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Kurzfassung

Gegenstand der vorliegenden Dissertation ist die wissenschaftliche Untersuchung der
Herstellung und mechanischen Eigenschaften von dispersionsverstarkten Aluminium-Matrix-
Kompositen und des Prozesses der Dispersionshartung.

Durch Zuflihrung unterschiedlicher keramischer feindisperser bis nanoskaliger Keramischer
Teilchen zur Aluminiummatrix, durch hochenergetisches Kugelmahlen und nachfolgendes
Hochtemperaturstrangpressen wurden dispersionsverstarkte Aluminium-Matrix-Kompositen
hergestellt und ihre mechanische Eigenschaften wissenschaftlich untersucht.

Zu Beginn der Arbeit wurde zunachst der Mahlprozess detailliert untersucht. Danach folgte
die Herstellung der unterschiedlichen Aluminium-Matrix-Komposite, die keramischen BN-
und SiC -Nano-Teilchen in Mengen zwischen 3vol.% und 15 vol.% beinhalten. Das bei
350°C und 450°C stranggepresste Material wurde metallographisch untersucht und die
mechanischen Eigenschaften wurden ermittelt.

Die Ergebnisse der mechanischen Untersuchungen zeigen, dass die feindisperse
Einbringung von 3vol.%-keramischen-BN-hexagonal-nanoskaligen-Teilchen einen
Verfestigungsbeitrag von 60% im kalten Zustand leisten. Die Temperatur des
Strangpressens liegt dabei bei 350°C. Die Dichte des Materials bleibt auf der Niveau des
reinen Aluminiums mit 2,7 g/cm®.

Dispersionshartung mit nanoskaligen SiC-Teilchen erfordert dagegen die Temperatur des
Strangpressens von mind. 450°C oder alternativ eine zusatzliche Warmebehandlung nach
dem Strangpressen, um die gleiche Festigkeitssteigerung wie bei der Verwendung von
3vol.%-keramischen-BN-hexagonal-nanoskaligen-Teilchen zu erreichen. Die Dichte des
Materials steigt dabei auf 2,72 g/cm®.

Die Dispersionshartung mit einer Kombination aus keramischen 3 vol.% BN- und 10 vol.%
SiC -Nano-Teilchen leistet nach einer zusatzlichen 2-stindigen-Warmebehandlung bei
450°C die gleiche Festigkeitssteigerung wie bei der Anwendung von 3 vol.% BN-Nano-
Teilchen. Die Dichte des Materials steigt dabei auf 3,0 g/cm®.

Zum Schluss wurde eine mikrostrukturelle Defektanalyse der pulvermetallurgisch
hergestellten Proben mithilfe der Methode der dehnungsamplitudenabhéngigen
Dampfungsmessung durchgefiihrt.

Die Ergebnisse der dehnungsamplitudenabhangigen Dampfungsmessung haben gezeigt,
dass alle untersuchten Materialien eine Rissdampfung aufweisen. Alle untersuchten Proben
zeigen ein Dampfungsmaximum bei den unterschiedlichen Temperaturen. Die Entstehung
des Dampfungsmaximums ist vermutlich mit der Riss- und Mikro-Rissbildung verbunden
[5.2.1]. PM-Material hat im Vergleich mit dem gegossenen Material eine schlechtere
Warmeleitfahigkeit. Unterschiede in der Wéarmeleitfahigkeit zwischen Verstarkungspartikeln
wie SiC und BN und Aluminium-Matrix-Material (siehe Tab. 1.2. und Bild 1.2., Kap. 1.2)
verschlechtern zusétzlich die Warmeleitfahigkeit des Verbundwerkstoffes.
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1. Einleitung

Aluminium ist ein Metall mit einer Entwicklungsgeschichte, die nur ca. 200 Jahre zurtckliegt.
Es ist aber keineswegs weniger erforscht als seine Konkurrenten wie Stahl oder Kupfer,
ganz im Gegenteil: Im rasanten Tempo wurden seit dem Start der industriellen
Aluminiumproduktion an neue Erkenntnissen gewonnen, die dazu fuhrten, dass das
Leichtmetall heute das zweitwichtigste Gebrauchsmetall nach Stahl ist [1.1]. Dazu hat eine
Reihe von vorteilhaften Eigenschaften gefiihrt. Die wichtigste ist die geringe Dichte der
Aluminium von rund 2,7 g/cm® die nur etwa ein Drittel der Dichte von Stahl ausmacht.
Geschatzt werden auBerdem die vielseitige Oberflachenbehandelbarkeit von Aluminium und
die gute chemische Bestandigkeit, die der Bildung festhaftender Deckschichten zu
verdanken ist. Eine weitere interessante Eigenschaft ist die Festigkeit. Das vermeintlich
"weiche" Aluminium steht heute in genormten Legierungen mit geradezu optimalen
Festigkeitseigenschaften zur Verfligung. Unbefriedigende Warmfestigkeit lasst sich z.B.
durch die Einlagerung von keramischen Partikeln (zumeist SiC oder Al,O3;) deutlich
verbessern. Die dadurch entstehende Verbundmaterialien Aluminium-Matrix-Komposite,
oder kurz Alu-MMC, sind sehr stabil und hoch belastbar [1.2, 1.3, 1.10]. Ein interessanter
Beispiel fur den Einsatz der Aluminium-Matrix-Komposite im Fahrzeugbau dient z.B. Audi
[1.11], wo bei den Oberklassenmodellen bekanntlich auf Aluminium und die sogenannte
Space-Frame-Bauweise gesetzt wird. Dabei werden zwei- und dreidimensionale
stranggepresste Aluminiumprofile zunéchst zu Baugruppen und spéter zu einem kompletten
Rahmen zusammengefligt und beplankt [1.12]. Ein weiteres Beispiel ist Mercedes, der schon
langst durch Verwendung von den Alu-MMC die Bremsscheiben herstellt [1.3, 1.4]. Aber
nicht nur Fahrzeuge kénnen davon profitieren. So z.B. wurde im Jahr 1999 der ICE durch
den Umstieg auf die Bremsscheiben aus Aluminium-Verbundmaterial um 12 Tonnen leichter
[1.5]. Neben Eigenschaften wie Kriechen, Festigkeit, Harte und Dichte werden auch
Dampfungseigenschaften der Materialien untersucht [1.15, 1.16, 1.10]. Kaum, gibt es einen
Bereich, sei es Flugzeugindustrie, Medizintechnik oder Elektrotechnik, wo das Konzept
Leichtbau noch nicht auf den Weg gebracht wurde. Umweltfreundlichkeit, steigende Kosten
fir Ressourcen und Kraftstoffe fordern neue Leichtbaukonzepte. Gewichtsreduzierung
bedeutet einfach weniger Energie. Und das alles bei steigenden Temperaturen. Bei einer
Temperatur von etwa 40% der Schmelztemperatur des jeweiligen Werkstoffes (0,4 Ts) findet
ein flieBender Ubergang von zeitunabh&ngiger zu zeitabhdngiger Festigkeit und Verformung
statt. Bei Vorgangen unterhalb rund 0,4 Ts spricht man von Tieftemperatur- oder
Kaltverformung, oberhalb etwa 0,4 TS von Hochtemperatur- oder Warmverformung. Die
bekannten Mechanismen aus dem Bereich der Kaltverfestigung wie Versetzungshartung,
Feinkornhartung und Mischkristallhartung werden ab 0,4 Ts nur eingeschrankt wirksam. In
dem Material vorliegende Versetzungen erholen sich mit der Zeit bei héheren Temperaturen.
Ein feines Korn férdert die Hochtemperaturverformung, die Hinderniswirkung der
Mischkristallatomes lasst mit steigender Temperatur nach. Ein wirksamer Prozess bei tiefen
und hohen Temperaturen stellt Dispersionshartung dar. Fremde Partikel oder anders
genannt Dispersoide bleiben ein wirksames Hindernis flr die Versetzungsbewegung. Als
fremde Teilchen werden gern hochtemperaturstabile Dispersoide wie Karbide oder Nitride
verwendet. Ein schwer erreichbares Ziel bei der Dispersionshéartung ist eine homogene
Verteilung der fremden Teilchen im Matrix-Material.



1.1. Ziel der Arbeit

Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Herstellung, die mechanischen Eigenschaften von
dispersionsverstarkten  Aluminium-Matrix-Kompositen und  den Prozess  der
Dispersionshartung wissenschaftlich zu untersuchen. Als Verstarkungskomponente wurden
feindisperse- bis nanometrische keramische Teilchen aus Siliziumkarbid SiC, Aluminiumoxyd
Al>O3, und Bornitrid BN dispergiert.

1.2. Verwendete Materialien

Die relevanten Eigenschaften von den in dieser Arbeit verwendeten Materialien werden im
folgendem dargestellt.

Aluminium

Aluminium ist ein Leichtmetall mit einer Dichte von 2,7 g/cm® und einem Schmelzpunkt um
660°C. Bei Aluminiumwerkstoffen ist wegen des kfz-Gitteraufbaus das Versetzungsgleiten
die dominierende Form&nderungsart. Die 12 gleichwertigen Gleitsysteme sind die Grundlage
fir die gute Umformbarkeit [1.17].

Siliziumcarbid

Siliziumkarbid mit der Dichte von 3,21 g/cm® ist extrem leicht, aber seine Héarte und
Temperaturbestandigkeit ist mit Diamant vergleichbar [1.18]. Siliziumkarbid entsteht aus
Koks und Quarzsand bei Temperaturen zwischen 1600 und 2500 °C. Wahrend auf der eine
Seite ein hoher Energieaufwand fiir die Herstellung erforderlich ist, genlgt der Werkstoff auf
der anderen Seite hdchsten Anforderungen. Die sogenannte kubische Phase beta-SiC
(aufgrund ihrer abc-Schichtenfolge auch 3C genannt) kristallisiert in  einer Zinkblende-
Struktur, die mit der von Diamant verwandt ist. Das in dieser Arbeit verwendeten Beta-SiC
wird durch ein CVD-Verfahren hergestellt.

Spezielle Eigenschaften vom Siliziumcarbid sind (genaue Zahlen sind in der Tabelle 1.1.
eingegeben):

e sehr groBe Harte,

o exzellente Korrosionsbestandigkeit auch bei sehr hohen Anwendungstemperaturen,

o Thermoschockbestandigkeit,

e sehr hohe Warmeleitféhigkeit (hdher als Stahl),

e geringe Warmeausdehnung,

¢ hohe VerschleiBfestigkeit und sehr gute Gleiteigenschaften.

Tabelle 1.1. Spezielle Eigenschaften vom Siliziumcarbid [1.18].

Typ | Mittlerer Warmeleitfahigkeit | Max. Dichte
Langenausdehnungskoeffizient Anwendungstemperatur
30 - 600°C
[10°K™] [Wm'K™] [°C] [g/cm?]
SiC |4-4,8 40 -120 1400 - 1750 3,21



http://de.wikipedia.org/wiki/W%C3%BCrfel_(Geometrie)
http://de.wikipedia.org/wiki/Sphalerit
http://de.wikipedia.org/wiki/Diamant

Bornitrid

In dieser Arbeit wurde a-BN, mit hexagonalem Gitteraufbau und einer Dichte von BN - 2,25
g-cm~ verwendet. Wie alle Nitride zeichnet sich Bornitrid durch eine niedrige
Waéarmeausdehnung  aus. Diese  &hnelt der des Graphits und  hangt
vom Herstellungsverfahren und  dem Reinheitsgrad ab. Die Dichte liegt wunter den
Dichtewerten von den meist bekannten und verwendeten Keramiken. Im Bild 1.1.a sind aus
der Literatur bekannte Eigenschaften der thermischen Ausdehnung von Nitriden im Vergleich
mit den anderen Metallen, Intermetallischen Verbindungen, Oxiden, Mischoxiden, Carbiden
und Boriden und im Bild 1.1.b. die Dichte des BN im Vergleich mit Aluminiumoxid,
Berylliumoxid, Zirkonoxid, Siliziumnitrid und Siliziumcarbid dargestellt [1.19].

Thermische Ausdehnung
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Bild 1.1. a) Thermische Ausdehnung und b) Dichte von den meist verwendeten Keramiken
aus [1.19].

Die niedrige Wéarmedehnung von Bornitrid ist der Grund fir seine ausgezeichnete
Thermoschockbestandigkeit. Von allen Hochtemperaturwerkstoffen hat Bornitrid die
niedrigste Dichte. Dies — und seine leichte Bearbeitbarkeit — macht hexagonales Bornitrid
zum idealen Werkstoff flr den Leichtbau in der Raumfahrttechnik und zum Problemléser in
einer Vielzahl von Anwendungen. Fur Bornitrid-Pulver und Bornitrid-Suspensionen sind
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http://www.bornitrid.com/html/ger/bornitrid/herstellung/koerper.php
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einige Anwendungsbeispiele zu nennen, wie Festschmierstoff fur Hochtemperaturlager,
Trennmittel fir GieBformen aus Metall oder Glas, Aktiver Fullstoff fir Thermoplaste, Additiv
fir Ole und Hochtemperaturfette, Beschichtung fiir Oberflachenbedampfungsanlagen,
Beschichtung von Rinnen und Schiebersystemen NE-Metallindustrie, Beschichtung von
HeiBpressformen aus Graphit. Als Bornitrid-Sinterkérper sind folgende Anwendungsbeispiele
zu nennen: Schmelztiegel, "break rings" fir den Strangguss von Stahl, ,spanker plates” fur
die Glasproduktion, Disen fir den Dinnbandguss, Dichtungsringe flr Sensoren (Lambda-
Sonde), Komponenten fir Hochtemperaturdéfen, Dielektrika flr Radarantennen und
Mikrowellenfenster, Isolatoren flr Niedrig- und Hochfrequenz-Ausristung, Isolatoren fur
Plasmaanwendungen (Ofen, PVD, Satellitenantriebe), Rohre und Diisen fiir fliissige Metalle,
Thermoelement Schutzrohre, Formen zum HeiBpressen fir technische Keramik,
Neutronenabsorber und Schilde fir Kernreaktoren [1.19].

Aufgrund seiner Ahnlichkeit zum Graphit, der schon fiir die Herstellung von Aluminium-
Matrix-Kompositen angewendet wird, wurde in dieser Arbeit Bornitrid als neues interessantes
Dispersionshartungsmittel ausgewabhilt.



2. Untersuchungsmethoden

Die in Rahmen dieser Arbeit angewendete Untersuchungsmethoden sind in den
nachfolgenden Kapiteln dargestellt.

2.1. Metallographische Untersuchungen

Metallographische Untersuchungen erfolgten an den zuvor in Kunstharz eingebetteten
Proben. Dafir wurden die Proben mit einem SiC-Schleifpapier bis 4000er-Kérnung
geschliffen, mit Diamantensuspension bis 3u 15 — 20 min poliert und mit einer Mischung aus
96 ml destilliertem Wasser, 1 ml konzentrierter Salzsdure und 3 ml konzentrierter
Flusssaure geatzt.

Das stranggepresste Alu-MMC wurde nach dem Strangpressen jeweils in zwei
Strangpressrichtungen entlang (lang) und senkrecht (quer) der Pressrichtung untersucht.

