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Kurzfassung

Fusionsreaktoren stellen extreme Anforderungen an die darin verbauten
Materialien. Die in dieser Arbeit betrachtete Reaktorbaugruppe, der Diver-
tor, dient zur Befreiung des Fusionsplasmas von Verunreinigungen. Diver-
torkomponenten zukiinftiger Fusionsreaktoren werden hohen Plasmateil-
chenfliissen ausgesetzt sein, was zu einer sehr starken Oberflachenerosion
und hohen Wirmebelastungen (bis zu 15 MW/m?) fiihrt. Als sehr hitzebe-
stindige Materialien zeichnen sich insbesondere Wolfram sowie Wolfram-
legierungen aus und finden deshalb Verwendung im aktuellen vom Karlsru-
her Institut fiir Technologie (KIT) entwickelten heliumgekiihlten Divertor.
Allerdings ist der Einsatz von Wolfram, aufgrund der Sprodigkeit bei tiefen
Temperaturen, auf Bereiche hoher Temperaturen (> 650 °C) der Kompo-
nente beschrinkt, sodass eine Verbindung zu anderen duktileren Materia-
lien, wie dem ferritisch-martensitischen Stahl EUROFER97 bzw. ODS-
EUROFER, notwendig ist.

Eins der schwierigsten Probleme beim Fiigen von Materialien mit unter-
schiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten, wie in diesem Fall
Wolfram und Stahl, sind die resultierenden thermischen Spannungen, die
zum Versagen der Verbindung fithren. Der hier gewédhlte Ansatz zur Redu-
zierung der thermischen Spannungen ist die Platzierung einer funktional
gradierten Schicht zwischen den zu fiigenden Materialien.

Mithilfe der Finite-Elemente-Methode wurde zunichst das Potential einer
solch gradierten Wolfram/EUROFER97-Verbindung anhand des aktuellen
Divertor-Designs untersucht. Dazu wurden elasto-plastische als auch elasto-
viskoplastische Simulationen bei Variation der Schichtdicke, Schichtorien-
tierung und Verlauf der Gradierfunktion unter einsatzdhnlichen Bedingun-
gen durchgefiihrt. Die resultierenden Spannungen und Dehnungen dienten
als Grundlage zur Auswertung als auch zur Optimierung der Verbindungs-
schichtparameter.

Zeitgleich dazu erbrachte ein Sichten und Bewerten von Herstellungsver-
fahren detaillierte Informationen iiber 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) aus-
gewdhlt und im Rahmen von Instituts-Kooperationen zur Herstellung von
Wolfram/EUROFER97-Materialien angewendet. Nach erfolgreicher Pro-
duktion und Charakterisierung ungradierter Proben wurden gradierte
Schichten mit EUROFER97- bzw. Wolframvollmaterial mittels Diffusions-
schweillen gefiigt. AbschlieBende Thermozyklierversuche zwischen Raum-
temperatur und 650 °C deckten das Potential der beriicksichtigten Herstel-
lungsverfahren auf.



Abstract

Divertor components of future fusion reactors will be subjected to high
plasma particles fluxes resulting in very strong surface erosion and high
heat loads (up to 15 MW/m?). As highly heat-resistant materials in particu-
lar 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 temperatures (> 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 coefficients, as in this case tungsten and steel, are ther-
mal 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 grad-
ed layer between the materials to be joined.

The potential of such a graded tungsten/EUROFER97 joint has been exam-
ined using the finite element 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 optimiza-
tion of joining parameters.

At the same time a theoretical screening of manufacturing procedures pro-
vided 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
pressure and explosive compaction) were selected and applied in co-
operation with external institutes for the production of tung-
sten/EUROFERY97 composites. After successful production and characteri-
zation 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, uner-
schopflichen und sicheren Energiequelle, wie sie derzeit gefragt ist wie nie
zuvor, eines Tages in Erfiillung gehen lassen. Im Vergleich zur Verbren-
nung von fossilen Brennstoffen ist die Fusionstechnologie emissionsarm
und fiir lange Zeit verfiigbar. Sie ist dartiber hinaus auch inhérent sicher im
Vergleich zur Kernenergie. Abgesehen von der bis dato ungeklirten Prob-
lematik der Endlagerung des atomaren Abfalls, birgt die Kerntechnik das
Risiko der unkontrollierbaren Kernschmelze. GAU-Szenarien wie in
Tschernobyl (1985) bzw. Fukushima (2011) sind bei einem Fusionsreaktor
ausgeschlossen. Nichtsdestotrotz ist die wirtschaftliche Nutzung der Fusi-
onstechnologie aufgrund unterschiedlichster technischer Hiirden noch nicht
absehbar. Insbesondere ist die Materialwissenschaft gefordert, da die einge-
setzten Werkstoffe durch Temperatur und Bestrahlung bis aufs AuBerste
belastet werden. Das Ziel dieser Dissertation ist, der Bewéltigung einer
dieser Fragestellungen ndher zu kommen.

1.1 Fusionstechnologie

Die Fusionstechnologie basiert auf dem Prinzip der Kernfusion, dem Ver-
schmelzen zweier Atomkerne zu einem neuen Kern. Léuft dieser Prozess
umgekehrt ab, so handelt es sich um Kernspaltung. Interessanterweise wur-
de der Effekt der Kern-Fusion (Ernest Rutherford, 1919) bereits vor der -
Spaltung (Otto Hahn, Lise Meitner und Fritz Stramann, 1938) entdeckt,
wahrend die heutige technische Nutzung der Kernspaltung viel weiter vo-
rangeschritten ist. Bedingung fiir das Zustandekommen des Fusionsprozes-
ses 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 Wechsel-
wirkung zwischen beiden Kernen ermdglicht und diese verschmelzen ldsst.
Ob eine gegebene Kernfusion endo- oder exotherm verlduft, hiingt von der
Energiebilanz der Ausgangs- und Endprodukte ab. Zu beriicksichtigen sind
dabei die kinetischen Energien, die Bindungsenergien und letztlich die
Energie der Massen gemil der Einsteinschen Relativititstheorie. Von ent-
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scheidender Bedeutung fiir das Zustandekommen einer Kernfusion ist
der Wirkungsquerschnitt, der als MaB3 fiir die Wahrscheinlichkeit, dass die
zusammenstofenden Kerne miteinander reagieren, betrachtet werden kann.
Zieht man das Proton, Wasserstoff-, Helium-, und Lithium-Atom bzw. die
entsprechenden Isotope als Reaktionsteilchen in Betracht, so ergibt sich eine
beachtliche Anzahl an Kombinationsmdglichkeiten, die jeweils ihren spezi-
fischen Wirkungsquerschnitt und Energiebilanz aufweisen. Als am besten
geeignet hat sich die Deuterium-Tritium-Reaktion aufgrund des hohen Wir-
kungsquerschnittes und der frei werdenden thermischen Energie erwiesen.
Doch neben einem hohen Wirkungsquerschnitt sind auch eine hohe Tempe-
ratur, eine hohe Teilchendichte sowie eine lange Einschlussdauer elementar
wichtig fiir das Zustandekommen von Fusionsreaktionen. Die hohe Tempe-
ratur impliziert groBe kinetische Energien der Reaktionsteilchen und die
hohe Teilchendichte bzw. Einschlussdauer erhoht die H&ufigkeit zweier
moglicher Zusammenstde. Zwei verschiedene technische Ansdtze, der
magnetische und der Tragheits-Einschluss, legen den Schwerpunkt jeweils
auf zwei dieser drei Aspekte. Wéhrend bei der Triagheitsfusion das Deuteri-
um-Tritium-Gemisch im festen Aggregatszustand (7 < 20 K [1]) in kiirzes-
ter Zeit (< 107" s [2]) extrem verdichtet (5 = ~10°° m™ [2]) und aufgeheizt
(T ~ 10*-10'° °C [2]) wird, nutzt man bei der Fusion mittels magnetischen
Einschlusses ein extrem heiBes (7~ 1,5-10° °C [3]) Plasma im Grobvakuum
(7 = ~10" m™[4]) iber relativ lange Zeitraume (z> 1s [5][6]). Die The-
menstellung 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 Magnetfeldlinien zu halten. Die geladen Teil-
chen bewegen sich dabei in helixformigen Bahnen entlang der Magnetfeld-
linien.

