110, 115, 116
modifiziert, 118-120, 124
modifizierte Besselfunktion, 124
Monochromators, 35
Montel multilayer Optik, 37
Montelspiegel, 37
mrd, 22, 40
MTS, 73, 74
MU, 42, 53, 70, 72, 74-76, 78, 80, 88
MulTex Software, 41
Multiphasensystem, 35
multiple, 65, 70, 75, 76, 98

multiples of a random distribution (mrd),
22

Multiplizitat, 66, 70, 76

Miinchen, 41

Nabla, 105
Nachgiebigkeitstensor, 85
Nachgiebigkeitswert, 85
nano, 64

nanokristallin (NK), 1
Nanoplastizitit, 31

ND, 50
Neumann, 125
Neutron, 34

Neutronen, 45

Neutronenbeugung, 34, 35, 41, 47

Neutronenstrahlung, 33-36, 130

Ni-5, 25at.%Fe, 68

Ni-5at.%Fe, 71

Ni-5at.%Fe, 30, 33, 41, 42, 67-70, 72, 73

nicht-regellose Orientierungsverteilung, 21

nichtlinear, 108

NK, 31, 41

normal direction (ND), 50

Normalenrichtung (ND), 50

Normalenvektor, 61

Normalkomponente, 79

Normalspannung, 9, 110

Normalspannungskomponente, 20, 71, 77, 78,
84, 129

Normalspannungskomponenten, 20

Normierungsbedingung, 25

Notation, 50, 108, 124

numerisch, 66, 84, 95, 104, 105, 115, 117
119, 127

Néherung, 85, 90, 98, 105, 110, 117

Oberflédche, 61

oberflichenparalleler, biaxialer Spannungs-
zustand, 15

oberflichenparalleler, zweiachsiger Spannungs-
zustand, 16

oberflichensensitiv, 31

Oberflachensensitivitat, 32, 61

Observation, 54, 79, 88

ODE, 113
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ODF, 23, 25, 26, 40, 41, 49, 50, 53, 58, 68,
85-88, 91, 95, 128

OM, 43, 45, 59

Operation, 108

Operationalitit, 64

Optimierung, 21, 65

Optische Mikroskopie (OM), 29

Ordinatenabschnitt, 118

Ordnung, 53, 84

Ordnungszahl, 67

Ordungszahl, 74

Orientierung, 20, 22, 49, 54, 66, 83, 89

Orientierung, kristallografische, 22, 23

Orientierung, schwach bevorzugte, 26

Orientierung, stark bevorzugte, 26

Orientierungsbheziehung, 26

Orientierungskomponente, 50, 62

Orientierungsverteilung, 22, 83

Orientierungsverteilungsfunktion (ODF), 22

orthogonal, 58, 72

Orthonormalbasis (ONB), 10

orthorhombisch, 17, 26

Ortsabhéngigkeit, 90

ortsaufgeldste Texturanalyse, 41

Parabelmethode, 19

Parabolic method, 19

parallel, 50, 61, 62, 69 72, 85, 87, 88
Parallelstrahloptik, 38
Parameter, 114, 118

Parametern, 115

Parameterraum, 98
Parameterwahl, 98
parametrisiert, 22

Partiallosung, 118-123
Partialvolumen, 81

partiell, 105, 108, 113

partielle Differentialgleichung (PDE), 105
Pattern, 61, 65, 68

Pd-Au, 31, 41

Pd-Au Proben, 31

PDE, 105, 107, 110-112, 117, 125
PDF Maint database, 61, 68
Peak, 61, 66, 70, 76

peak evaluation methods, 19
peak profile analysis (LPA), 13
Peak-Auswertemethoden, 19

Peakauswertung, multiple, 65, 70, 75, 76

Peakintensitit, 75

Peakposition, 13, 65

Pearson VII Funktion, 19

Pearson VII method, 19

Pearson VII Methode, 19

Pendants, 89

Performance, 104

PF, 24-26, 41, 43, 68

PF Analyse, 25, 35, 36, 41

PF, kombinierte, 26

PF-Dichtefunktion, 25

PF-Dichtefunktion, normierte, 25

PF-Winkel, 22, 24

pH-Wert, 61

Phase, 13, 46, 47, 49, 56, 57, 59 61, 63, 75,
78-81, 85, 87, 98, 104, 106, 109, 110,
116, 127, 129

