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Kurzfassung

Fusionsreaktoren stellen extreme Anforderungen an die darin verbauten Materialien. Die in dieser
Arbeit betrachtete Reaktorbaugruppe, der Divertor, dient zur Befreiung des Fusionsplasmas von
Verunreinigungen. Divertorkomponenten zukiinftiger Fusionsreaktoren werden hohen Plasmateil-
chenfliissen ausgesetzt sein, was zu einer sehr starken Oberflichenerosion und hohen Wérmebelas-
tungen (bis zu 15 MW/m?) fiihrt. Als sehr hitzebestindige Materialien zeichnen sich insbesondere
Wolfram sowie Wolframlegierungen aus und finden deshalb Verwendung im aktuellen vom
Karlsruher Institut fiir Technologie (KIT) entwickelten heliumgekiihlten Divertor. Allerdings ist der
Einsatz von Wolfram, aufgrund der Sprodigkeit bei tiefen Temperaturen, auf Bereiche hoher Tem-
peraturen (> 650 °C) der Komponente beschriankt, sodass eine Verbindung zu anderen duktileren
Materialien, wie dem ferritisch-martensitischen Stahl EUROFER97 bzw. ODS-EUROFER, not-
wendig ist.

Eins der schwierigsten Probleme beim Fiigen von Materialien mit unterschiedlichen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten, wie in diesem Fall Wolfram und Stahl, sind die resultierenden thermi-
schen Spannungen, die zum Versagen der Verbindung fithren. Der hier gewdhlte Ansatz zur Redu-
zierung der thermischen Spannungen ist die Platzierung einer funktional gradierten Schicht zwi-
schen den zu fligenden Materialien.

Mithilfe der Finite-Elemente-Methode wurde zunédchst das Potential einer solch gradierten Wolf-
ram/EUROFER97-Verbindung anhand des aktuellen Divertor-Designs untersucht. Dazu wurden
elasto-plastische als auch elasto-viskoplastische Simulationen bei Variation der Schichtdicke,
Schichtorientierung und Verlauf der Gradierfunktion unter einsatzdhnlichen Bedingungen durchge-
fiihrt. Die resultierenden Spannungen und Dehnungen dienten als Grundlage zur Auswertung als
auch zur Optimierung der Verbindungsschichtparameter.

Zeitgleich dazu erbrachte ein Sichten und Bewerten von Herstellungsverfahren detaillierte Informa-
tionen iber dessen Eignung fiir die Herstellung von gradierten Wolfram/EUROFER97-
Verbindungen. Darauf basierend wurden vier Verfahren (Magnetron-Sputtern, Vakuum-
Plasmaspritzen, Widerstandssintern unter ultrahohem Druck und Explosivverdichten) ausgewihlt
und im Rahmen von Instituts-Kooperationen zur Herstellung von Wolfram/EUROFER97-
Materialien angewendet. Nach erfolgreicher Produktion und Charakterisierung ungradierter Proben
wurden gradierte Schichten mit EUROFER97- bzw. Wolframvollmaterial mittels Diffusions-
schweilen gefiigt. AbschlieBende Thermozyklierversuche zwischen Raumtemperatur und 650 °C

deckten das Potential der beriicksichtigten Herstellungsverfahren auf.



Abstract

Divertor components of future fusion reactors will be subjected to high plasma particles fluxes re-
sulting in very strong surface erosion and high heat loads (up to 15 MW/m?). As highly heat-
resistant materials in particular tungsten and tungsten alloys are promising candidates, and are
therefore used in the current helium cooled divertor design, which is developed at KIT. However,
the use of tungsten is limited, due to the brittleness at low temperatures, to areas of high tempera-
tures (> 650 °C) of the component. Thus, a joint to other ductile materials, such as the ferritic-
martensitic steel EUROFER97 or ODS-EUROFER, is necessary.

One of the most difficult problems when joining materials with different thermal expansion coeffi-
cients, as in this case tungsten and steel, are thermal induced stresses that lead to the failure of the
joint. The approach taken for the reduction of thermal stresses is the placement of a functionally
graded layer between the materials to be joined.

The potential of such a graded tungsten/EUROFER97 joint has been examined using the finite ele-
ment method based on the current divertor design. Elasto-plastic and elasto-viscoplastic simulations
have been performed by varying the layer thickness, layer orientation and transition function. The
resulting stresses and strains were used as basis for evaluation and optimization of joining parame-
ters.

At the same time a theoretical screening of manufacturing procedures provided detailed information
about its suitability for the production of graded tungsten/EUROFER97 joints. Based thereon, four
methods (magnetron sputtering, vacuum plasma spraying, resistance sintering under ultra high pres-
sure and explosive compaction) were selected and applied in co-operation with external institutes
for the production of tungsten/EUROFER97 composites. After successful production and charac-
terization of ungraded samples, graded layers were joined by diffusion welding with bulk tungsten
and EUROFER97 respectively. Final thermal cycling experiments between room temperature and

650 °C revealed the potential of the considered manufacturing methods.
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1 - Einleitung 1

1 Einleitung

Die Fusionstechnologie konnte den Wunsch nach einer sauberen, unerschopflichen und sicheren
Energiequelle, wie sie derzeit gefragt ist wie nie zuvor, eines Tages in Erfiillung gehen lassen. Im
Vergleich zur Verbrennung von fossilen Brennstoffen ist die Fusionstechnologie emissionsarm und
fiir lange Zeit verfiigbar. Sie ist dariiber hinaus auch inhérent sicher im Vergleich zur Kernenergie.
Abgesehen von der bis dato ungeklarten Problematik der Endlagerung des atomaren Abfalls, birgt
die Kerntechnik das Risiko der unkontrollierbaren Kernschmelze. GAU-Szenarien wie in Tscher-
nobyl (1985) bzw. Fukushima (2011) sind bei einem Fusionsreaktor ausgeschlossen. Nichtsdesto-
trotz ist die wirtschaftliche Nutzung der Fusionstechnologie aufgrund unterschiedlichster techni-
scher Hiirden noch nicht absehbar. Insbesondere ist die Materialwissenschaft gefordert, da die ein-
gesetzten Werkstoffe durch Temperatur und Bestrahlung bis aufs AuBerste belastet werden. Das

Ziel dieser Dissertation ist, der Bewiltigung einer dieser Fragestellungen ndher zu kommen.

1.1 Fusionstechnologie

Die Fusionstechnologie basiert auf dem Prinzip der Kernfusion, dem Verschmelzen zweier Atom-
kerne zu einem neuen Kern. Liuft dieser Prozess umgekehrt ab, so handelt es sich um Kernspal-
tung. Interessanterweise wurde der Effekt der Kern-Fusion (Ernest Rutherford, 1919) bereits vor der
-Spaltung (Otto Hahn, Lise Meitner und Fritz StraBmann, 1938) entdeckt, wihrend die heutige
technische Nutzung der Kernspaltung viel weiter vorangeschritten ist. Bedingung fiir das Zustande-
kommen des Fusionsprozesses ist die Uberwindung der sogenannten Coulomb-Energie, entstehend
durch die elektrische AbstoBung der beiden positiv geladenen Kerne, sodass ein geniigend kleiner
Abstand im Bereich von 10™° m die starke Wechselwirkung zwischen beiden Kernen ermoglicht
und diese verschmelzen lisst. Ob eine gegebene Kernfusion endo- oder exotherm verlduft, hangt
von der Energiebilanz der Ausgangs- und Endprodukte ab. Zu beriicksichtigen sind dabei die kineti-
schen Energien, die Bindungsenergien und letztlich die Energie der Massen gemél der Einstein-
schen Relativitdtstheorie. Von entscheidender Bedeutung fiir das Zustandekommen einer Kernfusi-
on ist der Wirkungsquerschnitt, der als MaB fiir die Wahrscheinlichkeit, dass die zusammenstof3en-
den Kerne miteinander reagieren, betrachtet werden kann. Zieht man das Proton, Wasserstoff-, He-
lium-, und Lithium-Atom bzw. die entsprechenden Isotope als Reaktionsteilchen in Betracht, so
ergibt sich eine beachtliche Anzahl an Kombinationsmoglichkeiten, die jeweils ihren spezifischen
Wirkungsquerschnitt und Energiebilanz aufweisen. Als am besten geeignet hat sich die Deuterium-
Tritium-Reaktion aufgrund des hohen Wirkungsquerschnittes und der frei werdenden thermischen
Energie erwiesen. Doch neben einem hohen Wirkungsquerschnitt sind auch eine hohe Temperatur,
eine hohe Teilchendichte sowie eine lange Einschlussdauer elementar wichtig fiir das Zustande-
kommen von Fusionsreaktionen. Die hohe Temperatur impliziert grofle kinetische Energien der
Reaktionsteilchen und die hohe Teilchendichte bzw. Einschlussdauer erhoht die Haufigkeit zweier
moglicher Zusammenstéfe. Zwei verschiedene technische Ansétze, der magnetische und der Trag-
heits-Einschluss, legen den Schwerpunkt jeweils auf zwei dieser drei Aspekte. Wéhrend bei der

Tragheitsfusion das Deuterium-Tritium-Gemisch im festen Aggregatszustand (7' < 20 K [1]) in kiir-
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zester Zeit (r< 10" s [2]) extrem verdichtet (7 = ~10°° m™ [2]) und aufgeheizt (7 ~ 10°-10'° °C
[2]) wird, nutzt man bei der Fusion mittels magnetischen Einschlusses ein extrem heilles
(T~ 1,5-10°°C [3]) Plasma im Grobvakuum (5 = ~10" m™[4]) iiber relativ lange Zeitriume
(t>1 s [5][6]). Die Themenstellung dieser Arbeit bewegt sich im Bereich der Forschung zur Fusion
mit magnetischem Einschluss, welche die Lorentz-Kraft, die im Magnetfeld auf sich bewegende
geladene Teilchen wirkt, nutzt, um die Teilchen nahe an den in sich geschlossenen Magnetfeldli-
nien zu halten. Die geladen Teilchen bewegen sich dabei in helixformigen Bahnen entlang der
Magnetfeldlinien.

Der derzeit grofite und fortschrittlichste Experimental-Fusionsreaktor, mit der engl. Bez. Internatio-
nal Thermonuclear Experimental Reactor, kurz ITER, wird im Rahmen eines internationalen For-
schungsprojektes in Cadarache, Frankreich, gebaut. Beteiligt sind derzeit die Nationen Ja-
pan, Russland, Volksrepublik China, Siidkorea, Indien, USA sowie die Europdische Atomgemein-
schaft. Der geplante Reaktor arbeitet nach dem Tokamak-Prinzip, welches zwei Spulen-Systeme,
bestehend aus toroidaler und poloidaler Feldspule, vorsieht um in der Summe mit dem Plasmastrom
ein verdrilltes torusformiges Magnetfeld aufzubauen.

DEMO (engl. DEMOnstration Power Plant) ist ein geplanter, aber noch nicht beschlosse-
ner Fusionsreaktor, der nach erfolgreichem Abschluss von ITER als erster Kernfusionsreaktor elekt-
rischen Strom iiber einen ldngeren Zeitraum erzeugen soll. Ziel ist die Vorfiithrung eines Kernfusi-
onsreaktors mit einer positiven Energiebilanz.

Neben diversen Problemstellungen, wie z.B. Sicherheit, Abfallmanagement, Plasmasteuerung, Va-
kuumbehélter, Fernwartung, Brennstoff- und Tritium-Handhabung ist die Materialwissenschaft ins-
besondere bei der Anwendung von Plasmawand- und Hochtemperaturbauteilen gefragt. Das Zu-
sammenwirken von zyklischer Belastung, bedingt durch das Tokamak-Prinzip, intensiver Teilchen-
bestrahlung aus dem Plasmainneren, hohen Temperaturen sowie begrenzter Auswahl an chemi-
schen Elementen (lediglich niedrigaktivierbare Elemente mit kurzer Zerfallsdauer stehen zur Verfii-
gung) bildet eine groBe Herausforderung fiir die Materialwissenschaft und erfordert deshalb ein
umfassendes Verstindnis der eingesetzten Materialien. Als Beispiel sei hier die Schidigung durch
Bestrahlung im geplanten DEMO-Reaktor genannt, die fiir Innenwandkomponenten mit 30 dpa pro
Jahr abgeschitzt wird [7]. Weiterhin erwartet man eine Transmutation des Wolframs, je nach ange-
nommenen mathematischen Modell, in ~6 At.-% Rhenium und ~3 At.-% Osmium wéahrend einer 5
jihrigen Betriebszeit [8]. Ubliche Strahlenbelastungen in der Kerntechnik erreichen bis zu 60 dpa
bei den Kerneinbauten und 10 dpa bei der Brennelementhiille [9] fiir die gesamte Lebensdauer eines
Leichtwasserreaktors. Dies entspricht bei einer Lebensdauer von 40 Jahren rund wenigen dpa pro
Jahr. Fiir die geplanten Kernreaktoren der 4. Generation werden hingegen ebenfalls Materialschadi-
gungen von bis 150 dpa in Betracht gezogen [10]. Strahlungsdosen und -spektren wie sie im DE-
MO-Reaktor erwartet werden, konnen derzeit in keiner Anlage reproduziert werden, sodass man auf
eine speziell hierfiir zu errichtende experimentelle Anlage, wie z.B. der geplanten International Fu-

sion Materials Irradiation Facility (IFMIF), angewiesen ist.
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1.2 Divertor-Komponenten

Divertorkomponenten werden in der Fusionstechnologie zum Abfiihren von Reaktionsprodukten,
welche im Reaktorplasma entstehen, verwendet. Das Aufnehmen hochenergetischer Teilchen geht
mit einem imensen Wirmefluss einher, der die eingesetzten Materialien stark belastet. Ein sehr ge-
eignetes Material fiir diesen Einsatzzweck ist Wolfram durch seine hohe Hitzebesténdigkeit und
extrem hohen Schmelzpunkt. Der Nachteil von Wolfram ist die Sprodigkeit bei Temperaturen un-
terhalb von 650 °C, sodass der Einsatz von duktilen Materialien wie Kupfer oder Stahl in kilteren
Bereichen der Struktur erforderlich ist. Ein vielversprechender Stahl fiir den Einsatz in Fusionsan-
lagen ist EUROFER97 [11][12], zum einen wegen der hohen Arbeitstemperatur von 550 °C und
zum anderen durch die geringe Aktivierbarkeit durch radioaktive Strahlung [13]. Erreicht wird die
geringe Aktivierbarkeit durch den ausschlieflichen Einsatz von gering aktivierbaren Elementen.
Dabei kommt es lediglich auf den Atomkern an, wohingegen die Elektronenschale irrelevant ist.
Die oxiddispergierte Variante von EUROFER97, genannt ODS-EUROFER [14], hat sogar eine
vorgesehene Arbeitstemperatur bis 650 °C.

Die Arbeitsgruppe von Herrn Norajitra des KIT entwickelt derzeit Konzepte eines heliumgekiihlten
Divertors fiir Fusionsreaktoren nach ITER. Die Uberlegungen dieser Dissertation beziehen sich
insbesondere auf den ‘helium-cooled divertor with multiple-jet cooling’ (HEMJ) Designtyp (siche
[15] bzw. Abb. 1.1). Das Design sieht eine maximale Warmeleistungsabfuhr von 10 MW/m? vor. Es
basiert auf eine Verbindung zwischen dem réhrenférmigen Stahlsockel und der Wolframkappe. In
einem frithen Entwicklungsstadium sah man einen Kupferschrumpfring vor, der beide Teile verbin-

den sollte.

9Finger
module

Y
//r/

DEMO J \
Divertor f

|
Cassette t//

<Tile 5 Lg

Thimble 4

Tungsten \ )

alloy (WL10) % 1Finger
X module

Cartridge
Steel

Abb. 1.1: Skizzen der Divertor-Kassette, des 9-Finger-Moduls und eines einzelnen Fingermoduls [16].
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Bestrahlungsexperimente mit Elektronen fiihrten jedoch bei dieser Verbindungsmethode bereits
nach sehr wenigen thermischen Zyklen zu einem Heliumleck. Ebenso konnten Lotverbindungen
dieses Problem nicht beheben [17][18]. Die Idee dieser Arbeit ist der Einsatz gradierter Verbin-
dungsschichten aus Wolfram und EUROFER97 zur Reduzierung von thermisch induzierten Span-

nungen.

1.3 Funktional gradierte Werkstoffe und Verbindungen

Das Konzept von funktional gradierten Werkstoffen wurde zum ersten Mal in der Weltraumfor-
schung von japanischen Wissenschaftlern im Jahre 1984 aufgegriffen [19]. Die Problemstellung
riihrte von einem Temperaturgradienten von 1000 K iiber eine Lange von 1 cm im Bereich des Hit-
zeschildes von Raumschiffen her. Zwar bewegte man sich beim Bauteildesign bei sehr hohen Tem-
peraturen im duktilen Bereich, sodass ein Werkstoff ausreichend wire, aber der starke Temperatur-
gradient flihrt zu thermisch induzierten Spannungen, die zum Bruch fithren kénnen. Die Wahl von
Werkstoffen mit entsprechenden thermischen Ausdehnungskoeffizienten je nach Position und Tem-
peratur im Gradienten war somit die Losung des Problems.

Auch in der Fusionstechnologie ist der Einsatz von funktional gradierten Materialien nicht neu. Fiir
das geplante ITER-Experiment wurde der Einsatz von gradierten Wolfram-Kupfer-Verbindungen
bei wassergekiihlten Divertoren untersucht [20][21][22][23][24][25].

Die Problemstellung der vorliegenden Arbeit beinhaltet zwar ebenfalls einen Temperaturgradienten
entlang der Divertorkomponente, dieser wird jedoch bei den FEM-Analysen aufgrund der geringen
Relevanz (ca. 100 K im Bereich der Verbindung [16]) sogar vernachléssigt. Der Temperaturgradi-
ent entlang der gesamten Divertorkomponente (> 1000 K [16]) wirkt sich jedoch auf die Material-
wahl aus, da jeder Werkstoff nur in einem gewissen Temperaturfenster einsetzbar ist. Deshalb steht
hier die Verwendung zweier Materialien mit unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffi-
zienten a;, im Vordergrund. Der Sprung von a;;, entlang der Verbindung fiihrt zu thermisch indu-
zierten Spannungen sowie zum Versagen des Bauteils. Ein stetiger Verlauf des thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten hilft im wortwortlichen Sinne die Situation zu entspannen.

Natiirlich ldsst sich der Verlauf des thermischen Ausdehnungskoeffizienten nicht allein festlegen,
sondern geht im besten Falle einher mit sdimtlichen Eigenschaften der beiden begrenzenden reinen
Materialien. Hierbei wird die Formulierung ,,im besten Falle* benutzt, da sich es sich bei den bei-
den Ausgangsmaterialien um Werkstoffe mit optimierten Eigenschaften handelt und es bei der gra-
dierten Zwischenschicht unweigerlich zur Bildung von intermetallischen Phasen und inkohérenten

Phaseniibergéingen kommt.

1.4 Die Strukturmaterialien

Insgesamt vier verschiedene Materialien (Wolfram, Wolfram-Dilanthantrioxid, EUROFER97,
ODS-EUROFER) wurden im Rahmen dieser Arbeit in Betracht gezogen und seien im Folgenden

kurz vorgestellt.
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1.4.1 Wolfram
Von allen reinen Metallen weist Wolfram den hochsten Schmelzpunkt bei 3423+30 °C auf [26][27].

Diese Eigenschaft korreliert meistens mit vorteilhaften Materialeigenschaften bei sehr hohen Tem-
peraturen, wie z.B. einer hohen Hitze- und Kriechbestidndigkeit. Des Weiteren ist eine geringe
Sputtererosion, hohe Zugfestigkeit, gute thermische Leitfdhigkeit sowie eine akzeptabel geringe
Aktivierbarkeit zu verzeichnen. Demgegeniiber stehen jedoch auch diverse Nachteile. Darunter fal-
len die Sprodigkeit bei tiefen Temperaturen sowie die Versprodung und Transmutation zu Rhenium
[28] durch Neutronenbestrahlung. Der Sprod-Duktil-Ubergang liegt je nach Kornorientierung zwi-
schen 370 und 430 °C [29][30]. Das in dieser Arbeit verwendete Wolframvollmaterial wird vom
Lieferanten Plansee in einer ersten Verdichtungsstufe durch Matrizen- bzw. kaltisostatischem Pres-
sen, anschlieBendem Sintern bei 2000-2500 °C, HeiBwalzen und abschlieBendem Gliithen [31] her-
gestellt. Die Herstellerangaben bzgl. thermischen Ausdehnungskoeffizient, 0,2 %-Dehngrenze und
Zugfestigkeit sind in Abb. 1.2 dargestellt. Verwendete Wolframpulver werden in den Kapiteln 5.2,

5.3 und 5.4 nochmals gesondert beschrieben.
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Abb. 1.2: (a) Linearer therm. Ausdehnungskoeffizient sowie (b) 0,2%-Dehngrenze (in rot) und Zugfestigkeit (in
blau) von W (Blechmaterial, 1 mm Dicke, spannungsarmgegliiht) in Abhéngigkeit der Temperatur [31].

1.4.2 Wolfram-Dilanthantrioxid

Die osterreichische Firma Plansee AG fiihrt unter dem Produktnamen WL10 eine Wolframlegie-
rung mit verbesserten Materialeigenschaften im Vergleich zum reinen Wolfram. WL10 ist eine mit
Lanthanoxid dotierte W-Basislegierung. Der Gehalt an La,Os betrdgt dabei 1 Gew.-%. Das Gefiige
und somit die Eigenschaften des Werkstoffes sind wie beim reinen Wolfram stark vom Umform-
grad abhédngig. Laut Angaben des Herstellers bietet WL10 folgende Vorteile [31]:

e bessere Kriechbestiandigkeit e hohere Warmfestigkeit

e hohere Rekristallisationstemperatur e bessere Bearbeitbarkeit

Die Spannungs-Dehnungs-Kurven (Abb. 1.3) von W und WL10 sind nahezu deckungsgleich, wes-
wegen beide Materialien in den FEM-Simulationen nicht weiter unterschieden werden.
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Abb. 1.3: Spannungs-Dehnungs-Kurven von (a) W und (b) WL10 [32].

Die Messung einer Flachzugprobe ist in rot und die einer Rundzugprobe ist in blau dargestellt.

1.4.3 EUROFER97

Stahl ist aufgrund der geringen Kosten und seiner Vielseitigkeit als Strukturmaterial in der heutigen
Welt nicht mehr wegzudenken. Auch in der Fusionstechnologie besteht der Bedarf, Stahl als kos-
tengilinstigen Werkstoft tiberall einzusetzen wo es mdglich ist. Aufgrund der hohen Strahlenbelas-
tung fiir das Material in einem Fusionsreaktor und dem Ziel radioaktiven Abfall so gut wie mdglich
zu vermeiden, erfolgte eine sehr sorgfiltige Wahl der Legierungselemente. Im Laufe der For-
schungsentwicklung kristallisierte sich hierbei die ferritisch martensitische Mikrostruktur als die
vielversprechendste heraus.

Die Entwicklung und Charakterisierung von EUROFER97 erstreckt sich iiber fast zwei Jahrzehnte,
in denen mehrfach Schmelzchargen hergestellt wurden. Insbesondere seien hier die erste grofere
Charge (3,5 t, Ergebnisse publiziert in [33]) und die zweite groBere Charge (8 t, Ergebnisse publi-
ziert in [34]) genannt. Das in dieser Arbeit verwendete EUROFER97 ist zu Platten (25 mm Dicke)
gefertigtes Material der zweiten Charge mit der Bezeichnung 993402, welches bei 980 °C fiir
30 min normalisiert und anschlieend bei 760 °C fiir 90 min angelassen wurde. Die chemische Spe-
zifikation sowie die tatsdchlich identifizierte Zusammensetzung bei chemischen Analysen sind in

Tab. 1.1 angegeben.
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Element  Spezifikation Spezifikation chem. Analyse = chem. Analyse

Minimum Maximum d. Herstellers KIT-intern

Cr 8,5 9,5 8,95 8,89+ 0,16

C 0,09 0,12 0,105 0,0096 + 0,003
Mn 0,2 0,6 0,55 0,530 + 0,002

P 0 0,005 0,0025 <0,0015

S 0 0,005 0,001 < 0,001

A% 0,15 0,25 0,202 0,180 £+ 0,006

B 0 0,001 0,0008 0,00024 + 0,00001
N, 0,015 0,045 0,038 0,0370 £ 0,0006
0O, 0 0,01 0,0011 0,0037 £ 0,0002
W 1,0 1,2 1,04 1,059 + 0,005
Ta 0,05 0,09 0,140 0,148 £ 0,005
Ti 0 0,01 - -

Nb 0 0,001 0,004 0,000041 £ 0,000001
Mo 0 0,005 0,005 0,00037 £ 0,00001
Ni 0 0,005 0,030 0,0183 £ 0,0006
Cu 0 0,005 0,005 0,0032 £+ 0,0002
Al 0 0,01 0,005 0,0155 +0,0003

Si 0 0,05 - -

Co 0 0,005 0,009 0,0032 £+ 0,0001

As+Sn+Sb+Zr 0 0,05 < 0,009 < 0,001

Tab. 1.1: Spezifikation sowie Ergebnisse chem. Analysen der Teilcharge 993402 von EUROFER97-2 [34].