Der derzeit grofite und fortschrittlichste Experimental-Fusionsreaktor, mit
der engl. Bez. International Thermonuclear Experimental Reactor, kurz
ITER, wird im Rahmen eines internationalen Forschungsprojektes in Cada-
rache, Frankreich, gebaut. Beteiligt sind derzeit die Nationen Ja-
pan, Russland, Volksrepublik China, Siidkorea, Indien, USA sowie die
Europidische Atomgemeinschaft. Der geplante Reaktor arbeitet nach
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dem Tokamak-Prinzip, welches zwei Spulen-Systeme, bestehend aus toroi-
daler und poloidaler Feldspule, vorsieht um in der Summe mit dem Plas-
mastrom ein verdrilltes torusformiges Magnetfeld aufzubauen.

DEMO (engl. DEMOnstration Power Plant) ist ein geplanter, aber noch
nicht beschlossener Fusionsreaktor, der nach erfolgreichem Abschluss
von ITER als erster Kernfusionsreaktor elektrischen Strom iiber einen lén-
geren Zeitraum erzeugen soll. Ziel ist die Vorfithrung eines Kernfusionsre-
aktors mit einer positiven Energiebilanz.

Neben diversen Problemstellungen, wie z. B. Sicherheit, Abfallmanage-
ment, Plasmasteuerung, Vakuumbehilter, Fernwartung, Brennstoff- und
Tritium-Handhabung ist die Materialwissenschaft insbesondere bei der
Anwendung von Plasmawand- und Hochtemperaturbauteilen gefragt. Das
Zusammenwirken von zyklischer Belastung, bedingt durch das Tokamak-
Prinzip, intensiver Teilchenbestrahlung aus dem Plasmainneren, hohen
Temperaturen sowie begrenzter Auswahl an chemischen Elementen (ledig-
lich niedrigaktivierbare Elemente mit kurzer Zerfallsdauer stehen zur Ver-
fiigung) bildet eine grofle Herausforderung fiir die Materialwissenschaft und
erfordert deshalb ein umfassendes Verstdndnis der eingesetzten Materialien.
Als Beispiel sei hier die Schidigung durch Bestrahlung im geplanten DE-
MO-Reaktor genannt, die fiir Innenwandkomponenten mit 30 dpa pro Jahr
abgeschatzt wird [7]. Weiterhin erwartet man eine Transmutation des Wolf-
rams, je nach angenommenen mathematischen Modell, in ~6 At.-% Rheni-
um und ~3 At.-% Osmium wihrend einer 5 jihrigen Betriebszeit [8]. Ubli-
che 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 Lebens-
dauer von 40 Jahren rund wenigen dpa pro Jahr. Fiir die geplanten Kernre-
aktoren der 4. Generation werden hingegen ebenfalls Materialschiddigungen
von bis 150 dpa in Betracht gezogen [10]. Strahlungsdosen und -spektren
wie sie im DEMO-Reaktor erwartet werden, konnen derzeit in keiner Anla-
ge reproduziert werden, sodass man auf eine speziell hierfiir zu errichtende
experimentelle Anlage, wie z. B. der geplanten International Fusion Materi-
als 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 Wérme-
fluss einher, der die eingesetzten Materialien stark belastet. Ein sehr geeig-
netes Material fiir diesen Einsatzzweck ist Wolfram durch seine hohe Hit-
zebestindigkeit und extrem hohen Schmelzpunkt. Der Nachteil von Wolf-
ram ist die Sprodigkeit bei Temperaturen unterhalb von 650 °C, sodass der
Einsatz von duktilen Materialien wie Kupfer oder Stahl in kélteren Berei-
chen der Struktur erforderlich ist. Ein vielversprechender Stahl fiir den
Einsatz in Fusionsanlagen 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 ausschlieBlichen Einsatz von gering aktivierbaren
Elementen. Dabei kommt es lediglich auf den Atomkern an, wohingegen
die Elektronenschale irrelevant ist. Die oxiddispergierte Variante von EU-
ROFER97, genannt ODS-EUROFER [14], hat sogar eine vorgeschene
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 ,,heli-
um-cooled divertor with multiple-jet cooling® (HEMJ) Designtyp (siche
[15] bzw. Abb. 1.1). Das Design sieht eine maximale Warmeleistungsab-
fuhr von 10 MW/m? vor. Es basiert auf eine Verbindung zwischen dem
rohrenformigen Stahlsockel und der Wolframkappe. In einem frithen Ent-
wicklungsstadium sah man einen Kupferschrumpfring vor, der beide Teile
verbinden sollte.
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9Finger
module

DEMO
Divertor
Cassette

<_Tile X L];

Thimble
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1Finger
module

Cartridge
Steel

Abb. 1.1: Skizzen der Divertor-Kassette, des 9-Finger-Moduls und eines einzel-

nen Fingermoduls [16].

Bestrahlungsexperimente mit Elektronen fiihrten jedoch bei dieser Verbin-
dungsmethode bereits nach sehr wenigen thermischen Zyklen zu einem
Heliumleck. Ebenso konnten Létverbindungen dieses Problem nicht behe-
ben [17][18]. Die Idee dieser Arbeit ist der Einsatz gradierter Verbindungs-
schichten aus Wolfram und EUROFER97 zur Reduzierung von thermisch
induzierten Spannungen.

1.3 Funktional gradierte Werkstoffe und Verbindungen

Das Konzept von funktional gradierten Werkstoffen wurde zum ersten Mal
in der Weltraumforschung von japanischen Wissenschaftlern im Jahre 1984
aufgegriffen [19]. Die Problemstellung riihrte von einem Temperaturgradi-
enten von 1000 K iiber eine Lange von 1 cm im Bereich des Hitzeschildes
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von Raumschiffen her. Zwar bewegte man sich beim Bauteildesign bei sehr
hohen Temperaturen im duktilen Bereich, sodass ein Werkstoff ausreichend
wire, aber der starke Temperaturgradient filhrt zu thermisch induzierten
Spannungen, die zum Bruch fithren kdnnen. Die Wahl von Werkstoffen mit
entsprechenden thermischen Ausdehnungskoeffizienten je nach Position
und Temperatur 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 Diver-
toren 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 vernachlissigt. Der Temperaturgra-
dient entlang der gesamten Divertorkomponente (> 1000 K [16]) wirkt sich
jedoch auf die Materialwahl aus, da jeder Werkstoff nur in einem gewissen
Temperaturfenster einsetzbar ist. Deshalb steht hier die Verwendung zweier
Materialien mit unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten
a;, im Vordergrund. Der Sprung von «;; entlang der Verbindung fiihrt zu
thermisch induzierten Spannungen sowie zum Versagen des Bauteils. Ein
stetiger Verlauf des thermischen Ausdehnungskoeffizienten hilft im wort-
wortlichen Sinne die Situation zu entspannen.

Natiirlich ldsst sich der Verlauf des thermischen Ausdehnungskoeffizienten
nicht allein festlegen, sondern geht im besten Falle einher mit sémtlichen
Eigenschaften der beiden begrenzenden reinen Materialien. Hierbei wird die
Formulierung ,,im besten Falle” benutzt, da sich es sich bei den beiden
Ausgangsmaterialien um Werkstoffe mit optimierten Eigenschaften handelt
und es bei der gradierten Zwischenschicht unweigerlich zur Bildung von
intermetallischen Phasen und inkohérenten Phaseniibergingen 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
3423430 °C auf [26][27]. Diese Eigenschaft korreliert meistens mit vorteil-
haften Materialeigenschaften bei sehr hohen Temperaturen, wie z. B. einer
hohen Hitze- und Kriechbestiandigkeit. Des Weiteren ist eine geringe Sput-
tererosion, hohe Zugfestigkeit, gute thermische Leitfdhigkeit sowie eine
akzeptabel geringe Aktivierbarkeit zu verzeichnen. Demgegeniiber stehen
jedoch auch diverse Nachteile. Darunter fallen die Sprodigkeit bei tiefen
Temperaturen sowie die Versprodung und Transmutation zu Rhenium [28]
durch Neutronenbestrahlung. Der Sprod-Duktil-Ubergang liegt je nach
Kornorientierung zwischen 370 und 430 °C [29][30]. Das in dieser Arbeit
verwendete Wolframvollmaterial wird vom Lieferanten Plansee in einer
ersten Verdichtungsstufe durch Matrizen- bzw. kaltisostatischem Pressen,
anschlieBendem Sintern bei 2000-2500 °C, HeiBwalzen und abschlieBen-
dem Glithen [31] hergestellt. Die Herstellerangaben bzgl. thermischen Aus-
dehnungskoeftizient, 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.