REM-Analyse (scanning electron microanalyses) wurde an dem Gerat Hitachi X-650
durchgefihrt. Die elektronische Bildverarbeitung erfolgte mit der Hilfe von DISSS5.

2.2 Dichtebestimmungen

Die Bestimmung der Dichte wurde nach dem Archimedischen Prinzip durchgefiihrt. Die
Berechnung der Dichte der Probe erfolgte nach der Ermittlung der Massen der Proben in
zwei verschieden dichten Substanzen — Luft und destilliertem Wasser. Mit Hilfe der
Gleichung 2.2.1 Isst sich die Dichte der Probe aus der Masse der Probe an Luft m s, der
Masse im destilliertes Wasser myqsser Und der Dichte des destillierten Wasser ermitteln.

Mruft

Pgem = * Pwasser (2.2.1)

Mruft— Mwasser

Jede Probe wurde jeweils 3 Mal an Luft und in Wasser abgewogen. Aus Differenzen
zwischen den Messungen wurde die Standardabweichung ermittelt.

Die theoretische Dichte pueor der Werkstoffe, die zur Berechnung der Porositdt P der
stranggepressten Proben dient, wurde anhand der Phasenzusammensetzung berechnet.
Die Porositat wurde dann nach Gleichung 2.2.2. berechnet.

p=1-—Leem (2.2.2)

Ptheor



2.3 Hartemessungen

Bei der Harteprifung nach Vickers (HV) wird ein pyramidenférmiger Diamant als
Eindriickkoérper verwendet, dessen Spitze in die Probe gedriickt wird. Auf dem Bild 2.3.1. ist
die Harteprufung nach Vickers (HV) schematisch dargestellt [2.3.1]. d; und d; sind die
Abstande der gegenuberliegenden Ecken des pyramidenférmigen Eindrucks.

%1 Priifkratt F

& k| Eindruck-
' oberflache A

Bild 2.3.1 Schematische Darstellung der Hértepriifung nach Vickers (HV) [2.3.1]

0,189 F (2.3.1)
V="0p

di +d, (2.3.2)
d =~

Dabei werden folgende Einheiten verwendet, wobei der Hartewert aber per Definition
dimensioniert ist.

F=0,098 N,
d—in mm.

Bei jeder Probe wurden jeweils 6 Eindriicke mit der Diamantenpyramide gemacht. Aus
diesen Werten wurden Mittelwert und Standardabweichung ermittelt.



2.4. Ermittlungen von mechanischen Eigenschaften

Die Ermittlung von mechanischen Eigenschaften des Materials erfolgte durch Zug- und
Hochtemperaturverformungsversuche, die an einer  100kN  ,Instron 5582
Universalprifmaschine mit automatischem Instron HRDE Dehnungsaufnehmer durchgefihrt
wurden. Die Prifmaschine ist mit einem Ofen der Firma ATS mit einer Temperaturkammer
mit der Arbeitsbereich -40°C / + 400°C ausgestattet. Eine kombinierte Versuchsdurchfiihrung
lasst die Spannungsabhéangigkeit der Kriechrate an kleinen Materialmengen bestimmen.

Die Grundlage fiir die Durchflihrung des Zugversuches ist das Spannungs-
Dehnungsdiagramm des Werkstoffs nach DIN EN 10002-1 (friiher DIN50145) [2.4.1].

Die Raumtemperaturzugversuche wurden bei einer Dehnrate von 0,5 mm/min durchgefihrt.
Die Proben mit einem Durchmesser d von 5 mm und einer Ausgangslange l, von 25 mm
wurden bis zum Versagen gezogen.

Die Hochtemperaturverformungsversuche wurden an den Proben mit der gleichen
Abmessung wie oben beschrieben bei 300°C durchgefihrt. Die ausgewahlte Pruftemperatur
entspricht 0,6T;, so dass die aus dem Bereich der Kaltverformung bekannte
Festigkeitssteigerung durch Kaltverformung keine wesentliche Bedeutung mehr hat.

Der Versuch wurde mit einer Dehnrate von 0,2 mm/min gestartet. Die Dehnrate wurde
solange konstant gehalten, bis der stationdre Spannungsbereich erreicht wurde (Bild 2.4.1
a)). Hier wurde die Dehnrate und somit die Kriechrate variiert (Bild 2.4.1 b)).

Aus den jeweiligen Werten der Spannung und Dehnratewurde wurde mit der Hilfe der
Gleichung 2.4.2 [2.4.2] die Spannungsexponent n bestimmt:

§=Ax g"xexpE/KD (2.4.1)
A — Konstante = f(T, Werkstoff und Werkstoffzustand)
n — Spannungsexponent
E - Aktivierungsenergie

k - Boltzmannkonstante
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Bild 2.4.1 Verlauf des Hochtemperaturverformungsversuches a) Gesamtbild, b) stationdrer Bereich



2.5. Dampfungsmessungen — Mikrostrukturelle Defektanalyse

Mit Keramikteilchen versehene metallische Verbundwerkstoffe fihren nicht nur zu einer
Erhbéhung der Festigkeits- und Warmfestigkeitseigenschaften sondern bilden aufgrund des
stark unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Leichtmetall und
Keramik innere Spannungen aus, die Ursache fir eine verstérkte Rissbildung [2.5.4, 2.5.6,
2.5.7] sein kénnen. In eigenen amplitudenabhangigen Spannungsrelaxations- und
Dampfungs-messungen konnten solche inneren Spannungen und deren zeitliche Relaxation
nachgewiesen werden [2.5.1 - 2.5.5]. Darlber hinaus konnten durch amplitudenabhangige
Dampfungsmessungen die Bildung und das Wachstum von thermisch oder mechanisch
induzierten Rissen bis hin zum Bruch verfolgt werden. Das periodische Offnen und
SchlieBen von Rissen und auch deren Wachstum bei mechanischen Wechselbelastungen
bzw. mechanischen Schwingungen liefert einen Dampfungsbeitrag, der charakteristisch von
der Spannungsamplitude der mechanischen Schwingung abhangt. Er ist also als
Rissdampfung identifizierbar, was den Nachweis der Erzeugung und des Wachstums von
Rissen durch amplitudenabh&ngige Dampfungsmessung erméglicht.

In dieser Arbeit wurde die Rissbildung durch die Dampfungsmessung untersucht, indem das
logarithmische Dekrement frei abklingender Biegeschwingungen gemessen wurde. Das
Logarithmische Dekrement ist definiert als (Bild 2.5.1):

0 = In(Av/An:1) (2.5.1)
0 — logarithmisches Dekrement
A, — Amplitude

A .1 — aufeinanderfolgende Amplitude
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Bild 2.5.1 Logarithmisches Dekrement [3.5.3].



Dafur wurden Biegeproben sukzessiv isochron jeweils eine Stunde lang, mit 20K-schrittweise
ansteigenden Temperaturen von 100°C bis 600°C warmebehandelt. Danach folgte eine
langsame Abkuhlung im Ofen, eine kleine Abklhlrate erzielt wurde. Eine zweite Probe aus
dem gleichen Material wurde mit sukzessiv ansteigender Temperatur mit den gleichen
Parametern warmebehandelt und nach jeder Warmebehandlung im Wasser abgeschreckt.
Nach jeder Warmebehandlung wurden die Biegeproben an ihrem zylindrischen Ende fest
eingespannt und bei Raumtemperatur zu resonanten Biegeschwingungen angeregt. Aus den
gemessenen frei abklingenden Biegeschwingungen wurde das logarithmische Dekrement in
Abhangigkeit von der Dehnungsamplitude bestimmt und gegeneinander aufgetragen. Die
Dampfung wurde durch die Messung des logarithmischen Dekrements &
aufeinanderfolgender Amplituden einer frei abklingenden Schwingung bestimmt [2.5.8,
2.5.9]. Auf dem Bild 2.5.1. ist das Messprinzip schematisch abgebildet.

Die Biegeprobe (Bild 2.5.2) wurde aus dem jeweiligen stranggepressten Material gefertigt.
Die festgelegte Dicke der Probe betragt 2 mm.

}1 40 mm { 89 mm %

O (I IlOmm
H e — * 2 mm

Bild 2.5.2 Biegeprobe fiir die dehnungsamplitudenabhdngige Dampfungsmessung.

Die Biegeprobe wurde von einer Seite fest eingespannt. An ihrem freien Ende befand sich
ein Permanentmagnet, der eine harmonische abfallende Spannung induzierte (Bild 2.5.3).
Die Resonanzfrequenz lag in der Regel zwischen 30 und 40 Hz.

L]

BRI

P
— ~ — -
-~ ~ s
~ -
~

L]

Bild 2.5.3 Schematische Darstellung einseitig eingespannter Biegebalken.
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3. Pulvermetallurgische Herstellung von Aluminium-Matrix-Kompositen

Die Pulvermetallurgische Herstellung

von  Aluminium-Matrix-Kompositen  beinhaltet

Prozessschritte, in denen aus Anfangspriméarpulver ein Sekundarpulver entsteht, und zu
einem kompakten Werkstoff verarbeitet wird. Die Reihenfolge der Prozessschritte und deren
Zielsetzung sind auf dem Bild 3.0.1 grafisch dargestellt.

wird

Befiillen des Mahlbechers mit Primarpulver

e Primarpulver ist Pulver im Anfangszustand, das weiter bearbeitet

v

Hochenergetisches Kugelmahlen

e Der Mahlvorgang bewirkt ein wiederholtes Zerbrechen und
KaltverschweiBen der Pulverpartikel wahrend der Kugel-Pulver-
Kugel- und Kugel-Pulver-Behélter ZusammenstdBe

Endziel: GleichmaBige Verteilung der Partikel in der Matrix

\A

Zwischenziel 1: Verhindern vom VerschweiBBen

Zwischenziel 2: Herstellung von streufahigem Pulver

des Pulvers an den Oberflachen des Mahlbechers Arbeitsschritte:

Arbeitsschritte:

1.1. Kugelmahlen mit Stahl-Mahlkugeln

1.2. Kugelmahlen mit Sinterkorund (Al2O3)

Mahlkugeln

1.3. Variation von Drehzahlen wéhrend des
Mahlvorgans

2.1. Auswahl des Primérpulvers flir Material-Matrix
S 2.2. Entgegenwirkung bei Agglomeration des Pulvers
2.3. Verwendung von Trennmittel

e Zwischenprodukt, das nach der ersten Bearbeitung durch
hochenergetisches Kugelmahlen entsteht.

Sekundarpulver

\

Vorverdichten

e Um das weitergehende Vorverdichten des

Sekundarpulvers durch Strangpressen durchzufiihren und
den hdéchsten Verdichtungsgrad zu erreichen, mussten
speziell —angefertigte ~ Aluminiumhiilsen mit dem
Sekundarpulver geflllt und das Sekundarpulver in den

Hilsen vorkompaktiert werden.

\

Strangpressen

Bild 3.0.1. Grafische Darstellung den Prozessschritten der pulvermetallurgischen Herstellung von
Aluminium-Matrix-Kompositen.
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Im Kapitel 3.1. sind die Schritte vom Beflllen des Mahlbechers mit Primarpulver bis zur
Herstellung des Sekundarpulvers naher dargestellt und erklart. Im Kapitel 3.2 ist die
Konstruktion und Funktion den Aluminiumhtilsen sowie das Vorkompaktieren beschrieben.
Das Strangpressen ist im Kapitel 3.3. erlautert.
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3.1. Hochenergetisches Kugelmahlen

Die in der Arbeit verwendete Planetenkugelmihle PM 400, (Fa. Retsch, Haan, Germany),
ist im Bild 3.1.1 schematisch dargestellt. Der drehbare Teller und die in ihm befestigten
Mahlbecher drehen sich in gegensatzliche Richtungen. Die Mahlbecher sind mit den
Mahlkugeln und dem Mahlgut bzw. Primarpulver gefillt. Wahrend des Mahlprozess kommt
es zur plastischen Verformung und zum Konsolidieren der Primarpulverteilchen. Das
entstehende Sekundarpulver wird wiederholt aufgebrochen. Durch die plastische Verformung
und durch das wiederholte Entstehen neuer Bruchflachen werden die Submikrometerteilchen
der zugegebenen keramischen Teilchen in das Aluminium dispergiert.

>

Mahlbecher

Bild 3.1.1 Schematische Darstellung der Funktionsweise der Planetenkugelmihle PM400

2Zwischenziel 1: Verhindern vom VerschweilBen des Pulvers an den Oberfldchen des
Mahlbechers

Erste Mahlversuche wurden mit Stahlkugeln (mittlerer Durchmesser 10 mm, Gewicht ca. 5,5
g) durchgefiihrt. Dabei entstand aufgrund der hohen Duktilitdt von reinem Aluminium kein
streufahiges Sekundarpulver. Das Mahlgut war fast vollstandig konsolidiert und klebte an der
Innenseite des Mahlbechers. AuBerdem wurde die Vermeidung von Verunreinigungen des
Mahlguts durch Eisen angestrebt. Das flhrte dazu, dass nach den ersten Versuchsreihen
mit schweren Stahlkugeln (mittlere Durchmesser 10 mm, Gewicht ca. 5,5 g) auf eine
Mischung aus leichten Mahlkugeln aus Korund mit unterschiedlichen Durchmessern von 7
mm (Gewicht ca. 0,3 g) und 13 mm (Gewicht ca. 3,4 g) gewechselt wurde. Eine Ubersicht
der verwendeten Mahlkugeln und deren Eigenschaften ist in Tabelle 3.1.1. angegeben.

Tabelle 3.1.1. Verwendete Mahlkugeln.

Stahlkugeln | GroBe Al,O3; Kugeln | Kleine Al,O; Kugeln
mittlerer 10-12 11-13 5-7
Durchmesser
in mm
Masse in g 5,2-5,7 3,1-3,6 0,3-0,35

Als Folge, wurden zum Kugelmahlen keine Kugeln und Mahlbecher aus Stahl sondern
leichte, nicht dicht gesinterte Kugeln aus Al,O3; und mit Al,O3 innen beschichtete Stahlbecher
verwendet. Auf dem Bild 3.1.2. sind die verwendeten Al,Os;-Mahlkugeln sowie ein Stahl-
Mahlbecher mit Al,Os-Auskleidung gezeigt.
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Bild 3.1.2.: Fir das Kugelmahlen verwendete Hilfsmittel a)GroBe und kleine
Mahlkugeln aus Korund, Dichte 3,57 g/cm®, Mohs- Harte: 9 (=2060 HV); b)
Mahlbecher mit Verschlussdeckel, Volumen: 500 ml, Material: rostfreier
Stahl mit Innenauskleidung aus Sinterkorund.