(Angaben in Gewichtsprozent)

Zwar wird in der Literatur zur namentlichen Unterscheidung die zweite Charge mit EUROFER97-2
bezeichnet, doch da hier ausschlieBlich EUROFER97-2 verwendet wurde, wird auf die explizite
Angabe des Suffixes ,,-2* verzichtet. Kornvergroferung tritt bei EUROFER97 ab Temperaturen
von 1050 °C auf [35]. Eine Teil-Austenitisierung geschieht bereits ab 800 °C und die vollstéindige
Austenit-Bildung bei 900 °C [34]. Die Dichte von EUROFER97 betrigt nach eigener Messung
7,866 g/cm?. Der lineare therm. Ausdehnungskoeffizient wird in [36] mit a;=12,7-10° K angege-
ben und wurde dabei anhand von Rontgendiffraktometrie-Spektren bestimmt. Die Sprod-Duktil-
Ubergangstemperatur befindet sich je nach Orientierung im Temperaturbereich zwischen -80 °C
und -120 °C [34]. Abb. 1.4 zeigt mechanische Eigenschaften beim einachsigen Zugversuch sowie
eine lichtmikroskopische Aufnahme der gedtzten Oberflédche.
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Abb. 1.4: (a) 0,2%-Dehngrenze sowie Zugfestigkeit der Teilcharge 993402 von EUROFER97-2 in Abhiingigkeit
der Temperatur [34]. (b) Mikrostruktur der geitzten polierten Oberfliche desselben Materials [34].

1.4.4 ODS-EUROFER

Das im vorigen Abschnitt beschriebene EUROFER97 ist fiir Anwendungen bis zu einer Temperatur
von 550 °C entwickelt worden. Zum Zwecke einer weiteren Effizienzsteigerung eines zukiinftigen
Fusionsreaktors wird die Entwicklung eines oxiddispersionsgehirteten Stahls, welcher fiir Tempera-
turen bis zu 650 °C einsetzbar ist, angestrebt. Diese erweiterte Einsetzbarkeit ist hauptsédchlich in
einem verbesserten Kriechverhalten begriindet. Die Oxiddispersionshéirtung ist eine Form von Teil-
chenhértung, bei der Oxidpartikel ein Hindernis fiir Versetzungsbewegungen darstellt. Neben der
Kriechfestigkeit bei hohen Temperaturen kann somit auch die Zugfestigkeit angehoben werden.
Ergebnisse von Zeitstandversuchen und Zugversuchen des hier betrachteten ODS-EUROFER-
Plattenmaterials konnen in Tab. A.1 bzw. in Abb. A.1 des Anhang A eingesehen werden.

Anders als EUROFER97, welches schmelzmetallurgisch produziert wird, sind die bisherigen ODS-
Prototypen pulvermetallurgisch entstanden [37]. Diverse Prototyp-Chargen wurden am Centre of
Researching Plasma Physics (CRPP) in der Schweiz [38] gefertigt. Dazu wurde zundchst gew6hnli-
ches EUROFER97-Material pulververdiist und gesiebt. Die Partikel mit einem Durchmesser kleiner
als 45 pm wurden anschlieBend mit Y,Os-Partikel fiir 24 Stunden in einer Kugelmiihle unter Argon-
Atmosphdre vermischt. Der Gewichtsprozentanteil der Yttriumoxide betrdgt dabei 0,3 und die
AusgangspartikelgroBBe 10-30 nm. Der nichste Herstellungsschritt bestand aus dem uniaxialen Vor-
kompaktieren bei 35 MPa und 1100 °C fiir 7 Minuten unter leichtem Vakuum bei 150 mBar um die
Porositit weitestgehend zu senken. Die abschlieBende hydrostatische Kompaktierung geschah bei
180 MPa und 1000 °C fiir 1 Stunde.

1.5 Konzeptionelle Vorgehensweise

Ziel dieser Arbeit ist die Entwicklung und Optimierung einer geeigneten gradierten Fligemethode
von Wolfram und EUROFER97 fiir den Einsatz in Divertorkomponenten. Dazu wurde zunéchst auf

theoretischer Ebene der zu erwartende Vorteil eines gradierten Ubergangs gegeniiber einer Direkt-
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verbindung bzw. Litverbindung abgeschitzt. Zu diesem Zweck wurden FEM-Simulationen durch-
gefiihrt, die Aufschluss iiber die auftretenden Spannungen und inelastischen Dehnungen geben.
Weitergefiihrt wurde die Analyse durch eine Abschitzung der Kriechschiddigung, Ermiidung und
Ausfallwahrscheinlichkeit unter betriebsdhnlichen Bedingungen. Diese Informationen ermdéglichen
es Anforderungsmerkmale der Verbindungsschicht beziiglich Schweilltemperatur, Dicke, Neigung
und Gradierungsverlauf abzuleiten. Die Ergebnisse dieser theoretischen Analyse sind in Kapitel 2
dargelegt.

Basierend auf den Anforderungsmerkmalen der gradierten Schicht wurden in einem zweiten Ar-
beitsschritt geeignete Herstellungsprozesse ausfindig gemacht. Eine umfassende theoretische Be-
trachtung der technischen Aspekte in Hinblick auf die Machbarkeit und der zu erwartenden
Schichtqualitit wird in Kapitel 3 beschrieben. Einige Informationen werden dabei anhand bereits
vorhandener Erkenntnisse des Wolfram-Kupfer-Systems abgeleitet. Bei dieser Bewertung wurden
vier Verfahren ausgewéhlt und in Kooperation mit externen Partnern experimentell erprobt. Hier sei
erwihnt, dass diese Verfahren nicht kompromisslos den abgeschétzten Anforderungen gerecht wer-
den. Jedes Verfahren bietet Vor- und Nachteile und zeigte auch erst im Experiment spezifische
Probleme, die sukzessive ausgemerzt werden konnten bzw. teilweise noch ungeldst sind.

Kapitel 4 umfasst eine detaillierte Beschreibung der in dieser Arbeit verwendeten materialwissen-
schaftlichen Analysemethoden. Die experimentellen Ergebnisse dieser Analysen sind in Kapitel 5
zusammengefasst. Die konzeptionelle Vorgehensweise bei der Herstellung gradierter Schichten war
dabei fiir jedes ausgewdhlte Verfahren gleich. Zuniachst wurde die Machbarkeit experimentell iiber-
priift, ob das jeweilige Verfahren fiir die Herstellung von ungradierten Wolfram/EUROFER97-
Kompositen geeignet ist. Nach erfolgreicher Charakterisierung der ungradierten Proben, folgte in
einem zweiten Schritt die Herstellung gradierter Schichten. Diese wurden in einem weiteren Schritt
mit Wolfram- und EUROFER97-Vollmaterial gefiigt. Ein abschlieBender Thermozyklierversuch
der gefiigten Bauteile, welche die relevante rohrenformige Geometrie aufweisen, belegte die prinzi-
pielle Eignung gradierter Wolfram/EUROFER97-Verbindungen fiir Divertor-Komponenten.
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2 FEM-Analyse

Eine der schwerwiegendsten Problematik beim Fiigen von Materialien mit unterschiedlichen ther-
mischen Ausdehnungskoeffizienten, wie z. B. Wolfram und Stahl, sind thermisch induzierte Span-
nungen, die ein Versagen der Verbindung verursachen konnen. Eine Moglichkeit diese Beanspru-
chung zu reduzieren besteht darin, eine funktional gradierte Schicht zwischen den zu verbindenden
Materialien einzufiigen, die einen kontinuierlichen, statt unstetigen, Verlauf der Materialeigenschaf-
ten gewidhrt. Verschiedene Varianten solch gradierter Verbindungen wurden mithilfe der Finite-
Elemente-Methode (FEM) analysiert. Anhand eines vereinfachten Modells wurden sechs verschie-
dene Ubergangsverldufe miteinander verglichen. Betrachtet wurden die direkte, die geldtete und die
linear gradierte Verbindung (siche Abb. 2.1) sowie drei weitere Ubergangs-Funktionen, die zwei
bzw. vier Zwischenschichten sowie einen quadratischen Ubergang (sieche Abb. 2.2) reprisentieren.
Der quadratische Ubergang wird durch eine quadratische Funktion beschrieben, dessen Funktions-
argument die y-Position und der Funktionswert das Gradierungsniveau ist. Das Ziel der Simulation
ist es, das Potenzial der Gradierung beziiglich der Verringerung der Eigenspannungen und damit
verbundenen Verbesserung der thermo-mechanischen Eigenschaften und des Versagensverhaltens
der Verbindung zu identifizieren. Somit erlauben die durchgefiihrten FEM-Simulationen eine Ab-
leitung der optimalen Schichtdicke fiir die Herstellung der heliumgekiihlten Divertorkomponente
mit gradierter Verbindungsschicht.

In den numerischen Simulationen entsprechen samtliche Materialeigenschaften (thermischer Aus-
dehnungskoeffizient, Streckgrenze, Elastizitdtsmodul, Kriechparameter) dem Gradierungsniveau. In
den Kapiteln 2.4, 2.5 und 2.6 wurden diese sechs verschiedene Verldufe der Materialeigenschaften

entlang der Verbindungsschicht, wie in Abb. 2.1 und Abb. 2.2 dargestellt, numerisch analysiert.

direkte Verbindung Latverbindung linear gradierte Verbindung
s | | ! o | | | |
= N - = ISR S R B
EN N | EN
EUROFERY97 Wolfram EUROFER97 Wolfram EUROFERY97 Wolfram
Materialeigenschafien Materialeigenschaften Materialeigenschaften
Abb. 2.1: Verlauf der Materialeigenschaften entlang der Verbindung
fiir eine direkte, gelotete und linear gradierte Verbindung.

2 Schichten 4 Schichten quadratisch gradierte Verbindung
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v &+ G 1
%, :, | L,

EUROFER97 Wolfram EUROFER97 Wolfram EUROFER97 Wolfram
Materialeigenschaften Materialeigenschaften Materialeigenschaften

Abb. 2.2: Verlaufsfunktion der Materialeigenschaften fiir eine Verbindung

bestehend aus 2 Schichten, 4 Schichten und einer quadratischen Gradierung.
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2.1 Theoretische Uberlegungen

In den Simulationen wird davon ausgegangen, dass jede Materialeigenschaft, vom thermischen
Ausdehnungskoeffizienten tiber dem E-Modul bis zur Streckgrenze, in einem linearen Zusammen-
hang zum Gradierungsniveau steht. Die Berechtigung dieser Annahme soll im Folgenden diskutiert

werden.

Die Literatur bietet eine Vielfalt an theoretischen Modellen (Turner [39], Kerner [40], Thomas [41],
Tummala & Friedberg [42], Taya [43]) fiir die Abschidtzung des thermischen Ausdehnungskoeffi-
zienten a,, fiir zweiphasige Komposite. Weitere Modelle (Schapery, Chamis, Rosen & Hashin)
beschreiben unter anderem das Verhalten von faserverstirkten Kompositen. Dabei handelt es sich
nicht in allen Féllen um metallische Komposite, sondern auch um Polymere (Turner, Thomas) und
Keramiken (Taya). Prinzipiell vorstellbar ist eine Abhéngigkeit von @, basierend auf der Volu-
men-, Massen- sowie Atomkonzentration. Durchgesetzt hat sich jedoch in allen theoretischen Mo-
dellen, diese in Abhdngigkeit der Volumenkonzentration zu beschreiben. Im Folgenden soll die
lineare Variante mit den beiden bekanntesten Modellen, von Turner und Kerner, sowie dem Modell

von Thomas miteinander verglichen werden:

Lineare Interpolation: A = AUy + apvy 2.1
AmVmKm+a,vp,K
Modell von Turner [39]: a, = R s (2.2)
VmKm+vpKp

amvmKm , pVpKp

. _ 3Km+4Gm 3Kp+4Gm (2.3)
Modell von Kerner [40]: @ = T oKy
3Km+4Gm  3Kp+4Gm
Modell von Thomas [41]: T =A™+ @y’ (2.4)

wobei a; den therm. Ausdehnungskoeffizienten, v; die Volumenkonzentration, K; der Kompressi-
Ej

2(1+vy)

onsmodul, v; die Querkontraktionszahl und G; = den Schermodul der jeweiligen Phase i

darstellt. Die Indizes k, m und p stehen fiir das Komposit, die Matrix-Phase und die Partikel-Phase.
Abb. 2.3 stellt diese drei Modelle sowie die lin. Interpolation einander gegeniiber fiir ein Wolf-
ram/EUROFER97-Komposit. Deutlich erkennbar ist eine Tendenz der Modelle, kleinere Ausdeh-
nungskoeffizienten vorherzusagen als dies bei der linearen Interpolation der Fall ist. Wéhrend das
Modell von Turner lediglich hydrostatische Spannungen vorsieht, werden im Modell von Kerner
auch Scherspannungen beriicksichtigt, die durch zufillig verteilte sphirische Korner in einer Mat-
rix-Phase herriihren. Das Modell von Thomas ist zwar fiir Polymere erdacht worden, soll hier aber
dennoch als Abschitzung des Wertebereichs flir a;, dienen. Zweifelsfrei ist die lineare Interpolati-
on keine exakte Beschreibung, allenfalls gilt sie bei Abwesenheit von Wechselwirkungen der ver-

schiedenen Phasen. Doch da die Abweichungen nur sehr moderat sind und nicht generell eine Ant-
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wort gefunden werden kann, welches Modell am geeignetsten ist, dient die lineare Interpolation
weiterhin als eine akzeptable Annahme. Die hohe Komplexitit von Metallkompositen, etwa weil
sich die Konstituenten plastisch verformen, erfordert fiir eine exakte numerische Analyse eine expe-
rimentelle Uberpriifung fiir jedes betrachtete Komposit.

12 T T T R T
- linear
o1 F N Turner i
b \\ Kerner
= : N Thomas
= 10 N T
= N
3 N
5 °f S 1
£ N
Eﬂ 8+ AN W-Matrix s
g NN
370 1
32 S
é’ 6 \\ T
. EUROFER97-Matrix N
= N
— 5 . _~ 4
o
- 4 1 1 1 1
0 0.2 04 0.6 0.8 1

Vol.% W
Abb. 2.3: Vergleich verschiedener Modelle fiir die Abschitzung
des therm. Ausdehnungskoeffizienten von EUROFER97-Wolfram-Kompositen.

Die simpelste Mischungsregel fiir die Abschitzung des Elastizititsmoduls ist die lineare von
Voigt [44]. Sie entspricht dem Modell von parallel geschalteten Federn. Eine weitere sehr bekannte
Mischungsregel ist die von Reuss [45], welche dem Modell in Reihe geschalteter Federn entspricht
und ebenso keine Wechselwirkung zwischen den Phasen annimmt. Die beiden genannten Mi-
schungsregeln bilden zusammen die Ober- bzw. Untergrenze moglicher E-Modul-Werte fiir zwei-
phasige metallische Matrixkomponenten. Engere Grenzen wurden von Hashin & Shtrikman [46]
vorgeschlagen. Halpin und Tsai [47] verfolgten einen empirischen Ansatz und entwickelten allge-
meine Gleichungen, die {iber einen Parameter ¢ an experimentelle Daten angepasst werden konnen.
Halpin schldgt in seinem Buch [48] fiir isotrope Partikel-Komposite & = 2 + 40vp10 fiir die Be-
rechnung des E-Moduls vor. Die Gleichungen zur Abschédtzungen des Elastizitdtsmoduls gemif3 den

vier genannten Modellen sind im Folgenden aufgelistet:

Modell von Voigt [44]: Ey = Epnvm + Epvp (2.5)
v v\l (2.6)
Modell von Reuss [45]: Ey = (E—m + E—p>
m p
2.7)
Modell von Halpin & Tsai [47]: Ej, =E, 1;_6%
D
Ep—Enm
n P (2.8)
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Modell von Hashin & Shtrikman [46]:

E, = 9K, (1 + 30—’2‘)_1 (2.9)
 Unter = K + v, (Kp_le + 31(::2%)_1 (2.10)
K, Over = K, + U, (Kml—Kp + 35:2 Gp)_l @.11)
GUMT =Gty (a,,_lcm + Sﬁgg(g’jg:ffgnf))_l (2.12)
GkOber =G, + vy (Gml_ - 56G1;p((31jfp++zf:p)))_1 2.13)

Die Indizes &, m und p identifizierten das Komposit, die Matrix- und die Partikel-Phase. £, K und G
sind der Elastizitits-, Kompressions- und Schubmodul. Die Volumenkonzentration der jeweiligen
Phase wird mit v bezeichnet. Die Gleichungen (2.9) bis (2.13) gelten fiir linear-elastisches isotropes
Materialverhalten und K,, > K. In Abb. 2.4 ist die Bandbreite der Schitzwerte fiir den E-Modul
von Wolfram/EUROFER97-Kompositen dargestellt. Die zur Berechnungen verwendeten Material-

kennwerte bei Raumtemperatur sind aus Tab. 2.3 entnommen.
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Abb. 2.4: Vergleich verschiedener Modelle fiir die Abschéitzung
des Elastizitiitsmoduls von EUROFER97-Wolfram-Kompositen.

Kriechparameter und Spannungskennwerte wie Streckgrenze, Zugfestigkeit und Bruchspannung
héngen nicht blo von der chemischen Zusammensetzung, sondern in hohem Mafle auch von der
Mikrostruktur ab. Man denke an die sich stark unterscheidenden Eigenschaften von gehértetem und
vergiitetem Stahl mit ein und derselben chemischen Zusammensetzung. Insofern ist eine detaillierte
Abschitzung dieser Kennwerte allein anhand der Wolfram- bzw. EUROFER97-Konzentration von
geringer Aussagekraft.

Die Querkontraktionszahl wird fiir die beiden zu fligenden Materialien ndherungsweise als iden-
tisch angenommen, sodass sich eine Diskussion iiber mogliche Werte innerhalb der gradierten
Schicht eriibrigt.
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Fiir Stahl wird angesichts der gleichméBigen Verteilung der Kornorientierungen weitestgehend ein
isotropes Materialverhalten beobachtet. Aufgrund der ldnglichen Koérner, die vom Walzen herriih-
ren, ist dies bei Wolfram bzw. WL10 allerdings nicht gegeben. Dies wirkt sich nur im geringen
Male auf den E-Modul aus, sehr wohl jedoch auf die Kerbschlagzihigkeit [30]. Nichtsdestotrotz

werden die Materialeigenschaften in den FEM-Simulationen durchgehend als isotrop angenommen.

2.1.1 Abschatzung der Radiusabnahme beim Abkiihlen

Dieser Abschnitt soll in einer kurzen Abschitzung die Differenz der Radien der beiden zu fligenden
Rohre bei Anderung der Temperatur fiir eine spétere Diskussion bereitstellen. Angenommen die
Anfangstemperatur betrage Ty, so wiirde ein Abkiihlen auf T; den Radius r eines Rohres mit dem

thermischen Ausdehnungskoeffizient @ um
Ar=a-(Ty —T.) (2.14)

verringern. Die Differenz in  der Radiusabnahme zwischen eines Wolframrohres
(ay =4,4-107°-2) und eines Stahlrohres (ap, = 12,0-107°-2) wiirde bei Ty = 1000 °C,

T, =0°C undr = 7 mm
(ape - aw) ‘T (TH - TL) = 53,2 Hm (215)

betragen.

2.2 Numerisches Modell

Fiir die Durchfiihrung der FEM-Simulationen wurde die Software ABAQUS (Version 6.9-1) von
der Firma Simulia® verwendet [50]. Das FEM-Modell besteht aus einer achsensymmetrischen
Schale mit einer Dicke von 1 mm und hat die Form eines 23 mm langen Rohres bei 6,5 mm Innen-
durchmesser mit einer kugelformigen Kappe an einem Ende. Es ist unterteilt in drei Sektionen, wel-
che in Abb. 2.5 (a) gezeigt sind. Die obere dem Plasma zugewandte Sektion besteht aus Wolfram
und die untere aus EUROFER97. Verbunden sind sie durch eine Verbindungs-Sektion, welche die
gradierte Schicht enthilt. Die einzige Randbedingung ist ein fixierter Knotenpunkt in y-Richtung,
sodass das Modell nicht wegdriften kann. Die x- und z-Achsen sind jeweils senkrecht zur Symmet-
rieachse (x = z = 0), die parallel zur y-Achse verlduft. Belastet wird das Modell iiber ein homoge-
nes Temperaturfeld, welches sich zeitlich éndert. AuBere Krifte bzw. weitere Randbedingungen
werden nicht ausgeiibt. In Tab. 2.1 sind weitere ABAQUS-spezifische Simulationsdetails zusam-

mengefasst.
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Abb. 2.5: (a) Skizze des FEM-Modells (Abmessungen in mm)
und (b) Ausschnitt des Gittermodells mit 0=20 pm.

Parameter Wert

Prozedurtyp statisch / viskoplastisch
nlgeom deaktiviert

cetol le-4

Bauteiltyp achsensymmetrisch verformbar
Verfestigung ideal-plastisch

Elementtyp CAXS8R

Tab. 2.1: Simulations-Details.

Folgende Dicken fiir die gradierte Schicht wurden gewihlt und durchgerechnet: d € {0, 10, 20, 50,
100, 200, 500, 1000, 1500, 2000, 3000, 4000} wm. Zur Angabe des Gradierungsniveaus wird eine
Feldvariable f, deren Wert von 0 bis 1 reicht, verwendet. Dabei entspricht der Wert 0 den Wolf-
rameigenschaften und der Wert 1 den EUROFER97-Eigenschaften. Fiir Zwischenwerte werden die
Materialeigenschaften aufgrund der Voriiberlegungen in Kapitel 2.1 linear interpoliert. Da die
Schichtdicke sich iiber zwei Grolenordnungen erstreckt, ist es notwendig fiir jede Dicke angemes-
sene Gittermodelle zu benutzen. Hierfiir wurden sieben Gittermodelle erstellt, wobei die Linge o
e {20, 200, 500, 1000, 2000, 3000, 4000} um stets einen Bereich mit feinem Netz, bestehend aus
gleichgro3en 10 um hohen und 20 pm breiten viereckigen Elementen mit waagrechter Orientierung
abmisst (Abb. 2.5 (b)). Eine genaue Beschreibung der Gittererstellung ist im Anhang B und eine
Diskussion bzgl. der Gitterabhingigkeit ist im Anhang C gegeben. Die Benutzung von gleichgrof3en
Elementen in den relevanten Bereichen, wo die Spannungen bzw. Dehnungen maximal sind, garan-
tiert die Vergleichbarkeit {iber die verschiedenen Gittermodelle hinweg. Tab. 2.2 zeigt die verwen-

deten Kombinationen aus Gittermodell und Schichtdicke.
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Bezeichnung  Anzahl Dicke in um
Elemente 0 10 20 50 100 200 500 1000 1500 2000 3000 4000
m20 2701 © @ o
m200 3593 ® [ )
m500 5113 °
m1000 7602 L4
m2000 12604 ) °
m3000 17553 °
m4000 23181 o

Tab. 2.2: Verwendetes Gittermodell fiir jede Schichtdicke.

Zur Simulation eines heilen Herstellungsprozesses des Fingerhuts, z.B. Diffusionsschweiflen oder
Loten, wurde die Anfangstemperatur auf 800 / 900 / 1000 °C festgelegt, was gleichzeitig auch den
spannungsfreien Gleichgewichtszustand darstellt. AnschlieBend wird das FEM-Modell durch Varia-
tion der Temperatur beginnend mit einer Abkiihlung auf 0 °C innerhalb von 100 s belastet. Hierzu
wird eine elasto-plastische Simulation durchgefiihrt, bei der aufgrund der relativ kurzen Zeitdauer
Kriecheffekte vernachldssigt werden. Ankniipfend an diese erste Abkiihlphase wird die Temperatur
zwischen 0 °C und 650 °C zykliert und entspricht damit dem Operationszyklus eines Tokamak-
Fusionsreaktors. Da Kriechen, insbesondere von EUROFER97, zumindest wihrend der langen Hal-
tezeit bei 650 °C [51] entscheidend ist, wird die Simulation elasto-viskoplastischer Art durchge-
fiihrt. Die Anderung der Temperaturen wihrend des Zyklierens erfolgt linear. Abb. 2.6 zeigt den

Temperaturverlauf der ersten Abkiihlung sowie des ersten Zyklus.

Variable Wert

1T, 7, 1000 °C

1 T, 650 °C

4Ty Iy 0. O.C

l 100s

- I Os

] Iy 36005

! 86400s

T H
0 O T - 3600s

Zeit
Abb. 2.6: Temperaturverlauf: Abkiihlphase nach der Herstellung und 1. therm. Zyklus.

Die Spannungsberechnung wurde mit dem von ABAQUS zur Verfiigung gestellten viskoplasti-
schen Materialmodell durchgefiihrt. Charakteristisch ist dabei die additive Zerlegung der Gesamt-

dehnung ¢ in elastische Dehnung &,;, inelastische Dehnung ¢;;,, und thermische Dehnung &;,:
E=¢Eq t Eint&m (2.16)

Die elastische Dehnung ist dabei mit der Spannung iiber die allgemeine dreidimensionale Form des

Hooke‘schen Gesetzes verkniipft. In x-Richtung berechnet sich die elastische Dehnung wie folgt:

&5 = % [0 —v(ay + 0,)] (2.17)
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Die thermische Ausdehnung wird proportional zur Temperaturinderung angenommen:
Eth = a(T - To) (218)

Die inelastische Dehnung ¢;,, setzt sich dabei zusammen aus plastischer Dehnung &,; und Kriech-

dehnung &,
Ein = Ep1 t+ Ecr (2.19)

Fiir die plastische Verformung wird dabei auf die von Mises‘sche FlieBbedingung [52] zuriickge-
griffen, wihrend die Kriechdehnung durch das Norton‘sche-Kriechgesetz beschrieben wird.