1.4.2 Wolfram-Dilanthantrioxid

Die osterreichische Firma Plansee AG fiihrt unter dem Produktnamen
WLI10 eine Wolframlegierung mit verbesserten Materialeigenschaften im
Vergleich zum reinen Wolfram. WL10 ist eine mit Lanthanoxid dotierte W-
Basislegierung. Der Gehalt an La,O; betrdgt dabei 1 Gew.-%. Das Gefiige
und somit die Eigenschaften des Werkstoffes sind wie beim reinen Wolfram
stark vom Umformgrad abhingig. Laut Angaben des Herstellers bietet
WLI10 folgende Vorteile [31]:

e bessere Kriechbestindigkeit e hohere Warmfestigkeit
e hohere Rekristallisationstemperatur e bessere Bearbeitbarkeit

Die Spannungs-Dehnungs-Kurven (Abb. 1.3) von W und WL10 sind nahe-
zu deckungsgleich, weswegen beide Materialien in den FEM-Simulationen
nicht weiter unterschieden werden.
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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 Abhéingigkeit der Temperatur [31].
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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 Struk-
turmaterial in der heutigen Welt nicht mehr wegzudenken. Auch in der
Fusionstechnologie besteht der Bedarf, Stahl als kostengiinstigen Werkstoff
iiberall einzusetzen wo es moglich ist. Aufgrund der hohen Strahlenbelas-
tung fiir das Material in einem Fusionsreaktor und dem Ziel radioaktiven
Abfall so gut wie moglich zu vermeiden, erfolgte eine sehr sorgfiltige Wahl
der Legierungselemente. Im Laufe der Forschungsentwicklung kristallisier-
te sich hierbei die ferritisch martensitische Mikrostruktur als die vielver-
sprechendste heraus.
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Die Entwicklung und Charakterisierung von EUROFER97 erstreckt sich
iiber fast zwei Jahrzehnte, in denen mehrfach Schmelzchargen hergestellt
wurden. Insbesondere seien hier die erste groflere Charge (3,5 t, Ergebnisse
publiziert in [33]) und die zweite groflere Charge (8 t, Ergebnisse publiziert
in [34]) genannt. Das in dieser Arbeit verwendete EUROFER97 ist zu Plat-
ten (25 mm Dicke) gefertigtes Material der zweiten Charge mit der Be-
zeichnung 993402, welches bei 980 °C fiir 30 min normalisiert und an-
schlieBend bei 760 °C fiir 90 min angelassen wurde. Die chemische Spezifi-
kation sowie die tatsdchlich identifizierte Zusammensetzung bei chemi-
schen Analysen sind in Tab. 1.1 angegeben.

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

\% 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
0, 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 EU-
ROFER97-2 verwendet wurde, wird auf die explizite Angabe des Suffixes
-2 verzichtet. Kornvergréflerung tritt bei EUROFER97 ab Temperaturen
von 1050 °C auf [35]. Eine Teil-Austenitisierung geschieht bereits ab
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800 °C und die vollstandige Austenit-Bildung bei 900 °C [34]. Die Dichte
von EUROFER97 betréigt 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 be-
stimmt.

(a) 700 T T

600

01,2%-Deh'ngtenze ErTy
Zugfestigkeit —o—

500

400

300

Spannung in MPa

200

100 - B

0
0 100 200 300 400 500 600 700

Abb. 1.4: (a) 0,2%-Dehngrenze sowie Zugfestigkeit der Teilcharge 993402 von
EUROFERY7-2 in Abhiingigkeit der Temperatur [34]. (b) Mikrostruktur der
geiitzten polierten Oberfliche desselben Materials [34].
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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 licht-
mikroskopische Aufnahme der gedtzten Oberflache.

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 oxiddispersionsgehérteten Stahls, welcher fiir Tempera-
turen bis zu 650 °C einsetzbar ist, angestrebt. Diese erweiterte Einsetzbar-
keit ist hauptsdchlich in einem verbesserten Kriechverhalten begriindet. Die
Oxiddispersionshiartung ist eine Form von Teilchenhdrtung, 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 kdnnen 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 Phy-
sics (CRPP) in der Schweiz [38] gefertigt. Dazu wurde zunéchst gewohnli-
ches EUROFER97-Material pulververdiist und gesiebt. Die Partikel mit
einem Durchmesser kleiner als 45 pm wurden anschlieBend mit Y,0;-
Partikel fiir 24 Stunden in einer Kugelmiihle unter Argon-Atmosphére ver-
mischt. Der Gewichtsprozentanteil der Yttriumoxide betrdgt dabei 0,3 und
die Ausgangspartikelgrofe 10-30 nm. Der ndchste Herstellungsschritt be-
stand aus dem uniaxialen Vorkompaktieren bei 35 MPa und 1100 °C fiir
7 Minuten unter leichtem Vakuum bei 150 mBar um die Porositit weitest-
gehend zu senken. Die abschlieBende hydrostatische Kompaktierung ge-
schah bei 180 MPa und 1000 °C fiir 1 Stunde.
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1.5 Konzeptionelle Vorgehensweise

Ziel dieser Arbeit ist die Entwicklung und Optimierung einer geeigneten
gradierten Fiigemethode von Wolfram und EUROFER97 fiir den Einsatz in
Divertorkomponenten. Dazu wurde zunéchst auf theoretischer Ebene der zu
erwartende Vorteil eines gradierten Ubergangs gegeniiber einer Direktver-
bindung bzw. Lotverbindung abgeschétzt. Zu diesem Zweck wurden FEM-
Simulationen durchgefiihrt, die Aufschluss iiber die auftretenden Spannun-
gen und inelastischen Dehnungen geben. Weitergefithrt wurde die Analyse
durch eine Abschidtzung der Kriechschddigung, Ermiidung und Ausfall-
wahrscheinlichkeit unter betriebsidhnlichen Bedingungen. Diese Informatio-
nen ermoglichen es Anforderungsmerkmale der Verbindungsschicht beziig-
lich Schweilitemperatur, Dicke, Neigung und Gradierungsverlauf abzulei-
ten. Die Ergebnisse dieser theoretischen Analyse sind in Kapitel 2 darge-
legt.

Basierend auf den Anforderungsmerkmalen der gradierten Schicht wurden
in einem zweiten Arbeitsschritt geeignete Herstellungsprozesse ausfindig
gemacht. Eine umfassende theoretische Betrachtung der technischen Aspek-
te in Hinblick auf die Machbarkeit und der zu erwartenden Schichtqualitat
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 Kooperati-
on mit externen Partnern experimentell erprobt. Hier sei erwéhnt, dass diese
Verfahren nicht kompromisslos den abgeschétzten Anforderungen gerecht
werden. Jedes Verfahren bietet Vor- und Nachteile und zeigte auch erst im
Experiment spezifische Probleme, die sukzessive ausgemerzt werden konn-
ten bzw. teilweise noch ungelost sind.

Kapitel 4 umfasst eine detaillierte Beschreibung der in dieser Arbeit ver-
wendeten materialwissenschaftlichen Analysemethoden. Die experimentel-
len Ergebnisse dieser Analysen sind in Kapitel 5 zusammengefasst. Die
konzeptionelle Vorgehensweise bei der Herstellung gradierter Schichten
war dabei fiir jedes ausgewdhlte Verfahren gleich. Zundchst wurde die
Machbarkeit experimentell tiberpriift, ob das jeweilige Verfahren fiir die
Herstellung von ungradierten Wolfram/EUROFER97-Kompositen geeignet
ist. Nach erfolgreicher Charakterisierung der ungradierten Proben, folgte in



14 1 - Einleitung

einem zweiten Schritt die Herstellung gradierter Schichten. Diese wurden in
einem weiteren Schritt mit Wolfram- und EUROFER97-Vollmaterial ge-
fiigt. Ein abschlieBender Thermozyklierversuch der gefiigten Bauteile, wel-
che die relevante rohrenformige Geometrie aufweisen, belegte die prinzipi-
elle 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 thermischen Ausdehnungskoeffizienten, wie z. B. Wolf-
ram und Stahl, sind thermisch induzierte Spannungen, die ein Versagen der
Verbindung verursachen konnen. Eine Mdglichkeit diese Beanspruchung zu
reduzieren besteht darin, eine funktional gradierte Schicht zwischen den zu
verbindenden Materialien einzufiigen, die einen kontinuierlichen, statt un-
stetigen, Verlauf der Materialeigenschaften gewéhrt. Verschiedene Varian-
ten solch gradierter Verbindungen wurden mithilfe der Finite-Elemente-
Methode (FEM) analysiert. Anhand eines vereinfachten Modells wurden
sechs verschiedene Ubergangsverlidufe miteinander verglichen. Betrachtet
wurden die direkte, die gelotete und die linear gradierte Verbindung sowie
drei weitere Ubergangs-Funktionen, die zwei bzw. vier Zwischenschichten
sowie einen quadratischen Ubergang (siche Abb. 2.1) reprisentieren. Der
quadratische Ubergang wird durch eine quadratische Funktion beschrieben,
dessen Funktionsargument die y-Position und der Funktionswert das Gra-
dierungsniveau ist. Das Ziel der Simulation ist es, das Potenzial der Gradie-
rung beziiglich der Verringerung der Eigenspannungen und damit verbun-
denen Verbesserung der thermo-mechanischen Eigenschaften und des Ver-
sagensverhaltens der Verbindung zu identifizieren. Somit erlauben die
durchgefiihrten FEM-Simulationen eine Ableitung der optimalen Schichtdi-
cke fiir die Herstellung der heliumgekiihlten Divertorkomponente mit gra-
dierter Verbindungsschicht.