phase match/fit, 68

Phasenabgleich, 68

Phasenanalyse, 38, 39, 43, 128

Phasenanteil, 80

Phasenelement, 86

Phasengehalt, 68

Phasengrenz(flich)e, 114

Phasengrenze, 79

Phasenspannung, 81, 129

Phasenspannungskomponente, 129

Phasenvolumenanteil, 13, 59, 60, 82, 83, 85,
86

Phasenwert, 80

Photonen, 35

Photonenfluss, 36

Phinomen, 104, 118, 131

PKS, 31, 33, 49, 69, 77, 84, 90

planar, 81

Planarspannung, 77, 84

Planarspannung, skalare, 15

Planckrelation, 35

Plancksches Wirkungsquantum, 35

plane strain, 50

plastisch, 54, 60, 80, 106, 128, 131

Plausibilitét, 98

Plausibilitatspriifung, 82

Plausibilitétstest, 80

Poissonzahl, 85
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Polabstand, 86
Polarisationskorrektur, 25

Polfigur (PF), 21
Polfigur-Dichtefunktion, 25
Polfigur-Dichtefunktion, normierte, 25
Polfiguranalyse (PF Analyse), 25
Polfigurwinkel, 22, 24
Poliereinrichtung, 32
Polierintervall, 32

Polierspannung, 32

Politur, 61

Politur, elektrolytische, 67

Politur, mechanische, 67
Polykristall, 88, 89

polykristallin, 21, 88, 89
polykristallines Material, 20
Polykristallplastizitit, 89
polynomial, 86

poros, 34

Positionierung, 42, 43

Prinzip, 34-36

Probenachse, 50, 62, 69
Probenebene, 50

Probenflache, 66
Probengesamtvolumen, 81
Probenkoordinatensystem (PKS), 20
Probennormalenrichtung, 18
Probenoberfliche, 19, 37, 66
Probenorientierung, 21, 24
Probenosrzillation, 58
Probenpraparation, 31-33, 60
Probenquerschnitt, 81
Probenquerschnittsfliche, 129
Probenrichtung, 17, 50
probenspezifisch, 75
Probensymmetrie, 17, 26, 49
Probenverformungszustand, 53
Probenvolumen, 34, 66, 81, 90
Probenvolumen, makroskopisches, 12
Probenvolumen, mikroskopisches, 12
Probenvolumen, nanoskopisches, 12
Probenzentrum, 52
Probenzustéinde, 81

Profil, 19

Profilbreite, 19

Prognose, 116

Projektion, 23

Projektion, stereografische, 22
Propagation, 75

propagiert, 26
Proportionalitit, 25
Prozedur, 60

Prozess, 58, 127
Praparation, 46, 67
Praparationszustand, 31
Préazision, 119, 120
Pseudo-1D-Analyse, 66
pseudo-hydrostatic stress, 20

pseudo-hydrostatischen Spannungsbeitrag, 20

Pulverprobe, 66
Punktdetektor, 16, 26, 66

QTA, 25, 40, 53, 59, 60, 86
qualitativ, 52, 53, 95, 104

Qualitit, 60, 66, 80, 104, 129
quantitativ, 72, 104

quantitative Texturanalyse (QTA), 40
quantitative texture analysis (QTA), 40
quasi-hydrostatisch, 31

Quelle, 106

Querschnitt, 45, 109
Querschnittsfliche, 81
Querschnittsreduktion, 28

radial, 47

Radialabhéngigkeit, 54
Radialspannungskomponente, 78
radialsymmetrisch, 56, 58, 62, 128
Radiant, 66

Rand-Kern-Modell, 106
Randbedingung, 111, 113, 114
Randbedingung (BC), 105
Randwertproblem (BVP), 105
Rasterelektronenmikroskopie (REM), 31
raten-abhingig, 89
Raumtemperatur, 29, 58
Raumwinkel, 25, 35

RD, 50

Realisation, 55

Realisierung, 104

realistisch, 126

Rechenwert, 88

Reduktion, 30, 75
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Reduktion der Querschnittsfliche, 28