2.3 Materialeigenschaften

Die erste Abkiihlphase beriicksichtigt lediglich elasto-idealplastisches Materialverhalten, wofiir ein
temperaturabhéngiger Elastizititsmodul E sowie eine temperaturabhingige Streckgrenze R,, aber
ein konstanter thermischer Ausdehnungskoeffizient a;;, benutzt wird. Zwar ist a;; genaugenommen
ebenfalls temperaturabhidngig, siche Abb. 1.2, aber nur in vernachlissigbarem Umfang. Sprunghafte
Anderungen von a;, aufgrund von Phasenumwandlungen werden ebenfalls vernachlissigt, was im
betrachteten Temperaturbereich von 0 bis 1000 °C fiir Wolfram gerechtfertigt ist. Das Eisen-
Chrom-System hingegen weist in der Tat eine Phasenumwandlung in die Austenit-Phase ab 800-
900 °C auf [34], wenngleich diese bei den Simulationen vernachldssigt wird. Das -elasto-
idealplastische Materialverhalten bedeutet, dass die Zugfestigkeit gleich der Streckgrenze ist, also
R;, = Ry,. Dies ist mit dem geringen Unterschied beider Kennwerte zu rechtfertigen (sieche Abb. 1.2
und Abb. 1.4). Die einzelnen Werte werden in Tab. 2.3 gezeigt und in Abb. 2.7 illustriert. Wahrend
Wolfram und EUROFER97 ausreichend charakterisiert sind, konnen die Materialeigenschaften fiir
ODS-EUROFER nur abgeschitzt werden. Eine Erldauterung und Diskussion zur getroffenen Wahl
wird im Anhang A gegeben. Die Poissonzahl ist jederzeit und iiberall 0,3. Fiir die Simulation der
darauffolgenden thermischen Zyklen wird in einer visko-plastischen Analyse zusétzlich Kriechdeh-
nung beriicksichtigt. Dazu wird folgende Formel zur Berechnung der Kriechdehnungsrate benutzt,
die eine naheliegende Annahme, basierend auf der Multiplikation des Gradierungsniveaus f mit

beiden Materialkonstanten des Nortons Kriechgesetzt, darstellt:
ép=f C-ofm (2.20)

C und n sind ebenfalls temperaturabhédngig (siche Tab. 2.5). Die Kriechdehnung von Wolfram wird
vernachléssigt. Eine Diskussion beziiglich der getroffenen Annahme (2.20) ist im Anhang D zu

finden.
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Abb. 2.7: (a) Streckgrenze und (b) E-Modul jeweils in Abhéingigkeit der Temperatur aufgetragen.

Temperatur E-Modul E-Modul Streckgrenze Streckgrenze CTE CTE

Wolfram EUROFER97 Wolfram EUROFER97 Wolfram EUROFER97

in °C in MPa in MPa in MPa in MPa inK?! inK!
20 397938 217260 1360,46 545,57

200 397270 207327 1154,17 483,62

400 394480 197123 947,86 446,99
600 389508 177589 764,79 298,32

700 386210 161024 681,67 134,79  4,4E-6 1,2E-5
900 377970 55800 531,74 50,00
950 375580 43880 497,57 36,70
1000 373050 33800 464,69 29,00
1050 370370 30000 433,09 23,00

Tab. 2.3: Elastische & plastische Materialeigenschaften der im FEM-Modell benutzten Materialien [53][54].

Temperatur Streckgrenze
ODS-EUROFER

in °C in MPa
20 840,91
250 771,02
350 733,25
450 618,95
550 408,30
650 237,39
750 188,91
900 50,00
950 36,70
1000 29,00
1050 23,00

Tab. 2.4: Plastische Materialeigenschaften der im FEM-Modell benutzten ODS-EUROFER [55].

Fiir Temperaturabhidngigkeiten bietet ABAQUS lediglich eine lineare Interpolation fiir Materialei-
genschaften, was zwar fiir den Parameter n ausreichend ist, nicht jedoch fiir den Parameter C, wel-
cher sich iiber sechzig Gro3enordnungen erstreckt. Dazu wurde eine sogenannte 'user subroutine' in
der Sprache FORTRAN programmiert um eine logarithmische Interpolation zwischen den bekann-

ten Temperaturpunkten zu verwirklichen. Fiir die gegebenen Punkte C;, C, , T; und T, berechnet
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sich der Wert fiir C wie folgt:

1g(C2)-18 (C1) .
c(ry = 100" Fo e ) (221)

Abb. 2.8 zeigt eine doppeltlogarithmische Auftragung der Kriechdehnungsrate der in der FEM-
Simulation angenommenen Materialeigenschaften fiir EUROFER97 iiber die Spannung bei ver-
schiedenen Temperaturen. Die real gemessenen Daten liegen innerhalb des dargestellten roten
Rechtecks, sodass der Bereich auBerhalb groBen Abweichungen unterliegen kann. Der duflere Wer-
tebereich hat zwar geringen Einfluss auf die Ergebnisse, ist aber dennoch essentiell fiir die Durch-

fiihrung der Simulation. Die genauen Datenwerte fiir die Kriechparameter C und n sind in Tab. 2.5

eingetragen.
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Abb. 2.8: Kriechdehnungsrate des simulierten EUROFER97 bei verschiedenen Temperaturen

(Das rote Rechteck umrandet den Bereich, in dem tatséichlich gemessene Datenpunkte liegen).

Material EUROFER97 ODS-EUROFER
Temperatur n C n C
in °C in 10°h" MPa™ in 10° h”' MPa™"
0 23 1,000E-80 23 1,0000E-76
450 22,718 8,352E-57 22,718 8,3520E-53
500 21,190 1,3758E-50 21,190 1,3758E-46
550 17,769 4,5660E-40 17,769 4,5660E-36
600 9,5095 2,4898E-19 12,121 6,9128E-22
650 6,7473 6,2167E-12 12,121 6,9128E-22
1000 6,0 7,0000E-05 6,0 7,0000E-01

Tab. 2.5: Norton Kriechparameter des simulierten EUROFER97 [56] und ODS-EUROFER |[55].

(Werte in grau sind Annahmen)

2.3.1 Vernachlassigte Effekte

Im Folgenden werden Effekte beschrieben, die entweder lediglich einen sehr geringen Einfluss auf
die Ergebnisse der FEM-Simulation haben und/oder schlichtweg aus Komplexititsgriinden nicht

beriicksichtigt werden konnten.
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Schockbelastung

Die dem Plasma zugewandten Materialien sind wihrend des Betriebs im Tokamak-Fusionsreaktor
diversen kurzzeitigen Temperaturschockbelastungen ausgesetzt. Sogenannte VDEs (engl. fiir
vertical displacement event), das sind z.B. kurzzeitige Aussetzer des Plasmapositionierungssystems,
konnen womdglich irreversiblen Schaden an plasmazugewandten Materialien verursachen [57].
Aber auch der wiederkehrende Kollaps des ELM (engl. fiir edge localized mode) deponiert eine
nicht vernachldssigbare Energiemenge pro Ereignis auf Prallplatten des Divertors. Letztlich kénnen
aber auch Plasmaabbriiche und EinschaltstoBe zur Schiadigung beitragen. In Abb. 2.9 sind die Spit-
zenbelastungen in Bezug auf den Wiarmefluss fiir die jeweiligen Schockbelastungs-Typen in Ab-
hangigkeit ihrer Dauer aufgetragen. Es handelt sich dabei um Schitzwerte fiir den geplanten ITER -
Testreaktor. Eine Vernachldssigung der soeben genannten Schockbelastungen fiir das in Kapitel 2.2
beschriebene FEM-Modell ist durchaus gerechtfertigt, da im Wesentlichen nur die Prallplatten des

Divertors die zusétzlichen Belastungen, neben dem normalen Betrieb, erfahren.

1000*
- ELMs ;

-2

g
= I ]
2 VDEs
=
w100 F . E
E ; Einschalt4
3 i Stole |
sl
=
'053- i
normaler
Betrieb @
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0.0001 0.001 0.01 0.1 1 10 100 1000
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Abb. 2.9: Fiir ITER abgeschiitzte Spitzenbelastung bzgl. des Wirmeflusses von Divertor-Oberflichen, die dem

Plasma zugewandt sind [57].

Strahlenbelastung

Die intensive Bestrahlung von reinem Wolfram mit Neutronen aus dem Fusionsplasma fiihrt zu
Materialschiddigung unterschiedlichster Art. Neben Abnahme der Wiarmeleitfahigkeit [58], zusitzli-
cher Versprodung und Anschwellen durch Helium-Einlagerung [59], findet insbesondere die
Transmutation bestimmter Wolframisotope zu Rhenium und darauthin zu Osmium statt [60]. Die
bei der Kernfusion von Deuterium und Tritium entstehenden Neutronen haben eine kinetische
Energie von 14 MeV. Das Energiespektrum der Neutronen ist hierbei relevant, da der Wirkungs-
querschnitt der Wolframatome fiir den Transmutationsprozess von dieser Grof3e abhéngig ist. Ein
Ansatz, den Einfluss der Neutronenbestrahlung zu mindern, ist z.B. die Beimischung von Rhenium.
Somit konnte bereits das Anschwellen [61] bzw. die Abnahme der Warmeleitfahigkeit [58] wesent-
lich reduziert werden. Die Materialschiadigung durch Neutronenbestrahlung sollte fiir die hier be-
trachtete Wolfram-EUROFER97-Verbindung nicht auBer Acht gelassen werden, da Neutronen-
strahlung, anders als Alpha- und Betastrahlung, nicht génzlich durch die Prallplatten abgeschirmt
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wird. In Anbetracht der nicht ausreichenden Eingangsdaten wird jedoch auf eine Parameterstudie

mit hypothetischen Werten verzichtet.

Auslagerungseffekte

Zwar tritt bet EUROFER97 erst ab einer Temperatur von ca. 1050 °C Kornwachstum auf, dennoch
sollte die Einsatztemperatur 820 °C aufgrund der einsetzenden Austenitbildung nicht iiberschreiten
[35]. Die Rekristallisation von Wolfram findet im Bereich von 1100 bis 1400 °C statt [31] und liegt
somit deutlich oberhalb dem fiir EUROFER97 kritischen Temperaturbereich. Das FEM-Modell
simuliert eine Abkiihlung von 1000 °C auf 0 °C, beriicksichtigt aber nicht explizit die genannte
Phasenumwandlung von EUORFERO97. Lediglich eine indirekte Beriicksichtigung findet statt,
durch entsprechende Wahl der Werte fiir Elastizititsmodul und Streckgrenze im Temperaturbereich
der austenitischen Phase. Die Kriecheigenschaften sind hingegen ohnehin nur bei der thermischen

Zyklierung bis 650 °C von Bedeutung.

Kriechbereiche I & II1

Die Norm DIN EN 10 291 sieht bei der Ermittlung des Kriechverhaltens von Werkstoffen eine kon-
stante Belastung vor. Die gleichzeitige Messung von Belastungsdauer und Probendehnung liefert
bei metallischen Werkstoffen fiir gewohnlich eine Kurve mit zunidchst hoher Kriechrate (Kriechbe-
reich I), gefolgt von einem Bereich mit konstanter Kriechrate (Kriechbereich II). Bevor die Probe
jedoch génzlich versagt, steigt die Kriechrate nochmals monoton an (Kriechbereich III). Die Nicht-
linearitit der Dehnung iiber die Zeit belegt, dass Kriechen eine Uberlagerung mehrerer Vorginge
im Gefiige ist, die zu unterschiedlichen Zeitpunkten eintreten. Zu diesen Vorgidngen zéhlen Verset-
zungs- und Ausscheidungsreaktionen, Porenbildung und Risswachstum. Die hier durchgefiihrten
FEM-Berechnungen greifen lediglich auf Messdaten des Kriechbereichs II zuriick. Dieses Vorge-
hen wiirde beim spannungsgesteuerten Fall zu einer Unterschitzung der Kriechdehnung fiihren.
Vielmehr liegt hier jedoch der dehnungsgesteuerte Fall vor, welcher zu einer Uberschitzung der

Spannungen fiihrt, und somit konservativer Natur ist.

Temperaturgradient

Genaugenommen existiert ein Temperaturgefille entlang der Divertor-Komponente mit hoheren
Temperaturen auf der Wolfram-Seite und niedrigeren Temperaturen auf der EUROFER97-Seite.
Thermodynamische Analysen zeigten jedoch, dass der Temperaturgradient in der Kuppel sehr stark
ausgepragt ist, nicht jedoch entlang der Verbindung zwischen Wolfram und EUROFER97 [16] (et-
wa 100 K). Da ein derart niedriger Temperaturgradient viel kleinere Spannungen verursacht als die
zu erwartenden aufgrund der thermischen Fehlpassung zwischen Wolfram und EUROFER97, sind
Temperaturgradienten in dieser Arbeit, die in erster Linie auf die Beurteilung der gradierten Ver-

bindungen zielt, nicht beriicksichtigt.

Korrosion

Die AuBBenwand des Fingerhutmoduls befindet sich wéihrend des Betriebs im Grobvakuum und eine
chemische Wechselwirkung des als Kithimedium eingesetzten Heliums mit der Innenwand ist nicht
zu erwarten. Folglich kann die Korrosion von Wolfram bzw. EUROFER97 unbeachtet bleiben.
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Externe mechanische Belastung

Geplant ist, das Helium bei einem Druck von py, = 10 MPa und einer Temperatur von 600 °C
durch das Innere des Fingerhuts der Divertorkomponente hindurchzuleiten [16]. Durch lochformige
Diisen trifft es zunédchst auf die obere Kappe, um anschlieend entlang der Innenwand des Finger-
huts wieder zuriickgefiihrt zu werden (Abb. 2.10 bzw. Abb. 1.1). Neben einer mittleren Radialspan-

nung

_ Fradiai _ 2TiPHe _
Oradial = Aq - 2(rg-17) ~ 65 MPa, (2.22)

wirkt axial eine Zugspannung

— Faxial _ Ai'PHe
Oaxial ==, = = a—a =~ 30 MPa, (2.23)

auf die Wolfram-EUROFER97-Verbindung. Diese Abschédtzung ergibt sich durch Division der wir-
kenden Druckkrifte Frqgiq; bzw. Fuxiq durch die Fliachen A, bzw. A,,. Die Innen- und die Auflen-
grundflichen A; = ;2w bzw. A, = r,%m resultieren aus dem Innenradius r; bzw. AuBenradius 7,
des Fingerhuts. Sowohl die Radial- als auch die Axialspannung, herriihrend vom Innendruck des
Heliums, sind vernachléssigbar klein im Vergleich zu den thermisch induzierten Spannungen direkt
am Materialiibergang. Tatsdchlich problematisch ist die Axialspannung fiir EUROFER97 bei
650 °C, weswegen hierfiir der Einsatz des kriechfesteren ODS-EUROFER notwendig ist.

F,

radial

Abb. 2.10: Skizze des Fingerhuts zur Verdeutlichung der Gasdruckspannungen.
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2.4 Erste Abkiihlphase

Die Bewertung der FEM-Berechnungen sei hier sowohl zeitlich zu Beginn der Simulation als auch
im einfachsten Fall, was der elasto-idealplastischen Variante mit direkter Verbindung ohne Gradie-
rung entspricht, begonnen. Da wie eingangs erwédhnt keine Temperaturgradienten bzw. dullere Me-
chanische Belastungen beriicksichtigen werden, ist die Spannungsverteilung weit oberhalb bzw.
weit unterhalb der Verbindung zwischen Wolfram und EUROFER97 nahezu null und somit nicht
weiter relevant. Aus diesem Grund beinhalten die folgenden graphischen Darstellungen lediglich
einen Ausschnitt, der den Materialiibergang zeigt. Die Konturplots fiir die direkte Verbindung die-
ser Spannungskomponenten sind in Abb. 2.11 zu sehen und zeigen, dass bereits bei dieser einfachen
Geometrie der Spannungszustand nicht trivial ist. Im Wesentlichen lésst sich jedoch Folgendes fest-
stellen: Wahrend in x- als auch in z- Richtung Zugspannungen im EUROFER97-Bereich und
Druckspannungen im Wolframbereich vorliegen, findet man in y-Richtung tendenziell auen Zug-
und innen Druckspannungen vor. Dieser Spannungszustand rithrt vom gréeren thermischen Aus-
dehnungskoeffizienten fiir EUROFER97 und vom kleineren fiir Wolfram her. Da es sich um eine
Abkiihlung, beginnend beim Gleichgewichtszustand, handelt, verringert sich das Volumen von
EUROFER97 im stirkeren Mal3e als das Wolfram und wird von diesem am Schrumpfen gehindert.
Die auflenliegende Zugspannung erklért sich durch die groBBere Radiusabnahme des EUROFER97-
Bereichs, was sozusagen einem Biegen des Rohres nach innen hin gleichkommt. Die Anderungen
des Vorzeichens der Schubspannungen in x-y-Richtungen resultiert von der groBBeren Abnahme der
Wandstérke im EUROFER97-Bereich.

1000

= | 433
292
150

8

-700

Abb. 2.11: Spannungskomponenten in x-, y-, z-Richtung und Schubspannung in x-y-Richtung nach dem Abkiih-

len von 1000 °C auf 0 °C bei einer direkten Verbindung (Zugspannung in rot, Druckspannung in blau).

Zwar ist es fiir das Verstehen des Spannungszustandes wichtig, das Augenmerk auf die einzelnen
Spannungskomponenten zu richten, fiir die Bewertung des Versagensverhaltens ist jedoch das Zu-
sammenwirken der Spannungswerte entscheidend. Des Weiteren ist ein einzelner Skalar im Ver-
gleich zu den betrachteten vier Komponenten einfacher auszuwerten. Solch ein Skalar stellt die
von-Mises-Vergleichsspannung

OMises = \/0,? + 0} + 07 — 0x0, — 0,0, — 0,0, + 3(1',20, + 12, + ‘r}z,z) (2.24)

als fiktive einachsige Spannung dar, die dieselbe Materialbeanspruchung représentiert wie ein rea-
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ler, mehrachsiger Spannungszustand. Bei der Betrachtung der von-Mises-Spannung nach dem Ab-
kiihlen der Divertorkomponente von 1000 °C auf 0 °C (siche Abb. 2.12) erkennt man, dass der
EUROFERY97-Bereich nahe der Verbindung gleichmiBig auf dem Niveau der Streckgrenze von
EUROFER97 bei 0 °C liegt, die in der Simulation 545,57 MPa (siche Tab. 2.3) betriagt. Lediglich
sehr dicke gradierte Schichten (d > 1500 um) weisen eine verringerte von-Mises-Spannung in

diesem Bereich auf.

Wolfram

S, Mises
(Avg: 75%)

Y

=

EUROFER97
d=0pum

Abb. 2.12: von-Mises-Spannung der direkten bzw.

linear gradierter Verbindungen nach dem ersten Abkiihlen.

Die elastische Dehnung hat beziiglich der Materialschddigung wenig Aussagekraft und wird deswe-
gen nicht ndher betrachtet. Aufgrund ihrer Proportionalitét zur Spannung birgt sie auch keine weite-
ren Informationen. Eine angemessene GroBe zur Untersuchung der zu erwartenden Materialschadi-
gung bei der elasto-plastischen Analyse ist dagegen die plastische Dehnung. Die dquivalente plasti-
sche Dehnung ist definiert als

D= [y et e el el (225)
mit e,pl, elpll, ngIlI als den drei Hauptkomponenten der plastischen Dehnung. Betrachtet man nun
diese dquivalente plastische Dehnung, so ist ersichtlich, dass die Spannungen nicht ausreichend
sind, um plastische Verformung im Wolfram-Bereich (abgesehen von der unteren dufleren Ecke)
hervorzurufen. In dieser Ecke tritt bei nicht gradierten Verbindungen eine Singularitit auf, die stets
zu umso hoheren Spannungen fiihrt, je kleiner die Elemente gewéhlt werden. Aus diesem Grund
wird die ElementgrofBe bei allen Gittermodellen konstant gehalten. Die Gitterabhidngigkeit wird in
Anhang C ausfiihrlich diskutiert. Abb. 2.13 zeigt Konturplots der plastischen Dehnung nach dem
Abkiihlen von 1000 °C auf 0 °C. Bei gradierten Schichten dicker als 200 um ist die plastische Deh-
nung stark reduziert, bei Schichten jenseits von 1 mm verschwindet sie nahezu. Plastische Dehnun-
gen treten dabei hauptséchlich auf der EUROFER97-Seite auf, da dort die Streckgrenze deutlich
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geringer ist als auf der Wolfram-Seite. Dies weist auf eine Verbesserung durch einen flacheren
Ubergang auf der EUROFER97-Seite hin.

Wolfram

PEEQ
(Avg: 75%)
0.005
0.005
0.004
0.004
0.003
0.003
0.002
0.002
0.002
0.001
0.001
0.000
0.000

L’ X
EUROFER97

d=0pum d =200 pm d =500 pm d = 1000 pm d =2000 um

Abb. 2.13: Plastische Dehnung linear gradierter Verbindungen nach dem Abkiihlen.

In Abb. 2.14 ist die maximale dquivalente plastische Dehnung iiber die Schichtdicke aufgetragen.
Fiir gelotete und gradierte Schichten dicker als 200 um ist die plastische Verformung um mehrere
GroBenordnungen im Vergleich zur direkten Verbindung reduziert. Wéhrend die plastische Defor-
mation bei gradierten Schichten mit zunehmender Dicke weiterhin sinkt, erreicht sie bei geloteten

Schichten einen Sattigungswert aufgrund der Diskontinuitdt der Materialeigenschaften.

gelotet
linear gradiert —&—

0.1

0.01

maximale dquivalente plastische Dehnung

0.001 : ! !
0 500 1000 1500 2000

Schichtdicke in pm

Abb. 2.14: Maximale diquivalente plastische Dehnung iiber die Schichtdicke.

2.5 Thermische Zyklierung

Die visko-plastische Analyse zeigt, dass in jedem Zyklus bei der Abkiihlung von 650 °C auf 0 °C
die plastischen Dehnungen denen beim allerersten Abkiihlen von 1000 °C stark dhneln. Diese plas-

tischen Verformungen verursachen Spannungen in die Gegenrichtung beim Wiederautheizen auf
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650 °C. Allerdings sind diese Spannungen nicht grofl genug um wiederum riickgdngigmachende
plastische Verformungen zu erzeugen, aber grof3 genug fiir eine Relaxation durch Kriechen des Ma-
terials. Dieses Zusammenspiel von zyklischer inelastischer Verformung kann dazu fiihren, dass die
Verformung sukzessive mit jedem Zyklus grofler wird. Nun kann die sukzessive Zunahme der ine-
lastischen Dehnung (engl. ratcheting) von Zyklus zu Zyklus geringer werden und letztendlich in ein
elastisches Einspielen (engl. shakedown) resultieren, bei dem keine weiteren nennenswerten inelas-
tischen Dehnungszunahmen mehr stattfinden. Ob hier im vorliegenden Modell ein theoretisches
unendliches Zyklieren zu einer unendlich grolen Verformung oder zu einem elastischen Einspielen
fiihrt, konnte aufgrund der begrenzten Anzahl simulierter Zyklen nicht abschliefend gekldrt wer-
den. Der hier beschriebene Sachverhalt trifft jedoch lediglich auf den Ubergang von der Zwischen-
schicht zum EUROFER97-Bereich zu. Die bei der anfanglichen Temperaturreduzierung erreichte
plastische bzw. inelastische Dehnung im Wolframbereich dndert sich bei thermischer Zyklierung
iiber alle Schichtdicken hinweg nicht mehr. Begriindet werden kann dieses Ergebnis durch das feh-
lende Kriechverhalten von Wolfram. In Abb. 2.15 ist die dquivalente inelastische Dehnung, die an-

hand der Hauptkomponenten &/, e/ und & wie folgt berechnet wird

oty = [y et eqrvelp <l + el - 226)

als Konturplot fiir verschiedene Schichtdicken dargestellt. Der maximale Wert wird mit weilen

Pfeilen markiert.

Wolfram

max. 5,743

max. 0,074 max. 0,004

max. 0,018

y

L

EUROFERY97

d=0pum d =200 pm d =500 pm d=1000 pm

Abb. 2.15: Aquivalente inelastische Dehnung der direkten bzw.
linear gradierter Verbindung nach 100 Zyklen bei 7=0 °C (Farbskalen jeweils individuell gew:hlt).

Um die Rechenzeit moderat zu halten, wurden lediglich 100 thermische Zyklen simuliert. Da die
geforderte Lebensdauer der Divertorkomponente nach der Konzeption fiir ein Fusionskraftwerk mit
1000 Zyklen abgeschitzt wird [51], wurde eine lineare Extrapolation der Betrachteten Grofle fiir

hohere Zykluszahlen durchgefiihrt. Die lineare Extrapolation ist im Hinblick auf eine abnehmende
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Rate die eher konservative Option, verglichen mit einer exakten Funktion. Die hier betrachtete Gro-
Be ist die maximale dquivalente inelastische Dehnung. In Abb. 2.16 (a) ist die fiir alle Integrations-
punkte maximale dquivalente inelastische Dehnung bei 0 °C fiir den Fall der linear gradierten
Schicht liber die Anzahl der Zyklen aufgetragen. Fiir bis zu 100 Zyklen sind die berechneten Daten
gezeigt und linear extrapoliert fiir hdhere Zykluszahlen, wobei eine konstante Steigung, die gleich
dem Wert der inelastischen Dehnungsrate im 100. Zyklus ist, angenommen wird.

Bei Betrachtung der dquivalenten inelastischen Dehnung wird klar, dass sich die Situation fiir diinne
Schichten extrem verschlimmert. Die maximale dquivalente inelastische Dehnung nach 100 Zyklen
(Abb. 2.16 (b)) steigt um eine Grolenordnung im Vergleich zur allerersten Abkiihlung (Abb. 2.14).

@ 10 10
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100 Zyklen — gelotet
1000 Zyklen — linear gradiert — » —
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500 pm — - -
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0.1 - e 1500 pm - — |
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0 500 1000 1500 2000
Zyklus Schichtdicke in pm

maximale dquivalente inelastische Dehnung
|
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Abb. 2.16: Maximale dquivalente inelastische Dehnung fiir linear gradierte Schichten iiber (a) die Zyklenanzahl

und (b) die Schichtdicke nach 100 Zyklen und linear extrapoliert fiir 1000 Zyklen.