In den numerischen Simulationen entsprechen sédmtliche Materialeigen-
schaften (thermischer Ausdehnungskoeffizient, Streckgrenze, Elastizitits-
modul, Kriechparameter) dem Gradierungsniveau. In den Kapiteln 2.4, 2.5
und 2.6 wurden diese sechs verschiedene Verldufe der Materialeigenschaf-
ten entlang der Verbindungsschicht, wie in Abb. 2.1 dargestellt, numerisch
analysiert.
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Abb. 2.1: Verlauf der Materialeigenschaften entlang der Verbindung fiir eine
direkte, gelotete und linear gradierte Verbindung sowie fiir eine Verbindung

bestehend aus 2 Schichten, 4 Schichten und einer quadratischen Gradierung.

2.1 Theoretische Uberlegungen

In den Simulationen wird davon ausgegangen, dass jede Materialeigen-
schaft, vom thermischen Ausdehnungskoeffizienten {iber dem E-Modul bis
zur Streckgrenze, in einem linearen Zusammenhang zum Gradierungsni-
veau 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
Abschitzung des thermischen Ausdehnungskoeffizienten a, fir zwei-
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phasige Komposite. Weitere Modelle (Schapery, Chamis, Rosen & Hashin)
beschreiben unter anderem das Verhalten von faserverstirkten Kompositen.
Dabei handelt es sich nicht in allen Féallen um metallische Komposite, son-
dern auch um Polymere (Turner, Thomas) und Keramiken (Taya). Prinzipi-
ell vorstellbar ist eine Abhédngigkeit von a,;, basierend auf der Volumen-,
Massen- sowie Atomkonzentration. Durchgesetzt hat sich jedoch in allen
theoretischen Modellen, diese in Abhdngigkeit der Volumenkonzentration
zu beschreiben. Im Folgenden soll die lineare Variante mit den beiden be-
kanntesten Modellen, von Turner und Kerner, sowie dem Modell von
Thomas miteinander verglichen werden:

Lineare Interpolation: A = AUy + Aty 2.1

amvam+apvpr (2.2)
VmKm+vpKp

Modell von Turner [39]:

amvmKm , *pVpKp

3Km+4Gm  3Kp+4Gm (2.3)
vmKm , VpKp

3Km+4Gm  3Kp+4Gm

Modell von Kerner [40]: a; =

24

Modell von Thomas [41]: a, am"m + a,’?
wobei a; den therm. Ausdehnungskoeffizienten, v; die Volumenkonzentra-
tion, K; der Kompressionsmodul, v; die Querkontraktionszahl und G; =

Ej
2(1+Vi)

und p stehen fiir das Komposit, die Matrix-Phase und die Partikel-Phase.

den Schermodul der jeweiligen Phase i darstellt. Die Indizes k, m

AbD. 2.2 stellt diese drei Modelle sowie die lin. Interpolation einander ge-
geniiber fiir ein Wolfram/EUROFER97-Komposit. Deutlich erkennbar ist
eine Tendenz der Modelle, kleinere Ausdehnungskoeffizienten vorherzusa-
gen als dies bei der linearen Interpolation der Fall ist. Wahrend das Modell
von Turner lediglich hydrostatische Spannungen vorsieht, werden im Mo-
dell von Kerner auch Scherspannungen beriicksichtigt, die durch zufillig
verteilte sphirische Korner in einer Matrix-Phase herrithren. Das Modell
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von Thomas ist zwar fiir Polymere erdacht worden, soll hier aber dennoch
als Abschitzung des Wertebereichs fiir a;, dienen. Zweifelsfrei ist die line-
are Interpolation keine exakte Beschreibung, allenfalls gilt sie bei Abwe-
senheit von Wechselwirkungen der verschiedenen Phasen. Doch da die
Abweichungen nur sehr moderat sind und nicht generell eine Antwort ge-
funden 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 verfor-
men, erfordert fiir eine exakte numerische Analyse eine experimentelle
Uberpriifung fiir jedes betrachtete Komposit.

12 T T T T
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¥ 11 FX Turner — |
ks NN Kerner ———
S \ Thomas
- 10 N g
= N
3 N
« 9F AR 5
g N
i) .
&% 8 R W-Matrix .
g N
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Abb. 2.2: 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 ge-
schalteten 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 Mischungsregeln bilden zusammen die Ober- bzw. Untergrenze
moglicher E-Modul-Werte fiir zweiphasige metallische Matrixkomponen-
ten. Engere Grenzen wurden von Hashin & Shtrikman [46] vorgeschlagen.
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Halpin und Tsai [47] verfolgten einen empirischen Ansatz und entwickelten
allgemeine Gleichungen, die iiber einen Parameter ¢ an experimentelle
Daten angepasst werden konnen. Halpin schldgt in seinem Buch [48] fiir
isotrope Partikel-Komposite § = 2 + 40v,,'° fiir die Berechnung des E-
Moduls vor. Die Gleichungen zur Abschiatzungen des Elastizitdtsmoduls
gemdl den vier genannten Modellen sind im Folgenden aufgelistet:

Modell von Voigt [44]: E, = Epm + Epv, (2.5)
Um 4 Vp\ "L (2.6)
Modell von Reuss [45]: E, = (E_ + E_)
m p

2.7)

Modell von Halpin & Tsai [47]:  Ej =E, 11+i;7:p

~Mvp

— Ep=Fm

n T Ep+EEm (28)

Modell von Hashin & Shtrikman [46]:

E, = 9K, (1+ %)_1 (2.9)
K, Unter = K+, (Kp _1Km 4 BK:,+% )‘1 (2.10)
K, Ober =K, + vy, <Km1_Kp 4 3Kz:iap>‘1 (2.11)
G, Unter =Gy + 1y ( . ij 56;:((3I§<mm++246(:1))>_1 (2.12)
G,oPer =G, + v (Gm1_ - :::é?:ffé’:))_l (2.13)

Die Indizes k, m und p identifizierten das Komposit, die Matrix- und die
Partikel-Phase. £, K und G sind der FElastizitits-, 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. 2.3 ist die Bandbreite der
Schitzwerte fir den E-Modul von Wolfram/EUROFER97-Kompositen
dargestellt. Die zur Berechnungen verwendeten Materialkennwerte bei
Raumtemperatur sind aus Tab. 2.3 entnommen.
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Abb. 2.3: Vergleich verschiedener Modelle fiir die Abschiitzung
des Elastizititsmoduls von EUROFER97-Wolfram-Kompositen.

Kriechparameter und Spannungskennwerte wie Streckgrenze, Zugfes-
tigkeit und Bruchspannung hingen nicht blo von der chemischen Zusam-
mensetzung, sondern in hohem Mafe auch von der Mikrostruktur ab. Man
denke an die sich stark unterscheidenden Eigenschaften von gehédrtetem und
vergiitetem Stahl mit ein und derselben chemischen Zusammensetzung.
Insofern ist eine detaillierte Abschédtzung dieser Kennwerte allein anhand
der Wolfram- bzw. EUROFER97-Konzentration von geringer Aussagekraft.

Die Querkontraktionszahl wird fiir die beiden zu fiigenden Materialien
nidherungsweise als identisch angenommen, sodass sich eine Diskussion
iiber mogliche Werte innerhalb der gradierten Schicht eriibrigt.