Redundanz, 56

Reduzierung, 118

reellwertig, 118

reference stress, 89

Referenzmessung, 73

Referenzpunkt, 110

Referenzspannung, 89, 98

Referenzssystem, 90

Referenzsystem, 20, 30, 31, 51, 56, 59, 60,
107, 130

Reflex, 61, 65, 76, 79

Reflexion, 34, 35

regellose Orientierung, 24

regellose Orientierungsverteilung, 20, 21

Regellosigkeit, 83

Regression, linear, 71

Reibung, 29, 56

Reihenapproximation, 119-122

Reihenentwicklungsmethoden, 25

Reinheitsgrad, 54

REK, 44, 70

Rekristallisationskomponente, 56

Rekristallisationstemperatur, 29

rekristallisiert, 46

Relation, 25, 73, 74, 86, 108, 111

Relativbewegung, 29

Relativitatstheorie, allgemeine, 108

Relevanz, 6konomische, 21

Reliabilitit, 67

REM, 31, 32, 61

Reproduzierbarkeit, 65, 67

Reprisentation, 50

residual stress, 11

Residualterm, 124, 126

resolved shear strain rate, 89

resolved shear stress, 89

Restriktion, 65, 73, 75

Reuss, 15, 72, 74

Reusssche Kristallitkopplungshypothese, 16

reversierender Modus, 29

rezipoker Raum, 24

Richtung, kristallografische, 50

richtungsabhéingig, 85

Ringfasertextur, zyklische, 50, 62

Riss, 111

Rohmessdaten, 26

rolling direction (RD), 50

Rotation, 50

rotationsfrei, 112

Rotationsgeschwindigkeit, 32

Rotationssektoren, 42

Rotationssymmetrie, 81, 116, 127

rotationssymmetrisch, 79, 106, 112, 128

Rotationswinkel, 18, 25, 29

Rotationswinkel, (mathematisch) negativ, 18

Rotationswinkel, (mathematisch) positiv, 18

Rundkneten, 84

Rundkneten, akkumuliertes (ASB), 2

Rundknetmaschine, 81

Rundknetmaschinen, 27

Rundknetprozess, 84

raumlich, 86, 109

Rontgen-Strahlung, 24

Rontgenbeugung (XRD), 8

Rontgenbeugungsreflex, 41

Rontgenbrennfleck, 37-40, 66

Rontgendiffraktogramm (XRDg), 13

Rontgenintegralmethode, 17

Rontgenlinie, charakteristische, 67

Rontgenmikrodiffraktion, 37

Rontgenmikrodiffraktometersystem, 127

Rontgenografische Beugungskegelverzerrung,
17

Rontgenografische Texturanalyse (XRD-ta),
24

Rontgenografischen Beugungsreflexprofils, 13

Rontgenografischen Elastizitétskonstanten (REK),
15

Rontgenografischen Spannungsanalyse (XRD-
sa), 8

Rontgenografischer Beugungskegel, 17

Rontgenrohre, 37, 38

Rontgenstrahlen, 75

Rontgenstrahlung, 19, 33, 34, 59

Riickstreuelektronen (BSE), 43

Riickstreuelektronenbeugung (EBSD), 68

Riickwartsbeugungsmodus, 75
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Sachs, 89
Sauerstoffiquivalent, 60
Scan, 43