Der Unterschied zwischen dem Mahlen mit den schweren Stahlkugeln, schweren Al>O3-
Mahlkugeln und leichten (nicht dicht gesinterten) Al,Os;-Mahlkugeln wurde u.a. anhand der
Masse des Restpulvers nach dem Mahlen beurteilt. Bei der Verwendung der schweren
Kugeln beider Sorten war fast das komplette Mahlgut an den Wéanden des Mahlbechers
konsolidiert und haftete dort an. Die Messung der AuBentemperatur des Mahlbechers
wahrend des Mahlprozesses hat gezeigt, dass die Verwendung der schweren Kugeln zur
Steigung der Temperatur im Mahlbecher flhrt. Die Ergebnisse der Kugelmahlversuche sind
in Tabelle 3.1.2. zusammengefasst.

Tabelle 3.1.2.: Mahlparameter und Mahlergebnisse beim Kugelmahlen. Mahldauer: 6 h.

Stahl-Mahlbecher | Al,Os-Mahlbecher Al,O3-Mahlbecher
Kugelmaterial Stahl Al,O; -schwer Al,O;3 -leicht
Masse_nverhaltms 31 31 31
Kugel : Pulver
Drehfrequenz 120 -150 min™ 120 -150 min™ 120 -150 min™
Endtemperatur 130°C 80°C 30°C

puver natet1ast | puver Kiebt, haftet | Pulver bleibt
Mahlergebnis 9 fast vollstédndig an streufahig im

den Kugeln und den Kugel Mahlbech

Wanden en Kugeln ahlbecher

Zwischenziel 2: Herstellung von streufdhigen Pulvern
Arbeitsschritt 2.1. Auswahl des Priméarpulvers flir Material-Matrix

Die Auswahl des Primarpulvers fir die Aluminium — MMC-Herstellung wurde unter anderem
anhand der Mikrohartemessung (HV0,01) an den im Kunstharz eingebetteten und polierten
Proben aus dem agglomerierten nach 6 Stunden Kugelmahlen Sekundarpulver durchgefihrt.
Die Durchmesser der Agglomerate betragen ca. 200 p. Die GrdBe der Eindriicke betragt 19
bis 25u. Die Die Mikrohartemessung wurde mit dem Duramin, Fa. Streuers, durchgefihrt.
Die Ergebnisse sind im Bild 3.1.3.dargestellt. Nach 6 Stunden Kugelmahlen betragt die
Mikroharte fur Al25u 60-65HV0.0.1 und die Mikrohérte fur Al45u 75-80HV0.01. Al63u zeigt
die kleinste Mikroharte. Sie betragt 50-55HV0.01.
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Mikrohérte HVO0,01
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25 45 63
Durchmesser der Pulver, y

Bild 3.1.3. Ergebnisse der Mikrohdrtemessung an Al25u, Al45u und Al63u nach 6 Stunden
Kugelmabhlen.

Als Dispergate wurden SiC-, Al,O3- und BN-Keramikpulver mit PartikelgréBen von 50 — 500
nm verwendet. Zusatzlich dazu wurde Al,O3-Pulver mit einer mittleren FraktionsgréBe von 50
nm als Trennmittel zur Verhinderung der Agglomeration zugefligt. Es sei darauf
hingewiesen, dass sich wegen der Al,Os-Schichten auf den Oberflachen der Al-Pulver und
der Reaktion mit dem in den Mahlbechern befindlichen Luftsauerstoffs grundsatzlich Al,Os-
Disperagte in den PM-Legierungen befinden.

Arbeitsschritt 2.2. Entgegenwirkung bei Agglomeration des Pulvers

Der sichtbare Einfluss der Zugabe von Al,Oz-Pulver auf die Agglomeration des
Sekundarpulvers unterschiedlicher Mischung ist im Bild 3.1.4 dargestellt. Allein beim Mahlen
des Al-Primérpulvers ist das Sekundarpulver stark agglomeriert (Bild 3.1.4a, b). Wahrend
des Mahlvorgangs entstehen Agglomerate von 100 p bis 500 .

Die Zugabe von 5 Vol.-% Al,O3 fuhrt zur Verhinderung der starken Agglomeration und
verbessert somit die Streuféhigkeit des Endprodukts (Bild 3.1.4.c, d). So besteht das
Sekundarpulver aus einer Mischung zwischen den Agglomeraten und nicht agglomerierten
Teilchen in ca. AnfangsgréBe.

Bei gleichzeitiger Zugabe von Al,O; und SiC in Héhe von jeweils 5 vol.-% ist das
Sekundarpulver wieder stark agglomeriert (Bild 3.1.4 e, f) mit Agglomeraten Ubergehen im
mm-Bereich. Man sieht im Unterschied zu dem Bild 3.1.4 a und 3.1.5.b, dass dabei
entstandene Agglomerate aus den nicht fest angeschweiBten und stark plastisch verformten
Teilchen aus der Mischung aus AI-SiC-Al,Os-Pulver bestehen. Man erkennt an der
Oberflache deutlich das verformte Priméarpulver.
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— 900 pm —

k3 L
— 900 pm

Bild 3.1.4.: REM-Aufnahme (a, c, e, g) und lichtmikroscopische Aufnahme (b, d, f, h) des
Sekundérpulvers nach dem Kugelmahlen mit den groBen und kleinen leichten Al,O3; Kugeln (s. Tab.

Mahlkugeln): a, b) Al 25u; ¢, d) Al 25u + 5 vol. % Al;Os; e, f) Al 251 + 5 vol.% SiC + 5 vol. %Al:03; g, h)
Al 251 + 5 vol. % SiC + 2,5 vol. % Al;Os.
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Eine Reduzierung der Zugabe von Al,O;-Pulver auf 2,5 vol.% fuhrt wieder zur Verbesserung
der Streufahigkeit des Pulvers (Bild 3.1.4.g, h). Die groben Agglomerate (wie im Bild 3.1.4. ¢)
kommen selten vor.

Die durchgefiihrten Mikrohartemessungen und die mikroskopische Analyse fihrten dazu,
dass fOr die Aluminium-Matrix eine Mischung aus 50%AI25u und 50%Al45u mit dem
99,95%-Reinheitsgrad ausgewahlt wurde.

Die lichtmikroskopische Aufnahme des Sekundarpulvers aus Al25u + Al45u + SiC + Al,O4
nach dem Kugelmahlen mit den leichten Al,Os; (s. Tab. 3.1.2) und schweren Al,O3
Mahlkugeln ist im Bild 3.15 a, b, ¢ und d. zu sehen. Ahnlich wie im Bild 3.1.4 ¢ ist zu sehen,
dass die Mischung nach dem Kugelmahlen mit den schweren Stahlkugeln aus Agglomeraten
besteht (Bild 3.1.5 c). Bei einer gr6Beren VergréBerung (Bild 3.1.6 d) stellt man fest, dass
die vorliegende Agglomerate aus mehreren plastisch verformten Zonen bestehen. In den
hellen Bereichen ist noch nicht gemischtes Aluminium zu finden (Bild 3.1.5 b). Die dunklen
Bereiche bestehen aus einer Mischung aus den Al + SiC + Al,O3 Teilchen.

Bild 3.1.5: Lichtmikroscopische Aufnahme des Sekundérpulvers aus Al25u + Ald5u + SiC + Al,O3
nach dem Kugelmahlen mit a, b) leichten Al,O3; Mahlkugeln c, d) schweren Al,O5 (s. Tab. 2.1.2).
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Um sicher eine gewisse Streufahigkeit des Sekundarpulvers (Pulvers nach dem
Kugelmahlen) zu gewahrleisten, wurde zusétzlich als Trennmittel 0,3 g feinpulverige
Stearinsdure zugegeben. Eine Ubersicht liber das verwendete Pulver ist in Tabelle 3.1.3.
angegeben.

Tabelle 3.1.3.: Verwendete Mengen der Ausgangspulver, Mahlzusédtze und resultierende
Volumenbruchteile von Dispergaten zur Herstellung der Sekundérpulver.

Pr. . S!.ear. . .

N Al SiC Al,O3 | BN | Saure | Al SiC | Al,O; | BN SiC Al>O3 BN

S I I I - T L L L A D Bl sl Bl e
1 130 15 2 0 0,5 102 | 13 38 0 10 8,5 1,36 | 24,8 0 0
3 100 0 0 0 0 80 0 0 0 0 0 0 0 0 0
5 80 0 0 05105 60 0 0 2 0 0 0 0 0,6 |33
10 | 50 0 0 0,5]05 40 0 0 2 0 0 0 0 1 5
11 100 | 4 0,19 0 0,5 80 4 4 0 38 |45 0,15 | 45 0 0
13 | 130 15 0 0 0,5 102 | 13 0 0 10 8,5 0 0 0 0
15 1120 | O 0 0 0,3 94 0 0 0 0 0 0 0 0 0
16 130 20 0 0 0,6 102 | 18 0 0 13,3 | 15 0 0 0 0
18 130 15 0 0 0,5 102 | 13 0 0 10 8,5 0 0 0 0
21 [ 130 | 11 1 0 0,5 102 {10 | 19 0 77 |76 0,7 145 |0 0
23 | 80 7 0 0,5 105 60 65 |0 2 8,7 105 | O 0 0,57 | 3

Die Umstellung auf die Pulvermischung aus 50 vol.% Al25u und 50vol.% Al 45u zeigte ein
optimales Mahlergebnis mit nicht agglomeriertem und streufahigem Sekundarpulver, siehe
Bild 3.1.7. Die Kombination aus Pulver unterschiedlicher FraktionsgréBen ist vor allem fir
das Erreichen eines optimalen Konsolidierungserfolges nach dem spéateren Strangpressen
sinnvoll.

Ein weiterer Untersuchungsschwerpunkt befasst sich mit der Intensitat des Mahlens und der
Mahldauer des Mahlguts. Es hat sich als sinnvoll herausgestellt, den Mahlprozess in drei
Arbeitsphasen zu unterteilen. Wahrend der ersten Phase erfolgte das Mahlen bei kleinen
Drehzahlen(ca.120 min™'). Hierbei erfolgen die Deagglomeration der keramischen
Nanoteilchen sowie ihre gleichmaBige Verteilung zwischen den Al-Pulverteilchen. In der
zweiten Phase, in der das Mahlen mit Drehzahlen bis zu 200 min™' intensiviert wurde,
entstand eine Vernetzung zwischen den nanoskaligen Teilchen und der Al-Matrix. Die
Vernetzung wurde durch die intensive plastische Verformbarkeit des duktilen Al-
Pulvermaterials verursacht. Daraus resultierte jedoch eine nur begrenzte Zerkleinerung des
Pulvermaterials. In der dritten Phase wurde das Mahlgut bei niedrigeren Drehzahlen (bis zu
140 min") gemahlen, wodurch die Al-Matrix mit eingelagerten keramischen Teilchen in ein
streufahiges Pulver verwandelt wurde.

Primares wasserverdurstetes Aluminiumpulver mit 99,95% Reinheitsgrad der Firma TLS
Technik Spezialpulver, Bitterfeld, wurde in zwei unterschiedlichen mittleren FraktionsgréBen
von 25 um und 45 pm zusammen mit keramischen Pulvern aus ultrafeinen bis nanoskaligen
Partikeln unter Luftatmosphare mit verschiedenen Drehfrequenzen von 120 bis 200
Umdrehungen pro Minute in 3 Phasen von je 2 Stunden in einer Planetenkugelmihle (PM
400, Retsch, Hann) gemahlen. Die mittleren Durchmesser der fiir die Mischung verwendeten
Pulver sind in Tabelle 3.1.4 dargestellt.
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Tabelle 3.1.4: Mittlere Durchmesser der verwendeten Pulver.
Alinpym | Alinym | SiCinnm | AlbLOsinnm | BN in nm
45 25 100 50 500

Zur Veranschaulichung sind raserelektronenmikroskopische Aufnahmen des Pulvers Al25u
mit 99,7 Gew.% Reinheitsgrad sowie des verwendeten SiC Pulvers auf dem Bild 3.1.1
gezeigt.

— 20 pm — — 2um —

Bild 3.1.6.: REM-Aufnahmen des verwendeten Primdrpulvers a) wasserverdiistes Aluminium Pulver:
Al 99,95% Reinheitsgrad, mittlere FraktionsgréBe 25um; Lieferfirma TLS Technik b) SiC - Pulver:
SiC, B-Phase, 99,8%; Lieferfirma Alfa Aesar.

— 50 pm —
Bild 3.1.7. REM-Aufnahme der kugelgemahlenen Mischung aus 50 vol.% Al25u und 50vol.%
Al 45u mit der Zugabe von 5 vol. % SiC und 2,5 vol.% Al,Os; mit den Mahlkugeln aus Korund
mit den Durchmessern von 7 und 13 mm.
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3.2 Vorkompaktieren

Das durch hochenergetisches Kugelmahlen hergestellte Sekundarpulver wurde nachfolgend
in Aluminiumhilsen mit dem Durchmesser von 70 mm, Hoéhe von 220 mm und Wandstéarke
von 3mm gefillt und mit Hilfe von einer uniaxialen Presse (Fa. Neff, Karlsruhe) mit einem
Pressdruck von 65 MPa vorkompaktiert (s. Bild 3.2.1). Die Wanddicken der Hulsen dinner
als 3 mm flihrten bei dem Vorkompaktieren zum plastischen Ausbeulen der Hilse und somit
zu einer ungenugenden Pulververdichtung in der Hilse. Die schraubbaren Deckel wurden
als Alternative flr die ansonsten Ublicherweise verwendeten angeschweiBten Deckel zur
Verhinderung des Uberhitzens und des daraus resultierenden Abfalls der Festigkeit des
Rohrs verwendet. Der Deckel jeder Hulse wurde in der Mitte mit einer Bohrung von 2 mm
Durchmesser zur Gasabfihrung beim spateren Strangpressen versehen. Dies ist zur
Reduzierung ungleichm&Big konsolidierter Zonen und zur Verringerung der Porositat
erforderlich.

b

Bild 3.2.1 Vorkompaktieren des Sekundérpulvers a) Hiilse aus Aluminiumrohr mit Deckel, Héhe: 220
mm, Durchmesser: 70 mm, Wanddicke: 3 mm, Dicke des Deckels: 5 mm, Loch im Deckel: 2 mm und
Sekundarpulver; b) Uniaxiale Presse, Fa. Neff, Karlsruhe, Pressdruck 65 MPa.

Bild 3.2.2. Lichtmikroskopische Aufnahme des Sekundarpulvers nach dem Vorkompaktieren (in
Kunstharz eingebettet, geschliffen und 15 — 20 s mit einer Mischung aus 96 ml destilliertem Wasser,
1 ml konzentrierter Salzsdure und 3 ml konzentrierter Flussséure geétzt) a) geringere Auflésung, b)
héhere Auflésung.
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Bild 3.2.2 zeigt ein mikroskopisches Schliffbild des in der Planetenkugelmuhle hergestellten
und vorkompaktierten Sekundarpulvers, das zur Herstellung eines Schliffs in Kunstharz
verrihrt wurde. Man erkennt die plattenférmige Struktur (Flakes) der Sekundarpulver, die
von der starken plastischen Verformung durch das Kugelmahlen stammt. Im Vergleich mit
dem nicht vorkompaktierten Sekundarpulver, erkennt man, dass die Pulveragglomarate des
Sekundarpulvers durch das Vorkompaktieren teilweise wieder aufgebrochen werden.