Fiir Stahl wird angesichts der gleichmédfBigen Verteilung der Kornorientie-
rungen weitestgehend ein isotropes Materialverhalten beobachtet. Aufgrund
der lidnglichen Korner, die vom Walzen herriihren, ist dies bei Wolfram
bzw. WL10 allerdings nicht gegeben. Dies wirkt sich nur im geringen Maf3e
auf den E-Modul aus, sehr wohl jedoch auf die Kerbschlagzihigkeit [30].
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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 fiigenden Rohre bei Anderung der Temperatur fiir eine spéte-
re Diskussion bereitstellen. Angenommen die Anfangstemperatur betrage
Ty, so wiirde ein Abkiihlen auf T; den Radius r eines Rohres mit dem ther-
mischen Ausdehnungskoeffizient & um

Ar=a-(Ty—T,) (2.14)

verringern. Die Differenz in der Radiusabnahme zwischen eines Wolfram-
rohres (ay = 4,4-107%- %) und eines Stahlrohres (ap, = 12,0-107¢- %)
wiirde bei Ty = 1000 °C, T, = 0°C und r = 7 mm

(ape —ay) r-(Ty —T,) = 53,2 um (2.15)
betragen.

2.2 Numerisches Modell

Fir die Durchfilhrung 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 unter-
teilt in drei Sektionen, welche in Abb. 2.4 (a) gezeigt sind. Die obere dem
Plasma zugewandte Sektion besteht aus Wolfram und die untere aus EU-
ROFER97. Verbunden sind sie durch eine Verbindungs-Sektion, welche die
gradierte Schicht enthélt. Die einzige Randbedingung ist ein fixierter Kno-
tenpunkt in y-Richtung, sodass das Modell nicht wegdriften kann. Die x-
und z-Achsen sind jeweils senkrecht zur Symmetrieachse (x = z = 0), die
parallel zur y-Achse verlduft. Belastet wird das Modell {iber ein homogenes
Temperaturfeld, welches sich zeitlich dndert. AuBere Krifte bzw. weitere



22 2 - FEM-Analyse

Randbedingungen werden nicht ausgeiibt. In Tab.2.1 sind weitere
ABAQUS-spezifische Simulationsdetails zusammengefasst.

(a) (b)
7.5 mm
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Wolfram

"y
o

Sektion

Wolfram
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g < S
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2 wu
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|

EUROFER97
Sektion

R I

Abb. 2.4: (a) Skizze des FEM-Modells (Abmessungen in mm)
und (b) Ausschnitt des Gittermodells mit =20 pm.

Parameter Wert

Prozedurtyp statisch / viskoplastisch
nlgeom deaktiviert

cetol le-4

Bauteiltyp achsensymmetrisch verformbar
Verfestigung ideal-plastisch

Elementtyp CAX8R

Tab. 2.1: Simulations-Details.

Folgende Dicken fiir die gradierte Schicht wurden gewidhlt und durchge-
rechnet: 4 € {0, 10, 20, 50, 100, 200, 500, 1000, 1500, 2000, 3000,
4000} pm. Zur Angabe des Gradierungsniveaus wird eine Feldvariable f,
deren Wert von 0 bis 1 reicht, verwendet. Dabei entspricht der Wert 0 den
Wolframeigenschaften und der Wert 1 den EUROFER97-Eigenschaften.
Fir Zwischenwerte werden die Materialeigenschaften aufgrund der Vor-
iberlegungen in Kapitel 2.1 linear interpoliert. Da die Schichtdicke sich
iiber zwei Grofenordnungen erstreckt, ist es notwendig fiir jede Dicke an-
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gemessene Gittermodelle zu benutzen. Hierfiir wurden sieben Gittermodelle
erstellt, wobei die Lénge 6 € {20, 200, 500, 1000, 2000, 3000, 4000} pm
stets einen Bereich mit feinem Netz, bestehend aus gleichgrofien 10 um
hohen und 20 pm breiten viereckigen Elementen mit waagrechter Orientie-
rung abmisst (Abb. 2.4 (b)). Eine genaue Beschreibung der Gittererstellung
ist im Anhang B und eine Diskussion bzgl. der Gitterabhéngigkeit ist im
Anhang C gegeben. Die Benutzung von gleichgrolen Elementen in den
relevanten Bereichen, wo die Spannungen bzw. Dehnungen maximal sind,
garantiert die Vergleichbarkeit {iber die verschiedenen Gittermodelle hin-
weg. Tab. 2.2 zeigt die verwendeten Kombinationen aus Gittermodell und
Schichtdicke.

Bezeichnung Anzahl Dicke in um
Elemente 0 10 20 50 100 200 500 1000 1500 2000 3000 4000
m20 2701 o e e
m200 3593 e o )
m500 5113 o
m1000 7602 ([
m2000 12604 [ ([
m3000 17553 °
m4000 23181 °

Tab. 2.2: Verwendetes Gittermodell fiir jede Schichtdicke.

Zur Simulation eines heilen Herstellungsprozesses des Fingerhuts, z. B.
Diffusionsschweillen oder Loéten, wurde die Anfangstemperatur auf 800 /
900 / 1000 °C festgelegt, was gleichzeitig auch den spannungsfreien
Gleichgewichtszustand darstellt. AnschlieBend wird das FEM-Modell durch
Variation der Temperatur beginnend mit einer Abkiihlung auf 0 °C inner-
halb von 100 s belastet. Hierzu wird eine elasto-plastische Simulation
durchgefiihrt, bei der aufgrund der relativ kurzen Zeitdauer Kriecheffekte
vernachlédssigt 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, insbeson-
dere von EUROFERY97, zumindest wihrend der langen Haltezeit bei 650 °C
[51] entscheidend ist, wird die Simulation elasto-viskoplastischer Art
durchgefiihrt. Die Anderung der Temperaturen wihrend des Zyklierens
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erfolgt linear. Abb. 2.5 zeigt den Temperaturverlauf der ersten Abkiihlung
sowie des ersten Zyklus.

Variable Wert
E TO 1, 1000 °C
| Ty 650 °C
TH 1, 0°C
i 7 100s
1 f, Os
. In 36005
! 86400 s
0 T H ,
-t g g g el L e 3600
Zeit
Abb. 2.5: Temperaturverlauf: Abkiihlphase nach der Herstellung und 1. therm.

ZyKlus.

Die Spannungsberechnung wurde mit dem von ABAQUS zur Verfligung
gestellten viskoplastischen Materialmodell durchgefiihrt. Charakteristisch
ist dabei die additive Zerlegung der Gesamtdehnung ¢ in elastische Deh-
nung &, inelastische Dehnung ¢;;,, und thermische Dehnung &,,:

E =g+ Ein t Etp (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:

ey = % [ax - v(ay + az)] (2.17)

Die thermische Ausdehnung wird proportional zur Temperaturdnderung
angenommen:

gn=a(T —T,) (2.18)

Die inelastische Dehnung ¢;, setzt sich dabei zusammen aus plastischer
Dehnung ¢&,; und Kriechdehnung &,
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Ein = gpl + Ecr (219)

Fiir die plastische Verformung wird dabei auf die von Mises‘sche Fliebe-
dingung [52] zuriickgegriffen, wéhrend die Kriechdehnung durch das Nor-
ton‘sche-Kriechgesetz beschrieben wird.

2.3 Materialeigenschaften

Die erste Abkiihlphase beriicksichtigt lediglich elasto-idealplastisches Mate-
rialverhalten, wofiir ein temperaturabhéngiger Elastizititsmodul E sowie
eine temperaturabhéngige Streckgrenze R,,, aber ein konstanter thermischer
Ausdehnungskoeffizient a,, benutzt wird. Zwar ist @, genaugenommen
ebenfalls temperaturabhéngig, siche Abb. 1.2, aber nur in vernachlissigba-
rem Umfang. Sprunghafte Anderungen von a,, aufgrund von Phasenum-
wandlungen werden ebenfalls vernachléssigt, was im betrachteten Tempera-
turbereich 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 Simulati-
onen vernachldssigt wird. Das elasto-idealplastische Materialverhalten be-
deutet, dass die Zugfestigkeit gleich der Streckgrenze ist, also R, = R,,.
Dies ist mit dem geringen Unterschied beider Kennwerte zu rechtfertigen
(siche Abb. 1.2 und Abb. 1.4). Die einzelnen Werte werden in Tab. 2.3
gezeigt und in Abb. 2.6 illustriert. Wahrend Wolfram und EUROFER97
ausreichend charakterisiert sind, konnen die Materialeigenschaften fiir
ODS-EUROFER nur abgeschitzt werden. Eine Erlduterung und Diskussion
zur getroffenen Wahl wird im Anhang A gegeben. Die Poissonzahl ist je-
derzeit und tiberall 0,3. Fiir die Simulation der darauffolgenden thermischen
Zyklen wird in einer visko-plastischen Analyse zusétzlich Kriechdehnung
beriicksichtigt. Dazu wird folgende Formel zur Berechnung der Kriechdeh-
nungsrate benutzt, die eine naheliegende Annahme, basierend auf der Mul-
tiplikation des Gradierungsniveaus f mit beiden Materialkonstanten des
Nortons Kriechgesetzt, darstellt:
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y=f-C-0f™m (2.20)

C und n sind ebenfalls temperaturabhingig (siche Tab.2.5). Die
Kriechdehnung von Wolfram wird vernachlissigt. Eine Diskussion beziig-
lich der getroffenen Annahme (2.20) ist im Anhang D zu finden.