2.5.1 Weitere Ubergangsverliufe

Bei bestimmten Herstellungsverfahren ist es nicht moglich, einen stetigen Verlauf der chemischen
Zusammensetzung zu realisieren. Um diesen Umstand zu beriicksichtigen, wurden zwei zusétzliche
FEM-Berechnungen mit zwei und vier Zwischenschichten durchgefiihrt, siche Abb. 2.17. Der Gra-
dierungsfaktor f wurde innerhalb der Zwischenschichten auf 0,33/0,66 bzw. 0,2/0,4/0,6/0,8 gesetzt.
Fir die jeweilige Gesamtdicke d der Verbindungsschicht war die Dicke der einzelnen Zwischen-
schichten d/2 bzw. d/4. Eine dritte zusitzliche FEM-Berechnung mit einer quadratischen Uber-
gangsfunktion wurde durchgefiihrt, deren Motivation aus der elasto-plastischen Analyse, bei der die
plastischen Dehnungen vor allem auf der EUROFER97-Seite auftreten, herriihrt. Die quadratische
Ubergangsfunktion ist so angeordnet, sodass die Gradierung sanfter auf der EUROFER97-Seite und
steiler auf der Wolfram-Seite verlduft (siche Abb. 2.2 (c)). Wie erwartet, liegen die Kurven der ma-
ximalen dquivalenten inelastische Dehnung (sieche Abb. 2.17) fiir den Fall von zwei und vier Zwi-
schenschichten zwischen der geloteten und der linear gradierten Schicht, wihrend die Verbindung

mit der quadratischen Ubergangsfunktion eine Verbesserung um ca. einen Faktor 2 birgt.
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Abb. 2.17: Abhingigkeit der maximalen dquivalenten inelastischen Dehnung

nach 100 Zyklen von der Schichtdicke fiir diverse Ubergangsfunktionen.

2.5.2 Geneigte Schichten

In diesem Abschnitt wird der Einfluss der Neigung der gradierten Schicht auf die maximale dquiva-
lente inelastische Dehnung untersucht. Es werden linear gradierte Schichten mit einer Dicke von 20,
100 und 500 Mikrometer bei verschiedenen Neigungswinkeln im Bereich von -40° bis 40° betrach-
tet. Die Ergebnisse der Simulationen (siche Abb. 2.18) offenbaren einen Gewinn um den Faktor 2

bei Variation des Neigungswinkels 0° bis -30° (Kippen in Richtung AuBlenfliche).

(a) (b) o=10°
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Abb. 2.18: (a) Maximale dquivalente inelastische Dehnung iiber den Neigungswinkel der Schicht,
(b) Konturplot einer um 10° geneigten 100 pm dicken Schicht.

2.6 Lebensdaueranalyse

In diesem Kapitel wird die Lebensdauer der heliumgekiihlten Divertor-Komponente mit einer Lot-
bzw. funktionell gradierten Wolfram/Stahl-Verbindung, basierend auf den Finite-Elemente-

Simulationen und den Design-Kriterien der Materialien, abgeschétzt. Fiir die Berechnung der An-
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zahl der zulédssigen Zyklen wurden sowohl Ermiidung als auch Kriechschiadigung im EUROFER97-
Bereich beriicksichtigt. Fiir den Wolfram-Bereich wird Kriechen in der Simulation ohnehin ver-
nachldssigt. Die Lebensdauer der gradierten Verbindungsschicht wird aufgrund mangelnder expe-
rimenteller Daten nicht betrachtet. Doch zumindest qualitativ gelten die gewonnenen Erkenntnisse,
die der qualitativen Verbesserung der Lebensdauer der gefiigten Teile durch Variation der Parame-
ter entnommen werden konnen, auch fiir die Verbindungsschicht.

Wihrend die Verwendung von EUROFERO97 nur fiir Temperaturen bis 550 °C vorgesehen ist, kann
die oxiddispersionsgehirtete Variante, das ODS-EUROFER, bis zu 650 °C [14] angewandt werden.
Besonders das Kriechverhalten von ODS-EUROFER ist verbessert, was zu einer lingeren Lebens-
dauer der betrachteten Komponente fiihren kann. Zwar erbringt eine hohere Kriechbestiandigkeit
gewiss im spannungsgesteuerten Anwendungsfall Vorteile, jedoch nicht zwingend im hier vorlie-
genden dehnungsgesteuerten Anwendungsfall. Dariiber hinaus sind endgiiltige Design-Kriterien
sowie die chemische Zusammensetzung fiir die ODS-Variante noch nicht spezifiziert, sodass nur
ein vorldufiger Vergleich zu EUROFER97 durchgetiihrt werden kann.

Zunéachst seien hier die Design-Regeln fiir die Lebensdauerbeurteilungen vorgestellt und anschlie-
Bend die berechneten Lebensdauern dargestellt. Basierend auf den Ergebnissen werden abschlie-
Bend die Vorteile einer linear gradierten Verbindung gegeniiber einer Lotverbindung verglichen und
diskutiert.

2.6.1 Lebensdauerabschatzung des Stahl-Bereichs

2.6.1.1 Versagen bzgl. Ermiidung

Zur Berechnung der Ermiidungslebensdauer des EUROFER97-Bereichs der Komponente werden
die in [62] vorgeschlagen Design-Regeln fiir EUROFER97 herangezogen. Darin ist eine Design-
Ermiidungskurve fiir dieses Material durch folgende Gleichung fiir die dquivalenten Dehnungs-

schwingbreite Ae gegeben:
. (1
Ae = min (E(a1+a2Nd“3),a1+a2(20Nd)a3) (2.27)

Folglich betrdgt die Anzahl der erlaubten Zyklen:

N = mi a3 20 —a; 1 a3|Ae—aq
a = mn a; 20 @ (2.28)

Die in (2.27) dargestellte Design-Ermiidungskurve ist ein Konstrukt, ausgehend von einer an die

Messdaten angepassten Ermiidungskurve der Form
As = a; + a,N; (2.29)

mit einem Faktor 2 bzgl. Dehnungsschwingbreite bzw. einen Faktor von 20 bzgl. Zyklenanzahl, je
nachdem, was den konservativeren Standpunkt beschreibt. Diese Faktoren sollen Effekte wie die

der Umgebung, der Skala (zwischen Material und Priifling), Oberflichengiite und Datenstreuung



30 2 - FEM-Analyse

[63] abdecken. Sie sind auf keinen Fall als Sicherheitsfaktor zu verstehen. Die experimentellen Pa-
rameter a,, a, und a; wurden in [62] ermittelt fiir RT, 450 °C, 550 °C und 650 °C. Allerdings ist
die Temperatur in den hier betrachteten Simulationen nicht konstant, weswegen der konservative
Parametersatz (a; = 2,88e — 3, a, = 1,92 und a3z = —0,73) bei 650 °C gewéhlt wurde, was der
Haltetemperatur des FEM-Modells entspricht. Als Berechnungsvorschrift fiir die dquivalente Deh-
nungsschwingbreite Ae kann zwischen dem ASME- und dem RCC-MR-Standard gewédhlt werden.
Beide Standards sind im Anhang E genauer beschrieben und liefern im hier betrachteten Anwen-
dungsfall das gleiche Ergebnis. Konkret wird im Rahmen dieser Arbeit stets der RCC-MR-Standard
herangezogen.

Bei der Betrachtung der zeitlichen Entwicklung der Grée Ae kann zundchst eine starke Abnahme
wihrend der ersten Zyklen verzeichnet werden, die jedoch mit zunehmender Zyklenzahl schnell ein
Sattigungsniveau erreicht (sieche Abb. 2.19 (a)). Dies rechtfertigt ein vereinfachtes Vorgehen, bei
dem der nach 100 Zyklen erreichte Wert als konstant angenommen wird. Dieser ist filir die jeweilige
Schichtdicke in Abb. 2.19 (b) eingetragen.
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Abb. 2.19: (a) Maximale liquivalente Dehnungsschwingbreite iiber die Zyklenanzahl
fiir verschieden dicke linear gradierte Schichten. (b) Maximale fiquivalente Dehnungsschwingbreite im

EUROFER97-Bereich nach 100 Zyklen.

Ein Einsetzen der jeweiligen Dehnungsschwingbreite in (2.28) fiihrt zur Anzahl erlaubter Zyklen,
welche in Abb. 2.20 dargestellt ist. Wéhrend die Lotverbindung gemif3 den Anforderungen der De-
sign-Ermiidungskurve zu einer Lebensdauer von voraussichtlich einigen hundert Zyklen fiihrt, be-
tragt die voraussichtliche Lebensdauer fiir linear gradierte Verbindungen mit einer Schicht dicker
als 300 Mikrometer weit mehr als 1000 thermische Zyklen.
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Abb. 2.20: Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Ermiidung im EUROFER97-Bereich.

2.6.1.2 Versagen bzgl. Kriechschadigung
Zeitstandskurven fiir EUROFER97 sind in [53] basierend auf Kriechversuchen publiziert worden.

Die Beziehung zwischen der Zugspannung o, in MPa und dem Larson-Miller-Parameter

6
P =[30 + log (t)] - -2, (2.30)

wobei 6 die Temperatur in Grad Celsius und t; die Haltezeit in Stunden ist, kann durch eine quad-
ratischen Funktion, welche an die Datenpunkte angepasst wurde, darstellt werden. In [53] wird die-

se Funktion wie folgt angegeben:
o, = 0,888324P% — 88,452P + 1950,1 (2.31)

Aufgrund statistischer Schwankungen, bedingt durch Versuchsaufbau und Material, empfiehlt es
sich, auf konservative Art und Weise die angepasste Funktion soweit nach unten zu verschieben, bis
alle Datenpunkte im Larson-Miller-Plot dariiber liegen (sieche Abb. 2.21). In [53] wird ein Versatz
von 14,1 MPa postuliert:

o, = 0,888324P% — 88,452P + 1936 (2.32)
Die daraus abgeleiteten Design-Kriterien in [62] sind gegeben durch die Beziehung:
o, = (0,888324P> — 88,452P + 1936) - 0,9 (2.33)

Zur Uberpriifung der Qualitit der Messdaten in [53] kann eine weitere Quelle zum Vergleich her-
angezogen werden. Bei 980 °C flir 27 min normalisiertes und bei 760 °C fiir 2 h angelassenes
EUROFERY97 der Charge E83698 wurde in [33] anhand von Kriechversuchen untersucht. Sowohl

die einzelnen Datenpunkte als auch die quadratische Anpassung der Form
o, = 1,05049P% — 97,2822P + 2067 (2.34)

sind in Abb. 2.21 dargestellt.
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Abb. 2.21: Messwerte bzw. daran angepasste Zeitstandskurven

von EUROFER97 und ODS-EUROFER dargestellt als Larson-Miller-Plot.

Die Division von t; durch die Haltezeit eines Zyklus t, fiihrt zu einer einfachen Abschétzung der
Anzahl erlaubter Zyklen

t
Ner =2 (2.35)

Dieser Rechenweg setzt jedoch eine konstante Spannung voraus, was in der hier betrachteten Simu-
lation nicht der Fall ist, sodass das Prinzip der linearen Schadensakkumulation erforderlich ist. Die

Kriechschadigung pro Zyklus wird nach diesem Prinzip iiber folgende Summenformel berechnet:

At;

D. =
r tq(o;

NgE

) (2.36)

i=0

Die Anzahl der Zeitschritte wird dabei mit N bezeichnet, die erlaubte Haltezeit mit t;(o;), die
Spannung zum Zeitschritt i mit o; und die Zeitschrittlainge mit At;. Die Anzahl der erlaubten Zyklen
N, ergibt sich nun durch den Kehrwert der Schidigung pro Zyklus:

Nep = D_ (2.37)

Abb. 2.22 skizziert das Prinzip der linearen Schadensakkumulation fiir einen angenommenen expo-
nentiellen Abfall der Spannung.
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Abb. 2.22: Skizzierte Spannungsrelaxation durch Kriechen im EUROFER97-Bereich.

Auch dieser Rechenweg beinhaltet bereits eine gewisse Voraussetzung, nimlich dass der Span-
nungsverlauf fiir alle Zyklen eine konstante Form hat. Dieser Umstand ist jedoch nicht geboten, was
beim Vergleich des Spannungsverlaufs des ersten Zyklus (Abb. 2.23 (a)) mit dem des einhunderts-
ten (Abb. 2.23 (b)) ersichtlich wird. Tendenziell ist eine Zunahme der Spannungen bei steigender
Zyklenzahl fiir diinne Schichten festzustellen und eine Abnahme fiir dickere Schichten. Zwar wurde
die Annahme gleichbleibender Spannungsverldufe zunidchst in Erwidgung gezogen, da somit die
Schadigung eines Zyklus fiir alle Integrationspunkte berechnet werden kann, aber aufgrund der zu
grolen Abweichungen wieder verworfen. Der letztlich gewdhlte Rechenweg beinhaltet die kom-
plette lineare Schadensakkumulation aller Zeitschritte wahrend der Haltezeit bei 650 °C, jedoch nur
fiir einen einzigen ausgewéhlten Integrationspunkt. Aufgrund begrenzter Arbeitsspeicherkapazitit
war die Berechnung fiir alle Integrationspunkte nicht moglich. Als Integrationspunkt wurde derjeni-
ge ausgewdhlt, der die grofite Schadigung innerhalb des 100. Zyklus akkumuliert. Obwohl die abge-
schitzte erforderliche Lebensdauer der Divertor-Komponente 1000 Zyklen betrdgt [51], wurden
lediglich 100 thermische Zyklen simuliert, um die Rechenzeit in einem verniinftigen Rahmen zu
halten. Fiir hohere Zykluszahlen wird bei der Berechnung des akkumulierten Schadens der Schaden
des 100. Zyklus linear extrapoliert, was einen konservativen Schadenswert ergibt, der {iber dem
tatsdchlichen Schadenswert liegt. Die Kriechschddigung fiir Temperaturen unterhalb von 650 °C

wird vernachldssigt.
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Abb. 2.23: Maximale dquivalente Spannung (RCC-MR) iiber die Haltezeit bei 650 °C
des (a) ersten und des (b) hundersten ZyKklus.

In Abb. 2.24 ist die akkumulierte Kriechschiddigung iiber die Zykluszahl fiir den (fiir jede Schicht-
dicke individuell) ausgewihlten Integrationspunkt aufgetragen. Bis zu 100 Zyklen werden die be-
rechneten Daten angezeigt und auf eine hohere Anzahl von Zyklen linear extrapoliert, wobei eine

konstante Steigung angenommen wird.
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Abb. 2.24: Akkumulierte Kriechschidigung linear gradierter Verbindungen gemifl dem Design-Kriterium (2.33)
iiber die Anzahl Zyklen fiir den jeweiligen ausgewéihlten Integrationspunkt im EUROFER97-Bereich.

Die Anzahl erlaubter Zyklen kann nun anhand der akkumulierten Kriechschidigung ermittelt wer-
den. Sie entspricht demjenigen Zyklus, bei dem eine Schadigung mit dem Wert eins erreicht wird.
Gemél dem Design-Kriterium (2.33) erreicht die Kriechschiadigung mancher Integrationspunkte
bereits nach einem Zyklus Werte grofer als eins fiir Schichten, die diinner als 200 Mikrometer sind
(siche Abb. 2.24). In Bezug auf die Anzahl der erlaubten Zyklen aufgrund von Kriechschadigung
(Abb. 2.25 (a)) ist eine klare positive Korrelation zur Schichtdicke festzustellen. Fiir den Fall gelo-
teter Zwischenschichten erreicht unabhéngig von der Schichtdicke mindestens ein Integrationspunkt

eine Kriechschidigung von eins beim allerersten Zyklus. Zwei Millimeter dicke linear gradierte
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Schichten erlauben eine Zyklenanzahl von immerhin 347 gemill dem Design-Kriterium (2.33) bei
einer Anfangstemperatur von 1000 °C. Eine Senkung der anfanglichen Temperatur, bei der sich das
Modell im spannungsfreien Zustand befindet, auf 800 °C erbringt eine Erh6hung der Anzahl erlaub-
ter Zyklen auf 493. Die Variation der Neigung der Zwischenschicht (Abb. 2.25 (b)) steigert noch-
mals die mdgliche Zyklenanzahl bei positiven Neigungswinkeln. In Abb. 2.18 (b) ist die Bedeutung

positiver Neigungswinkel verdeutlicht.
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Abb. 2.25: Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Kriechschidigung gemaf3 dem Design-Kriterium (2.33) im
EUROFERY97-Bereich unter Annahme einer konstanten Schiidigungsrate nach dem 100. Zyklus in Abhéngig-
keit (a) der Schichtdicke und (b) des Neigungswinkels bei linear gradierten Schichten.

Anhand dieser Analyse geht ebenfalls hervor, dass eine weitere Steigerung der Schichtdicke selbst
auf bis zu 4 mm, keine weitere Minderung der Kriechschddigung bei thermischer Zyklierung mit
sich bringt. Die Ursache hierfiir ist struktureller Natur, bedingt durch Biegespannungen, die von der
Radiusdifferenz der Wolfram- zur EUROFER97-Hiilse herriihren (siche Abb. 2.26). Ein wesentli-
cher Vorteil linear gradierter Zwischenschichten ist die Reduzierung von Spannungen, welche un-
mittelbar beim Materialiibergang vorliegen. Ab ca. 1 mm Schichtdicke sind diese Spannungen je-
doch weitestgehend ausgemerzt, sodass die zuvor genannten Biegespannungen iiberwiegen. Diese
Biegespannungen erstrecken sich fiir den in Abb. 2.26 gezeigten Fall tiber mehr als 5 mm in Axial-
richtung, sodass erst bei Schichtdicken in dieser GroBenordnung eine weitere Minderung der

Kriechschidigung zu erwarten ist.
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Abb. 2.26: Konturplots verschiedener Spannungen fiir eine 2 mm dicke

linear gradierte Schicht nach dem 100. Zyklus bei 650 °C. Deformationen sind 100-fach vergrofiert dargestellt.

2.6.1.3 Vergleich zwischen EUROFER97 und ODS-EUROFER

Ein anderer Ansatz um die erlaubte Anzahl Zyklen bzgl. Kriechschidigung zu erhéhen ist die Wahl
eines kriechfesteren Werkstoffes. Dazu sei in diesem Kapitel das in Abschnitt 1.4.4 dargelegte dis-
persionsgehdrtete ODS-EUROFER mit EUROFER97 verglichen. Die Herkunft der Eingangspara-
meter flir die FEM-Simulation sowie die getroffenen Annahmen werden im Anhang A beschrieben.
An die in Abb. A.2 bzw. Tab. A.1 aufgelisteten Datenpunkte aus [55] fir ODS-EUROFER-

Plattenmaterial (in transversaler Richtung getestet) konnte folgende Funktion angepasst werden:
o, = 2,1602P* — 169,949P + 3323,63 (2.38)

Diese Funktion dient bei der Berechnung der Kriechschiddigung in diesem Abschnitt als Bewer-
tungskriterium. Da fiir ODS-EUROFER noch kein Design-Kriterium vorliegt, kann ein Vergleich
mit EUROFER97 nur in Zusammenhang mit Funktion (2.31) durchgefiihrt werden. Abb. 2.27 zeigt
das Ergebnis dieser Analyse.
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Abb. 2.27: Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Kriechschidigung bei linear gradierten Schichten.

Es zeigt sich, dass die Verwendung des kriechfesteren ODS-EUROFER nicht zu einer Erh6hung
der Anzahl erlaubter Zyklen fiihrt. Ursache hierfiir sind die im Vergleich zum EUROFER97 gerin-
gen Kriechraten und der somit einhergehenden verringerten Spannungsrelaxation. Beim Vergleich
beider Materialien liegt nach der gleichen Anzahl Zyklen beim ODS-EUROFER eine erheblich
hohere RCC-MR-Spannung (102,3 MPa) vor als dies beim EUROFER97 der Fall ist (29,8 MPa),
siche Abb. 2.28. Zwar eignet sich der dispersionsgehidrtete Stahl fiir den Einsatz in einer span-
nungsgesteuerten Umgebung, nicht aber in jedem Fall fiir dehnungsgesteuerte Anwendungen, wie
dies hier der Fall ist. Das hier prasentierte Ergebnis basiert jedoch stark auf den getroffenen An-
nahmen und benutzten Eingangsparametern (siche Anhang A). Eine abschlieende Klarung, ob der
Einsatz von ODS-EUROFER nicht doch Vorteile birgt, 14dsst sich nur durch eine prézise Erhebung

von Messdaten fiir Design-Kriterien realisieren.
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EUROFER
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Abb. 2.28: Konturplots, welche die RCC-MR-Spannungen nach 100 Zyklen bei 7=0 °C fiir 2 mm dicke linear
gradierte Schichten und Ty=1000 °C fiir (a) EUROFERY97 und (b) ODS-EUROFER zeigen.

2.6.1.4 Generelle Uberlegungen

In diesem Unterkapitel soll anhand von Gedankenexperimenten mit einfachen Modellen eine analy-
tische Abschitzung fiir die Kriechschidigung eines fiktiven EUROFER97-Elements wihrend der
Hochtemperatur-Phase bei 650 °C gemacht werden. Die Erkenntnisse der analytischen Berechnun-
gen werden anschlieBend mit den numerisch berechneten Ergebnissen verglichen.

Angenommen sei ein eindimensionales finites Element mit dem Elastizititsmodul E, das mit einer

konstanten Gesamtdehnung
€ = Ee1 T Ecr T &py (2.39)

belastet wird und durch Kriechen relaxiert. Die elastische Dehnung &, = Z sei durch das Hoo-

ke‘sche Gesetz und die Kriechdehnungsrate €. = C - ™ durch das Norton-Gesetz beschrieben, wo-
hingegen die plastische Verformung €,, = 0 vernachldssigt wird. Der zeitliche Spannungsverlauf

beginnend beim Ausgangswert g, = E - £y kann somit mit
1
ot)=o0p [1+0f - (n—1)-E-C-t]Tn (2.40)

beschrieben werden. Die integrale Formulierung des akkumulierten Schadens zur Zeit ¢t ist gegeben
durch

|
D(t)=J0 mdt (2.41)

und die erlaubte Zeit in Stunden t; durch die beiden Beziehungen (2.33) und (2.30). In Abb. 2.29
ist der akkumulierten Schaden bei der Temperatur 8 = 650 °C iiber die Anfangsspannung o, fiir
ein Element mit dem E-Modul E = 169,3 GPa und den Kriech-Parametern C = 1,72686 -

10721 s7IMPa™" und n = 6,7473 aufgetragen. Man kann erkennen, dass ein GroBteil der Schidi-
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gung in der ersten Minute bei hohen Anfangsspannungen geschieht, wihrend fiir niedrigere An-

fangsspannungen der Schaden langsam im Laufe der Zeit zunimmt.

i
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Abb. 2.29: Akkumulierte Kriechschidigung gemifl dem Design-Kriterium (2.33)
bei konstanter nominaler Dehnung und 650 °C fiir ein fiktives EUROFER97-Element.

2.6.1.5 Wechselwirkung zwischen Kriechen und Ermiidung

Der Kriechschaden D, darf nicht unabhéngig vom Ermiidungsschaden Dy ebenfalls den Wert eins
annehmen. Aufgrund der Wechselwirkung beider Schadensmechanismen kann ein Versagen des
Bauteils bereits auftreten, bevor die Summe beider Schadensarten den Wert eins erreicht. Der nach
derzeitigem Erkenntnisstand erlaubte Wertebereich von D, und Dy ist graphisch in [62] und in

Abb. 2.30 skizziert.

v

Abb. 2.30: Erlaubter Wertebereich fiir die Kombination

von Kriech- und Ermiidungsschidigung (schraffierte Fliiche).
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Unter Berticksichtigung dieser Wechselwirkung folgt, dass die Gesamtanzahl erlaubter Zyklen mit

1 1
N; = max 1 11 1 (2.42)

+ +
Nf NCT me

mN cr

berechnet werden muss, wobei N, die Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Kriechschiddigung, Ny die
Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Ermiidung und

m=_— (2.43)

ist. Da jedoch bisher noch keine experimentellen Daten fiir EUROFER97 erhoben wurden, wird ein
eher konservativer Wert g = 0,1 angenommen [62]. Abb. 2.31 zeigt die Gesamtzahl erlaubter Zyk-
len fiir den EUROFER97-Bereich unter Beriicksichtigung der Kriech-Ermiidungs-Wechselwirkung.
Die vielfach schwerwiegendere Kriechschiadigung gegeniiber der Ermiidung fiihrt dazu, dass die
Kurven in Abb. 2.31 und Abb. 2.25 (a), wo nur Kriechschddigung allein betrachtet wird, nahezu
deckungsgleich sind.
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Abb. 2.31: Gesamtanzahl erlaubter Zyklen gemifl dem Kriterium (2.33) im EUROFER97-Bereich.

2.6.2 Lebensdauerabschatzung des Wolfram-Bereichs

2.6.2.1 Versagen bzgl. Ermiidung

Die dquivalente Dehnungsschwingbreite in Abhidngigkeit von der Anzahl der Zyklen bis zum Ver-
sagen ist fiir Wolfram in [186] durch die von Coffin-Manson [187] und Basquin [188] erstellte
Gleichung

b b
Etotar = A1 " Ny ' +az - N.* (2.44)

gegeben. Der erste Summand reprédsentiert dabei die plastische Dehnung und der zweite die elasti-
sche Dehnung. a; = 7,895, b; = —0,48, a, = 3,4546 und b, = —0,24 sind Parameter einer An-
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passung von experimentellen Daten fiir wirmebehandeltes Wolfram bei 815 °C.