Die metallographischen Untersuchungen der kalt eingebetteten vorkompaktierten Stiickchen
zeigen, dass das Pulver nach dem Mahlen aus fein verteilten und plastisch verformten
Zonen und aus agglomerierten und zusammengeklebten Bereichen besteht. Auf den Bildern
(s. Bild 3.2.2. a, b) sind durchmischte graue Al+SiC Bereiche mit den restlichen hellen
Bereichen aus Al zu sehen. Das Gesamtbild zeigt, dass plastische Verformung und
Durchmischen wahrend des Mahlens stattfinden. Das Zerkleinern des Pulvers kann man
hingegen nicht beobachten, was durch die Duktilitdt des Aluminiums zu erklaren ist.
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3.3. Strangpressen

Die mit dem Sekundarpulver vorkompaktierten Huilsen (Bild 3.3.1) wurden mit einer Kraft von
6 MN und einer Pressgeschwindigkeit von 2 mm/s zu Stangen mit 20 mm Enddurchmesser
entsprechend einem log. Strangpressverhéltniss von @=In(dy/d;)=1.25 stranggepresst. Vor
dem Strangpressen wurden die Hullsen im Ofen auf die jeweilige Strangpresstemperatur
(350°C — 450 °C) eine Stunde lang aufgeheizt und anschlieBend mit dem Schmiermittel zur
Verhinderung der Haftung zwischen Hulsen und Strangpresse angestrichen. Die dazu
verwendete direkte / indirekte Sprangpresse 630Tonn, Fa. Collin Technology, Aichach ist auf
dem Bild 3.3.1. a) dargestellt. Das Ergebnis des Materials nach dem Strangpressen ist auf
dem Bild 3.3.1. b) zu sehen.

b

Bild 3.3.1. a) Direkte / indirekte Strangpresse 630Tonn, Fa. Collin Technology, Aichach, Kraft 6300
MN, b) Material nach dem Strangpressen, Enddurchmesser 20 mm.
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4. Pulvermetallurgisch hergestellte Komposite (PM-Komposite)

In den folgenden Kapiteln werden pulvermetallurgisch hergestellte Aluminium-Matrix-
Komposite mit und ohne Zugabe von Verstarkungselementen und die mechanische
Eigenschaften der hergestellten Kompositen dargestellt.

4.1. PM-Aluminium-Material — Strangpressen 350°C

Hilsen aus Aluminium wurden mit dem Aluminium Pulver mit dem mittleren Durchmesser
von 25 um (AI25) aufgefillt, vorkompaktiert und anschlieBend bei 350° stranggepresst
(Probe 3, Tab. 3.1.3 — weiter Al(3)).

Auf dem Bild 4.1.1. ist die Al(3)-Stange nach dem Strangpressen bei 350°C zu sehen. Der
Enddurchmesser betragt dabei 20 mm. Im Bild 4.1.1 ist die Strangpressrichtung gezeigt, die
die hilfreiche Information fiir die spateren Probenuntersuchungen liefert. Aus der
Strangpressrichtung folgt die Richtung der Gasabflihrung beim Strangpressen.
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Bild 4.1.2. Lichtmikroskopische Aufnahme des Ldngs- und Querschliffs des Materials Al(3) im
stranggepressten Zustand, gedtzt a) Querschliff, geringere Auflésung, b) Querschliff, hdhere
Auflbsung, c), Langsschliff geringere Auflésung, d), Ldngsschliff héhere Auflésung.
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Die stranggepresste Probe wurde entlang und quer der Strangpressrichtung
lichtmikroskopisch untersucht.

Die lichtmikroskopischen Aufnahmen des Langs- und Querschliffs des Materials Al(3) nach
dem Strangpressen sind auf dem Bild 4.1.2. prasentiert. Sie zeigen eine gleichmaBige
Struktur des Materials mit einer kleineren Porositat quer und leicht erhdhten Porositat
entlang der Strangpressrichtung. Die kugelige Erscheinung den Poren entspricht den
iiblichen Gas-Poren. Die gemessene Dichte des Materials betragt 2,68 g/cm®. Die daraus
resultierende restliche Porositat liegt bei 0,76%. Die Harte des Materials quer der
Strangpressrichtung weist 41HV10, entlang der Strangpressrichtung 40HV10 auf.

Die Harte- und Dichtednderung wurden vor und nach der Warmebehandlung unter
Luftatmosphére untersucht. Es wurde beobachtet, dass sowohl Héarte als auch Dichte
wahrend der Warmebehandlung ansteigen (Bild 4.1.3.). Die relative Hartesteigung betragt
dHV/(HV(RT)dT) =1.7x10° K. Die relative Dichtesteigung betragt dp/(p(RT)dT)=2,9x10° K
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] .////. 450
& 97e.
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) >
<« 2,70 440
£ E
S 2684 1 £
a X
' N =
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2,64
] 420
2,62 -
2,60 : : : : : : : 10
0 200 400 600

Temperatur der Warmebehandlung, Ta°C

Bild 4.1.3. Hérte und Dichte des Materials Al(3) nach Wérmebehandlungen von 24h bei Temperatur
600°C. Die relative Hértesteigung betrdgt dHV/(HV(RT)dT) =1.7x10-2 K. Die relative Dichtesteigung
betragt do/(o(RT)dT)=2,9x10-5 K.

Eine mikrostrukturelle Defektanalyse der pulvermetallurgisch hergestellten Proben aus Al(3)
wurde mithilfe der Methode der dehnungsamplitudenabhdngigen Dampfungsmessung
durchgefuhrt (sieh Kap. 3.5).

Im Bild 4.1.4. ist das logarithmische Dekrement & in Abhangigkeit von der maximalen
Dehnungsamplitude ¢ in logarithmischen MaBstab aufgetragen.
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Bild 4.1.4.: Log. Dekrement einer Probe aus stranggepresstem Material Al(3) gegen die
Dehnungsamplitude in log. MaBstab aufgetragen flir sukzessive isochrone (1h) Warmebehandlungen

bei Temperaturen von 100°C bis 600°C und unterschiedlichen Abkdhlraten a) kleine Abkdhlrate
wéhrend der Kiihlung im Ofen und b) groBe Abklihlrate wéahrend des Wasserabschreckung.

Gestrichene Linie zeigt konstante Energiedichte fir a) 415 J/m°, b)503 J/m°.
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Fur die erste Messung (Bild 4.1.4. a) wurden Biegeproben sukzessiv isochron jeweils eine
Stunde lang, mit 20K — schrittweise ansteigenden Temperaturen von 100°C bis 600°C
warmebehandelt und danach folgte eine langsame Abkiihlung im Ofen. Die zweite Probe aus
dem gleichen Material wurde mit sukzessiv ansteigender Temperatur mit den gleichen
Parametern warmebehandelt (Bild 4.1.4. b) und nach jeder Warmebehandlung im Wasser

abgeschreckt.
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Bild 4.1.5. Ddmpfung bei konstanter Energiedissipation und Quadrat der Resonanzfrequenz
(proportional zum  Elastizitdtsmodul) gegen die Temperatur der sukzessiv —isochronen
Wérmebehandlungen aufgetragen, fir a) kleine Abkihirate wéahrend der Kiihlung im Ofen, b) groBBe
Abkiihilrate wéhrend des Wasserabschreckung.

26



Beide Proben zeigen sehr &hnliches Verhalten und daraus resultierend &hnlichen
Kurvenverlauf wahrend der Messung. Das untersuchte stranggepresste bei 350°C ohne
Verstarkungsteilchen Material hat bei der niedrigen Dehnungsamplitude (€ = 4x107°) eine
konstante Dampfung &, = 0,007 die mit der steigenden Temperatur mitsteigt und in beiden
Fallen ihr Maximum bei 360°C erreicht.

Fir die luftgekihlte Probe erreicht das Dampfungsmaximum entlang der Linie der konstante
Energiedichte dmax = 0,35. Die wasserabgeschreckte Probe erreicht inr Dampfungsmaximum
entlang der Linie der konstante Energiedichte &m.x = 0,50. Danach sinkt die D&mpfung
wieder ab. In der Nahe des jeweiligen Temperaturmaximums (fir beide Probe jeweils 360°C)
andern Dampfungskurven ihren Verlauf und zeigen einen raschen Dampfungsanstieg schon
bei emax = 1,10

Fir die bessere Ubersichtlichkeit ist das Verhalten bei sukzessiv isochroner
Warmebehandlung ist im Bild 4.1.5. zusammengefasst, indem als MaB fir die Dampfung bei
konstanter Energiedichte das logarithmische Dekrement (s. Bild 4.1.4.) und das Quadrat der
Resonanzfrequenz, das proportional zum Elastizitdtsmodul ist, gegen die Temperatur der
Warmebehandlung fiir beide Kihlungsarten, aufgetragen ist.
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4.2. PM-Aluminium-Material — Strangpressen 450°C

Eine Pulvermischung aus 60 g Aluminiumpulver mit dem mittleren Durchmesser von 25 p
(AI25u) und 60 g Aluminiumpulver mit dem mittleren Durchmesser von 45u  (Al45u) wurde
in dem 500 ml-Behéalter mit den leichten keramischen Mahlkugeln im Verhaltnis Pulver zu
Ball in vol.% 1 zu 6, 6 Stunden lang kugelmahlen (genaue Beschreibung s. Kapitel 2.1.,
Tabelle 2.1.1., Probe Nr. 15 — weiter Al(15)). Danach entstandenes Sekundarpulver wurde in
die Al - Hulse vorgepresst und anschlieBend bei 450°C stranggepresst (Kap. 2.2. und 2.3.).
Lichtmikroskopische Aufnahmen des Langschliffs des Materials Al(15) im stranggepressten
Zustand zeigt Bild 4.2.1.

A

g
‘a

a

Bild 4.2.1 Lichtmikroskopische Aufnahme des Léngschliffs des Materials Al(15) im stranggepressten
Zustand, geétzt a) geringere Auflésung, b) hbhere Auflésung, dunklere Bereich.

Im L&ngsschliff zeigt die Probe helle und dunklere Bereiche. Fir die Bestimmung der
durchschnittlichen Probenzusammensetzung in den helleren und dunklen Bereichen wurde
energiedispersive Rdntgenmikrobereichsanalyse (EDXS) eingesetzt (Bild 4.2.2. a, b).

Die EDXS-Analyse der Probe (Bild 4.2.2.) konnte keinen Unterschied der Zusammensetzung
zwischen den hellen und dunklen Gebieten nachgewiesen. Die Zusammensetzung des
Verbundes an den untersuchten Stellen in den hellen und dunklen Gebieten entspricht dem
zugegebenen Anteil des Aluminiums. Der geringere Anteil Si in der Probe kann durch evitl.
leichte Verschmutzung durch Mahlkugeln oder Mantel des Mahlbechers erklart werden.

Die hellen und dunklen Gebiete (Bild 4.2.1 a) sind auf das Pressverhalten des
Aluminiumpulvers wahrend des Strangpressens bei 450° zurlckzuflhren. Die hellen
Bereiche haben eine geringere Porositat. Bei der héheren Auflésung (Bild 4.2.1. b) ist zu
sehen, dass die Poren im Material unterschiedlicher Herkunft sind. Kleine kugelférmige
Poren stammen hochwahrscheinlich in Folge der Gasabfihrung in dem Material wahrend
des Strangpressens. Die gréBeren langférmigen Poren stammen sowie aus der restlichen
Porositat in dem Material nach dem Strangpressen als auch aus dem Absplittern von
harteren Teilchen wie die Reste der natirlich gebildeten Oxydschicht an der Oberflache des
Aluminiumpulvers.
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Bild 4.2.2. EDXS-Analyse a) hellen, b) dunklen Bereichen des Stranggepresstes Materials Al(15) (s.

Bild 4.2.1. a).

Die Harte- und Dichtednderung der stranggepressten Probe wurden wahrend einer
isochronen Warmebehandlung unter Luftatmosphéare untersucht. Die Probe wurde jeweils 1
Stunde bei steigender Temperatur warmebehandelt und abgeschreckt. AnschlieBend wurde
die jeweilige Dichte und Harte gemessen. Es wurde beobachtet, dass sowohl die Harte als
auch die Dichte wahrend der Wéarmebehandlung ansteigen (Bild 4.2.3.). Die relative
Hartesteigung betragt dHV/(HV(RT)dT) =5,3x10° K'. Die relative Dichtesteigung betragt

dp/(p(RT)dT)=4,8x10° K.
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4.2.3. Héarte und Dichte des Materials Al(15) nach sukzessiv isochronen Wérmebehandlungen von 1h
bei Temperaturen von 100°C bis 600°C. Die relative Hértesteigung betrdgt dHV/HV(RT)dT =5,3x10-5
K. Die relative Dichtesteigung betrégt dp/p(RT)dT=4,8x10-6 K "

Die mikrostrukturelle Defektanalyse der pulvermetallurgisch hergestellten Proben wurde
mithilfe der Methode der dehnungsamplitudenabh&ngigen Dampfungsmessung durchgefihrt.
Auf Bild 4.2.4. ist das logarithmische Dekrement & in Abhéngigkeit von der
Dehnungsamplitude €ma aufgetragen. Fir die erste Messung (Bild 4.2.4. a) wurden
Biegeproben sukzessiv isochron jeweils eine Stunde lang, mit 20K-schrittweise ansteigenden
Temperaturen von 100°C bis 600°C nacheinander warmebehandelt und anschlieBend im
Wasser abgeschreckt. Nach diesen Messungen wurde die Probe erneut mit sukzessiv
ansteigender Temperatur mit den gleichen Parametern warmebehandelt und abgeschreckt
(Bild 4.2.4. b).

Alle Kurven zeigen charakteristische Abweichungen von der in Metallen Ublichen
versetzungsbedingten Dampfung. Fir die beiden Warmebehandlungsperioden zeigen alle
Dampfungskurven (Bild 4.2.4. a, b) bei der niedrigen Dehnungsamplitude (gnax = 5x107°)
eine konstante Dampfung &, = 0,01. Dieser gemessene Wert ist hdéher als (blich
gemessene Dampfungsmesswerte fur Aluminiumlegierungen. Weiterhin steigt bei allen
Dampfungskurven fiir beide Warmebehandlungsperioden die Dampfung mit der Steigerung
der Dehnungsamplitude. Nach einigen Warmebehandlungen ist bei bestimmten
Temperaturen an den Dampfungskurven ein Knick zu sehen.

Bei der ersten Wéarmebehandlungsperiode (Bild 4.2.4. a) steigt die Dampfung mit der
Steigung der Warmebehandlungstemperatur und erreicht ihr Maximum bei ca. 400°C.
Danach sinkt die Dampfung wieder ab. Der héchst erreichte Wert liegt dabei bei & = 0,05. Bei
der zweiten Warmebehandlungsperiode (Bild 4.2.4. b) wird der Hochstwert (6 = 0,45) bei der
Temperatur 450° erreicht und sinkt danach wie bei der ersten Warmebehandlungsperiode
ab.
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Bild 4.2.4.: Log. Dekrement einer Probe aus Al(15) gegen die Dehnungsamplitude in log. MaBstab
aufgetragen flir verschiedenen isochrone (1h) Waéarmebehandlungen mit sukzessiv ansteigenden
Temperaturen von 100°C bis 600°C a) 1. Wiérmebehandlungsperiode und b) 2.
Wérmebehandlungsperiode. Die gestrichelten Linien zeigen konstante Energiedissipation a)
262 J/m® und b) 1518 J/m°.