() 1400 , . ; :
Streckgrenze:
Wolfram e
L2l EUROFER97 ]
ODS-EUROFER
= 1000 .
=W
= :
2 800 : .
. s
5 600 2
2 600 |- R R - WO WA S 4
- TS
@400 ink
200 | e .
0 | 1 I 1 B-0-g-g
0 200 400 600 800 1000 1200
Temperatur in °C
L ' ' "Elastizititsmodul
astizitatsmodul:
500000 - Wolfram e
EUROFER97
ODS-EUROFER
L e &= S S S
=
=
-g) 300000 .
g E
g 200000 g .
w2 ~8
100000 A .
0 1 1 1 1 I 2

0 200 400 600 800 1000 1200

Temperatur in °C

Abb. 2.6: (a) Streckgrenze und (b) E-Modul jeweils in Abhiingigkeit der Tem-

peratur aufgetragen.
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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 in K in K
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 Temperaturabhingigkeiten bietet ABAQUS lediglich eine lineare Inter-

polation fiir Materialeigenschaften, was zwar fiir den Parameter n ausrei-

chend ist, nicht jedoch fiir den Parameter C, welcher sich iiber sechzig Gro-

Benordnungen erstreckt. Dazu wurde eine sogenannte ,,user subroutine* in

der Sprache FORTRAN programmiert um eine logarithmische Interpolation

zwischen den bekannten Temperaturpunkten zu verwirklichen. Fiir die
gegebenen Punkte €y, C, , T; und T, berechnet sich der Wert fiir C wie

folgt:
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1g(C2)—-1g(Cq)
ey = 105 R r-mgen) (2.21)

Abb. 2.7 zeigt eine doppeltlogarithmische Auftragung der Kriechdehnungs-
rate der in der FEM-Simulation angenommenen Materialeigenschaften fiir
EUROFER97 iiber die Spannung bei verschiedenen Temperaturen. Die real
gemessenen Daten liegen innerhalb des dargestellten roten Rechtecks, so-
dass der Bereich auflerhalb grofen Abweichungen unterliegen kann. Der
duBere Wertebereich hat zwar geringen Einfluss auf die Ergebnisse, ist aber
dennoch essentiell fiir die Durchfiihrung der Simulation. Die genauen Da-
tenwerte fiir die Kriechparameter € und n sind in Tab. 2.5 eingetragen.

100000 T

l,'/l//
1 F S
7
1le-005 |- ,,//// 1
Tu‘ / ’
A e
= 1e-010 F e / ]
g T iy
S 1e-015 [ ot el ]
= 7 2 Temperatur:
e 77 1000°C
o b e g 6500C .
A 600°C  —-—
le-025 fooonf 5500(: ,,,,,,, ]
A5 5 500°C - - - -
s 450°C ———
1e-030 .
10 100 1000

Spannung in MPa
Abb. 2.7: Kriechdehnungsrate des simulierten EUROFER97 bei verschiedenen
Temperaturen (Das Rechteck umrandet den Bereich, in dem tatséchlich gemes-

sene Datenpunkte liegen).
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Material EUROFER97 ODS-EUROFER
Temperatur in n C n C
°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 Vernachl3dssigte 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.

Schockbelastung

Die dem Plasma zugewandten Materialien sind wihrend des Betriebs im
Tokamak-Fusionsreaktor diversen kurzzeitigen Temperaturschockbelastun-
gen ausgesetzt. Sogenannte VDEs (engl. fiir vertical displacement event),
das sind z. B. kurzzeitige Aussetzer des Plasmapositionierungssystems,
konnen womdglich irreversiblen Schaden an plasmazugewandten Materia-
lien verursachen [57]. Aber auch der wiederkehrende Kollaps des ELM
(engl. fiir edge localized mode) deponiert eine nicht vernachlissigbare
Energiemenge pro Ereignis auf Prallplatten des Divertors. Letztlich konnen
aber auch Plasmaabbriiche und Einschaltstdfe zur Schidigung beitragen. In
Abb. 2.8 sind die Spitzenbelastungen in Bezug auf den Warmefluss fiir die
jeweiligen Schockbelastungs-Typen in Abhéngigkeit ihrer Dauer aufgetra-
gen. Es handelt sich dabei um Schitzwerte fiir den geplanten ITER-
Testreaktor. Eine Vernachldssigung der soeben genannten Schockbelastun-
gen fiir das in Kapitel 2.2 beschriebene FEM-Modell ist durchaus gerecht-
fertigt, da im Wesentlichen nur die Prallplatten des Divertors die zusétzli-
chen Belastungen, neben dem normalen Betrieb, erfahren.
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Abb. 2.8: 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 Materialschddigung unterschiedlichster Art. Neben
Abnahme der Wirmeleitfdhigkeit [58], zusdtzlicher Versprodung und An-
schwellen durch Helium-Einlagerung [59], findet insbesondere die Trans-
mutation bestimmter Wolframisotope zu Rhenium und darauthin zu Osmi-
um statt [60]. Die bei der Kernfusion von Deuterium und Tritium entste-
henden Neutronen haben eine kinetische Energie von 14 MeV. Das Ener-
giespektrum der Neutronen ist hierbei relevant, da der Wirkungsquerschnitt
der Wolframatome fiir den Transmutationsprozess von dieser Grof3e abhén-
gig 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] wesentlich reduziert
werden. Die Materialschddigung durch Neutronenbestrahlung sollte fiir die
hier betrachtete Wolfram-EUROFER97-Verbindung nicht auler Acht ge-
lassen werden, da Neutronenstrahlung, anders als Alpha- und Betastrahlung,
nicht génzlich durch die Prallplatten abgeschirmt wird. In Anbetracht der
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nicht ausreichenden Eingangsdaten wird jedoch auf eine Parameterstudie
mit hypothetischen Werten verzichtet.

Auslagerungseffekte

Zwar tritt bei 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 Rekristalli-
sation von Wolfram findet im Bereich von 1100 bis 1400 °C statt [31] und
liegt somit deutlich oberhalb dem fiir EUROFER97 kritischen Temperatur-
bereich. Das FEM-Modell simuliert eine Abkiihlung von 1000 °C auf 0 °C,
berlicksichtigt aber nicht explizit die genannte Phasenumwandlung von
EUORFER97. Lediglich eine indirekte Beriicksichtigung findet statt, durch
entsprechende Wahl der Werte fiir Elastizitditsmodul und Streckgrenze im
Temperaturbereich der austenitischen Phase. Die Kriecheigenschaften sind
hingegen ohnehin nur bei der thermischen Zyklierung bis 650 °C von Be-
deutung.

Kriechbereiche I & IIT

Die Norm DIN EN 10 291 sieht bei der Ermittlung des Kriechverhaltens
von Werkstoffen eine konstante Belastung vor. Die gleichzeitige Messung
von Belastungsdauer und Probendehnung liefert bei metallischen Werkstof-
fen flir gewohnlich eine Kurve mit zunichst hoher Kriechrate (Kriechbe-
reich I), gefolgt von einem Bereich mit konstanter Kriechrate (Kriechbe-
reich II). Bevor die Probe jedoch génzlich versagt, steigt die Kriechrate
nochmals monoton an (Kriechbereich III). Die Nichtlinearitdt der Dehnung
iiber die Zeit belegt, dass Kriechen eine Uberlagerung mehrerer Vorginge
im Gefiige ist, die zu unterschiedlichen Zeitpunkten eintreten. Zu diesen
Vorgidngen zdhlen Versetzungs- und Ausscheidungsreaktionen, Porenbil-
dung und Risswachstum. Die hier durchgefiihrten FEM-Berechnungen
greifen lediglich auf Messdaten des Kriechbereichs II zuriick. Dieses Vor-
gehen wiirde beim spannungsgesteuerten Fall zu einer Unterschitzung der
Kriechdehnung fithren. Vielmehr liegt hier jedoch der dehnungsgesteuerte
Fall vor, welcher zu einer Uberschiitzung der Spannungen fiihrt, und somit
konservativer Natur ist.
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Temperaturgradient

Genaugenommen existiert ein Temperaturgefdlle entlang der Divertor-
Komponente mit hoheren Temperaturen auf der Wolfram-Seite und niedri-
geren Temperaturen auf der EUROFER97-Seite. Thermodynamische Ana-
lysen zeigten jedoch, dass der Temperaturgradient in der Kuppel sehr stark
ausgepragt ist, nicht jedoch entlang der Verbindung zwischen Wolfram und
EUROFER97 [16] (etwa 100 K). Da ein derart niedriger Temperaturgradi-
ent 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 Beurtei-
lung der gradierten Verbindungen zielt, nicht beriicksichtigt.