Die Dehnungsschwingbreite ist fiir den Wolfram-Abschnitt auf die gleiche Weise wie fiir den
EUROFER97-Bereich fiir den 100. Zyklus gemill dem RCC-MR-Standard berechnet worden. Die
Ergebnisse sind in Abb. 2.32 (a) dargestellt. Fiir eine gegebene dquivalente Dehnungsschwingbreite

Ae wurde die Anzahl erlaubter Zyklen N; durch numerisches Losen folgender Gleichung ermittelt:

Ae = min {%(al-zvguazwsz), a, - (20Ny)Pt + a, - (ZONd)bZ} (2.45)

In Anbetracht der geringen Dehnungsschwingbreiten ist die Anzahl erlaubter Zyklen, siche
Abb. 2.32 (b), sehr hoch, sie liegt weit iiber 1000 Zyklen fiir lineare gradierte Schichten und rund
1000 Zyklen fiir gelotete Verbindungen.
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Abb. 2.32: (a) Maximale dquivalente Dehnungsschwingbreite und
(b) Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Ermiidung im Wolfram-Bereich.

2.6.3 Zusammenfassung

Die Ermiidungsanalyse zeigt, dass die auftretenden Dehnungsschwingbreiten, fiir linear gradierte
Schichten dicker als 300 um, im Wolfram- und EUROFER97-Bereich ausreichend klein sind um
1000 Zyklen zu iiberstehen. Diese Zyklenzahl wurde fiir ein zukiinftiges funktionsfdhiges Fusions-
kraftwerk abgeschitzt [51]. Im Gegensatz dazu ist die Verwendung von Lotverbindungen gemif3
den in Betracht gezogenen Design-Kriterien auf nur wenige hundert Zyklen beschrénkt.

Wichtiger als die Ermiidung im EUROFER97-Bereich ist jedoch die Kriechschddigung, die bereits
nach wenigen Zyklen fiir diinne Schichten schwerwiegend ist. Die bereits nach einem einzigen Zyk-
lus hohe akkumulierte Kriechschddigung ergibt sich durch den Umstand, dass im EUROFER97-
Bereich das Material bereits bis zu seiner Streckgrenze belastet ist, sobald die Spannungsrelaxation
durch Kriechen nach dem Erhitzen beginnt. Die Streckgrenze fir EUROFER97 bei 650 °C in der
durchgefiihrten FEM-Simulation betrdgt 216,5 MPa. Beginnt die Spannungs-Relaxation mit diesem
Spannungs-Wert im Gedankenexperiment, so fiihrt dies bereits zu einem akkumulierten Kriech-
schaden nach einem Tag gemél Design-Kriterium von 0,48, siche Abb. 2.29. Hohere akkumulierte
Schiden fiir diinne Schichten und direkte Verbindungen konnen leicht erreicht werden, wenn die

Gesamtdehnung in Gleichung (2.39) nicht konstant ist, sondern sogar ansteigt, wenn das Wolfram



42 2 - FEM-Analyse

die Dehnung vorgibt. Die Expansion der lediglich elastisch belasteten Wolfram-Elemente geht mit
der Abnahme der Spannung einher. Bildlich gesprochen, wirkt das Wolfram wie eine Feder, die das
EUROFER97 durch Kriechen in die Linge zieht.

Die durchgefiihrte Lebensdauerabschitzung, die sowohl Ermiidung als auch Kriechen beriicksich-
tigt, zeigt die wichtige Bedeutung der funktionell gradierten Schichten bei der Fligung von Wolfram
und EUROFERY97. Zwar bewirken auch Lotschichten eine Reduzierung der thermisch induzierten
Spannungen, sind aber in Bezug auf die Lebensdauer bzgl. Kriechschidigung gemil dem
EUROFER97-Design-Kriterium lediglich auf wenige Zyklen begrenzt, da das Material bei Beginn
der Haltephase stellenweise bis zur Streckgrenze belastet wird.

Abschlielend seien zwei Gedanken bzgl. der Aussagekraft der durchgefiihrten Lebensdaueranalyse
im EUROFER97-Bereich aufgelistet:

a) Die angenommenen Kriechraten in der FEM-Simulation sind Mindestkriechraten,
die wihrend des gesamten Kriechversuchs bei der Materialcharakterisierung ge-
messen werden. D.h. in Wirklichkeit sind hohere Kriechraten und somit niedrigere
Spannungen zu erwarten. In Kombination mit den hier verwendeten Design-
Kriterien, die vielmehr fiir den spannungsgesteuerten Fall konzipiert sind, fiihrt dies

zu einer konservativen Abschétzung der Lebensdauer.

b) Aufgrund begrenzt zur Verfiigung stehenden Computerarbeitsspeicher war es nicht
moglich die akkumulierte Kriechschdadigung aller Integrationspunkte zu berechnen,
um anschlieend denjenigen mit der hochsten Schidigung auszuwihlen. Folglich
gibt es womoglich Integrationspunkte, die eine hohere akkumulierte Schadigung
aufweisen als hier in den Ergebnissen dargestellt. Dies wiirde bedeuten, dass die
tatsdchliche Anzahl erlaubter Zyklen geringer ist. Dies gilt besonders fiir diinne
Schichten, wéahrend dicke Schichten eine ziemlich gleichméBige Spannungsvertei-
lung aufweisen, sodass es nahezu irrelevant ist, welcher Integrationspunkt gewéhlt
wird. Die rdumlich gleichmiBige Spannungsverteilung rechtfertigt zugleich, ledig-
lich einen einzigen Integrationspunkt auszuwerten und eliminiert die Notwendig-
keit ein Mindestvolumen auszuwerten. Korrekt ist auf jeden Fall die Aussage: Es
gibt mindestens einen Integrationspunkt, der lediglich jene in den Abb. 2.25 und
Abb. 2.27 dargelegte Anzahl Zyklen gemifB den Design-Kriterien erlaubt.

2.7 Ausfallwahrscheinlichkeit

In diesem Kapitel werden Ausfallwahrscheinlichkeiten fiir den Wolfram-Bereich des Fingerhuts im
Hinblick auf die Weibull-Statistik und der linear-elastischen Bruchmechanik (LEBM) mithilfe des
STAU-Postprozessors [65] berechnet. Der Name des Postprozessors ist ein Akronym fiir Statisti-
sche Auswertung. Fine kurze mathematische Beschreibung der internen Berechnungen von STAU
ist im Anhang F gegeben. Aufgrund der Sprodigkeit bei niedrigen Temperaturen und der Verspro-

dung durch Neutronenbestrahlung von Wolfram liegt die Durchfiihrung einer probabilistischen
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Schadensanalyse nahe, um weitere Erkenntnisse liber die zu erwartende Zuverlédssigkeit der Diver-
torkomponente zu sammeln. Sprodes Materialverhalten ist eine Folge der geringen Widerstandsfa-
higkeit des Werkstoffes gegeniiber der Ausbreitung von Rissen, weshalb einzelne kleine herstel-
lungsbedingte Fehler als Ausgangspunkte des Materialversagens betrachteten werden. Spannungs-
spitzen an diesen Fehlern konnen in sproden Materialien nicht durch plastische Verformung abge-
baut werden. Die grofle Streuung der mechanischen Eigenschaften, insbesondere der Festigkeit, ist
auf die statistische Verteilung der FehlergroB3e und der Fehlerlage zuriickzufiihren. Bei der Dimen-
sionierung von Bauteilen muss letztlich der Zusammenhang zwischen Versagenswahrscheinlichkeit
und vorgegebener Belastung berticksichtigt werden. Der Einfluss der Dicke und des Neigungswin-
kels der gradierten Wolfram/EUROFER97-Verbindung auf die Ausfallwahrscheinlichkeiten wurde
untersucht. Die Weibull-Parameter fiir WL10 wurden in Vier-Punkt-Biegeversuchen bestimmt und
als Eingangsdaten fiir die Fehleranalyse des Fingerhutmoduls benutzt. Der STAU-Code greift auf
die Theorie des schwiéchsten Glieds zuriick, gemil3 derer das Versagen eines Bauteils durch instabi-
le Ausbreitung des gefdhrlichsten Risses, der von Natur aus in jedem Material vorliegt [66][67][68],
geschieht. Der kritischste Riss wird dabei entsprechend der Bruchmechanik anhand der ungiinstigs-
ten Konstellation von Gréf3e, Position und Orientierung fiir ein gegebenes Spannungsfeld bestimmt.

Das zugrundeliegende FEM-Modell entspricht bis auf folgende Abédnderungen dem gleichen wie
dem in Kapitel 2.2 beschriebenen: Unter der Annahme eines heiflen Herstellungsprozess wurde die
anfangliche Temperatur, bei der das FEM-Modell spannungsfrei ist, mit den drei Werten 800 °C /
900 °C / 1000 °C variiert. Wie gehabt wird das FEM-Modell durch die Absenkung der Temperatur
auf 0 °C belastet. Der temperaturabhidngige E-Modul, die Streckgrenze und der thermische Ausdeh-
nungskoeffizient bleiben unveridndert fiir EUROFER97 und den gradierten Bereich. Fiir den Wolf-
ram-Bereich ist jedoch die Entfernung der Plastizitit unterhalb der sprod-duktilen Ubergangstempe-
ratur (DBTT) [69] notwendig (Abb. 2.33), da die LEBM keine plastische Verformung vorsieht.
Eine Begrenzung von Spannungen durch Setzen einer FlieBgrenze zur Simulation plastischer Ver-
formung fiihrt zu einer zu geringen Ausfallwahrscheinlichkeit. Der Sprodbruch kann ndmlich ge-
mifB der Weibull-Verteilung auch bei Spannungen oberhalb der im Modell angenommenen FlieB3-
grenze auftreten. Die hochste Wahrscheinlichkeit fiir einen Sprodbruch im Wolfram-Bereich ist bei
Temperaturen unter DBTT zu erwarten, wenn diese maximal sind, sodass nur der Zustand bei 0 °C
fiir die Schadensanalyse beriicksichtigt wird. Tab. 2.6 fasst die in der STAU-Analyse verwendeten

Konstanten zusammen.
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Abb. 2.33: Verwendete Fliefigrenze fiir die STAU-Analyse.

Beschreibung Wert
Hohe des 4.-Biegebalkens 3,0 mm
Breite des 4.-Biegebalkens 4,0 mm
Innere Spannweite der Auflager 20,0 mm
AuBere Spannweit der Auflager 40,0 mm

Tab. 2.6: Verwendete Konstanten in der STAU-Analyse.

2.7.1 Ermittlung der Weibull-Parameter
Um die erforderlichen Weibull-Parameter fiir die STAU-Analyse zu erhalten, wurden Vier-Punkt-

Biegeversuche bei Raumtemperatur mit gewalztem Stabmaterial aus gesintertem WL10 des Herstel-
lers Plansee AG, Osterreich, durchgefiihrt. Der Versuchsaufbau ist im Kapitel 4.13 beschrieben und
entspricht der Norm DIN EN 843. Die Grof3e der Biege-Proben betrdgt 3x4x45 mm, der Abstand
der inneren Auflager 20 mm und 40 mm fiir die duBBeren. Die langen Kanten der Proben liegen pa-
rallel zur Rotationsachse des Ausgangsmaterials, sodass die Biegekraft an der Randfaser die gleiche
Orientierung im Material hat wie die maximale Hauptspannung im betrachteten Anwendungsfall
der Divertor-Komponente. Die Konformitdt der Lastrichtung im Biegeversuch und im Anwen-
dungsfall ist in Anbetracht der starken Anisotropie der Bruchzdhigkeit wichtig [70]. 40 Proben
wurden per Draht-Funkenerosion zugeschnitten und anschlieBend geschliffen. Eine leichte Ab-
schragung der Kanten verhindert eine Rissinitiierung an diesen. Die Oberflachenrauhigkeit (siche
Kapitel 4.12) wurde mit einem Oberflachenprofilometer des Typs Tencor P-10 Surface Profiler
gemessen, wobei die folgenden maximalen Werte von vier Messungen resultierten: R, = 556 nm,
Ry =739nm, R, = 4887 nm und R, =3223 nm. Die gemessenen Daten sind im Weibull-
Diagramm in Abb. 2.34 dargestellt und zeigen, dass diese einer 2-Parameter Weibull-Verteilung
gehorchen. Die ermittelten Weibull Parameter sind m = 12,8 und b = 1583 MPa. Die einzelnen
Messwerte sind im Anhang G in Tab. G.1 zu finden.
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Abb. 2.34: Weibull-Diagramm fiir WL10 und W.

Am Institut fiir Plasmaphysik in Garching, Deutschland, wurden die Weibull-Parameter fiir warm-
gewalzte reine Wolframplatten vor und nach einer Warmebehandlung bei 1000 °C fiir 10 h bereits
ermittelt [71]. Hohere Biegefestigkeiten sowie eine geringere Streuung von reinem Wolfram kann
im Vergleich zu WLI10 festgestellt werden, was sich durch die Lanthan-Oxid-Teilchen, die als
Rissquelle wirken, erkldren lasst. Ein zweiter Grund konnte der Einfluss der Oberflichenmorpholo-
gie sein [72], was bedeutet, dass bei abnehmender Oberflichenrauheit groere Weibull-Parameter-

Werte gemessen werden.

2.7.2 Ergebnis der STAU-Analyse

Bereits im Kapitel 2.4 wurde beschrieben, dass die kritischste Stelle im Wolfram-Bereich in der
unteren rechten Ecke, genaugenommen in der Nihe der duBeren Oberfliche und dem Ubergang
zum gradierten Bereich, ist. Abb.2.35 zeigt die maximale von-Mises-Spannung im Wolfram-
Bereich fiir die beiden Falle mit und ohne Plastizitit fiir Wolfram unter 400 °C, nach der Abkiih-
lung von 1000 °C auf 0 °C. Nur Schichten dicker als 1500 um verformen sich nicht plastisch nach
dem Abkiihlen. Dieser Umstand zeigt, dass entweder eine optimierte Design-Geometrie der Ver-
bindung oder ein spannungsfreier Zustand bei einer niedrigeren Temperatur angestrebt werden
muss. Der spannungsfreie Zustand bei 1000 °C, wie hier betrachtet, entspricht dem Diffusions-
schweiflen von EUROFER97 [73][74] oder dem Loten von Wolfram mit Hilfe einer Zwischen-
schicht [18].
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Abb. 2.35: Maximale von-Mises-Spannung im Wolfram-Bereich iiber die Schichtdicke

fiir einen linear gradierten Ubergang nach dem ersten Abkiihlen von 1000 °C auf 0 °C.

Mit dem STAU-Code kann sowohl eine Ausfallwahrscheinlichkeit ausgehend von Oberfldchende-
fekten als auch eine ausgehend von Volumendefekten berechnet werden (sieche Anhang F).
Abb. 2.36 (a) zeigt die Ausfallwahrscheinlichkeit nach dem Abkiihlen und prisentiert einen hdheren
Wert fiir Oberflachenanrisse als fiir Anrisse im Volumen. In der Tat entspricht dieses Ergebnis dem
Umstand, dass Spannungen an der dulleren Oberfliche des Wolfram-Bereichs konzentriert sind. Bei
dieser Analyse stellt sich heraus, dass sich linear gradierte Ubergiinge diinner als 500 Mikrometer
ungiinstiger verhalten als gar keine Zwischenschicht. Aufgrund der Tatsache, dass die Zwischen-
schicht in dieser Simulation eine hohere Streckgrenze als reines EUROFER97 besitzt, sind erhohte
Spannungen im Wolfram-Bereich die Folge. Dicke Schichten konnen diesen Umstand ausgleichen,
sodass kleinere Ausfallwahrscheinlichkeiten im Vergleich zu einer direkten Verbindung erreicht
werden.

Der grof3e Unterschied der Weibull-Parameter zwischen reinem Wolfram [71] und WL10 hat einen
starken Einfluss auf die berechneten Ausfallwahrscheinlichkeiten. Um den Einfluss der Weibull-
Parameter abzuschétzen, wurde ein Vergleich der Ausfallwahrscheinlichkeiten, die sich aus den
experimentell ermittelten Parametern fiir reines Wolfram und fiir WL10 ergeben, durchgefiihrt. Die
Ergebnisse sind in Abb. 2.36 (b) vorgestellt.
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Abb. 2.36: Ausfallwahrscheinlichkeiten ausgehend von (a) Oberfliichen- und Volumendefekten fiir WL10 und
(b) Oberfliichendefekten fiir WL10 und W (jeweils nach dem Abkiihlen von 1000 °C auf 0 °C).

Eine Moglichkeit zur Reduzierung von Spannungen ist die Neigung der gradierten Schicht entlang

der Verbindung wie in [75] gezeigt. Dieser Aspekt wurde untersucht durch die Beobachtung in wel-

chem Mal die Ausfallwahrscheinlichkeit des Wolfram-Bereichs durch die Wahl eines geeigneten

Neigungswinkels reduziert werden kann. Die Ergebnisse in Abb. 2.37 zeigen, dass die Ausfallwahr-

scheinlichkeit durch Oberflichenanrisse auf ein Minimum von 1,831e-5 um eine Gréfenordnung

verringert werden kann, bei einem negativen Neigungswinkel zwischen -30° und -40°. Ein negati-

ver Neigungswinkel bedeutet, dass die Schicht in Richtung der dulleren Oberflache nach unten ge-

kippt wird.
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Abb. 2.37: (a) Ausfallwahrscheinlichkeit ausgehend von Oberflichenanrissen nach dem Abkiihlen von 1000 °C

auf 0 °C mit geneigter gradierter Schicht. (b) Beispiel einer um 10° geneigten gradierten Schicht.
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Abb. 2.38: Ausfallwahrscheinlichkeit fiir WL10 (a) nach dem Abkiihlen ausgehend von drei unterschiedlichen
Anfangstemperaturen ohne Neigung der Ubergangsschicht und

(b) nach dem Abkiihlen mit geneigter linear gradierte Schicht (-30°) und 800 °C Ausgangstemperatur.

Eine zweite Moglichkeit, um die auftretenden Spannungen zu reduzieren, ist die Ausgangstempera-
tur zu senken. Abb. 2.38 (a) zeigt die resultierende Ausfallwahrscheinlichkeit durch Oberfldchende-
fekte fiir drei verschiedene Ausgangstemperaturen. Die in Kapitel 5.5 beschriebenen Diffusions-
schweiB-Experimente bestitigten die Mdglichkeit, EUROFER97 bei 800 °C zu verbinden. Dieser
Umstand vermag die Oberflichen-Ausfallwahrscheinlichkeit ebenfalls um mehr als eine GréBen-
ordnung zu senken, auf 1,064e-5 fiir 2 mm dicke linear gradierte Schichten ohne Neigung.

Die dritte Option fiir eine weitere Reduzierung der Ausfallwahrscheinlichkeit ist die Verwendung
von noch dickeren Ubergangsschichten. In der Verdffentlichung [76] wird die Mdglichkeit, Wolf-
ram-Beschichtungen dicker als 2 mm mittels Plasmaspritzen zu fertigen postuliert und in [20] die
Herstellung von 2-3 mm dicken funktional gradierten Schichten aus W/Cu mit selbigen Verfahren
beschrieben. Andere Prozesse, z. B. Widerstandssintern unter extrem hohem Druck, ermdglichen
die Herstellung von Wolfram/EUROFER97-Proben von einigen Millimetern Grof3e in jeder Dimen-
sion [77]. Die Kombination aller drei genannten MaBBnahmen fiihrt zu sehr geringen Oberflache-
Ausfallwahrscheinlichkeiten im Wolfram-Bereich, wie in Abb. 2.38 (b) zu sehen ist, sodass eine

minimale Oberflichen-Ausfallwahrscheinlichkeit von 1,676e-7 erreicht werden kann.

2.7.3 Veranderung der Ausfallwahrscheinlichkeit durch Bestrahlungsversprodung

Wihrend der Betriebszeit eines zukiinftigen Fusionsreaktors fiihrt die Neutronenbestrahlung zu ei-
ner Versprodung der Werkstoffe - so auch bei Wolfram. Diese Versprodung muss in einer Zuver-
lassigkeitsanalyse der Komponenten beriicksichtigt werden. Da jedoch Weibull-Parameter von be-
strahltem Wolfram noch nicht ermittelt wurden, ist hier nur eine qualitative Diskussion moglich.
Bedingt durch die Konstruktion eines Tokamak Fusionsreaktors miissen Temperaturwechsel, mit
Haltezeiten bei hohen Temperaturen und Stillstandszeiten bei Raumtemperatur, beriicksichtigt wer-
den. Ein Sprodbruch im Wolfram wéhrend der Haltezeit, in der die Komponente sich nidher am
spannungsfreien Zustand befindet, ist unwahrscheinlich aufgrund der geringeren Belastungen, der

Aktivierung von Gleitsystemen und der Erhohung der Duktilitdt. Von viel groBBerer Wichtigkeit ist
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die Ausfallwahrscheinlichkeit nach Abschaltvorgingen eines Fusionsreaktors. Die maximalen
Spannungen bei Raumtemperatur sind nach dem ersten thermischen Zyklus niedriger verglichen mit
der Situation nach der ersten Abkiihlung, dennoch konnte die Ausfallwahrscheinlichkeit als Folge
der Bestrahlungs-Versprodung des Wolframs einen hoheren Wert annehmen.

Ein weiterer dynamischer Aspekt im Bereich der probabilistischen Schadensanalyse ist das unter-
kritische Risswachstum, welches vor allem durch Spannungsrisskorrosion induziert wird. Doch in
der Helium-Atmosphire ist dieser Effekt aller Wahrscheinlichkeit nach vernachlédssigbar im Ver-

gleich zur Versprodung durch Neutronenbestrahlung.

2.7.4 Abschatzung der erforderlichen Ausfallwahrscheinlichkeit

Betrachtet man schitzungsweise N = 300.000 [78] Fingerhutmodule, die in einem zukiinftigen
Fusionsreaktor verbaut werden miissten, kann eine erforderliche Ausfallwahrscheinlichkeit Pr fiir

jeden einzelnen Fingerhut durch die Formel
1
Pr=1—-(1—-Pp)N (2.46)

abgeschitzt werden. P ist dabei die Ausfallwahrscheinlichkeit aller Fingerhutmodule, 1 — Pp also
die gewiinschte Zuverlédssigkeit des gesamten Divertors. Unter der Annahme Pp = 0,05 folgt (dies
bedeutet, dass mit 95% Wahrscheinlichkeit kein Fingerhut ausfillt), dass die Ausfallwahrschein-
lichkeit P fiir einen einzigen Fingerhut kleiner als 1,7097e-7 sein muss.

Eine Gesamtzuverldssigkeit von 95,1 % kann erreicht werden, wenn alle drei Optimierungsmal-
nahmen realisiert werden (3 mm Dicke, Neigungswinkel von -30°, Anfangstemperatur von 800 °C).
Allerdings kann die Verwendung von reinem Wolfram [71] statt WL10 (Abb. 2.36 (b)) und/oder
eine kleinere Oberfldchenrauigkeit [72] die Neigung der gradierten Zwischenschicht eriibrigen bzw.
diinnere Zwischenschichten erlauben. Die prinzipielle Machbarkeit der diskutierten Optimierungs-
mafinahmen ist zwar sowohl beim Vakuum-Plasmaspritz-Verfahren als auch beim Widerstandssin-

tern unter extrem hohem Druck geboten aber mit entsprechendem Aufwand verbunden.

2.8 Zusammenfassung der FEM-Simulationen

Die durchgefiihrten FEM-Simulationen zeigen, dass eine funktional gradierte Verbindung zwischen
Wolfram und EUROFER97 die thermisch induzierten Belastungen in der Divertor-Komponente
drastisch verringern kann und damit zur Verbesserung des Versagensverhaltens bei Temperatur-
schwankungen beitrdgt. Allerdings muss die gradierte Schicht iiber eine ausreichende Dicke verfii-
gen sowie die Fligung zum Vollmaterial bei ausreichend niedriger Temperatur geschehen. In Bezug
auf die bruchmechanische Ausfallwahrscheinlichkeit des Wolframbereiches ist eine 3 mm dicke,
um 30° nach auflen geneigte, bei 800 °C gefiigte und linear gradierte Zwischenschicht ausreichend,
um eine Gesamtzuverldssigkeit von 95,1 % aller Fingerhutmodule zu erreichen (siche Kapitel
2.7.4). Die Ermiidung ist sowohl im EUROFER97- als auch im Wolframbereich fiir Schichten di-
cker als 0,5 mm unkritisch (siehe Kapitel 2.6.1.1 und 2.6.2.1). Anders die Kriechschdadigung, wel-

che in Anbetracht der hier gewéhlten Designkriterien, stets groBer eins ist, sofern eine Zyklenanzahl
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von 1000 als Anforderung gewdhlt wird (sieche Abb. 2.25). Geometriebedingte Biegespannungen
fiihren unabhéngig von der Schichtdicke zu einer Zugspannung im inneren EUROFER97-Bereich
wihrend der Haltephase (siche Abb. 2.26). Nichtsdestotrotz, darf dieses Ergebnis nicht als endgiiltig
betrachtet werden, da die abschétzten Zyklenzahlen sehr empfindlich von den Eingangsdaten ab-
hidngen (sieche Abb. A.4). Dariiber hinaus sind die Designkriterien groBziigig konservativ gewihlt.
Eine genauere experimentelle Uberpriifung der Kriechraten und der Designkriterien in den relevan-
ten Spannungs- und Temperaturbereichen ist aufgrund der hier vorliegenden Eingangsparameter-
sensitivitdit unumgénglich. Wenn auch die exakte Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Kriechschiadigung
aus den genannten Griinden derzeit nicht zugénglich ist, so kann dennoch schlussfolgert werden,
dass ab 1 mm Schichtdicke eine weitere Steigerung der Dicke keinen nennenswerten Nutzen zu
erwarten lisst. Ebenso ist der Einsatz von ODS-EUROFER kein Erfolgsgarant, da die Spannungsre-
laxation durch Kriechen langsamer abléduft (siche Abb. 2.27).