Die bei 300°, 420° und 460°C aufgetretenen Knicke an den angezeigten Kurven geben
Hinweise auf Risse oder Risse mit Poren in der Probe.

Das Verhalten bei sukzessiv isochroner Warmebehandlung (Probe Al(15)) ist im Bild 4.2.5.
zusammengefasst, indem als MaB fir die Dampfung das logarithmische Dekrement bei
konstanter Energiedissipation (sieche Bilder 4.2.4. a und b) und das Quadrat der
Resonanzfrequenz, das proportional zum Elastizitatsmodul ist, gegen die Temperatur der
Warmebehandlung fir beide Warmebehandlungsperioden aufgetragen sind.
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Bild 4.2.5.: Dampfung bei konstanter Energiedissipation und Quadrat der Resonanzfrequenz

(proportional zum Elastizitdtsmodul) gegen die Temperatur der sukzessiv isochronen
Wérmebehandlungen aufgetragen, fir beide Warmebehandlungsperioden.

Die Ergebnisse der Harte- und Dichtemessung (Bild 4.2.3) im Zusammenhang mit den
Dampfungswerten (Bild 4.2.5.) sprechen dafiir, dass die Ursache fur die Zunahme der
Dampfung und die Verringerung des Quadrats der Resonanzfrequenz in der Riss- bzw.
Mikrorissbildung liegt.  Ursache fir das Dampfungsmaximum bei den bestimmten
Temperaturen wird nicht klar. Eine lineare Harte- und Dichtesteigerung (Bild 4.2.3.) bedeutet,
dass keine strukturellen Anderungen wahrend der Warmebehandlung in  dem
Temperaturbereich der Entstehung des Dampfungsmaximums in der Probe vorkommen.

Die beobachteten Abweichungen im Dampfungsverhalten in der stranggepressten Probe
zum typischen Dé&mpfungsverhalten in Reinmetallen kdnnen samtlich auf Mikrorisse
zurtckgefihrt werden, die sich in den stranggepressten Proben befinden und bei den
Warmebehandlungen bei niedrigen Temperaturen wachsen und bei den hd@heren
Temperaturen nach dem Abschrecken durch thermische Spannungen zusammengedrickt
werden.
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4.3. Aluminium-Matrix-SiC-Komposite — Strangpressen 450°C

Die Pulvermischung aus 50g Al25u und 50 g Al45u wurde zusammen mit 4 g. SiC in dem
500 ml-Behalter mit dem leichten keramischen Kugeln im Verhéltnis Pulver zu Ball in vol.% 1
zu 2, 6-Stunden lang kugelmahlen (genaue Beschreibung s. Kapitel 2.1., Tabelle 2.1.1.,
Probe Nr. 11 — weiter Al-6%SiC(11)). Das danach entstandene Sekundarpulver wurde in die
Al - Hilse gepresst und anschlieBend bei 450°C stranggepresst (Kap. 2.2. und 2.3.).

Im Bild 4.3.1. ist eine lichtmikroskopische Aufnahme des Langs- und Querschliffs des
Materials im stranggepressten Zustand zu sehen.
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Bild 4.3.1 Lichtmikroskopische Aufnahme des Ldngs- und Querschiliffs des Materials Al-6%SiC(11) im
stranggepressten Zustand a) Langsschliff, geringere Auflésung, b) Lédngsschliff, hbhere Auflésung, c)
Querschliff, geringere Auflésung, d) Querschliff, héhere Auflésung

Auf dem Bild 4.3.1. sind die Geflige der stranggepressten Probe bei niedriger (Bild 4.3.1. a,
c) und héherer (Bild 4.3.1. b, d) Auflésung zu sehen. Die Probe zeigt helle und dunklere
Bereiche entlang der Strangpressrichtung (&hnlich wie im Al(15), Kapitel 4.2). Weiterhin
wurde die Probe auf die Restporositat untersucht. Die theoretische Dichte des Materials
betragt 2,73 g/cm®. Die gemessene Dichte ist 2,71 g/cm®. Die daraus resultierende Porositét
liegt bei 0,56%.
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Bild 4.3.2. zeigt Eindriicke nach der Vickershartemessung mit der Diamantenpyramide. Die
Harte an der dunklen Zone (Bild 4.3.2. a) ist 62HV10. Die hellere Zone (Bild 4.3.2. b) hat
dagegen nur 45HV10.

Bild 4.3.2 Hartemessung der stranggepressten Probe Al-6%SiC(11) quer der Strangpressrichtung an
a) dunklerer Zone, b) hellerer Zone.

Far die weitere Phasenidentifikation und die Bestimmung der durchschnittlichen
Probenzusammensetzung in den beiden Bereichen wurde energiedispersive Roéntgen-
mikrobereichsanalyse (EDXS) eingesetzt.

— 900 um —
Bild 4.3.3 REM-Aufnahme der untersuchten Probe nach EDXS-Analyse 1) Ubergangszone 2) heller,
3) dunkler Bereiche des Stranggepresstes Materials Al-6%SiC(11) (Bild 4.3.1).
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Bild 4.3.4. EDXS-Analyse 1) Ubergangszone 2) heller, 3) dunkler Bereiche des stranggepressten

Materials Al-6%SiC(11) (s. Bild 4.3.3).
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Die Ergebnisse der Messung zeigten einen leichten Unterschied in Si-Gehalt. Dunklere
Bereiche weisen einen hoéheren Si-Gehalt auf. Daraus kann man schlieBen, dass
vorliegende dunkle Gebiete aus einer Mischung mit SiC Teilchen bestehen. Hellere Bereiche
sind schlecht durchgemischte Al-Bereiche, die sehr wenig oder sogar gar keine
Verstarkungskomponente enthalten.
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4.4. Aluminium-Matrix-BN-Komposite —Strangpressen 350°C

Die Pulvermischung aus 25g Al25u und 25 g Al45u wurde zusammen mit 0,5 g BN in dem
500 ml-Behélter mit dem leichten keramischen Mahlkugeln im Verhaltnis Pulver zu Ball in
vol.% 1 zu 6, 6-Stunden lang kugelmahlen (genaue Beschreibung s. Kapitel 2.1., Tabelle
2.1.1., Probe Nr. 10). Das danach entstandene Sekundéarpulver wurde in eine Al - Hilse
gepresst und anschlieBend bei 350°C stranggepresst (Kap. 2.2. und 2.3.). Auf dem Bild
4.4.1. ist die Stange nach dem Strangpressen zu sehen. Der Enddurchmesser betragt dabei
20 mm. Auf dem Bild 4.4.1 ist das Stranggepresste Material und die Strangpressrichtung
gezeigt.

ressrichtun

Stranr

Bild 4.4.1. Stange nach dem Strangpressen bei 350°C

Auf dem Bild 4.4.2. ist lichtmikroskopische Aufnahmen des Langs- und Querschliffs des
Materials Al - 5% BN (Probe 10, Tab. 2.1.2) im stranggepressten Zustand zu sehen.

AL S

Bild 4.4.2. Lichtmikroskopische Aufnahme des Ldngs- und Querschliffs des Materials (Al-5% BN (10),
im stranggepressten Zustand a) Ldngsschliff geringere Auflésung, b) Langsschliff hdhere Auflésung,
c) Querschliff geringere Auflésung, d) Querschliff hhere Auflésung.
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Das Bild 4.4.2 zeigt eine gleichméaBige Struktur des Materials mit der kleineren Porositét quer
und leicht erhdhte Porositat entlang der Strangpressrichtung. Die kugelige Erscheinung der
Poren entspricht den Ublichen Gas-Poren, die aber in einer sehr geringeren Menge
erscheinen, so dass die dabei gemessene Dichte des Materials 2,70g/cm® aufweist. Die
Harte des Materials quer der Strangpressrichtung liegt bei 46HV10, entlang der
Strangpressrichtung bei 49HV10.

Die Harte- und Dichtednderung wurden vor und nach der Wé&rmebehandlung unter
Luftatmosphére untersucht. Es wurde beobachtet, dass sowohl Harte als auch Dichte
wahrend der Warmebehandlung ansteigen (Bild 4.4.3.). Die relative Héartesteigung betragt
dHV/HV(RT)dT =8,2x10° K. Die relative Dichtesteigung betragt dp/p(RT)dT=3,5x10° K.
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Bild 4.4.3 Hérte und Dichte des aus dem bei 350° Al-Pulver stranggepressten Materials (Al-5% BN,
Probe 10, Tab. 2.1.2) nach Wérmebehandlungen von 24h bei 600°C. Die relative Hértesteigung
betragt dHV/HV(RT)dT =8,2x10° K. Die relative Dichtesteigung betrégt dp/o(RT)dT=3,5x107° K.

Eine mikrostrukturelle Defektanalyse der pulvermetallurgisch hergestellten Proben Al - 5%
BN wurde wie bei allen anderen Proben mithilfe der Methode der
dehnungsamplitudenabhangigen Dampfungsmessung durchgefihrt (Kap. 3.5).
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Bild 4.4.4.: Log. Dekrement der Probe Al-3% BN (5) gegen die Dehnungsamplitude in log. MaBstab
aufgetragen fir sukzessive isochrone (1h) Wérmebehandlungen bei Temperaturen von 100°C bis
600°C und unterschiedlichen Abkuhlraten a) kleine Abkihlrate wéhrend der Kiihlung im Ofen und b)
groBe Abkihirate wdhrend der Wasserabschreckung. Gestrichene Linie zeigt konstante
Energiedichte fiir a) 105 J/m°, b)244 J/m°.
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Das untersuchte bei 350°C stranggepresste Material mit BN-Verstarkungsteilchen hat bei der
niedrigen maximalen Dehnungsamplitude von 4x10°® eine konstante Dampfung um &, = 0,01,
die mit steigender Temperatur mitsteigt und ihr Maximum bei 280° fir die langsam
abgekuihlte Probe (entspricht Ofenklhlung) und bei 300° fir die schnell abgekihlte Probe
(Wasserabschreckung) erreicht..
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Bild 4.4.5. Dampfung bei konstanter Energiedissipation und Quadrat der Resonanzfrequenz
(proportional zum  Elastizitdtsmodul) gegen die Temperatur der sukzessiv isochronen
Wérmebehandlungen aufgetragen, fiir a) kleine Abkihlrate wéhrend der Kiihlung im Ofen, b) groBe
Abkihirate wédhrend des Wasserabschreckung.
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In der Nahe des jeweiligen Temperaturmaximums &ndern die Dampfungskurven ihren
Verlauf und zeigen einen raschen Dampfungsanstieg schon bei €, = 3x1 0, was nicht mehr
Versetzungsdampfung entspricht.

Das Verhalten bei sukzessiv isochroner Warmebehandlung ist im Bild 4.4.5.
zusammengefasst, indem als MaB fir die Dampfung das logarithmische Dekrement bei
konstanter Energiedichte (s. Bild 4.4.4.) und das Quadrat der Resonanzfrequenz, das
proportional zum Elastizitdtsmodul ist, gegen die Temperatur der Warmebehandlung fur
beide Abkuhlgeschwindigkeiten aufgetragen ist. Fir die luftgekihlte Probe erreicht das
Dampfungsmaximum  On.x = 0,35. Die wasserabgeschreckte Probe erreicht ihr
Dampfungsmaximum &n.x = 0,30. Danach sinkt die Dampfung wieder ab

Die Pulvermischung aus 25g AI25u und 25g Al45u wurde zusammen mit 0,3 g BN in dem
500 ml-Behalter mit den leichten keramischen Mahlkugeln im Verhaltnis Pulver zu Ball in
vol.% 1 zu 4, 6-Stunden lang kugelmahlen (genaue Beschreibung s. Kapitel 2.1., Tabelle
2.1.1., Probe Nr. 5 — weiter Al-3%BN(5)). Das danach entstandene Sekundarpulver wurde in
die Al - Hulse gepresst und anschlieBend bei 350°C stranggepresst (Kap. 2.2. und 2.3.). Im
Bild 4.4.4. ist die Stange nach dem Strangpressen zu sehen. Der Enddurchmesser betragt
dabei 20 mm. Auf dem Bild 4.4.6 ist auch die Strangpressrichtung gezeigt, die die hilfreiche
Information fUr die spatere Probenuntersuchungen liefert.

Strangpressrichtung

£33 A.ﬂk iy S ]

Bild 4.4.6. Stange aus Al-3%BN(5) nach dem Strangpressen bei 350°C

Auf dem Bild 4.4.7. sind lichtmikroskopische Aufnahmen des Langs- und Querschliffs des
Materials Al-3% BN (5) im stranggepressten Zustand zu sehen. Bild 4.4.7 zeigt eine
gleichmaBige Struktur des Materials. Auf dem Bild lasst sich die Richtung des
Strangpressens erkennen. Die gemessene Dichte des Materials nach dem Strangpressen
weist 2,69g/cm?® auf. Die Harte des Materials quer der Strangpressrichtung liegt bei 67HV10,
entlang der Strangpressrichtung bei 62HV10.

Die Harte- und Dichtednderung wurden nach der isochronen Warmebehandlung unter
Luftatmosphéare untersucht. Die Probe wurde jeweils 0,5 Stunde bei der steigenden
Temperatur warmebehandelt und abgeschreckt. AnschlieBend wurde die jeweilige Dichte
und Harte gemessen. Es wurde beobachtet, dass sowohl Hérte als auch Dichte wahrend der
Warmebehandlung ansteigen (Bild 4.4.8.). Die relative Hartesteigung betragt
dHV/(HV(RT)dT) =1x10? K", Die relative Dichtesteigung betragt dp/(p(RT)dT)=9,6x10° K.
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Bild 4.4.7. Lichtmikroskopische Aufnahme des Ldngs- und Querschliffs des Materials Al-3% BN (5)
(Forschungszentrum Strangpressen, Berlin) im stranggepressten Zustand a) Langsschliff geringere
Auflésung, b) Langsschliff héhere Auflésung, c) Querschliff geringere Auflésung, d) Querschliff héhere
Auflésung.
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Bild 4.4.8 Héarte und Dichte des Materials Al-3% BN (5), nach sukzessiv isochronen
Wérmebehandlungen von 1h bei Temperaturen von 100°C bis 500°C. Die relative Hértesteigung

betrdgt dHV/(HV(RT)dT) =1x10% K. Die relative Dichtesteigung betrégt d;o/(p(RT)dT)=9,6x10'6 K'.
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5. Ergebnisse

Die zusammengefassten Ergebnisse der Ermittlung den mechanischen Eigenschaften bei
Raum- und Hochtemperatur sowie die Ergebnisse aus der mikrostrukturellen Defektanalyse
(Dampfungsergebnisse) werden in den folgenden Kapitel dargestellt und verglichen.