Schema, 58
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Scheranteil, 91

Scherdehnung, wahre akkumulierte, 31

Scherkomponente, 95

Scherkraft, 30

Scherspannung, 9, 84, 110

Scherspannungskomponente, 71, 84

Schertexturkomponente, 56, 95

Scherung, 98, 104, 110

Scherungsanteil, 84

Schliisselfigur, 50, 51

Schmiegung, 56, 58

Schrittweite, 68, 70

Schubmodul, 106

Schubspannung, 89

Schwankungsbreite, 60, 62, 78

Schwefelsdure, 32

Schwinger, 36

Scripting Lexical Analyzer and Monitor, 43

secant, 89

secondary electron, 43

Sekantenansatz, 89

Sekantenmodulus, makroskopischer, 89

Sektor, 17

sekundér, 95

Sekundarelektronen, 43

selbstkonsistent, 88

Separabilitat, 118

Separation, 19, 59

seriell, 85, 87, 88

servohydraulisch, 73

severe plastic deformation (SPD), 2

SFE, 58

SGO, 91, 95

Shift, 65

Signal-zu-Rausch, 60, 76, 79

signifikant, 50, 56, 62, 95, 98

Silizium, 64

simple shear, 90

Simulation, 54, 89-91, 95, 98, 104, 106, 110,
115, 126, 128

Simulationsergebnis, 90

Simulationsexperiment, 91

Simulationsmodell, 90, 104

Simulationsmodelle, 127

Simulationsparameter, 90, 98, 110

Simulationstextur, 91, 98

single grain orientation (SGO), 91

Skalierungsfaktor, 25

SLAM, 43

slip rate, 89

Snout, 37, 42

Software, 42, 91

SpA, 7, 8, 33, 43

Spannung, 30

Spannung, lokal, 41

Spannung, mechanische, 8

Spannungs-Dehnungs-Diagramm, 73

Spannungs-Mapping, 42

Spannungsanalyse, 38, 39, 127-130

Spannungsanalyse (SpA), 7

Spannungsellipse, 11

Spannungsellipsoid, 11, 83, 84

Spannungsentwicklung, 127

spannungsfrei, 65, 106

spannungsfreie Probe, 18

spannungsfreie Winkelposition, 13

Spannungsfreiheit, 112, 114

Spannungsfreiheit, makroskopische, 114

Spannungsgradient, 16, 20, 106, 115, 116,
124, 129

Spannungskomponente, 71, 73, 74, 79-81

Spannungssimulation, 110, 116, 130

Spannungstensor, 8, 13, 19, 43, 65, 70, 71,
105

Spannungstensorkomponente, 77, 81

Spannungstensorkomponenten, 8

Spannungsvektor, 8, 79, 111, 114

Spannungsverlauf, 43

Spannungsverteilung, 29, 77, 129

Spannungsverteilung, lokale, 6

Spannungszustand, 19, 20, 84, 129

Spannungszustand, globaler, 34

Spannungszustinde, 74

spatial correction, 38

SPD, 2, 30, 127, 131

spektrale Brillianz, 35, 36

Spezialfall, 17

spezifisch, 129

spezifische Festigkeit, 6

spottiness, 26

Standard Pseudo-Voigt method, 19

Standard Pseudo-Voigt Methode, 19
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Standardabweichung, 84
Standarddiskretisierung, 26
Stapelfehlerenergie, 58
Stapelfolge, 30

stark texturiert, 42

starke plastische Verformung (SPD), 2
statisch, 105

Statistik, 128

statistisch, 26, 43, 53, 70, 76
Steifigkeitswert, 85

stetig, 79

Stetigkeit, 111, 114

stiffness tensor, 13

Stochastik, mathematische, 26
Strahlgrofe, 36
Strahlkonzentration, 36
Strahlung, 34
Strahlungsaustritt, gebiindelt, gepulst, 35
Strahlungsbrillianz, 128
Strahlungsentstehung, 36
Strahlungsquelle, 35

strain hardening, 91, 98

strain rate sensitivity, 89
stress mapping, 42, 128
StressSpec, 41
StressTexCalculator Software, 41
Streubreite, 80, 115

Streuung, 115, 127
Stromstarke, 37

Struktur, 61, 98, 129
Struvefunktion, 124
Subkornevolution, 104
Subkorngrenzen, 6
Subkornmorphologie, 95
submikrokristallin, 2
subsekutiv, 127

Summation, 119
Summenkonvention, 105
superplastisch, 91
superponiert, 54
Superposition, 49, 72, 85, 106, 107, 118, 128
Superpositionseffekt, 54, 128
Superskript, 64

Symbol, 124

Symbolik, 108

symbolisch, 105

Symmetrie, 49, 54 56, 77, 95, 98, 105, 107,
109-112, 116, 123, 126
Symmetrie, kristallografische, 56
Symmetrieannahme, 81, 110, 112
Symmetrieansatz, 115, 116, 126
Symmetrieebene, 77, 81, 89
Symmetriegrad, 56
Symmetriegriinde, 81
symmetrisch, 55, 107
Synchrotronbeugung, 35, 36, 41, 47
Synchrotronstrahlung, 33, 35, 36, 130
Synchrotronstrahlungsquelle, 36
Syntax, 43
System, 105, 107, 110, 111, 117

TA, 24, 33, 41, 43

tangent, 89

Tangentenansatz, 89

Tangentialspannungskomponente, 78

Taylor, 89, 123, 125

Taylor-Entwicklung, 123, 125

TD, 50

Technische Universitdt Miinchen (TUM), 41

Technischen Universitét Dresden (TUD), 32

Teilprofil, 37

Temperatur, 32

Temperaturdifferenz, 107, 110

templates, 44

tension /compression module, 42

Tensor, 107, 108

Tensor 1. Stufe, 107

Tensor 2. Stufe, 109

Tensor, metrischer, 108

Tensortransformationsregeln, 10

Textur, 21, 26, 30, 40, 47, 74, 83, 88, 106,
127, 129, 131

Textur(faser)gradient, 52

Texturanalyse, 38, 39, 127

Texturanalyse (TA), 24

texture analysis (TA), 24

texture index, 104

Textureinfluss, 85, 88

Texturen, 17

Texturentwicklung, 52, 60, 61, 90, 91, 95,
127, 128

Texturergebnis, 91
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