Nicht alle Herstellungsverfahren gestatten ausnahmslos beliebig gestaltete gradierte Verbindungs-
schichten. Fiir Herstellungsprozesse, die z.B. keinen kontinuierlichen Ubergang der chemischen
Zusammensetzung ermoglichen, sondern auf schichtweises Abscheiden basieren, ist in Bezug auf
die maximale dquivalente inelastische Dehnung ein merklicher Nachteil bei lediglich zwei Schich-
ten vorhanden. Jedoch reichen bereits vier Schichten aus, um ein akzeptables Ergebnis zu erreichen
(siehe Abb. 2.17). Ebenso kann die Schichtdicke experimentell eine Limitierung darstellen. Mit der
hier geschaffenen Datenbasis, resultierend aus den durchgefiihrten FEM-Simulationen und den an-
schlieBenden Zuverldssigkeitsbewertungen, kann die Lebensdauereinbufle rasch abgeschéitzt wer-

den.
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3 Analyse potentieller Herstellungsverfahren

Mehrere Experimente zeigten bereits die Machbarkeit der Herstellung von funktional gradierten
Wolfram/Kupfer-Verbindungen durch Vakuum-Plasmaspritzen (VPS) [20][21], physikalische Gas-
phasenabscheidung (PVD) [79], Widerstandsintern unter extrem hohem Druck (RSUHP) [23], Kup-
fer-Infiltration [80], Laserauftragsschweillen [22] und letztlich sprengtechnische Verfahren [81].
Dieses Kapitel beleuchtet nach einer kurzen Beschreibung des jeweiligen Herstellungsprozesses
dessen Anwend- und Ubertragbarkeit auf das Wolfram-Eisen-Chrom-System. Basierend auf dieser
Einschédtzung wurde eine Auswahl an Verfahren getroffen, die im Rahmen der hier zur Verfligung
stehenden Mdglichkeiten im Experiment das tatsdchliche Potential aufdecken sollen. Experimentel-
le Details der ausgesuchten und durchgefiihrten Versuche werden neben den Ergebnissen in Kapi-
tel 5 beschrieben.

3.1 Die Herstellungsverfahren

Bevor auf die einzelnen Herstellungsverfahren eingegangen wird, seien diese in Abb. 3.1 sowohl in

deutscher als auch in englischer Sprache zum besseren Uberblick fiir den Leser aufgelistet.

Laserstrahlgestiitzte Beschichtungsverfahren Laser spraying
¢ Laserstrahl-AuftragsschweilRen ¢ Laser Cladding
¢ Laser Sintern * Laser Sintering
Sintern Sintering
¢ Flissigphasensintern e Liquid Phase Sintering (LPS)
* Spark Plasma Sintering e Spark Plasma Sintering (SPS)
¢ Widerstandssintern * Resistance Sintering
* Widerstandssintern unter ultrahohem Druck » Resistance Sintering under Ultra High Pressure (RSUHP)
¢ Kanventionelles Sintern * Conventional Sintering
Infiltrationstechnik Infiltrationtechnique
« Infiltrationstechnik s Infiltration Technique
Thermisches Spritzen Thermal Spraying
* Detonationsspritzen s Detonation Thermal Spraying
* Flammspritzen * Flame Spraying
 Kaltgasspritzen * Cold Spraying
* Laserspritzen / Laserauftragsschweilen e Laser Cladding
¢ Lichtbogenspritzen * Arc Spraying
¢ Vakuum-Plasma-Spritzen ¢ Vacuum Plasma Spraying (VPS)

Physikalischen Gasphasenabscheidung Physical Vapour Deposition (PVD)

¢ Sputtern / Sputterdeposition / Kathodenzerstdubung * Cathodic Sputtering
¢ lonenstrahlgestiitzte Deposition * lon Beam Sputter Deposition (IBSD)
* Magnetron Sputtern * Magnetron Sputtering (MS)

Abb. 3.1: Ubersicht der betrachteten Herstellungsprozesse.
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Galvanisieren Electroplating

* Elektrolytisch * Electrolitic
* Kathodische Abscheidung * Electrodeposition / Electroplating
¢ Anodische Oxidation * Anodic Oxidation
* Chemische Abscheidung * Chemical Deposition
¢ Dispersionsabscheidung * Electrophoretic deposition
Sprengtechn. Verfahren Explosive Processes
¢ Sprengplattieren ¢ Explosive Cladding
¢ Sprengtechn. Pulverkompaktierung ¢ Explosive Compaction

Abb. 3.2: Fortsetzung der Ubersicht.

3.1.1 Laserstrahlgestiitzte Beschichtungsverfahren

Metallische Legierungen und Komposite lassen sich mithilfe von Laserstrahlen auf verschiedene
Arten und Weisen herstellen. Die Anzahl an Bezeichnungen fiir die einzelnen Fertigungsverfahren
grenzt an die Anzahl der Institute, die auf diesem Gebiet Forschung betreiben. Je nach Literatur-
quelle werden die Verfahren zu verschiedenen Oberbegriffen zugeordnet, sodass eine eineindeutige
Kategorisierung nicht mdglich ist. Nichtsdestotrotz sei in Abb. 3.3 der Versuch einer zusammenfas-

senden hierarchischen Anordnung der laserstrahlgestiitzten Beschichtungsverfahren angestrebt.

Lasergestiitzte
Beschichtungsverfahren

Laser Cladding Laser Sintering
| |
Blown Powder Direct Metal Laser Surface | Selective Laser
Process (BPP) Deposition (DMD) Alloying (LSA) Sintering (SLS)

Direct Light Fabrication (DLF)

[ Direct Metal Laser
Laser Engineered Net Shaping (LENS) ‘ Sintering (DMLS)

Abb. 3.3: Hierarchie der Laserverfahren.

3.1.1.1 Selective Laser Sintering (SLS)

SLS ist ein Verfahren, welches im Jahre 1980 entwickelt worden ist und zur Kategorie der Rapid-
Prototype-Technologien zéhlt [82]. Das Pulver wird hier nicht in den Strahlgang eingespriiht, son-
dern liegt bereits auf dem Substrat, sodass Schicht fiir Schicht ein dreidimensionales Objekt aus
Keramik, Metall, Glas oder Polymer erzeugt werden kann, siche Abb. 3.4. Es konnen beliebige
dreidimensionale Geometrien auch mit Hinterschneidungen gebildet werden, z. B. Werkstiicke, die

sich in konventioneller mechanischer oder gieBtechnischer Fertigung nicht herstellen lassen. Im
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Zusammenhang mit Metallen ist dieses Verfahren auch unter dem Namen Direct Metal Laser
Sintering [83] bekannt.

LASER

Powder

Abb. 3.4: Skizzierung des SLS -Verfahrens [82].

3.1.1.2 Laserstrahl-AuftragsschweifRen

Bei dieser Variante wird eine Legierungskomponente in den Strahlengang des Lasers eingespriiht,
wihrend die zweite Legierungskomponente das Substrat selbst ist, welches durch die Energiezufuhr
aufgeschmolzen wird (sieche Abb. 3.5). Man kann dabei noch unterscheiden, ob das Pulver bereits
im Laserstrahlengang schmilzt oder erst sobald es sich im Kontakt mit dem Schmelzpool befindet.
Durch die relative Bewegung des Lasers zum Substrat erstarrt das Material rasch. CCD-Kameras
liefern ein Bild des geschmolzenen Pools um anhand dessen GroBe die Leistung des Lasers zu re-
geln [84]. Das Laserstrahl-Auftragsschweillen findet ebenfalls beim Rapid-Prototyping Anwendung
[24]. Es existiert eine ganze Reihe (teilweise registrierter) Namen fiir Verfahren, die auf diesem
Prinzip basieren. Dazu z&hlen unter anderem Laser Engineered Net Shaping (LENS) [82], Direct
Light Fabrication (DLF) [82], Blown Powder Process (BPP) [85], Laser Surface Alloying (LSA)
[86] und Direct Metal Deposition (DMD) [82].
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Abb. 3.5: Zwei Skizzen der Hauptbestandteile des Laserstrahl-Auftragsschweiflens [82][87].

Bei Experimenten am NRC-IMTI in London, Kanada, wurde gezeigt, dass ein Abscheiden von
Wolframpulver mit einer Korngrofle von 5,5 um bei einer Laserleistung von 3 kW und einem Spot-
durchmesser von 7,5 mm ohne Heizen des Substrates mdglich ist [24]. Bei diesen Parametern fiihrte
das Einspriihen von Kupferpulver mit einer Korngréfle von 32 um jedoch bereits zum Verdampfen
des Kupfers im Strahlengang und dadurch zu einem erheblichen Leistungsverlust beim Schmelzen
durch die Plasmabildung. Um die Verdampfung von Cu zu vermeiden wurde die Laserenergie auf
ein Niveau von 2,5 kW gesenkt. Zwar konnte dadurch eine W/Cu-Schicht mit 60 Vol.-% Cu mit gut
verteilten W Teilchen innerhalb der Cu-Matrix hergestellt werden, allerdings war die Haftung am
W-Substrat schwach oder gar nicht vorhanden, da dieses wegen der geringen verwendeten Leis-
tungsdichte nicht geschmolzen ist. Daraus folgt ein entscheidender Nachteil der lasergestiitzten
Herstellung von gradierten Wolfram-Kupfer Verbindungen, ndmlich dass die Abscheidung auf ei-
nem Kupfersubstrat stattfinden muss. Ein Fiigen der gradierten Schicht auf der Wolframseite gilt es
in dieser Arbeit moglichst zu vermeiden.

Ein weiterer Aspekt ist die Bildung von Oxiden, da Laserstrahl-Auftragsschwei3en fiir gewohnlich
nicht im Vakuum stattfindet. Abhilfe schafft ein Verfahren mit dem Namen Low Pressure Laser
Spraying (LPLS) [88], welches bei einem Druck von 1.400 Pa stattfindet. Eine Alternative dazu ist
die Abscheidung unter Argonatmosphére [25].

Des Weiteren verliert mit zunehmendem W-Gehalt das Schmelzbad an Volumen, wodurch die Ver-
fahrensfiihrung schwieriger und die erreichte Schichthohe reduziert wird. Durch das fehlende Auf-
schmelzen der Wolfram-Phase ist der technisch realisierbare Wolfram-Gehalt an die Existenz einer
stabilen durchgehenden Cu-Matrix gekoppelt und somit von der Packungsdichte der Wolfram-
Partikel abhingig. Fiir kugelférmige, gleich groBe Wolfram-Partikel liegt diese bei ~74 Vol.-%
[25].

Eine kiirzlich verdffentlichte Publikation [89] aus dem Jahre 2011, dessen Autoren ausdriicklich auf
die Vorldufigkeit der Resultate hinweisen, beschreibt die Forschungsergebnisse des Fiigens von
EUROFER97 mit oxiddispersionsgehdrtetem Wolfram mittels Laserschweilen. Das verwendete
Lot ist eine Nickeltitanlegierung mit 55 Gew.-% Nickelanteil. Ein wesentlicher Aspekt dabei ist die
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Durchfiihrung der Schweillung im Vakuum zur Oxidations-Vermeidung. Ohne jedoch die gesamte
Laser-Apparatur in einer Vakuumkammer unterzubringen, reichte es aus, lediglich das Werkstiick
im Vakuum zu halten. Der Laserstrahl passierte ein Quarzglasfenster, um in die Vakuumkammer zu
gelangen. Die geschweif3ten Proben waren jedoch letztlich mit Rissen im Wolfram- und Lotbereich

versehen.

3.1.2 Sintern

3.1.2.1 Konventionelles Sintern
Das Prinzip des Sinterns ist die Erhitzung keramischer oder metallischer Pulver auf Temperaturen
unterhalb deren Schmelztemperaturen, um diese zu festen Werkstoffen zu verbinden. Gegebenen-

falls kann ein zusitzlicher isostatischer Druck dabei zu verbesserten Ergebnissen flihren.

Die Sinterbedingungen fiir Wolfram und Kupfer unterscheiden sich erheblich. Gewdhnliches Wolf-
rampulver mit einer Korngro3e von 3-4 um erfordert eine Sintertemperatur von 2500 °C [90], die
bereits knapp unterhalb des Siedepunktes von Kupfer (2567 °C) liegt. Kupfer hingegen ldsst sich
bei 850-1000 °C durch konventionelles Sintern verarbeiten [91]. Es existieren diverse Methoden zur

Senkung der Sintertemperatur, welche nun kurz erldutert werden sollen.

e Die Verwendung von sehr feinem Wolframpulver, dessen Korngréfle auf 8 nm
durch Hochenergie-Kugelmahlen reduziert wurde, ermdglicht das Sintern bereits
bei 1700-1790 °C [90].

e Mithilfe von Sinter-Aktivatoren, dessen Beimischung jedoch fiir gewo6hnlich zu ei-
ner Verschlechterung der Materialeigenschaften fiihrt, wurde bei der Sinterung von
Wolfram- und Kupferpulver mit 19, 40, 47 % Kupferanteil bereits bei 1170-
1300 °C eine Porositit von weniger als 6 % erreicht. Zuvor miissen die Pulver ku-
gel- oder planetengemahlen, statt gemischt, und bei 220 MPa kaltgepresst wer-
den [92].

e Die Beimischung von 2 Gew.-% Wachs verringert die Reibung zwischen den Kor-
nern und dem Presstempel als auch zwischen den Kd&rnern selbst. Somit konnte
schon bereits wihrend der Vorkompaktierung bei ~242 MPa eine theoretische
Dichte des Griinlings von 48 % erzielt werden. Die Sinterung des Wolframpulvers
mit einer Partikelgrofle von 0,5 um fand bei 1400 °C statt [93].

e Stromloses Verkupfern der 0,5-2 um messenden Wolframpulverpartikel mit einem
Kupfergewichtsanteil von 20-30 % ermdglicht ebenfalls eine drastische Senkung
der Sintertemperatur auf 1400 °C [94].
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3.1.2.2 Spark Plasma Sintering (SPS)

Bei diesem Verfahren, welches auch unter dem Namen Field Assisted Sintering Technique (FAST)
oder Pulsed Electric Current Sintering (PECS) bekannt ist, wird ein elektrischer Strom durch das
Pulver geleitet, welches somit durch die Joulesche Wirme erhitzt wird. Hierbei wird also die Wir-
me intern generiert, im Gegensatz zu konventionellem Sintern, wo die Wirmeenergie von auflen
zugefiilhrt werden muss. Dies gestattet ein sehr schnelles Erhitzen bzw. Abkiihlen (bis zu
1000 K/min) und eine effiziente Energienutzung, da keine Warmeenergie in Isolatoren und Heiz-
elementen gespeichert werden muss. Durch SPS Iésst sich die Sinterdauer erheblich senken als auch
die Dichte des Endprodukts steigern. SPS wurde bereits in den Sechzigern des 20. Jahrhunderts, mit
der Idee das Plasma der elektrischen Entladung bei der Sinterung von Metallen und Keramiken zu
nutzen, entwickelt und patentiert [95][96].

Die Existenz folgender Mechanismen, auf denen SPS basiert, wird in der Forschergemeinde wei-
testgehend akzeptiert [97]: Joulesche Warme, Lokales Schmelzen/Verdampfen (insbesondere in
metallischen Systemen) und feldunterstiitzte Diffusion. Andere Mechanismen sind eher hypotheti-
scher Natur: engl. spark impact pressure, Plasmareinigen der Partikeloberflichen, engl. particle
surface activation, engl. electron wind force. Viele, aber nicht alle dieser Mechanismen nehmen die

Anwesenheit eines momentan erzeugten Funkenplasmas zwischen den Partikeln an.

3.1.2.3 Widerstandssintern unter Ultra hohem Druck (RSUHP)

Dieses Verfahren verbindet eine Warmeeinkopplung durch elektrische Energie, die in Joulesche
Wirme in dem zu sinternden Material umgewandelt wird, und gleichzeitigem Anbringen extrem
hoher isostatischer Driicke bis zu 9 GPa. Experimentelle Ergebnisse zeigen, dass sich dadurch
Wolfram zu einer theoretischen Dichte von iiber 98 % bei einer sehr kurzen Sinterdauer von ledig-
lich 1-2 min verdichten ldsst [98][77]. Die kurze Sinterdauer ist dabei sehr forderlich, unerwiinschte
intermetallische Phasen zu unterbinden.

Die Gradierung ldsst sich dabei durch entsprechendes Aufschichten der Pulver beliebig kontrollie-
ren. Auch hier ist die richtige Wahl der PartikelgroBen fiir den Erfolg des Sinterns entscheidend.
Als praktikabel erwies sich fiir Wolfram eine durchschnittliche Partikelgroe von 1 um und fiir
Kupfer eine die kleiner als 74 um ist [23]. Experimentell konnte auch gezeigt werden, dass Wolf-
ram mit 1 Gew.-% La,0Os-Anteil gesintert werden kann, wobei es sich nicht um WL10 vom Herstel-

ler Plansee, sondern um ein chinesisches Aquivalent handelt [99].
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(a) (b)

!

................

Abb. 3.6: (a) Fotografie des Pulverhalters aus Pyrophyllit (AlSi,Os(OH)).
(b) Skizze nach [23] des experimentellen Aufbaus: 1. Pulverhalter, 2. Kraftpfeile, 3. elektrische Stromfiihrung.

3.1.3 Infiltrations-Technik

Die Infiltrations-Technik ist ein zweistufiger Prozess. Die erste Phase im Herstellungsprozess ist die
Erzeugung eines pordosen Wolfram-Griinlings, dessen Zwischenrdume in der zweiten Phase mit
fliissigem Kupfer bzw. Stahl infiltriert werden. Aus dem Verlauf der Porengrofle bzw. der Porositét
resultiert die spatere Gradierung beider Komponenten. Der Wolfram-Griinling kann durch Sintern
als auch durch galvanische Abscheidung gefertigt werden. Bei der galvanischen Abscheidung wird
die Porositdt durch Variation der experimentellen Parameter, wie z.B. Stromdichte und Elektrolyt-
zusammensetzung, beeinflusst. Die genaue geometrische Form des Endproduktes kann durch ent-
sprechend geformte Elektroden erzielt werden [100]. Zu einem gewissen Grad fithren unterschied-
lich grofe Korngroen des Wolframpulvers beim Sintern zu unterschiedlichen Porositdten [101].

Zur Vermeidung von Oxiden bietet es sich an, die Infiltration unter Vakuum durchzufiihren.
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Abb. 3.7: Prozessschritte der Infiltrationstechnik - Zeichnung nach [49].

Eine weitere Moglichkeit fiir die Herstellung eines pordsen Griinlings ist die Benutzung eines
Platzhalters, der anschlieBend nach dem Sinterprozess wieder entfernt wird. In [102] werden z.B.
NiTi-Legierungen mit gradierter Porositdt unter Verwendungen eines tempordren Platzhalters
(NH4HCO:;) hergestellt. Die Porositit der Legierungen kann durch Anderung der hinzugefiigten
Menge an NH4HCO; gewihlt werden. Die Griinlinge werden zundchst mit einer hydraulischen
Presse bei 100 MPa kalt verdichtet und dann auf 270 °C in einem Quarzglasrohrofen unter Argon-
Schutzatmosphére fiir 2 h erhitzt. Bei dieser Temperatur zersetzen sich die NH4HCOs-Partikel und
wandeln sich in Gase um, die anschlieBend aus der pordésen Struktur entweichen. Diese Idee ist
prinzipiell sehr ansprechend, eignet sich jedoch fiir das Sintern von pordsem Wolfram hdchstwahr-

scheinlich nicht, da kein entsprechender Platzhalter existiert.
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Publikation [49] [100][103] [104] [105] [106]
PulverkorngrofBe | 1-3 um - 10 ym 7,5-8,5 pm 9;23;65 um
Sinterschritte
1. Durchgang 0°C elektrochem. | 0 °C, 0 °C, 700 °C,
250 MPa 350 MPa 5h

2. o 1770 °C, 8 h | - 1300 °C, - 1200 °C,

100 kPa, H, 1,5h, H, 1 h, H,
3. ¢ 1770 °C,4 h | - 1800 °C, - 1200-1600 °C,

181 MPa, 5h, H, 350-530 MPa,

Ar Vakuum
Infiltration
Temperatur 1100 °C 1250 °C - 1300 °C 1200 °C
Dauer 2h %2 h 2h 4h %2 h
Druck 98 MPa - - - -
Atmosphire - H, - N,H, H,
Endprodukt
Porositét - - 1% 18,5 % -
therm. Aus.-K. 4-8e-6/K - - - 6,6-8¢e-6/K
Dichte - - - - 13-14 g/cm?
Anteil Kupfer 10-30 % 20-80 % 15 % 15 % 15 %

Tab. 3.1: Prozess-Parameter bereits durchgefiihrter Infiltrations-Experimente mit W/Cu.

Mit der Infiltrationstechnik ist das Herstellen von gradierten Schichten dicker als 1 mm denkbar.
Allerdings ist, sofern ein Sintern des Wolframvollmaterials nicht moglich ist, das Schweilen auf
der Wolfram- als auch auf der Stahlseite zur Herstellung des Fingerhutmoduls erforderlich. Ein we-
sentlicher Nachteil dieser Methode ist zudem die untere und obere Grenze des Gradierungsverhélt-

nisses aufgrund der limitierten Porositit der Wolframstruktur von ca. 20 % bzw. 80 % [100].

3.1.4 Thermische Spritzverfahren

Zunichst seien vier verschiedene thermische Spritzverfahren zu unterscheiden: Das Lichtbogen-,
das Flamm-, das Kaltgas- und das Plasmaspritzen. Das Prinzip bei allen vier Verfahren besteht im
Erwarmen/Aufschmelzen und Beschleunigen des abzuscheidenden Materials in einer Spritzpistole
und dem anschlieBenden Abscheiden als Spritzschicht auf dem Substrat (Abb. 3.8). Der wesentliche
Unterschied der Verfahren ist, wie der Name schon erahnen ldsst, die Art der Energiequelle sowie
der Gewichtung von Partikelgeschwindigkeit und -Temperatur. Beim Flammspritzen, Plasmasprit-
zen als auch beim Kaltgasspritzen werden Pulver als Spritzwerkstoffe verwendet, wohingegen beim
Lichtbogenspritzen zwei Dréhte als Elektroden benutzt werden. Letztlich gilt es noch zu unter-
scheiden welche Atmosphire vorliegt. Beim atmosphérischen Spritzen sind die Kosten zwar gerin-
ger durch die Abwesenheit der Vakuum-Tanks, jedoch fordert dies die Bildung von Oxiden. Zu

deren Vermeidung kann alternativ eine Argon- oder Stickstoff-Atmosphére eingesetzt werden. Zur
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Erlangung einer guten Schichthaftung, die hauptsachlich auf mechanische Verklammerung und
Adhaésion fuBlt, ist eine raue Oberfliche erforderlich. Dabei eignet sich nahezu jeder Substratwerk-
stoff. Das Vakuum-Plasmaspritzen zeichnet sich durch eine extrem hohe Partikeltemperatur aus,
weswegen fiir das Vorhaben dieser Arbeit, aufgrund der sehr hohen Schmelztemperatur von Wolf-

ram, lediglich dieses Verfahren in Betracht gezogen wird.
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Abb. 3.8: (a) Schematischer Aufbau einer Plasmaspritz-Anlage und (b) Darstellung der Abscheidung [107].

Die Erzeugung der Plasmaflamme beim Vakuum-Plasmaspritzen (VPS) geschieht durch Ionisie-
rung von Argonatomen im elektrischen Lichtbogen zwischen Anode und Kathode, sieche Abb. 3.8.
Dabei konnen gleichzeitig mehrere Pulver in das Plasma eingespriiht werden, die bei gut abge-
stimmten Prozessparametern zum Schmelzen gebracht werden.

Die Vorteile beim VPS liegen in der Moglichkeit der Erzeugung von Schichten mit Dicken bis zu
3 mm [20][76], der Abwesenheit von Sauerstoff, nur geringen Verunreinigungen in der abgeschie-
denen Schicht [108] und der Umsetzbarkeit des vollen Gradierungsspektrums von 0 bis 100 %. Bei
VPS-Experimenten von Wolfram-Kupfer-Schichten mit hohem Kupferanteil (> 60 %) konnte des
Weiteren eine respektabel niedrige Porositdt von unter einem Prozent erzielt werden [24]. Aller-
dings konnen solch niedrige Porosititen erst nach entsprechender Prozessoptimierung verwirklicht
werden (sieche Abb. 3.9 sowie Tab. 3.2). Anfingliche Experimente erbrachten lediglich Wolfram-
schichten mit Porosititen zwischen 10 und 40 % [108]. Neben der Anpassung der Plasmakanonen-
Prozessparameter, kann die Anderung der PulverpartikelgroBe hohe Porosititen vermeiden. Unter
Umstdnden fiihrt auch eine Warmebehandlung der gespritzten Schicht zu einer Steigerung der Dich-
te [20].

Als Nachteil von VPS wird jedoch die geringe Haftung zwischen der Schicht und dem Substrat bei
hohen Wolframanteilen angesehen [23]. Ursache dafiir konnen schwach haftende Partikel auf der
Oberfldche des Substrats wéahrend des Spritzens sein. Deren Beseitigung mittels transferred arc-
cleaning (TAC) kann die Schichteigenschaften in Bezug auf die Haftung verbessern [20]. Im TAC-
Modus wird beim Substrat ein negatives elektrisches Potential (relativ zur Anode der Plasmakanone
gesehen) angelegt, sodass das Plasma selbst Teil des Stromkreises wird. Der Stromfluss am Substrat
konzentriert sich dabei auf Spitzen und Oxiden, deren Elektronenaustrittsarbeit fiir gewdhnlich ge-
ringer ist als bei reinen Metallen [109]. Die Biindelung des Stromes fiihrt punktuell zur Verdamp-

fung von Spitzen und Oxiden und somit zur Reinigung der Oberflache.
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Grolie Bereich
Spritzdistanz 70-110 mm
Plasmageschwindigkeit 50-1500 mm/min
Pulverforderrate 10 g/min
Substrattemperatur 500-1000 °C
Plasmastrom 400-740 A
Gasdruck 120 mBar
KupferpartikelgroBe 40-50 um
Wolframpartikelgrofe 5,5 um
Plasmagas Ar, He
Leistung 50 kW

Tab. 3.2: Prozess-Parameter die fiir die Abscheidung von W/Cu-Schichten verwendet worden sind [20].