5.1. Zusammenfassung der Ergebnisse der Zugversuche bei Raumtemperatur

Die mechanischen Eigenschaften wie Streckgrenze, Zugfestigkeit, GleichmaBdehnung und
Gesamtdehnung der Probe wurden durch Zugversuche bei Raumtemperatur untersucht (s.
Kap. 3.4). In Tabelle 5.1.1 sind die ermittelten mechanischen Eigenschaften der
untersuchten Proben (s. Tab. 2.1.2, Kap. 2.1) zusammengefasst: kugelgemahlenes
Aluminiumpulver, stranggepresst bei 450°C (Probe 15), kugelgemahlenes Aluminiumpulver
mit 6vol%.SiC, stranggepresst bei 450°C (Probe 11); kugelgemahlenes Aluminiumpulver,
stranggepresst bei 350°C (Probe 3), kugelgemahlenes Aluminiumpulver mit 5vol%.BN,
stranggepresst bei 350°C (Probe 10).

Tab. 5.1.1. Mechanische Eigenschaften von untersuchten Proben

Strangpresstemperatur
Mechanische Eigenschaft | 450°C 350°C

Al(15) | Al-6%SiC(11) | AI(3) | Al-5%BN(10)
Streckgrenze in MPa 129 145 133 167
Zugfestigkeit in MPa 157 190 164 203
GleichmaBdehnung in % 14 7.8 16 13,5
Gesamtdehnung in % 22 13 24 20

Aus Tabelle 5.1.1. folgt, dass die Streckgrenze des bei 450°C und bei 350°C
stranggepressten Aluminiumpulvers keine wesentlichen Unterschiede aufweist. Die
Zugfestigkeit sowie Duktilitat sind auch vergleichbar. Dies liegt wahrscheinlich an der
Technologie des Strangpressens. Im Bild 4.2.1. (Kap. 4.2) wurden Unterschiede in der
Pressbarkeit des Materials dargestellt. Hellere und dunklere Bereiche beinhalteten Zonen,
die unterschiedliche Verdichtung in dem Material zeigen. Daraus kann man ferner
schlieBen, dass bei 450°C stranggepresstes Material nicht gleichmaBig kompaktiert wurde,
was nicht zu der erwlnschten Festigkeitssteigerung geflhrt hat. Mdglicherweise ist ein
Grund dafur, dass der wéhrend des Kugelmahlens erzielte Verfestigungseffekt bei der
Temperatur 450°C aufgrund der stattgefundenen Rekristallisation sowie der Erholung des
Materials verschwindet. Anderseits zeigen die im Kap. 4.1.vorgelegten Ergebnisse, dass die
Temperatur des Strangpressens 350°C schon ausreicht, um gleichmaBige und homogene
Geflige in dem kompaktierten Material zu erzeugen. Das kann man aus dem Bild 4.1.2. und
aus Porositatsmessungen an der Probe aus dem bei 350°C stranggepressten
Aluminiumpulver. Die restliche Porositat betragt 0,76%.

Eine Festigkeitssteigerung von 157 MPa auf 190 MPa durch Zugabe von 6 vol.% SiC ist in

Tab. 5.1.1. in dem bei 450°C stranggepressten Material zu sehen. Gleichzeitig sinkt die
Duktilitdt des Materials auf die Hélfte.
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Eine Festigkeitssteigung von 164 MPa auf 203 MPa nach dem Strangpressen bei 350°C wird
durch Zugabe von 5 vol.% BN erreicht. Das ergibt den gleichen Grad der Festigkeitssteigung
wie in dem bei 450° stranggepressten Material. Was dabei aber den gréBten Unterschied
ausmacht, ist das Beibehalten der Duktilitat.

Die aus dem Zugversuch bei Raumtemperatur ermittelten Spannung-Dehnung-Kurven sind
auf dem Bild 5.1.1 zusammengestellt.
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Bild 5.1.1. Zugfestigkeit der untersuchten Materialien bei Raumtemperatur. a) kugelgemahlenes und
bei 450°C stranggepresstes Aluminiumpulver - Al(15), b) bei 350° stranggepresstes Aluminiumpulver
Al(3), c) kugelgemahlenes und bei 450°C stranggepresstes Aluminiumpulver mit 6 vol.% SiC Teilchen
Al-6%SiC(11), d) kugelgemahlenes und bei 350°C stranggepresstes Aluminiumpulver mit 5 vol.% BN
Teilchen Al-5%BN(10).

Die Bruchflachen der im Zugversuch bei der Raumtemperatur untersuchten Proben (siehe
Bild 5.1.1) sind im Bild 5.1.2 zu finden. Bild 5.1.2. a) zeigt die Bruchflache des bei 450°C
stranggepressten gemahlenen Al-Pulvers ohne Verstarkungsteilchen. Es ist ein
gleichmaBiger Wabenbruch mit gleichachsigen Waben zu sehen. Bild 5.1.2. b) zeigt eine
Bruchflache eines bei 450°C stranggepressten Materials aus dem gemahlenen Al-Pulver mit
6 vol.% SiC Verstarkungsteilchen. Es ist ein Mischbruch aus Waben und Spaltbruch zu
sehen, was der sinkenden Duktilitdt des Materials entspricht. Bild 5.1.2. c) zeigt die
Bruchflache eines bei 350°C stranggepressten Al-Pulvers ohne Verstarkungsteilchen. Das
Bild zeigt einen duktilen Bruch, das aus der Zugkurve zu erkennen ist (5.1.1.b). Die
Bruchflache eines bei 350°C stranggepressten Al -Pulver mit 5 vol.% BN-Teilchen ist im Bild
5.1.2.d prasentiert.
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Bild 5.1.2. REM-Aufnahmen von Bruchflichen der untersuchten Zugproben aus dem
stranggepressten Material nach dem Zugversuch bei Raumtemperatur a) stranggepresstes Material
aus dem kugelgemahlenen und bei 450°C stranggepressten Aluminiumpulver - Al(15), b)
stranggepresstes Material aus dem kugelgemahlenen und bei 450°C stranggepressten
Aluminiumpulver mit 6 vol.% SiC Teilchen Al-6%SiC(11), c) stranggepresstes Material aus dem bei
350°C stranggepressten Aluminiumpulver Al(3), d) stranggepresstes Material aus dem
kugelgemahlenen und bei 350°C stranggepressten Aluminiumpulver mit 5 vol.% BN Teilchen Al-
5%BN(10).

In Tabelle 5.1.2 sind die ermittelten mechanischen Eigenschaften von folgenden
untersuchten Proben (s. Tab. 2.1.2, Kap. 2.1) zusammengefasst: kugelgemahlenes
Aluminiumpulver mit 3vol%.BN (Probe 5) und kugelgemahlenes Aluminiumpulver mit
3vol%.BN und 10vol.%SiC (Probe 23), beide stranggepresst bei 350°C. Beide Materialien
wurden nach dem Strangpressen und weiter nach 2 Stunden Warmebehandlung bei 450°C
untersucht.
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Tab. 5.1.2. Mechanische Eigenschaften von mit BN und SiC verstérkten Proben.

Temperatur der Strangpressen
. : Angangszustand Warmebehandlung 2 h bei 450°C
Mechanische Eigenschaft |- e BN®) | AF3%BN- | Al—3%BN() | A-3%BN-
10%SiC(23) 10%SiC(23)
Streckgrenze in MPa 246 114 247 248
Zugfestigkeit in MPa 266 134 277 284
GleichmaBdehnung in % 8,8 7 8
Gesamtdehnung in % 9,4 10 10 8,9
300 f
o
250
S 200 -
=
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=
2 150
e
®
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%)
100 + a) Al-3% BN, p=2,69g/cm’, 66 HV10
——b) Al-3% BN-10% SiC, p=2,71g/cm’, 67 HV10
- c) Al-3% BN-2h450°C, p=2,69g/cm’, 74HV10

——d) Al-3% BN-10% SiC, 2h450°C, p=3,0 g/lcm’, 75 HV10
T I 1
0,1
Dehnung

Bild 5.1.3. Spannung-Dehnung-Diagramm der mit BN und SiC verstdrkten Materialien ermittelt aus
Zugversuchen nach dem Strangpressen a)Al —3%BN, Probe 5, b) Al-3%BN-10%SiC — Probe 23; nach
zusdétzlichen 2 Stunden Warmebehandlung bei 450°C c) a)Al —3%BN, Probe 5, d) Al-3%BN-10%SiC.

Aus Tabelle 5.1.2 und Bild 5.1.3 folgt, dass die Streckgrenze bei dem bei 350°C
stranggepressten Material in dem Zustand nach dem Strangpressen einen grofBen
Unterschied zu dem Material nach zusatzlichen 2 Stunden Warmebehandlung aufweist. Das
Material aus einer Mischung aus Al —3%BN(Probe 5, Tab. 2.1.2) zeigt von Anfang an eine
Zugfestigkeit von 266 MPa gegenlUber 134 MPa fir Al-3%BN-10%SiC (Probe 23, Tab.
2.1.2). Die Duktilitdt von beiden Proben ist aber vergleichbar. Nach der Warmebehandlung
andert sich das Verhéltnis und Al —3%BN(5) zeigt fast die gleiche Zugfestigkeit von 277
MPa, die Zugfestigkeit bei Al-3%BN-10%SiC steigt auf 284 MPa. Die Duktilitat bleibt bei den
beiden Proben weiterhin auf einem vergleichbaren Niveau. Offensichtlich sintert das Material
wahrend der spateren Warmebehandlung zusatzlich, woflr auch die Ergebnisse aus der
Harte und Dichtemessungen fir Al —-3%BN(5) sprechen (Bild 4.4.5, Kap. 4.4).
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Bild 5.1.4 Hdrte und Dichte des aus dem gemahlenem Al-3%BN-10%SiC(23) Material nach sukzessiv
isochronen Wérmebehandlungen von 1h bei Temdoeraturen von 100°C bis 500°C. Die relative
Hartesteigung betr%gt dHV/(HV(RT)dT)=1,6x10°K". Die relative Dichtesteigung betrigt
do/(p(RT)dT)=1,2x10° K.

Die Ergebnisse aus Harte- und Dichtemessungen des aus dem gemahlenem Al-3%BN-
10%SiC(23) Materials nach sukzessiv isochronen Warmebehandlungen von 1h bei
Temperaturen von 100°C bis 500°C sind im Bild 5.1.4 prasentiert. Die relative Hartesteigung
betragt dHV/(HV(RT)dT)=1,6x10K"". Die relative Dichtesteigung betragt
dp/(p(RT)dT)=1,2x10" K. Zu beachten ist die Hartesteigung nach 200°C. Als Grund dafiir
kann man annehmen, dass die Strangpresstemperatur von 350°C allein flr ausreichende
Benetzbarkeit zwischen Aluminium-Matrix-Pulver und zugegebenen SiC-Teilchen sorgt. Die
SiC-Teilchen sind nicht fest mit der Al-Matrix verbunden. Die zuséatzliche Warmebehandlung
sorgt dafiir, dass der Sinterprozess oberhalb 200°C stattfindet, infolge dessen sich SiC-
Teilchen mit der Al-Matrix besser benetzen.
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5.2. Zusammenfassung der Ergebnisse der Hochtemperaturverfomungs-
versuche

Im Bild 5.2.1. sind Ergebnisse der Hochtemperaturverformungsversuche gezeigt. Alle
Versuche wurden bei 300°C durchgefiihrt (siehe dazu Kap. 3.4.).
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00154 A9 n=141 7
5 n=16 i
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€ 0,01- n=19,7
% AI-B;/oBN(5)
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wahre Dehnung S, in MPa

5.2.1 Hochtemperaturverformung: Kriechrate gegen mechanische Zugspannung bei 300°C doppelt
logarithmisch aufgetragen bei Proben mit unterschiedlichem Gehalt an SiC-Dispersoiden.

Man erkennt, dass die Hochtemperaturfestigkeit bei allen Kriechraten, ahnlich wie bei den
Raumtemperaturversuchen (Kapitel 5.1., Bild 5.1.1.), mit der Zugabe von SiC-Partikeln
deutlich ansteigt. Interessant ist es, dass die Hochtemperaturfestigkeit der bei 350°
stranggepressten Probe aus Al-Pulver Uber die Hochtemperaturfestigkeit der bei 450°
stranggepressten Probe aus gemahlenem Al-Pulver liegt. Beim Raumtemperaturzugversuch
gab es keinen Unterschied in der Festigkeit der beiden Proben.

Eine mogliche Erklarung kann darin liegen, dass die Temperatur, bei der die
Hochtemperaturzugversuche durchgefiihrt wurden (300°C, was 0,6T; entspricht) Uber der
Rekristallisationstemperatur des Aluminiums liegt. Wahrend des hochenergetischen
Kugelmahlens eingebrachten Verfestigungen, Punktdefekte und Versetzungen sind nicht
mehr wirksam. Daraus kann man schlieBen, dass allein die Verfestigung durch
hochenergetisches Kugelmahlen ohne Verstarkungskomponenten fir Hochtemperatur-
anwendungen nicht ausreicht. Daflr sprechen auch die REM-Aufnahme der Bruchflache,
gezeigt im Bild 5.2.2.

Die im Bild 5.2.1. dargestellte Spannungsempfindlichkeitsexponenten von din(de/dT)/dIn(o) =
n=14,1 - 19,7 zeigen an, dass man den Messungen keinen typischen Kriechmechanismus
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in Form eines einfachen Modells mehr zuordnen kann. Dieses Verhalten ist nach Ashby eine
Vorstufe zum ,power law breakedown®, in dem hauptséachlich stark korrelierte
Versetzungsbewegungen auftreten und in dem die dynamische Erholung nicht mehr
ausschlieBlich durch Klettervorgange ablauft. Dieses Verhalten zeigt den dominierenden
Einfluss der nanoskaligen Dispergate auf das Kriechverhalten [5.2.1.]

Die Bruchflachen von den bei 300°C untersuchten Proben sind auf dem Bild 5.2.2 zu sehen.

Bild 5.2.2 REM-Aufnahmen von Bruchflichen der untersuchten Proben nach dem
Hochtemperaturverformungsversuch bei 300°C. a) Al(15), b) Al(3), c) Al-4%SiC(12), d)Al-6%SiC(11).

Man sieht &hnliche Bruchbilder, wie im Kap. 5.1. beschrieben. Daraus ist die sinkende
Duktilitat der bei 450°C stranggepressten Probe aus gemahlenen Aluminium-Pulver (5.2.2.
a) im Vergleich zu der bei 350°C stranggepressten Probe aus nicht gemahlenen Al-Pulver
(5.2.2. b) zu erkennen. Mit sinkender Dukiilitdt kann man auch den Unterschied in den
Bruchflachen der Probe mit 4 vol.% und 6 vol. % SiC-Teilchen beschreiben (Bild 5.2.2 ¢ und
d).