Korrosion

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

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 Divertorkom-
ponente hindurchzuleiten [16]. Durch lochformige Diisen trifft es zunéchst
auf die obere Kappe, um anschlieBend entlang der Innenwand des Finger-
huts wieder zuriickgefiihrt zu werden (Abb. 2.9 bzw. Abb. 1.1). Neben einer
mittleren Radialspannung

— Fradial _ 27Ti'PHe
Oradial = Aq T 2(rg-1D) ~ 65 MPa, (2.22)

wirkt axial eine Zugspannung

_ Faxial _ Ai'PHe ~
Oaxial = Ay - Aq—A; ~ 30 MPa, (223)

auf die Wolfram-EUROFER97-Verbindung. Diese Abschétzung ergibt sich
durch Division der wirkenden Druckkrifte F,,4;01 bzw. Fayiq durch die
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Flichen A, bzw. A,. Die Innen- und die AuBengrundfliachen 4; = rim
bzw. A, = 1,°7 resultieren aus dem Innenradius 7; bzw. AuBenradius 7;; des
Fingerhuts. Sowohl die Radial- als auch die Axialspannung, herriihrend
vom Innendruck des Heliums, sind vernachlédssigbar klein im Vergleich zu
den thermisch induzierten Spannungen direkt am Materialiibergang. Tat-
sdchlich problematisch ist die Axialspannung fiir EUROFER97 bei 650 °C,
weswegen hierfiir der Einsatz des kriechfesteren ODS-EUROFER notwen-
dig ist.

F,

radial

% A,

Abb. 2.9: Skizze des Fingerhuts zur

Verdeutlichung der Gasdruckspannungen.

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
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Variante mit direkter Verbindung ohne Gradierung entspricht, begonnen.
Da wie eingangs erwihnt keine Temperaturgradienten bzw. duflere Mecha-
nische 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 dieser Spannungskomponenten sind in Abb. 2.10 zu sehen und
zeigen, dass bereits bei dieser einfachen Geometrie der Spannungszustand
nicht trivial ist. Im Wesentlichen lédsst sich jedoch Folgendes feststellen:
Wihrend 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 gréBeren thermischen Ausdehnungskoeffi-
zienten fiir EUROFER97 und vom kleineren fiir Wolfram her. Da es sich
um eine Abkiihlung, beginnend beim Gleichgewichtszustand, handelt, ver-
ringert sich das Volumen von EUROFER97 im stirkeren Mafle als das
Wolfram und wird von diesem am Schrumpfen gehindert. Die auflenliegen-
de Zugspannung erklért sich durch die groBere Radiusabnahme des EU-
ROFER97-Bereichs, was sozusagen einem Biegen des Rohres nach innen
hin gleichkommt. Die Anderungen des Vorzeichens der Schubspannungen
in x-y-Richtungen resultiert von der grofleren Abnahme der Wandstérke im
EUROFER97-Bereich.

03
96
=

I mm b——

Abb. 2.10: Spannungskomponenten in x-, y-, z-Richtung und Schubspannung
in x-y-Richtung nach dem Abkiihlen von 1000 °C auf 0 °C bei einer direkten
Verbindung (Zugspannung in rot, Druckspannung in blau).
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Zwar ist es fiir das Verstehen des Spannungszustandes wichtig, das Augen-
merk auf die einzelnen Spannungskomponenten zu richten, fiir die Bewer-
tung des Versagensverhaltens ist jedoch das Zusammenwirken der Span-
nungswerte 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 = Ja,? + 02+ 02 — 0,0, — 0,0, — 0,0, + 3(13, + 14 +1%,)  (2.24)

als fiktive einachsige Spannung dar, die dieselbe Materialbeanspruchung
reprasentiert wie ein realer, mehrachsiger Spannungszustand. Bei der Be-
trachtung der von-Mises-Spannung nach dem Abkiihlen der Divertorkom-
ponente von 1000 °C auf 0 °C (siche Abb. 2.11) erkennt man, dass der EU-
ROFER97-Bereich nahe der Verbindung gleichméBig auf dem Niveau der
Streckgrenze von EUROFER97 bei 0 °C liegt, die in der Simulation
545,57 MPa (siehe Tab. 2.3) betrdgt. Lediglich sehr dicke gradierte Schich-
ten (d > 1500 um) weisen eine verringerte von-Mises-Spannung in diesem
Bereich auf.

Wolfram

S, Mises

(Avg: 75%)
1635
1500
1375

%

X
EUROFER97

d=0pum d =200 um d = 500 um d = 1000 [T

Abb. 2.11: von-Mises-Spannung der direkten bzw.
linear gradierter Verbindungen nach dem ersten Abkiihlen.
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Die elastische Dehnung hat beziiglich der Materialschadigung wenig Aus-
sagekraft und wird deswegen nicht néher betrachtet. Aufgrund ihrer Propor-
tionalitdt zur Spannung birgt sie auch keine weiteren Informationen. Eine
angemessene Grofle zur Untersuchung der zu erwartenden Materialschadi-
gung bei der elasto-plastischen Analyse ist dagegen die plastische Dehnung.
Die dquivalente plastische Dehnung ist definiert als

pl _ (27 . [.pl, DL pl, _pl pl vl
Séq_\’ /3 \/51 g tey ey tey gy (2.25)

mit P!, el', eb! 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 dueren Ecke) hervorzurufen.
In dieser Ecke tritt bei nicht gradierten Verbindungen eine Singularitit auf,
die stets zu umso hoheren Spannungen fiihrt, je kleiner die Elemente ge-
wiahlt werden. Aus diesem Grund wird die Elementgrof3e bei allen Gitter-
modellen konstant gehalten. Die Gitterabhéngigkeit wird in Anhang C aus-
fihrlich diskutiert. Abb. 2.12 zeigt Konturplots der plastischen Dehnung
nach dem Abkiihlen von 1000 °C auf 0 °C. Bei gradierten Schichten dicker
als 200 pm ist die plastische Dehnung stark reduziert, bei Schichten jenseits
von 1 mm verschwindet sie nahezu. Plastische Dehnungen treten dabei
hauptsiachlich auf der EUROFER97-Seite auf, da dort die Streckgrenze
deutlich geringer ist als auf der Wolfram-Seite. Dies weist auf eine Verbes-
serung durch einen flacheren Ubergang auf der EUROFER97-Seite hin.

In Abb. 2.13 ist die maximale dquivalente plastische Dehnung tiber die
Schichtdicke aufgetragen. Fiir geldtete und gradierte Schichten dicker als
200 um ist die plastische Verformung um mehrere Gréfenordnungen im
Vergleich zur direkten Verbindung reduziert. Wéhrend die plastische De-
formation bei gradierten Schichten mit zunehmender Dicke weiterhin sinkt,
erreicht sie bei geldteten Schichten einen Sattigungswert aufgrund der Dis-
kontinuitdt der Materialeigenschaften.