Abb. 3.9: (a) Mittels VPS hergestelltes W/Cu-Komposit mit noch hoher Porositit [21].

(b) Verringerte Porositéiit aus spiteren Experimenten [20].

3.1.5 Physikalische Gasphasenabscheidung (PVD)

PVD umfasst eine Reihe diverser Abscheidungsverfahren, die sich in jeweils eine der drei Katego-
rien Verdampfung, Sputterdeposition und Ionenplattieren einteilen ldsst. In Abb. 3.10 sei diese Ein-
teilung fiir eine Untermenge aller existierenden PVD-Verfahren dargestellt.

Die Methoden der Kategorie Verdampfung (Thermisches Verdampfen, Elektronenstrahlverdamp-
fen, Laserstrahlverdampfen, Lichtbogenverdampfen) basieren, wie der Name schon sagt, auf der
Verdampfung bzw. Sublimation des Ausgangsmaterials und dessen anschlieBender Kondensation
auf dem Substrat. Die vier genannten Verfahren unterscheiden sich dabei in der Teilchenart, die zur
Wirmezufuhr benutzt wird: Phononen, Elektronen, Photonen und Ionen.

Die Molekularstrahlepitaxie wird angewandt, um einkristalline Strukturen zu erzeugen. Epita-
xie bedeutet dabei, dass die Kristallstruktur der aufwachsenden Schicht sich der des Substrates an-
passt. Die Stoffe, aus denen die Schicht bestehen soll, werden in Evaporationstiegeln erhitzt und
gelangen als gerichteter Molekularstrahl zum Substrat. Dieses wird ebenfalls geheizt und erlaubt so

ein geordnetes Anwachsen der Schicht.
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Abb. 3.10: Auflistung und Kategorisierung diverser PVD-Verfahren.

Sputtern, auch Kathodenzerstdubung genannt, ist ein physikalischer Vorgang, bei dem Atome aus
einem Festkorper durch Beschuss mit energiereichen lonen herausgelost werden und in die
Gasphase tlibergehen. Dies ist aber eigentlich zu unterscheiden von der Sputterdeposition, bei dem

es um die Beschichtung von Substraten mithilfe des Sputterns geht.

o Beim ionenstrahlgestiitzten Sputtern (IAD) wird das Substrat zusitzlich einem lo-
nenstrahl mit einer niedrigeren Leistung als der Sputterleistung ausgesetzt. IAD
kann verwendet werden, um z.B. Kohlenstoff in Diamant-dhnlicher Struktur auf ei-
nem Substrat abzuscheiden. Jedes abgelagerte Kohlenstoffatom auf dem Substrat,
das nicht richtig im Diamant-Kristallgitter sitzt wird durch den Ionenstrahl wieder

entfernt.
e Das Magnetronsputtern wird in Kapitel 3.1.5.1 ausfiihrlich beschrieben.

e High Power Impulse Magnetron Sputtering (HIPIMS) nutzt extrem hohe Leis-
tungsdichten in der GroBenordnung von kWem™ in kurzen Pulsen von einigen zehn
Mikrosekunden.

o High-Target-Utilization Sputtering (HiTUS) basiert auf einer von Target und Sub-
strat riumlich getrennten Erzeugung des Plasmas. Das Plasma wird in einer Neben-
kammer erzeugt und durch eine Offnung in die Hauptkammer geleitet. Da das
Plasma nicht vor dem Target selbst erzeugt wird, ist der lonenstrom auf das Target
unabhéngig von der angelegten Spannung am Target, was eine gleichmiBige Ab-

nutzung des Targets ermoglicht.

e Beim reaktiven Sputtern wird die abgeschiedene Schicht durch eine chemische Re-
aktion zwischen dem Target-Material und einem Gas, das in die Vakuumkammer
eingeleitet wird, gebildet. Oxid- und Nitrid-Schichten werden hdufig mit diesem
Verfahren hergestellt.
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Beim lonenplattieren, der dritten PVD-Kategorie, wird aus einer Verdampfer-Quelle Metalldampf
zugefiihrt, welcher sich teilweise im Plasma ionisiert und durch eine Vorspannung am vorgeheizten
Substrat auf dessen Oberfliche beschleunigt wird, sodass sich auf dem Substrat eine Schicht des
verdampften Materials bildet. Durch den stdndigen Beschuss mit Metallionen wird immer wieder

ein Teil des Substrats bzw. der Schicht abgesputtert. Die geldsten Atome kondensieren wieder auf

dem Substrat und tragen zur Schichtbildung bei.

PVD-Verfahren bieten eine Reihe von Vorteilen [110]:

Allerdings haben PVD-Schichten einen gravierenden Nachteil bei der Nutzung als spannungsab-

bauendes Element, da diese nur bis zu Schichtdicken von wenigen Mikrometern (10-50 pm) gefer-

Nahezu jedes Element kann auf nahezu jedes andere Material abgeschieden werden.
Abgeschiedene Schichten weisen eine sehr hohe Qualitdt mit geringer Porositét auf.

Der Prozess findet im Vakuum statt, sodass unerwiinschte chemische Reaktionen un-

terbunden werden.

Die Prozesstemperatur betragt weniger als 500 °C, wodurch die Phasen und die Mik-

rostruktur des Substratmaterials nicht beeinflusst werden.

Eine priazise Abbildung der Oberflichenmorphologie des Substratmaterials ist mog-
lich. Z.B. finden gesputterte Schichten Verwendung beim Priparieren von nichtleiten-

den Proben fiir REM-Untersuchungen.

Gesputterte Schichten konnen extrem hohe Hartewerte im Bereich von 1000-4000 HV
annehmen, was ca. dem fiinffachen von Schnellarbeitsstdhlen (HSS) entspricht [110].
Gerade bei spanenden Werkzeugen kann so eine hohe VerschleiBBfestigkeit erzielt

werden.

Ein weiterer wichtiger Vorteil von Sputtern ist, dass die abgeschiedenen Schichten die
gleiche Zusammensetzung wie das Ausgangsmaterial haben. Dies mag iiberraschend
sein, da beim Sputtern die Rate vom Atomgewicht der Atome im Target abhéingt. Man
konnte also erwarten, eine Komponente aus einer Legierung schneller als die anderen
Komponenten zu sputtern, was zu einer Anreicherung dieser Komponente in der
Schicht fiihrt. Da jedoch nur Atome aus der Oberfliche gesputtert werden konnen,
verursacht die hohere Sputterrate eines Elements eine Anreicherung des anderen in der
Oberfldche, sodass beide Sputterraten sich angleichen. Dies steht im Gegensatz zu
thermischen Verdampfungs-Techniken, bei denen eine Komponente des Ausgangsma-
terials einen hoheren Dampfdruck hat, was zu einer anderen Zusammensetzung fithren
kann [111].

tigt werden konnen.
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3.1.5.1 Magnetronsputtern (MS)

Im Folgenden sei hier das physikalische Prinzip des Magnetronsputterns anhand von Abb. 3.11 er-
lautert. Man unterscheidet zundchst einmal zwischen RF-Sputtern, bei dem eine hochfrequente
Spannung genutzt wird, und DC-Sputtern, bei dem Gleichstrom zum Einsatz kommt. Die beiden
wichtigsten Bauteile sind dabei das wassergekiihlte Target und das Substrat, dessen Temperatur
prinzipiell kontrolliert werden kann. Beide Komponenten sind auf entsprechenden Haltern fixiert.
Der Sputterprozess findet in einer Argon-Atmosphére bei niedrigem Druck zwischen 0,1 und 5 Pas-
cal statt. Da bei den Versuchen im Rahmen dieser Arbeit nur das RF-Sputtern eingesetzt wurde,
wird hier lediglich diese Variante beschrieben. Die hochfrequente Spannung liegt zwischen dem
Substrat und dem Target an, dessen Potential so gewihlt ist, dass durch Elektronenlawinen, die zwi-
schen Substrat und Target hin und her wandern, das Argongas stets ionisiert ist. Im Gegensatz zu
den leichten Elektronen sind die schweren Argonionen zu trage, um dem schnellwechselnden elekt-
rischen Feld folgen zu konnen. Der Weg der Elektronen wird durch einen Permanent-Magneten,
welcher sich hinter dem Targethalter befindet, zusdtzlich verldngert, um die Ionisation zu verstér-
ken. Die Elektronenbewegung verlduft dadurch nicht mehr parallel zum elektrischen Feld und ge-
radlinig vom Target zum Substrat, sondern wird durch eine helixformige Trajektorie parallel zu den
Magnetfeldlinien iiberlagert. Die erhohte Ionisationswahrscheinlichkeit erlaubt ein Arbeiten bei
geringem Kammerdruck, welcher sich positiv auf die Abscheidungsrate auswirkt. Da die Elektro-
nendichte und damit die Zahl erzeugter Ionen am hochsten ist, wo das B-Feld parallel zur
Targetoberflache liegt, findet der Sputterabtrag auf dem Target unmittelbar im Bereich darunter
statt. Es bildet sich ein Erosionsgraben aus, der die Form des Magnetfeldes folgt [112].

Wasserkiihlung Permanentmagnet

Z |

Targethalter

\
. \ /
\
Kammerwand u . M \ /

_— Isolationsring

Substrathalter Substrat

— : y

Abb. 3.11: Schematischer Aufbau der Magnetronsputter-Apparatur [113]

bzw. Photographie eines segmentierten Targets [114].

Sobald sich ein stabiles Plasma unterhalb des Targets eingestellt hat, kann der eigentliche
Sputtervorgang beginnen, bei dem die Argonionen auf das Target treffen und dort neutrale Atome
des Targets herausschlagen. Eine optionale zur hochfrequenten Spannung iiberlagerte konstante
Biasspannung kann die Bewegung in Richtung Target verstirken. Die herausgeschlagenen neutra-
len Atome werden nicht durch die elektromagnetischen Felder beeinflusst und kénnen somit, abge-

sehen von elastischen StéBen mit den Argonionen, ungehindert zum Substrat fliegen und sich dort
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abscheiden.

Zur Herstellung von gradierten Schichten mit dem MS-Verfahren sind zwei Aspekte essentiell:
Zum einen ist dies ein segmentiertes Target, siche Abb. 3.11, und zum anderen die kontrollierte
Bewegung des Substrats unterhalb des Targets. Hierbei wird die Streuung der herausgeschlagenen
Targetatome ausgenutzt, sodass z.B. ein Substrat, welches sich mittig unter dem segmentierten Tar-
get befindet, gleichmiBig von beiden Materialien beschichtet wird. Jede andere Position bringt eine
entsprechende Anderung des Mischungsverhiltnisses oder der Abscheiderate mit sich.

Die Abscheidungsrate als auch andere Eigenschaften, wie Dichte, Adhédsion und Kristallstruktur der
abgeschiedenen Schicht hidngen von den Versuchsparametern, wie Kathodenleistung und Gasdruck,
ab [79][64]. Die resultierenden Schichteigenschaften konnen gezielt durch die Einstellung der fol-

genden Sputterparameter gesteuert werden. Diese werden in [112] wie folgt beschrieben:

o Der Sputterstrom bestimmt im Wesentlichen die Rate des Depositionsprozesses und da-
mit die Zeit, die den auftreffenden Teilchen beim Schichtwachstum zur
Oberflichendiffusion und Anlagerung an bestehende Wachstumskeime oder Keimbildung
mit anderen Atomen bleibt.

e Die anliegende Spannung bestimmt die maximale Energie, mit der die abgesputterten
Teilchen aus dem Target austreten konnen (natiirlich vermindert um die Bindungsener-
gie). Die Energie der abgetragenen Teilchen folgt einer breiten Verteilung mit dem Ma-
ximum typischerweise zwischen 1 eV und 10 eV. Die anliegende Spannung bestimmt au-
Berdem die Anzahl abgetragener Teilchen pro auftreffendes Ion.

e Der Druck p im Rezipienten bestimmt fiir das abgesputterte Material die mittlere freie
Weglédnge, die proportional zu 1/p ist. Zusammen mit dem Target-Substrat Abstand ent-
scheidet der Druck dariiber, wie viele Stofle die Teilchen auf dem Weg zum Substrat er-
fahren und entsprechend, wie grof3 ihre verbleibende kinetische Energie bei der Depositi-
on auf dem Substrat ist. Z.B. lassen sich dadurch deutliche Unterschiede unter anderem in
der Porositét der Filme erreichen.

e Die Substrattemperatur kann massiv das Aufwachsverhalten im Hinblick auf die
Kristallinitdt oder die Dichte der Probe beeinflussen. Sie kann durch eine Heizvorrichtung
von Raumtemperatur auf bis zu 500 °C eingestellt werden. Aber auch bei der Deposition
auf ein nichtextern geheiztes Substrat kommt es insbesondere bei dicken Schichten und
damit langen Sputterzeiten zu erheblichen Erwdrmungen des Substrates.

e Prinzipiell kann am Substrat eine Bias-Spannung von iiblicherweise bis zu +100 V ange-
legt werden, um gezielt Ionen oder Elektronen auf das Substrat zu beschleunigen oder

vom Auftreffen auf das Substrat abzuhalten.

Die Beziehung zwischen Substrattemperatur, kinetischer Energie der lonen und Abscheidungsrate
wurde in verschiedenen Struktur-Zonenmodellen zusammengefasst. Das am héiufigsten verwendete
ist das Thornton-Struktur-Zonenmodell. Abb. 3.12 zeigt die Beziehung zwischen Morphologie der

Beschichtung, Substrattemperatur und Druck.
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Abb. 3.12: Struktur-Zonenmodell nach Thornton [115].

Die realisierbare Schichtdicke hdngt unter anderem vom Substrat ab. Die Abscheidung von reinem
Wolfram, z.B. auf karbonfaserverstiarkten Kompositen konnte, trotz Variation der Substrattempera-
tur, lediglich mit einer Schichtdicke von 3 pm realisiert werden [116]. Als Ursache werden Druck-
eigenspannungen vermutet.

Das gleichzeitige Benutzen von zwei Targets (Fe und W) zur Abscheidung von Mehrfachschichten
auf einem Fe-Substrat wurde bereits in [117] untersucht. Die Schichtwachstumsrate betrug dabei
30-40 nm/min bei 300-500 W Sputterleistung und 10 Pa Kammerdruck. Die erzielte Gesamt-
schichtdicke betrug jedoch lediglich 100-200 nm. Bei dem Versuch wurde das Substrat stets zwi-
schen dem Fe und dem W-Target hin und her bewegt, sodass abwechselnde Wolfram/Eisenlagen
das Ergebnis war. Die intermetallischen Phasen Fe;W und Fe;W; konnten anhand einer Rontgen-

diffraktometrie-Analyse nicht ausfindig gemacht werden.

3.1.5.2 Combined Magnetron Sputtering and lon Implantation (CMSII)

Das in diesem Unterkapitel beschriebene Verfahren ist eine Erweiterung des Magnetron Sputterns,
bei dem Eigenspannungen mithilfe von Hochspannungsimpulsen abgebaut werden kénnen. Die
Vakuumkammer einer CMSII-Anlage (siche Abb. 3.13) dhnelt der einer konventionellen MS-
Anlage, mit dem Unterschied, dass Spannungen bis zu 100 kV isoliert werden kdnnen. Zusitzlich
zur Bias- und Magnetronspannung werden 30-70 kV Hochspannungspulse bei einer Frequenz von
25-100 Hz und einer Zeitdauer von 20 ps angelegt, um lonen in Richtung Substrat zu beschleuni-
gen. Mit einer kinetischen Energie von einigen zehn keV treffen diese Ionen auf das Substrat bzw.
die abgeschiedene Schicht und fiihren so zu einer Senkung der Eigenspannungen als auch zu einer
Steigerung der Dichte. Dies ermdglicht die Abscheidung von 30 um dicken Wolframschichten auf
kohlenstofffaserverstirktem Kunststoff [118]. Des Weiteren wurde eine Molybdin-Zwischenschicht
verwendet, um die Bildung von Wolframkarbiden zu vermeiden, die Haftung zu steigern und um

die thermischen Spannungen zu reduzieren.
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Abb. 3.13: Skizze der Hauptbestandteile einer CMSII-Anlage [118].

3.1.6 Galvanotechnische Verfahren

3.1.6.1 Elektrochemische Abscheidung

Die Hauptbestandteile einer Anlage zur elektrochemischen Abscheidung sind ein Behilter, der mit
einem elektrisch leitenden fliissigen Elektrolyt gefiillt ist, Stromversorgung und zwei Elektroden,
die in das Elektrolyt eingetaucht werden und somit den Stromkreis schlieen (siche Abb. 3.14). Die
negativ geladene Elektrode ist die Kathode und die positiv geladene wird Anode bezeichnet. Man
unterscheidet zwei Varianten: Bei der einen liegt das abzuscheidende Metall im Elektrolyt in gelos-
ter Form vor, bei der anderen ist es Teil von einer der beiden Elektroden, weswegen diese auch
Verbrauchselektrode genannt wird. In beiden Féllen bewegen sich Metallionen im Falle der katho-
dischen Abscheidung in Richtung Kathode und lagern sich dort durch Reduktion ab. Im Falle der
anodischen Abscheidung bewegen sie sich in Richtung Anode und werden durch Oxidation abge-
schieden. Die entsprechende Elektrode wird somit allseitig und gleichméBig beschichtet. Die Dicke
der abgeschiedenen Metallschicht ist fiir gewohnlich proportional zur Abscheidungsdauer als auch
zur Stromstérke, wobei bei hohen Stromdichten gleichzeitig die Gefahr der Rissbildung besteht. Die
Substratvorbehandlung geschieht durch Polieren, Abspiilen mit Aceton, Isopropanol und/oder
Schwefelsdure und anschlieBendem Trocknen mit Argongas. Der vergleichsweise einfache Prozess-
aufwand sowie die Fertigungsgeschwindigkeit machen galvanotechnische Verfahren sehr attraktiv.
Des Weiteren lassen sich auch komplex geformte Werkstiicke ohne groBen Aufwand herstellen.

Ein gradierter Werkstoff kann entweder durch die Variation der Prozessparameter, wie Spannung
und Stromdichte, erzeugt werden oder durch die sukzessive Abscheidung von Zwischenschichten,
mit jeweils einem entsprechendem Elektrolyten. Die letztgenannte Variante fiihrt jedoch zu gestuf-
ten Schichten, wihrend erstere eine stufenlose Gradierung ermdglicht. Ahnlich wie bei PVD-
Schichten sind auch hier grofle Eigenspannungen bei dickeren Schichten zu erwarten, weswegen

sich die maximale Schichtdicke in einer Gré3enordnung unter 100 pm bewegt (siehe Tab. 3.3).
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Abb. 3.14: Veranschaulichung der elektrochemischen Abscheidung von Kupfer auf Messing.

Publikation [119] [120] [121] [122]
Elemente Fe Fe (79%) Fe (56-58%) Fe
(Atom %) W (23-30%) W (21%) Ni (26-28%) W (5-20%)
C(<1%) Cr (14-16%)
Temperatur 55°C 10-35 °C 35°C
Stromdichte 1-10 A dm™ 0,45 A dm™ 6-24 A dm” 20-80 mA/cm?
Elektrolyt 0,20 M 0,05 M FeSO4 7H,O 0,40 M CrCl; 6H,0 | 0,052 M FeSO,
ferric sulphate 0,01 M NiSO4 6H,0 0,20 M NiCl, 6H,0O | 0,208 M Na, WO,
0,33 M 0,05 M Na,WO, 2H,0 0,03 M FeCl, 4H,0 | 0,260 M C;H4(OH)
sodium citrate 0,30 M NH,CH,COOH 0,50 M NH,Cl (COONa);
0,40 M 0,20 M (NH,),SO4 0,50 M NaCl
sodium tungstate 0,15 M (CH,COONa), 0,15 M H3;BO;
0,17M C(OH)(COONa)
citric acid 7H,0O
Schichtdicke 8-15 pm 23 pum
pH 8,0 (ammonia/ 8,5 (NH,OH) 3-6
sulphuric acid)
Anode Nickel
Kathode Stahl Kupfer Stahl Kupfer
Kupfer Kupfer
Dauer lh 10-50 min

Tab. 3.3: Versuchsparameter elektrochemischer Verfahren aus der Literatur mit Bezug zum Fe/Cr/W-System.
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Publikation [123] [124] [125]
Elemente Fe Fe Fe
(Atom %) W (20-25%) W Cr (3-74%)
Ni (5-50%)
Temperatur 65 °C 30 °C 30°C
Stromdichte 35 mA cm” 10-100 mA/cm? 500-2500 A/m?
Elektrolyt 0,02 M FeSO, 0,10 M ferrous ammonium sulphate | 0,60 M CrCl; 6H,0
0,02 M NiSO, 0,03 M Na,WO, 0,35 M FeCl, 4H,0
78 g/l sodium tungstenate | 0,02 M triammonim citrate 2,0 M H,NCH,COOH
59 g/l sodium citrate 0,05 M dimethyl sulfoxide 1,8 M NH,Cl
7,69 ml/l phosphoric acid | 30 g/l H;BO; (boric acid) 0,5 M H3BO;
10,25 g/1 boric acid 10 g/l NaCl (sodium chloride)
50 mg/1 butindiol 1,4
Schichtdicke 6-8 um
pH 6-10 3,0 (NaOH/H,SOy4) 2-4 (hydrochloric
acid/sodium hydroxide)
Anode Platin Stahl Platin
Kathode Stahl Kupfer Kupfer
Kupfer
Dauer 120 min 30-60 min 20 min

Tab. 3.4: Fortsetzung von Tab. 3.3.

3.1.6.2 Elektrophoretische Abscheidung (EPD)

Im Gegensatz zur elektrochemischen Abscheidung wird bei der elektrophoretischen Abscheidung
kein Elektrolyt, sondern eine Suspension verwendet, wihrend die beiden Elektronen weiterhin ein-
gesetzt werden, um ein elektrisches Feld zu erzeugen. Geladene Teilchen in der Suspension bewe-
gen sich aufgrund der Coulomb-Kraft in Richtung einer der beiden Elektroden, Elektrophorese ge-
nannt, und lagern sich dort in einem Abscheidungsprozess ab. Gradierte Materialien lassen sich
durch Zu- bzw. Abfiihren von Suspensionen anderer Zusammensetzung wéhrend des Prozesses
verwirklichen, z.B. indem mit einer Material A-reichen Suspension begonnen wird und nach und
nach die Suspension mit Material B zugefiihrt wird [126][127].

Nichtwissrige Prozesse haben den Vorteil keine unerwiinschte Elektrolyse hervorzurufen, sodass
hohere elektrische Spannungen gewidhlt werden konnen. Als nichtwissrige Suspensionslosungen
eignen sich Ethanol sowie Ketone. Gasblasenbildung in der Abscheidung kann durch eine entspre-

chende Membran vor der Abscheidungselektrode unterdriickt werden.
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Abb. 3.15: Skizze der Hauptbestandteile einer EPD-Anlage [127].

Experimentell konnte eine gradierte WCo-Schicht mit einer Dicke von ca. 2 mm und einem Co-
Konzentrationsverlauf von 4-17 Gew.-% erzeugt werden [127]. Eine Nachbehandlung zwischen
1300-1400 °C fiir 1 h diente zur Steigerung der Dichte. Damit keine Hydrolyse mit Wasser entsteht,
wurde eine Aceton/n-Butylamine-Suspension benutzt sowie WC-25Co und WC-6Co Pulverpartikel
mit einer Teilchengrofe von 1 pm. Der Abstand der 9 cm? groflen Elektroden betrug 3,5 cm bei
800 V.

3.1.7 Sprengtechnische Verfahren

Die Detonationsenergie von Sprengstoffen kann im dosierten Malle und bei geeigneter Geometrie
zum Fiigen bzw. zum Kompaktieren von Pulver genutzt werden. Das Verfahren zur Verschwei3ung
der mit dem Sprengstoff versehenen Flugplatte mit der ruhenden Basisplatte ist als Sprengschwei-
Jsen oder auch Sprengplattieren bekannt. Die sprengtechnische Kompaktierung von Pulver wird
auch Explosivverdichten genannt. Sowohl bei der sprengtechnischen Pulverkompaktierung als auch
beim Sprengschweiflen kann die Detonationsenergie direkt (hier liegt der Sprengstoff am zu bear-
beitenden Material an) oder indirekt iiber ein Ubertragungsmedium (Metallschrot, Sand, Wasser,
massereicher Stempel oder Kolben) eingekoppelt werden. Die Kollisionsenergie bringt dabei die
Pulverpartikel- oder Platten-Oberflichen bis zur atomaren Ebene zusammen, sodass Gitterkréfte
wirken und eine metallische Verbindung hergestellt wird [128].

Ahnlich wie Sintern kann die Explosivverdichtung genutzt werden, um ausgehend von pulverfor-
migen Substanzen Presslinge hoher Dichte zu erzeugen. Die gezielte Anordnung von Bereichen mit
unterschiedlichen Mischungsverhéltnissen zweier Materialien gestattet die Herstellung von gradier-
ten Ubergiingen. Neben Wirme, die durch die exotherme Reaktion des Sprengstoffes entsteht, ist
die extrem hohe Beschleunigung der Pulverpartikel ein entscheidender Aspekt des Verdichtungs-
prozesses. Ein weiterer wichtiger Punkt ist die kurze Prozessdauer, die die bei langen Prozesszeiten
iiblichen nachteiligen Effekte unterbindet, z.B. Diffusion, Kornwachstum, Entmischungsvorginge
und Kristallisation.