Auf dem Bild 5.2.3 ist die Spannung gegen Quadratwurzel der Volumenanteil der
Dispersoide in der Al-Matrix aufgetragen. Man erkennt die gleiche Steigung in der Festigkeit
im dispersionsverstéarkten mit SiC-Teilchen Material sowohl bei der Raumtemperatur als
auch bei 300°C. Dieser Effekt wird durch Orowan-Mechanismus erklart [5.2.2.].
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5.2.3. Spannung gegen Quadratwurzel der Volumenbruchteil in % der Dispersoide in Al-Matrix.
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5.3. Zusammenfassung der Ergebnisse aus der mikrostrukturellen
Defektanalyse (Dampfungsergebnisse)

FOr ein besseres Verstandnis der Ergebnisse der dehnungsamplitudenabhéngigen
Dampfungsmessungen aus Kap. 4.1., 4.2., 4.4 wurden folgende zusatzliche Experimente
durchgefiihrt. Zwei gleiche Proben aus dem gemahlenen Al-Pulver (Probe AI(3)),
stranggepresst bei 450°C, wurden 24 Stunden bei 600°C in Ofen warmebehandelt. Eine
Probe wurde danach wasserabgeschreckt, die zweite Probe wurde im ausgeschalteten Ofen
abgekuhlt. Danach wurde bei beiden Proben die dehnungsamplitudenabhangige Dampfung
gemessen.

Wasserabschreckung
0,10 - i
0,08 -
0,06 - o

0,00 . S . _____nach dem Sltrangpressen
10° 10* 10°

5.3.1. Log. Dekrement aufgetragen gegen die Dehnungsamplitude in log. MafBstab fir die
stranggepresste Probe aus Al(15) im Anfangszustand (nach dem Strangpressen), fir die
stranggepresste Probe aus dem gleichen Material nach der 24 h Wéarmebehandlung bei 600°C und
darauf folgende langsame Abkihlung im Ofen und die stranggepresste Probe aus dem gleichen
Material nach der 24 h Wiérmebehandlung bei 600°C und darauf folgende schnelle
Wasserabschreckung.

Die Ergebnisse der dehnungsamplitudenabhangigen Dampfungsmessungen der o0.g. Probe
sind im Bild 5.3.1. zu sehen. Die nach dem Strangpressen gemessene Probe hat im
Vergleich zu den anderen im Bild 5.3.1. dargestellten Proben die kleinste Dampfung. Die
zweitkleinste Dampfung wird bei der ofengekuihlten Probe beobachtet. Es ist sowohl bei der
ofengekilhlten als auch bei der wassergeschreckien Probe zu sehen, dass die Ddmpfung
schon bei der niedrigen Dehnungsamplitude von gn.= 3x10° leicht steigt und die beide
Dampfungskurven den gleichen Verlauf bis auf €n.,= 2x10™* haben. Ab ca. 2x10™* steigt die
Dampfung bei der wasserabgeschreckten Probe mit der steigenden Dehnungsamplitude
rasch.

Danach wurden die Proben Al(3) und Al-5%BN(10) zuséatzlich untersucht. Nach der ersten
Untersuchungsreihe (s. Kap. 4.1. und 4.4.) wurde die jeweilige Probe auf die Temperatur des
bei dieser Probe aufgetretenen Dampfungsmaximums (siehe Bild 4.1.3 und 4.4.3) noch
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einmal aufgeheizt und nach einstindiger Warmebehandlung jeweils wie bei der ersten
Versuchsreihe entsprechend abgekihlt. Die Ergebnisse der Dampfungsmessung der Probe
Al(3) sind im Bild 5.3.2. a und b, der Probe Al-5%BN(10) im Bild 5.3.3. a und b prasentiert.

0.06 = Anfangszustand nach dem Strangpressen
» erstes Aufheizen auf 360°C
0.05 = weiteres Aufheizen auf 500°C

= zweites Aufheizen auf 360°C

0,04

o 003

0,02

0,01

0,064 = Anfangszustand nach dem Strangpressen
e erstes Aufheizen auf 360°C

= weiteres Aufheizen auf 500°C

e zweites Aufheizen auf 360°C

0,04

b

5.3.2. Log. Dekrement einer Probe aus Al(3) gegen die Dehnungsamplitude in log. MaBstab
aufgetragen fir die Probe nach dem Strangpressen, nach dem ersten Aufheizen auf 360°C und 1h
Wérmebehandlung, weiteren Aufheizen auf 500°C und 1h Wdéarmebehandlung und anschlieBend
wiederholtem Aufheizen auf 360° und 1h Wérmebehandlung fir a) kleine Abkihlrate wéhrend der
Abkiihlung im Ofen, b) groBe Abklihlrate wédhrend des Wasserabschreckung.
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0,06

= Anfangzustand nach dem Strangpressen
* erstes Aufheizen 280°

0,05 = weiteres Aufh. 500°C
= zweites Aufheizen 280°

0,04

o 003

0,02

0,01

a
0,06 —
= Anfangszustand nach dem Strangpressen
o erstes Aufheizen auf 320°C
= weiteres Aufheizen 500°C
= zweites Aufheizen 320°C
0,04 4

0,00 S — ——r—rrr)

10° 10" 10°

€
max

b

5.3.3 Log. Dekrement einer Probe aus Al-5%BN(10) gegen die Dehnungsamplitude in log. MaBstab
aufgetragen fir die Probe nach dem Strangpressen, nach dem ersten Aufheizen auf 280°C und 1h
Wérmebehandlung, weiteren Aufheizen auf 500°C und 1h Wéarmebehandlung und anschlieBend
wiederholtem Aufheizen auf 280° und 1h Wérmebehandlung fir a) kleine Abkihlrate wéhrend der
Abkiihlung im Ofen, und nach dem ersten Aufheizen auf 320°C und 1h Wéarmebehandlung, weiteren
Auftheizen auf 500°C und 1h Wérmebehandlung und anschlieBend wiederholtem Aufheizen auf 320°
und 1h Wérmebehandlung fiir b) groBBe Abkihlrate wéhrend der Wasserabschreckung.
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Direkt nach dem Strangpressen hat das Material Al(3) (Bild 5.3.2.) im Vergleich zu den
schmelzmetallurgisch hergestellten Materialien eine héhere Dampfung.

Die gemessene Dampfung in der Probe nach dem Strangpressen und in der Probe nach
dem ersten Aufheizen auf 360°C und einer langsamer Abkiihlung steigt bei €na = 1x10™ mit
steigender Amplitude. Nach dem weiteren Aufheizen auf 500°C liegt die Dampfungskurve
tiefer und die Steigung ist erst ab €na = 2x10™* zu sehen. Nach der wiederholten Aufheizen
auf 360°C ist die DAmpfungssteigung schon ab enax = 3x10™° zu beobachten.

Probe Al-5%BN(10), Bild 5.3.3. zeigt einen &hnlichen Kurvenverlauf wie im Bild 5.3.2, Probe
Al(3). Direkt nach dem Strangpressen hat das Material im Vergleich zu den
schmelzmetallurgisch hergestellten Materialien eine héhere Dampfung. Die gemessene
Dampfung in der Probe nach dem Strangpressen steigt bei €nax = 1x10* mit steigenden
Amplitude. Die Probe hat nach dem ersten Aufheizen auf 280°C zwischen gna = 2x10™ und
Emax= 5x10™ einen Knick. Nach dem weiteren Aufheizen auf 500°C liegt die Ddmpfungskurve
tiefer und der Anstieg ist erst ab €. = 3x10™ zu sehen. Nach der wiederholten Aufheizen auf
280°C ist den Anstieg der Ddmpfung schon ab &na = 3x10° zu beobachten.

Alle untersuchten Proben zeigen ein Dampfungsmaximum bei unterschiedlichen
Temperaturen. Die Entstehung des Maximums ist vermutlich mit der Riss- und Mikro-
Rissbildung verbunden [5.2.1]. PM-Material hat im Vergleich mit dem gegossenen Material
eine schlechtere Warmeleitfahigkeit. Unterschiede in der Warmeleitfahigkeit zwischen
Verstarkungspartikeln wie SiC und BN und Aluminium-Matrix-Material (siehe Tab. 1.2. und
Bild 1.2., Kap. 1.2) verschlechtern zusatzlich die Wéarmeleitfahigkeit des Verbundstoffes.
Durch  schnelle  AbklUhlung entstehen in  dem Material temperaturbezogene
Volumenunterschiede. Die Oberflache kihlt sich schnelle ab. Und wenn an der Oberflache
des Materials die Endtemperatur des Abklhlens schon erreicht wurde, ist die Endtemperatur
im inneren des Materials noch nicht erreicht worden. Temperaturunterschiede flihren zu
Unterschieden in der Ausdehnung im Verbundmaterial. Die dadurch entstehenden Kréfte
beeinflussen sich gegenseitig, was zur Rissbildung an der Oberflache fuhrt.
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6. Zusammenfassung und Schlussfolgerungen

In der hier zusammengefassten Dissertation wurden Verfestigungsmechanismen von
dispersionsverstarkten  Al-Matrix-Kompositen untersucht, die mit unterschiedlichen
keramischen nanoskaligen Teilchen verfestigt wurden.

Das Einbringen von Dispergaten erfolgt durch hochenergetisches Kugelmahlen. Die
Grundlage dafir stellen optimierte Prozessparameter des Mahlens dar. Die geforderte
Verfestigung lasst sich nur erzielen, wenn die nanoskaligen Teilchen gleichmaBig in dem
Matrixmaterial, in dieser Arbeit Al-Pulver, verteilt sind. Die durchgeflihrten Experimente
haben gezeigt, dass eine gleichméaBige Teilchenverteilung und eine optimale Benetzung
zwischen den keramischen Nanoteilchen und dem Matrixmaterial erst bei einem Mahlkugel-
Pulver-Verhaltnis von eins zu sechs. Weiterhin stellte sich heraus, dass handelsubliche
dichtgesinterte (schwere) Al,O3-Mahlkugeln beim Zerkleinerungs- und
Homogenisierungsprozess wegen der hohen Duktilitdt des Aluminiummaterials ungeeignet
sind. Die wahrend des Mahlprozesses entstandene Energie fihrt mit den schweren
Mahlkugeln zum VerschweiBBen des Pulvermaterials mit der Mahlbehalterwand, welches die
Produktion von verwendbarem Sekundarpulver  verhindert. Der  optimale
Homogenisierungserfolg wurde durch den Einsatz von leichten Al,Os;-Mahlkugeln mit
unterschiedlichem Durchmesser erreicht.

Ein weiterer Untersuchungsschwerpunkt befasst sich mit der Intensitat des Mahlens und der
Mahldauer des Mahlguts. Es hat sich als sinnvoll herausgestellt, den Mahlprozess in drei
Arbeitsphasen zu unterteilen. Wahrend der ersten Phase erfolgte das Mahlen bei kleinen
Drehzahlen(ca.120 min™). Hierbei erfolgen die Deagglomeration der keramischen
Nanoteilchen sowie ihre gleichmé&Bige Verteilung zwischen den Al-Pulverteilchen. In der
zweiten Phase, in der das Mahlen mit Drehzahlen bis zu 200 min™ intensiviert wurde,
entstand eine Vernetzung zwischen den nanoskaligen Teilchen und der Al-Matrix. Die
Vernetzung wurde durch die intensive plastische Verformbarkeit des duktilen Al-
Pulvermaterials verursacht. Daraus resultierte jedoch eine nur begrenzte Zerkleinerung des
Pulvermaterials. In der dritten Phase wurde das Mahlgut bei niedrigeren Drehzahlen (bis zu
140 min™) gemahlen, wodurch die Al-Matrix mit eingelagerten keramischen Teilchen in ein
streufahiges Pulver verwandelt wurde.

Die Ergebnisse der mechanischen Untersuchungen zeigen, dass die feindisperse
Einbringung von 3Vol.-% Bornitrid-Nanoteilchen mit hexagonaler Kristallstruktur einen
Verfestigungsbeitrag von 60% im kalten Zustand leisten. Die Temperatur des
Strangpressens liegt hier bei 350 °C. Die Dichte des Materials bleibt auf dem Niveau des
reinen Aluminiums mit 2,7 g/cm®.

Dagegen erfordert die Dispersionshartung mit nanoskaligen SiC-Teilchen eine
Strangpresstemperatur von mind. 450 °C oder alternativ eine zusatzliche Warmebehandlung
nach dem Strangpressen, um den gleichen Verfestigungsbeitrag wie bei der Verwendung
von 3 Vol.-% BN-Nanoteilchen zu erreichen. Die Dichte des Materials steigt dabei auf 2,72
g/cm?.

Die Dispersionshartung mit einer Kombination aus keramischen BN- und SiC-Nanoteilchen
leistet nach einer zusatzlichen zweistlindigen Warmebehandlung bei 450°C den gleichen
Verfestigungsbeitrag wie BN-Al-Matrix-Komposit. Die Dichte des Materials steigt hier sogar
auf 3,0 g/cm?3, die deutlich Uber die der BN-Al-Matrix-Komposite mit 2,7 g/cm? liegt.
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Die Ergebnisse der dehnungsamplitudenabhangigen Dampfungsmessung haben ergeben,
dass alle untersuchten Materialien, neben der schon gut bekannten Versetzungsdampfung,
eine Rissdampfung aufweisen. Alle untersuchten Proben zeigen ein Dampfungsmaximum
bei unterschiedlichen Temperaturen. Die Entstehung des Dampfungsmaximums ist
vermutlich mit der Riss- oder Mikro-Rissbildung verbunden [Kap. 5.2.1]. Pulvermetallurgisch
hergestelltes Material hat im Vergleich zum gegossenen Material eine schlechtere
Warmeleitfahigkeit. Unterschiede in der  Warmeleitfahigkeit = zwischen  den
Verstarkungspartikeln SiC und BN sowie Aluminium-Matrixmaterial (siehe Tab. 1.2. und Bild
1.2., Kap. 1.2) verschlechtern zusatzlich die Warmeleitfahigkeit des Verbundwerkstoffes.
Durch schnelles Abkilihlen entstehen im Kompositwerkstoff temperaturbedingte Spannungen.
Die Oberflache kihlt sich schneller ab als im Inneren. Wenn die Oberflache des Materials die
Endtemperatur des Abklhlens bereits erreicht hat, so liegt im Inneren des Materials die
Temperatur noch weit Uber die im AuBenbereich erreichte Endtemperatur, so dass ein
Temperaturgradient im Bauteil entsteht. Dieser Temperaturgradient verursacht wéahrend des
AbkUhlens unterschiedliche Ausdehnungen im Verbundmaterial. Die dadurch entstehenden
Krafte (Zug- im AuBen- und Druckkrafte im Innenbereich) an der Oberflache flhren zur
Rissbildung.
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Bild 3.0.1. Grafische Darstellung den Prozessschritten der pulvermetallurgischen Herstellung
von Aluminium-Matrix-Kompositen.