Im Rahmen der Fusionsforschung konnte in Experimenten gezeigt werden, dass Sprengplattieren

von diinnen Wolframfolien (d < 0,5 mm) auf Kupfer bei Raumtemperatur machbar ist [§1]. Der
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Versuchsaufbau ist in Abb. 3.16 (a) skizziert, das Ergebnis ist in Abb. 3.16 (b) zu sehen. Zwei Ef-
fekte spielen beim Sprengplattieren von Wolfram eine wichtige Rolle: Zum einen die verringerte
Sprdd-Duktile-Ubergangstemperatur von diinnen Wolframfolien (sieche Abb. 3.17) im Vergleich
zum Vollmaterial und zum anderen die Aktivierung von Verformungsmechanismen, die bei sehr
hohen Verformungsgeschwindigkeiten (10%~7 /s, siehe [129]) und Druckspannungen (Hochdruck-
Torsion, RSUHP, etc.) zum Tragen kommen. Gerade Letzteres ermdglicht die fiir Wolfram sehr
interessante wellenartige Kontaktflache in Abb. 3.16 (b), welche iiberraschend hohe plastische Ver-
formungen inne haben. Ahnliche Ergebnisse konnten in [130][131] erzielt werden, wobei ein ande-
rer Aufbau mit geneigter Flugplatte sowie Wasser als Ubertragungsmedium Anwendung fand.
Sprengplattier-Experimente von Kupfer (d = 2 mm) mit dickeren Wolframplatten (d = 2 mm)
konnten lediglich durch Vorheizen dieser auf 480 °C erzielt werden [81]. Zur Vermeidung einer
vorzeitigen Ziindung des Sprengstoffes wird die Wolframplatte nicht als Flug-, sondern als Basis-
platte kurz vor der Sprengung in die Endposition gebracht. Zwar enthielten die geschweil3ten Plat-
ten keine sprengbedingten Risse, jedoch verursachten thermisch induzierte Spannungen vereinzelt
Risse.

Beziiglich der sprengtechnischen Pulverkompaktierung von Wolfram wird in der Literatur
[132][133] zwar eine bis zu 98 prozentige theoretische Dichte postuliert, jedoch reichen die materi-
alwissenschaftlichen Charakterisierungen liber Mikroskopie und Hartemessungen nicht hinaus. Dies
lasst vermuten, dass noch kein vollwertiges Wolframvollmaterial auf diesem Wege erzeugt werden
konnte.

@ (o) e S
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Abb. 3.16: (a) Skizzierter Versuchsaufbau zum Sprengplattieren zweier Wolfram-Folien auf Kupfer bei RT und
(b) Schliffbild der geétzten Oberfliche [81].
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Abb. 3.17: Ubergangstemperaturen, Rekristallisationstemperaturen und empfohlene Temperaturbereiche fiir

das Biegen und Stanzen von Wolfram in Abhéngigkeit von der Blechdicke [31].

3.2 Bewertungsmatrix

Die im vorhergehenden Kapitel 3.1 erlduterten Herstellungsmethoden wurden gemdf3 den vier Ka-
tegorien Schichtdicke, Gradierungs-Bereich, Vakuum und Umsetzbarkeit, wie in Tab. 3.5 darge-
stellt, bewertet. Die Moglichkeit, dicke Schichten zu erzeugen und stufenlose Gradierungen tiber
die volle Spannweite von 0 bis 100 Prozent zu realisieren wurden als positiv bewertet. Das Vakuum
ist zur Vermeidung von Oxiden wichtig. Die Umsetzbarkeit erklért sich als essentielles Kriterium
von selbst.

Schichtdicke Gradierungs- Vakuum Umsetzbarkeit

Bereich

Vakuum-Plasmaspritzen + + + +
Magnetronsputtern - + + +
Widerstandssintern unter

ultrahohem Druck * + B +
Konventionelles Sintern + + + -
Elektrochemische

Abscheidung - - + *
Laserauftragsschweillen + + + o
Explosivverdichten + + + o
Infiltrations-Methode + - + .

Tab. 3.5: Bewertungsmatrix méglicher Herstellungsmethoden. -/+ stehen fiir un-/geeignet und fiir * ungewiss.
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VPS scheint ein sehr vielversprechendes Verfahren zu sein, da es alle vier in Betracht gezogenen
Kriterien erfiillt. Magnetronsputtern bietet immerhin noch drei erfiillte Kriterien, ndmlich dass der
volle Gradierungs-Bereich moglich ist und dass die Abscheidung im Vakuum erfolgt. Allerdings
bringt Magnetronsputtern den Nachteil mit sich, dass die Herstellung von dicken Schichten
(> 30 um) unverniinftig lange Abscheidungsdauern erfordert. Konventionelles Sintern ist wegen der
sehr unterschiedlichen Sinterbedingungen zwischen Wolfram und Stahl nicht anwendbar. Aufgrund
des sehr hohen elektrischen Widerstands von Stahl im Vergleich zu Wolfram scheinen die Anforde-
rungen fiir Widerstandssintern nicht gegeben zu sein. Dennoch konnte die Durchfiihrbarkeit der
Herstellung von Wolfram/EUROFER97-Kompositen mit RSUHP gezeigt werden (siehe Kapitel
5.3). Ein vollstdndiger Gradierungs-Bereich von 0 bis 100 % kann weder mit der Infiltrations-
Methode noch mit der galvanischen Abscheidung realisiert werden, weswegen eine Untersuchung
dieser beiden Methoden in dieser Arbeit auBBen vor bleibt. Laserauftragsschweillen konnte eine Al-
ternative sein, da diese Technik in dhnlicher Weise wie VPS funktioniert, obwohl die meisten La-
ser-Apparaturen unter normalem Druck in Luft arbeiten. Sprengtechnische Verfahren finden zwar
keinesfalls in einer Vakuumkammer statt, das zu kompaktierende Pulver kann jedoch in einem Va-
kuumbehiélter eingeschlossen werden. Allerdings erfordert das Vorheizen des Werkstiicks einen
erheblichen apparativen Aufwand.

Vier Herstellungsverfahren (Magnetronsputtern, Vakuum-Plasmaspritzen, Widerstandssintern, Ex-
plosivverdichten) wurden ausgewdhlt, um auf experimenteller Ebene die Realisierbarkeit von gra-
dierten Wolfram/EUROFER97-Zwischenschichten zu demonstrieren. Diese Auswahl ist keine
strikte im Sinne der hier dargestellten Bewertungsmatrix, sondern ergibt sich auch aus den wohl-
wollenden Kooperationen anderer Forschungsinstitute, die das in Kapitel 5 présentierte Probenma-

terial erst ermoglichten.
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4 Analysemethoden

Die im Rahmen dieser Arbeit erstellten Proben wurden mit diversen materialwissenschaftlichen
Analysemethoden untersucht. Diese sowie die dabei verwendeten Messgerite und Auswertungsme-
thoden werden im Folgenden kurz erldutert. Eine zusammenfassende Analysematrix, die die in die-
sem Kapitel beschriebenen Analysemethoden mit den in Kapitel 5 prisentierten Proben verkniipft,
ist in Tab. 4.1 dargestellt. Diese Darstellung dient vorbereitend fiir das Verstdndnis des Lesers, so-
dass einige Begriffe, die erst in Kapitel 5 detailliert beschrieben werden, vorweggenommen werden.
Die Auswahl der Analysemethoden ist keine strikte bedarfsorientierte Wahl zur vollstdndigen all-
umfassenden Charakterisierung der hergestellten Komposite bzw. Schweilverbindungen. Vielmehr
stellt sie einen Kompromiss mit dem groBBtmdglichen Nutzen zwischen Verfiigbarkeit, Anwendbar-
keit und Aufwand dar. Gerade ein Vergleich zu den FEM-Simulationen, fiir den die KenngréBen o,

E, C, nund R, erforderlich wéren, blieb aus diesem Grund aus.

Magnetron- Vakuum- Widerstands-| Explosiv- |Diffusions- WL10

sputtern |Plasmaspritzen sintern verdichten | schweillen
Porositét REM REM, LM REM, LM REM
Kon%ent.ratlons- REM/EDX, REM, LM REM, LM REM
verhiltnis AES
Phasen-
identifikation XRD
Korngrofle XRD, TEM

Zugversuch Zugversuch
Zugfestigkeit mit Flach- mit Rund-
zugproben zugproben
. - Nano- Nano- Nano-
Berkovich-Harte indentation indentation indentation
. . Makro- Makro-
Brinell-Harte indentation indentation
Kerbschlag- Kerbschlag
biegezédhigkeit biegevers.
Detektion von
Hohlrdumen Ultraschall
Oberflachen- Oberflachen- Oberflachen- Oberflachen-
rauheit profilometer profilometer profilometer
. D 4.-Biege-

Biegefestigkeit versuch

Tab. 4.1: Analysematrix - Messgrofien sind in der ersten Spalte eingetragen und iiber die gewiihlten Analyseme-

thoden mit dem untersuchten Probenmaterial verkniipft.

4.1 Optische Mikroskopie

Institutsintern standen zwei optische Lichtmikroskope (LM) zur Verfiigung: Eins vom Hersteller
Leica vom Typ DMLM und eins vom Hersteller keyence vom Typ VHX-1000 mit zwei Objektiven
des Typs VH-Z20R und VH-Z100R. Beide ermdglichen eine maximale VergroBerung um den Fak-
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tor 1000 sowie eine digitale Bilderfassung. Gerade die digitale Bilderfassung mit der entsprechen-
den Software kann zu einem gewissen Grad die bei Lichtmikroskopen iiblicherweise problemati-
sche Tiefenunschirfe ausgleichen. Dies geschieht durch Zusammenfiihrung mehrerer Aufnahmen
bei unterschiedlichen Objektiv-Objekt-Abstinden. Eins der beiden Objektive des keyence-
Mikroskops ist an einem motorisierten Stativ fixiert, wodurch sich 3D-Hohenprofile aufnehmen
lassen.

Besonders geeignet sind Aufnahmen von Lichtmikroskopen zur Bestimmung von Mischungsver-
hiltnis und Porositit. Anhand der Grauwerte kann eine Zuordnung der verschiedenen Materialien
bzw. der Hohlrdume durchgefiihrt werden (sieche Bsp. in Abb. 4.1). Hohlrdume weisen sich durch

einen sehr dunklen Kontrast aus, da diese nahezu kein Licht wiederspiegeln.

Abb. 4.1: (a) EUROFER97-Bereich in griin, (b) Wolfram-Bereich in lila und (c) Hohlriiume in orange.

4.2 Rontgendiffraktometrie (XRD)
Die fiir diese Arbeit am Teilinstitut Werkstoffprozesstechnik des IAM am KIT gemessenen Ront-

gendiffraktometrie-Spektren stammen von einem Geriét des Herstellers Siemens des Typs D-5000
mit einer Kupferrdhre der Wellenlinge 1,54056 A. Als Detektor wird ein Szintillationszihler ver-
wendet. Die gewihlte Schrittbreite betrug 0,04° und der Winkelbereich 30° bis 90° auf der 20-
Skala, sowohl in Bragg-Brentano-Anordnung als auch fiir Messungen mit streifendem Einfall. Eine
gesonderte Probenvorbereitung, abgesehen von Polieren und Reinigen, ist fiir dieses Analyseverfah-
ren nicht erforderlich. Die Eindringtiefe der gebeugten Rontgenstrahlen betrdgt im Wolfram weni-
ger als 10 pm. Zur Identifikation der Wolfram, Chrom und Eisen-Phasen wurde die Datenbank der
gemeinniitzigen Wissenschaftsorganisation International Centre for Diffraction Data (ICDD) ge-
nutzt.

4.3 Makroindentation

Unter Héarte versteht man den mechanischen Widerstand, den ein Werkstoff der mechanischen
Eindringung eines hirteren Priifkorpers entgegensetzt. Die Hérte weist dabei nur bedingt eine Kor-
relation mit der Festigkeit auf, welche die Widerstandsféhigkeit eines Materials gegeniiber bleiben-
der Verformung repréisentiert. Die Hértepriifung ist seit jeher bedeutend, um spezifische mechani-
sche Eigenschaften von Materialien in rascher und preiswerter, d.h. fast zerstorungsfreier Art und
Weise zu ermitteln. Bei einer Kategorisierung von Hartepriifverfahren fiir Metalle teilt man zu-

ndchst in statische und dynamische Verfahren ein. Zur letztgenannten Kategorie gehdrt z.B. Riick-
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prallhértepriifung nach D. Leeb [134], dessen Prinzip die kontaktfreie Ermittlung der Geschwindig-

keit des Schlagkorpers via Induktionsspannung ist. Folgende fiinf Hartepriifverfahren, die in den

meisten Fillen, nach ihrem Erfinder benannt worden sind, gehoren zu den bekanntesten der stati-

schen Kategorie:

/1360 M
- 550

Vickers
e DIN EN ISO 6507 - Teil 1/2/3

e vierseitige Pyramide mit Offnungswinkel von 137°
e HV=0,102ma — 1897 Imax
AK dEz

Rockwell
e DIN EN ISO 6508 - Teil 1/2/3
e  Kugel bzw. Kegel mit einem Offnungswinkel von 120° und

abgerundeter Spitze

Martens
e DINENISO 14577 - Teil 1/2/3/4
e frei wihlbare Spitze

F
° HM — max
Ag

Brinell

e DIN EN ISO 6506 - Teil 1/2/3

e Kugel Dinmm=1/2/2,5/5/10)
e HBW = 0,102 Fmax _ _ 01022 Fmax

Ak 1'[D<D— /DZ—DEZ>

Knoop
e DIN EN ISO 4545 - Teil 1/2/3/4

e rhombische Pyramide

Fmax _ Fmax
e HK= 0'102A_1< = 1'451_6!152

Abb. 4.2: In den obigen Formeln sind F,,,, die maximale Priifkraft in Newton, d; die Diagonale des Eindrucks

in Millimeter, Ay die Kontaktfliiche zwischen Spitze und Priifkorperoberfliche bei maximaler Kraft und D der

Durchmesser der Kugelspitze.
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Das Brinell-Verfahren ist besonders gut geeignet fiir heterogene Werkstoffe, da eine mittlere Hérte
iiber die weichen und die harten Anteile im Werkstoff bestimmt wird. Dies ist bei den in dieser Ar-
beit untersuchten gesinterten bzw. thermisch gespritzten Proben der Fall, weswegen das Brinell-
Hirtepriifverfahren eingesetzt wurde. Im folgenden Absatz wird es deshalb nédher erldutert. Bei der
Durchfiihrung der Messungen fand eine Priifmaschine der zwicki-Serie des Herstellers Zwick mit
einer maximalen Priifkraft von 2,5 kN Einsatz. Bewegt wird der Priifkopf, welcher eine Kraftmess-
dose, eine Vorrichtung zur Messung der relativen Verschiebung von Tastful3 zu Indenterspitze und
die Spitze selbst beherbergt, mit einem Linearmotor. Der Tastfull liegt wihrend der Messung auf
der Probenoberfliche auf.

Zur Bestimmung der Brinell-Hérte wird eine Halbkugel mit einer festgelegten Priifkraft F in die
Oberflache des zu priifenden Werkstiickes gedriickt. Die verwendeten Kugeln kénnen folgende
Durchmesser gemif3 der Norm DIN EN ISO 6506 haben: 1/2/2,5/5/10 mm. Anders als bei den hier
durchgefiihrten Messungen, bei denen aufgrund der hohen Hérte von Wolfram der Einsatz einer
Diamantspitze wichtig ist, sieht die Norm als Priitkorper Hartmetallkugeln vor. Des Weiteren sind
Priitkraft und der Kugeldurchmesser D so zu wihlen, dass der Eindruckdurchmesser Dy stets zwi-
schen 0,24 D und 0,6 D liegt, um vergleichbare Brinell-Héartewerte zu erhalten. Bei der hier ge-

wéhlten Priitkraft von 1000 N und dem Kugeldurchmesser von 2 mm variierten die erzeugten Ab-
druckradien zwischen 230 und 463 um. Der Wertebereich von DFE ist also {0,23 mm < % <

0,463 mm} und liegt somit nahezu vollstdndig innerhalb des vorgeschriebenen Bereichs.

D

Abb. 4.3: Skizzierung des Brinell-Hirtepriifverfahrens.

Nach einer Belastungszeit von 10 bis 15 Sekunden fiir Stdhle/Gusseisen und 10 bis 180 Sekunden
fiir Nichteisenmetalle und deren Legierungen muss laut Norm der Durchmesser des bleibenden
Eindrucks im Werkstiick gemessen und daraus die Oberfldche des Eindrucks bestimmt werden. Bei
den in dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen wurde eine Haltezeit von 10 s angewandt. Der zu
bestimmende Durchmesser Dy ist der Mittelwert zweier rechtwinklig zueinander liegenden Durch-
messer d; und d, des bleibenden Eindruckes (siche Abb. 4.3). Bei anisotroper Verformung wird
der zur Berechnung der Harte notige Durchmesser aus dem groften d; und kleinsten Durchmesser
d, gemittelt:
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Cdy+d,

E == (1)

Das Verhiltnis von Priifkraft zur Kontaktoberflache multipliziert mit dem Wert 0,102 ergibt nun die
Brinellhérte. Der angegebene Zahlenfaktor ist der Kehrwert von 9,81 und dient der Umrechnung
der Krafteinheit Newton in die &ltere Einheit Kilopond. Damit wird sichergestellt, dass Hértemes-
sungen unter Verwendung moderner Einheiten dasselbe Resultat ergeben wie historische Werte, die

auf heute veralteten Einheiten beruhen.

4.4 Nanoindentation

Basierend auf der Pionierarbeit von G.M. Pharr und W.C. Oliver [135][136] ist es heutzutage mog-
lich, Hartepriifungen im Bereich der Nanometer-Skala auszufiihren. Zwar wurden in der vorliegen-
den Dissertation die Moglichkeiten nicht bis in die allerkleinsten Dimensionen ausgereizt, dennoch
liegen hier die Eindringtiefen im Bereich von 200 bis 1000 nm um die sehr diinnen (2-15 pm) ge-
sputterten Schichten zu untersuchen. Dazu wurde ein Nanoindenter XP vom Hersteller MTS Sys-
tems mit einer Berkovich-Spitze aus Diamant genutzt. Vorteil der dreiseitigen pyramidenformigen
Berkovich-Spitze ist eine simplere Herstellung im Vergleich zu einer vierseitigen Pyramide. Der
Winkel zwischen Symmetrieachse und den drei Flichen betrdgt 65,3°, zwischen Symmetrieachse
und den drei Kanten 77,0°, so dass sich ein Gesamtwinkel von 142,3° ergibt. Die Spitze ist mecha-
nisch an zwei Federn fixiert und kann iiber elektromagnetische Krifte in Richtung Priitkérper be-
wegt werden. Die beiden MessgroB3en Spitzenposition und wirkende Kraft sind direkt zuginglich,
wohingegen alle weiteren Werte wie Eindringtiefe, Harte, Steifigkeit, usw. daraus abgeleitete Gro-

Ben sind. Genauso wie die Martens-Hérte berechnet sich die Berkovich-Hérte iber

F max
Hpery = A, (4.2)
im Zusammenhang mit der Nanoindentation aus dem Quotienten von maximaler Priifkraft F,,,, und
Kontaktfliche A zwischen Spitze und Priifkdrperoberfldche. Die in [135] vorgeschlagene Néahe-

rung fiir die Kontaktflache
8 .
Ag = z Cihe® ) = Coh? + Cuhe + CohM? + - + Coh /128 (4.3)
i=0

ermdglicht eine Anpassung der Daten iiber einen grolen Messbereich mit bis zu 9 Koeffizienten C;.
Diese miissen fiir jede Berkovich-Spitze individuell und aufgrund der Abnutzung in regelméBigen
Abstédnden an Daten von Eichmaterialien mit bekannten Eigenschaften angepasst werden. Eine per-
fekte Berkovich-Spitze besitzt lediglich den Koeffizienten C, = 24,5. Die Eindringtiefe

he = hpax — hs, (4.4)

bei welcher Kontakt zum Material besteht, ist die Differenz aus maximaler Eindringtiefe h,,,, und
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dem Einsinken hg (engl. sink-in). Zur Veranschaulichung sind die Gréen hg, h,,,, und h. in
Abb. 4.4 (a) skizziert. Das Einsinken

=€~ (4.5)

kann basierend auf einem elastischen Materialmodell in Abhingigkeit der maximalen Priifkraft,
einem Indenter-Geometrieparameter € und der elastischen Entlastungssteifigkeit

dF
§=— (4.6)

berechnet werden. Fiir Berkovich-Spitzen hat sich € = 0,75 als praktikabler Standardwert etabliert.
Die elastische Entlastungssteifigkeit kann wie in Abb. 4.4 (b) dargestellt der Priifkraft-

Eindringtiefe-Kurve entnommen werden.

(a) (b) o

max
lp

loading

indenter : initi
V4 a | /lnltlal surface o
. = - "
Ihs = hfI = 9 unloading
Rmax I 3 unloaded dh
h. |
Yoo N T N ‘ loaded

Y

Displacement, h

Abb. 4.4: Schematische Illustration (a) des Entlastungsvorgangs mit Geometriegrofien

und (b) der Priifkraft-Eindringtiefe-Kurve [136][135].

Da je nach Literaturquelle die Existenz eines GroBeneffektes (engl. indentation size effect) im Ma-
terial als real [137][138] oder messtechnisch bedingt [139] postuliert wird und dariiber offensicht-
lich noch Uneinigkeit in der Forschergemeinde besteht, wird im Rahmen dieser Arbeit dieser Effekt
nicht weiter bertiicksichtigt bzw. hinterfragt. Die Harte-Eindringtiefe-Kurven zeigen jedenfalls auch

hier eine leichte Abnahme der Hértewerte iiber die Eindringtiefe.

Um gute Messergebnisse bei der Nanoindentation zu erzielen, ist eine entsprechende Probenvorbe-
reitung erforderlich. Abgesehen von einer sauber gereinigten Oberfliche muss die Oberfldche
selbst sehr glatt und frei von Hohlrdumen sein. Desweiteren gilt es bei diinnen Schichten zu beach-
ten, dass das darunterliegende Substrat Einfluss nehmen kann. Als Faustformel ist eine Eindringtie-
fe, die einem Zehntel der Schichtdicke entspricht, akzeptabel (DIN EN ISO 14577-1:2002).

Eine entsprechend glatte Oberfldche ist fiir die hier verwendeten Materialien EUROFER97 und

Wolfram durch mechanisches Polieren mit Diamantsuspensionen mit einer Korngrofle von 3 um
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und abschlieBender Politur mit Oxidpoliersuspension erreichbar. Jedoch ist eine Kaltverfestigung
durch plastische Verformung durch die Polierkristalle in oberflichennahen Bereichen der Probe und
somit eine Verfdlschung der Messergebnisse denkbar. Um diese Fehlerquelle auszuschlie3en, wur-
de ein elektrolytisches Polieren der Proben angestrebt und wie im Kapitel 4.14.2 beschrieben
durchgefiihrt. Wie in Abb. 4.5 zu erkennen ist, stellte sich jedoch keine signifikante Verdnderung
der Messergebnisse zwischen den mechanisch und den elektrolytisch polierten Proben heraus. Aus
diesem Grund wurde fiir die weiteren Analysen kein Elektropolieren mehr angewendet und die me-
chanische Politur als ausreichend befunden. Der Aufwand fiir die elektrolytische Politur wire auf-
grund des Umstandes, dass flir EUROFER97 und Wolfram zwei verschiedene Elektrolyte ange-
wandt und somit Proben mit gemischter Zusammensetzung zweigeteilt werden miissen, nicht uner-
heblich (sieche Kapitel 4.14.2). Dariiber hinaus wire nur eine getrennte Untersuchung der
EUROFER97- bzw. Wolframbereiche moglich.

(a) E-Modul in GPa (b)  Berkovich-Hirte in GPa
[a— (3] (%] -y n
= =2 = = = —_
(=] S = = S =] o (] N o) o0 o
T T T T T T
HH HH
EUROFER9Y7 - mechan. poliert EUROFERY97 - mechan. poliert
HH Hi
EUROFERY7 - elektropoliert EUROFER97 - elektropoliert
HIH HH
Wolfram - mechan. poliert Wolfram - mechan. poliert
HH HH
Wolfram - elektropoliert Wolfram - elektropoliert
1 1 1 1

Abb. 4.5: (a) E-Modul und (b) Hérte von mechanisch und elektropoliertem
Wolfram bzw. EUROFERY7 bei einer Eindringtiefe von 1 pm.

4.5 Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Die Rasterelektronenmikroskopie ist ein bildgebendes Verfahren, bei dem ein Elektronenstrahl,
Primérelektronenstrahl genannt, {iber einzelne Punkte der Probe (genaugenommen iiber eine 2D-
Ebene) gerastert wird. Die Ablenkung und Fokussierung des Strahls erfolgt {iber elektromagneti-
sche Felder, die mittels Kondensatoren und Spulen gesteuert werden. Beim Auftreffen der Elektro-
nen auf die Probe werden diese entweder gebeugt oder zuriickgestreut und erzeugen bzw. beschleu-
nigen dabei eine Reihe weiterer Teilchen. Dazu zdhlen Sekundérelektronen, Auger-Elektronen so-
wie Photonen der Rontgenbremsstrahlung und der charakteristischen Rontgenstrahlung. Je nachdem
welche dieser Teilchen detektiert werden, unterscheidet man namentlich die Analyseverfahren. Die
in dieser Arbei