Bild 3.1.1 Schematische Darstellung der Funktionsweise der Planetenkugelmiihle PM400

Bild 3.1.2.: Fir das Kugelmahlen verwendete Hilfsmittel a)GroBe und kleine Mahlkugeln
aus Korund, Dichte 3,57 g/cm®, Mohs- Harte: 9 (=2060 HV); b) Mahlbecher mit Verschluss-
deckel, Volumen: 500 ml, Material: rostfreier Stahl mit Innenauskleidung aus Sinterkorund
Bild 3.1.3. Ergebnisse der Mikrohartemessung an Al25u, Al45u und Al63u nach 6 Stunden
Kugelmahlen

Bild 3.1.4.: REM-Aufnahme (a, c, e, g) und lichtmikroscopische Aufnahme (b, d, f, h) des
Sekundarpulvers nach dem Kugelmahlen mit den groBen und kleinen leichten Al,O3; Kugeln
(s. Tab. Mahlkugeln): a, b) Al 25y; ¢, d) Al 25u + 5 vol.% Al,Os; e, f) Al 25u + 5 vol.% SiC + 5
vol.%Al,03; g, h) Al 251 + 5 vol.% SiC + 2,5 vol.% Al,Os.

Bild 3.1.5: Lichtmikroscopische Aufnahme des Sekundarpulvers aus Al25u + Al45u + SiC +
Al,O3; nach dem Kugelmahlen mit a, b) leichten Al,O; Mahlkugeln c, d) schweren Al,O3 (s.
Tab. 2.1.2).

Bild 3.1.6.: REM-Aufnahmen des verwendeten Primarpulvers a) wasserverdistes Aluminium
Pulver: Al 99,95% Reinheitsgrad, mittlere FraktionsgrdéBe 25um; Lieferfirma TLS Technik b)
SiC - Pulver: SiC, B-Phase, 99,8%; Lieferfirma Alfa Aesar.

Bild 3.1.7. REM-Aufnahme der kugelgemahlenen Mischung aus 50 vol.% Al25u und 50vol.%
Al 451 mit der Zugabe von 5 vol.% SiC und 2,5 vol.% Al,O3; mit den Mahlkugeln aus Korund
mit den Durchmessern von 7 und 13 mm.

Bild 3.2.1 Vorkompaktieren des Sekundérpulvers a) Hilse aus Aluminiumrohr mit Deckel,
Hohe: 220 mm, Durchmesser: 70 mm, Wanddicke: 3 mm, Dicke des Deckels: 5 mm, Loch im
Deckel: 2 mm und Sekundarpulver; b) Uniaxiale Presse, Fa. Neff, Karlsruhe, Pressdruck 65
MPa.
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Bild 3.2.2. Lichtmikroskopische Aufnahme des Sekundarpulvers nach dem Vorkompaktieren
(in Kunstharz eingebettet, geschliffen und 15 — 20 s mit einer Mischung aus 96 ml
destilliertem Wasser, 1 ml konzentrierter Salzsdure und 3 ml konzentrierter Flusssaure
geatzt) a) geringere Auflésung, b) héhere Auflésung

Bild 3.3.1. a) Direkte / indirekte Strangpresse 630Tonn, Fa. Collin Technology, Aichach, Kraft
6300 MN, b) Material nach dem Strangpressen, Enddurchmesser 20 mm.

Bild 4.1.1. Al(3) - Stange nach dem Strangpressen bei 350°C.

Bild 4.1.2. Lichtmikroskopische Aufnahme des Langs- und Querschliffs des Materials Al(3)
im stranggepressten Zustand, geatzt a) Querschliff, geringere Auflésung, b) Querschliff,
héhere Auflésung, c), Langsschliff geringere Auflésung, d), Langsschliff hdhere Aufldsung.

Bild 4.1.3. Harte und Dichte des Materials Al(3) nach Wé&rmebehandlungen von 24h bei
Temperatur 600°C. Die relative Hartesteigung betragt dHV/(HV(RT)dT) =1.7x10-2 K. Die
relative Dichtesteigung betragt dp/(p(RT)dT)=2,9x10-5 K.

Bild 4.1.4.: Log. Dekrement einer Probe aus stranggepresstem Material Al(3) gegen die
Dehnungsamplitude in log. MaBstab aufgetragen flr sukzessive isochrone (1h)
Warmebehandlungen bei Temperaturen von 100°C bis 600°C und unterschiedlichen
Abkihlraten a) kleine Abklhlrate wahrend der Kihlung im Ofen und b) groBe Abkihlrate
wahrend des Wasserabschreckung. Gestrichene Linie zeigt konstante Energiedichte fir a)
415 J/m*, b)503 J/m®.

Bild 4.1.5. Dampfung bei konstanter Energiedissipation und Quadrat der Resonanzfrequenz
(proportional zum Elastizitdtsmodul) gegen die Temperatur der sukzessiv isochronen
Warmebehandlungen aufgetragen, fir a) kleine Abkihlrate wéahrend der Kihlung im Ofen,
b) groBe Abklhlrate wahrend des Wasserabschreckung

Bild 4.2.1 Lichtmikroskopische Aufnahme des Langschliffs des Materials Al(15) im
stranggepressten Zustand, geatzt a) geringere Auflésung, b) héhere Auflésung, dunklere
Bereich.

Bild 4.2.2. EDXS-Analyse a) hellen, b) dunklen Bereichen des Stranggepresstes Materials
Al(15) (s. Bild 4.2.1. a).

42.3. Harte und Dichte des Materials Al(15) nach sukzessiv isochronen
Warmebehandlungen von 1h bei Temperaturen von 100°C bis 600°C. Die relative
Hartesteigung betragt dHV/HV(RT)dT =5,3x10-5 K'. Die relative Dichtesteigung betragt
dp/p(RT)dT=4,8x10-6 K.

Bild 4.2.4.: Log. Dekrement einer Probe aus Al(15) gegen die Dehnungsamplitude in log.
MaBstab aufgetragen flr verschiedenen isochrone (1h) Warmebehandlungen mit sukzessiv
ansteigenden Temperaturen von 100°C bis 600°C a) 1. Warmebehandlungsperiode und b) 2.
Warmebehandlungsperiode. Die gestrichelten Linien zeigen konstante Energiedissipation a)
262 J/m* und b) 1518 J/m°.

63



Bild 4.2.5.: Dampfung bei konstanter Energiedissipation und Quadrat der Resonanzfrequenz
(proportional zum Elastizitatsmodul) gegen die Temperatur der sukzessiv isochronen
Warmebehandlungen aufgetragen, fiir beide Warmebehandlungsperioden.

Bild 4.3.1 Lichtmikroskopische Aufnahme des Langs- und Querschliffs des Materials Al-
6%SiC(11) im stranggepressten Zustand a) Lé&ngsschliff, geringere Auflésung, b)
Langsschliff, héhere Auflésung, ¢) Querschliff, geringere Auflésung, d) Querschliff, héhere
Auflésung

Bild 4.3.2 Hartemessung der stranggepressten Probe Al-6%SiC(11) quer der
Strangpressrichtung an a) dunklerer Zone, b) hellerer Zone.

Bild 4.3.3 REM-Aufnahme der untersuchten Probe nach EDXS-Analyse 1) Ubergangszone
2) heller, 3) dunkler Bereiche des Stranggepresstes Materials Al-6%SiC(11) (Bild 4.3.1).

Bild 4.3.4. EDXS-Analyse 1) Ubergangszone 2) heller, 3) dunkler Bereiche des
stranggepressten Materials Al-6%SiC(11).

Bild 4.4.1. Stange nach dem Strangpressen bei 350°C

Bild 4.4.2. Lichtmikroskopische Aufnahme des Langs- und Querschliffs des Materials (Al-5%
BN (10), im stranggepressten Zustand a) Langsschliff geringere Auflésung, b) Langsschliff
héhere Auflésung, c) Querschliff geringere Auflésung, d) Querschliff hdhere Auflésung.

Bild 4.4.3 Harte und Dichte des aus dem bei 350° Al-Pulver stranggepressten Materials (Al-
5% BN, Probe 10, Tab. 2.1.2) nach Warmebehandlungen von 24h bei 600°C. Die relative
Héartesteigung betrdgt dHV/HV(RT)dT =8,2x10° K'. Die relative Dichtesteigung betrégt
dp/p(RT)dT=3,5x10° K.

Bild 4.4.4.: Log. Dekrement der Probe Al-3% BN (5) gegen die Dehnungsamplitude in log.
MaBstab aufgetragen fir sukzessive isochrone (1h) Warmebehandlungen bei Temperaturen
von 100°C bis 600°C und unterschiedlichen Abklhlraten a) kleine Abkihlrate wahrend der
Kihlung im Ofen und b) groBe Abklhlrate wéahrend der Wasserabschreckung. Gestrichene
Linie zeigt konstante Energiedichte fiir a) 105 J/m®, b)244 J/m?®.

Bild 4.4.5. Dampfung bei konstanter Energiedissipation und Quadrat der Resonanzfrequenz
(proportional zum Elastizitatsmodul) gegen die Temperatur der sukzessiv isochronen
Warmebehandlungen aufgetragen, fur a) kleine Abkihlrate wahrend der Kihlung im Ofen,
b) groBe Abklhlrate wahrend des Wasserabschreckung

Bild 4.4.6. Stange aus Al-3%BN(5) nach dem Strangpressen bei 350°C
Bild 4.4.7. Lichtmikroskopische Aufnahme des L&ngs- und Querschliffs des Materials Al-3%
BN (5) (Forschungszentrum Strangpressen, Berlin) im stranggepressten Zustand a)

Langsschliff geringere Auflésung, b) Langsschliff hdhere Auflésung, ¢) Querschliff geringere
Auflésung, d) Querschliff héhere Auflésung.
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Bild 4.4.8 Harte und Dichte des Materials Al-3% BN (5), nach sukzessiv isochronen
Warmebehandlungen von 1h bei Temperaturen von 100°C bis 500°C. Die relative
Hartesteigung betragt dHV/(HV(RT)dT) =1x102 K'. Die relative Dichtesteigung betragt
dp/(p(RT)dT)=9,6x10° K.

Bild 5.1.1. Zugfestigkeit der untersuchten Materialien bei Raumtemperatur. a)
kugelgemahlenes und bei 450°C stranggepresstes Aluminiumpulver - Al(15), b) bei 350°
stranggepresstes  Aluminiumpulver Al(3), c¢) kugelgemahlenes und bei 450°C
stranggepresstes  Aluminiumpulver mit 6 vol.% SiC Teilchen Al-6%SiC(11), d)
kugelgemahlenes und bei 350°C stranggepresstes Aluminiumpulver mit 5 vol.% BN Teilchen
Al-5%BN(10).

Bild 5.1.2. REM-Aufnahmen von Bruchflachen der untersuchten Zugproben aus dem
stranggepressten Material nach dem Zugversuch bei Raumtemperatur a) stranggepresstes
Material aus dem kugelgemahlenen und bei 450°C stranggepressten Aluminiumpulver -
Al(15), b) stranggepresstes Material aus dem kugelgemahlenen und bei 450°C
stranggepressten  Aluminiumpulver mit 6 vol.% SiC Teilchen Al-6%SiC(11), c¢)
stranggepresstes Material aus dem bei 350°C stranggepressten Aluminiumpulver Al(3), d)
stranggepresstes Material aus dem kugelgemahlenen und bei 350°C stranggepressten
Aluminiumpulver mit 5 vol.% BN Teilchen AlI-5%BN(10).
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Tabellenverzeichnis

Tabelle 1.1. Spezielle Eigenschaften vom Siliziumcarbid [1.18].

Tabelle 3.1.1. Verwendete Mahlkugeln.

Tabelle 3.1.2.: Mahlparameter und Mahlergebnisse beim Kugelmahlen. Mahldauer: 6 h

Tabelle 3.1.3.: Verwendete Mengen der Ausgangspulver, Mahlzusatze und resultierende
Volumenbruchteile von Dispergaten zur Herstellung der Sekundéarpulver.

Tabelle 3.1.4: Mittlere Durchmesser der verwendeten Pulver.
Tab. 5.1.1. Mechanische Eigenschaften von untersuchten Proben
Tab. 5.1.2. Mechanische Eigenschaften von mit BN und SiC verstarkten Proben.

Bild 5.1.3. Spannung-Dehnung-Diagramm der mit BN und SiC verstarkten Materialien
ermittelt aus Zugversuchen nach dem Strangpressen a)Al —3%BN, Probe 5, b) Al-3%BN-
10%SiC — Probe 23; nach zusétzlichen 2 Stunden Wéarmebehandlung bei 450°C c) a)Al —
3%BN, Probe 5, d) Al-3%BN-10%SiC.

Bild 5.1.4 Harte und Dichte des aus dem gemahlenem Al-3%BN-10%SiC(23) Material nach
sukzessiv isochronen Warmebehandlungen von 1h bei Temperaturen von 100°C bis 500°C.
Die relative Hartesteigung betragt dHV/(HV(RT)dT)=1,6x10?K". Die relative Dichtesteigung
betragt dp/(p(RT)dT)=1,2x10° K.

5.2.1 Hochtemperaturverformung: Kriechrate gegen mechanische Zugspannung bei 300°C
doppelt logarithmisch aufgetragen bei Proben mit unterschiedlichem Gehalt an SiC-
Dispersoiden.

Bild 5.2.2 REM-Aufnahmen von Bruchflachen der untersuchten Proben nach dem
Hochtemperaturverformungsversuch bei 300°C. a) Al(15), b) Al(3), c) Al-4%SiC(12), d)Al-
6%SiC(11).

5.2.3. Spannung gegen Quadratwurzel der Volumenbruchteil in % der Dispersoide in Al-
Matrix.

5.3.1. Log. Dekrement aufgetragen gegen die Dehnungsamplitude in log. MaBstab fur die
stranggepresste Probe aus Al(15) im Anfangszustand (nach dem Strangpressen), flr die
stranggepresste Probe aus dem gleichen Material nach der 24 h Warmebehandlung bei
600°C und darauf folgende langsame Abkihlung im Ofen und die stranggepresste Probe
aus dem gleichen Material nach der 24 h Warmebehandlung bei 600°C und darauf folgende
schnelle Wasserabschreckung.
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5.3.2. Log. Dekrement einer Probe aus Al(3) gegen die Dehnungsamplitude in log. MaBstab
aufgetragen fur die Probe nach dem Strangpressen, nach dem ersten Aufheizen auf 360°C
und 1h Wéarmebehandlung, weiteren Aufheizen auf 500°C und 1h Warmebehandlung und
anschlieBend wiederholtem Aufheizen auf 360° und 1h Wé&rmebehandlung flr a) kleine
Abkihlrate  wahrend der Abkihlung im Ofen, b) groBe Abklhlrate wahrend des
Wasserabschreckung.

5.3.3 Log. Dekrement einer Probe aus Al-5%BN(10) gegen die Dehnungsamplitude in log.
MaBstab aufgetragen flr die Probe nach dem Strangpressen, nach dem ersten Aufheizen
auf 280°C und 1h Warmebehandlung, weiteren Aufheizen auf 500°C und 1h
Warmebehandlung und anschlieBend wiederholtem Aufheizen auf 280° und 1h
Warmebehandlung fir a) kleine Abklhlrate wahrend der Abkiihlung im Ofen, und nach dem
ersten Aufheizen auf 320°C und 1h Warmebehandlung, weiteren Aufheizen auf 500°C und
1h Warmebehandlung und anschlieBend wiederholtem Aufheizen auf 320° und 1h
Waéarmebehandlung fir b) groBe Abklhlrate wéhrend der Wasserabschreckung.
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