2 - FEM-Analyse 37

Wolfram
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Abb. 2.12: Plastische Dehnung linear gradierter Verbindungen
nach dem Abkiihlen.

gelotet
linear gradiert —&—

0.1

0.01

maximale dquivalente plastische Dehnung

0.001 ! : .
0 500 1000 1500 2000

Schichtdicke in um
Abb. 2.13: Maximale fiquivalente 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 plastischen Verformungen ver-
ursachen Spannungen in die Gegenrichtung beim Wiederaufheizen auf
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650 °C. Allerdings sind diese Spannungen nicht gro genug um wiederum
rickgingigmachende plastische Verformungen zu erzeugen, aber grof} ge-
nug fiir eine Relaxation durch Kriechen des Materials. Dieses Zusammen-
spiel von zyklischer inelastischer Verformung kann dazu fiihren, dass die
Verformung sukzessive mit jedem Zyklus groBer wird. Nun kann die suk-
zessive Zunahme der inelastischen Dehnung (engl. ratcheting) von Zyklus
zu Zyklus geringer werden und letztendlich in ein elastisches Einspielen
(engl. shakedown) resultieren, bei dem keine weiteren nennenswerten
inelastischen Dehnungszunahmen mehr stattfinden. Ob hier im vorliegen-
den Modell ein theoretisches unendliches Zyklieren zu einer unendlich
groflen Verformung oder zu einem elastischen Einspielen fiihrt, konnte
aufgrund der begrenzten Anzahl simulierter Zyklen nicht abschlieend
geklért werden. Der hier beschriebene Sachverhalt trifft jedoch lediglich auf
den Ubergang von der Zwischenschicht zum EUROFER97-Bereich zu. Die
bei der anfinglichen Temperaturreduzierung erreichte plastische bzw.
inelastische Dehnung im Wolframbereich dndert sich bei thermischer Zyk-
lierung iiber alle Schichtdicken hinweg nicht mehr. Begriindet werden kann
dieses Ergebnis durch das fehlende Kriechverhalten von Wolfram. In
Abb. 2.14 ist die dquivalente inelastische Dehnung, die anhand der Haupt-
in
I

komponenten £/, e/ und & wie folgt berechnet wird

el = [Hg Jeim i+ el e+ el <l (2.26)

als Konturplot fiir verschiedene Schichtdicken dargestellt. Der maximale
Wert wird mit weiflen Pfeilen markiert.
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Wolfram

max. 5,743
max. 0,074

max. 0,004
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EUROFER97

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

.'»i'i‘tEm'I
Abb. 2.14: Aquivalente inelastische Dehnung der direkten bzw.
linear gradierter Verbindung nach 100 Zyklen bei 7=0 °C (Farbskalen jeweils
individuell gewihlt).

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 abgeschétzt
wird [51], wurde eine lineare Extrapolation der Betrachteten GroBe fiir
hohere Zykluszahlen durchgefiihrt. Die lineare Extrapolation ist im Hin-
blick auf eine abnehmende Rate die eher konservative Option, verglichen
mit einer exakten Funktion. Die hier betrachtete Grofe ist die maximale
dquivalente inelastische Dehnung. In Abb. 2.15 (a) ist die fiir alle Integrati-
onspunkte maximale dquivalente inelastische Dehnung bei 0 °C fiir den Fall
der linear gradierten Schicht iiber die Anzahl der Zyklen aufgetragen. Fiir
bis zu 100 Zyklen sind die berechneten Daten gezeigt und linear extrapoliert
fiir hohere 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. 2.15 (b)) steigt
um eine GroBenordnung im Vergleich zur allerersten Abkiihlung
(Abb. 2.13).
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Abb. 2.15: 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.
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2.5.1 Weitere Ubergangsverliufe

Bei bestimmten Herstellungsverfahren ist es nicht moglich, einen stetigen
Verlauf der chemischen Zusammensetzung zu realisieren. Um diesen Um-
stand zu beriicksichtigen, wurden zwei zusitzliche FEM-Berechnungen mit
zwei und vier Zwischenschichten durchgefiihrt, siche Abb. 2.16. Der Gra-
dierungsfaktor f wurde innerhalb der Zwischenschichten auf 0,33/0,66 bzw.
0,2/0,4/0,6/0,8 gesetzt. Fiir die jeweilige Gesamtdicke d der Verbindungs-
schicht war die Dicke der einzelnen Zwischenschichten 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 Ubergangsfunkti-
on ist so angeordnet, sodass die Gradierung sanfter auf der EUROFER97-
Seite und steiler auf der Wolfram-Seite verlduft (siche Abb. 2.1). Wie er-
wartet, liegen die Kurven der maximalen dquivalenten inelastische Dehnung
(siche Abb. 2.16) fiir den Fall von zwei und vier Zwischenschichten zwi-
schen der gel6teten und der linear gradierten Schicht, wiahrend die Verbin-
dung mit der quadratischen Ubergangsfunktion eine Verbesserung um ca.
einen Faktor 2 birgt.

2.5.2 Geneigte Schichten

In diesem Abschnitt wird der Einfluss der Neigung der gradierten Schicht
auf die maximale dquivalente 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° betrachtet.
Die Ergebnisse der Simulationen (siche Abb. 2.17) offenbaren einen Ge-
winn um den Faktor 2 bei Variation des Neigungswinkels 0° bis -30° (Kip-
pen in Richtung Auflenfldche).
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Abb. 2.16: Abhiéingigkeit der maximalen dquivalenten inelastischen Dehnung

nach 100 Zyklen von der Schichtdicke fiir diverse Ubergangsfunktionen.
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Abb. 2.17: (a) Maximale fiquivalente inelastische Dehnung
iiber den Neigungswinkel der Schicht,
(b) Konturplot einer um 10° geneigten 100 pm dicken Schicht.
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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 De-
sign-Kriterien der Materialien, abgeschétzt. Fiir die Berechnung der Anzahl
der zuldssigen Zyklen wurden sowohl Ermiidung als auch Kriechschadi-
gung im EUROFER97-Bereich beriicksichtigt. Fiir den Wolfram-Bereich
wird Kriechen in der Simulation ohnehin vernachléssigt. Die Lebensdauer
der gradierten Verbindungsschicht wird aufgrund mangelnder experimentel-
ler Daten nicht betrachtet. Doch zumindest qualitativ gelten die gewonne-
nen Erkenntnisse, die der qualitativen Verbesserung der Lebensdauer der
gefligten Teile durch Variation der Parameter entnommen werden kénnen,
auch fiir die Verbindungsschicht.

Wihrend die Verwendung von EUROFER97 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 st verbessert, was zu einer ldngeren
Lebensdauer der betrachteten Komponente fithren kann. Zwar erbringt eine
hohere Kriechbestindigkeit gewiss im spannungsgesteuerten Anwendungs-
fall Vorteile, jedoch nicht zwingend im hier vorliegenden dehnungsgesteu-
erten Anwendungsfall. Dariiber hinaus sind endgiiltige Design-Kriterien
sowie die chemische Zusammensetzung fiir die ODS-Variante noch nicht
spezifiziert, sodass nur ein vorlaufiger Vergleich zu EUROFER97 durchge-
fithrt werden kann.

Zundchst seien hier die Design-Regeln fiir die Lebensdauerbeurteilungen
vorgestellt und anschliefend die berechneten Lebensdauern dargestellt.
Basierend auf den Ergebnissen werden abschlieBend die Vorteile einer
linear gradierten Verbindung gegeniiber einer Lotverbindung verglichen
und diskutiert.
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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 EU-
ROFER97 herangezogen. Darin ist eine Design- Ermiidungskurve fiir dieses
Material durch folgende Gleichung fiir die dquivalenten Dehnungsschwing-
breite Ae gegeben:

Ag = min (%(a1+a2Nda3),a1+a2(ZONd)a3) (2.27)

Folglich betrdgt die Anzahl der erlaubten Zyklen:

N [ 93)|20e—a; 1 a3|Ae—ay
4 = min 4, 20 az (2.28)

Die in (2.27) dargestellte Design-Ermiidungskurve ist ein Konstrukt, ausge-
hend von einer an die Messdaten angepassten Ermiidungskurve der Form

Ae = a; + ay,N;* (2.29)

mit einem Faktor 2 bzgl. Dehnungsschwingbreite bzw. einen Faktor von 20
bzgl. Zyklenanzahl, je nachdem, was den konservativeren Standpunkt be-
schreibt. Diese Faktoren sollen Effekte wie die der Umgebung, der Skala
(zwischen Material und Priifling), Oberflichengiite und Datenstreuung [63]
abdecken. Sie sind auf keinen Fall als Sicherheitsfaktor zu verstehen. Die
experimentellen Parameter a,, a, und a; wurden in [62] ermittelt fiir RT,
450 °C, 550 °C und 650 °C. Allerdings ist die Temperatur in den hier be-
trachteten Simulationen nicht konstant, weswegen der konservative Parame-
tersatz (a; = 2,88e — 3, a, = 1,92 und a; = —0,73) bei 650 °C gewdhlt
wurde, was der Haltetemperatur des FEM-Modells entspricht. Als Berech-
nungsvorschrift fiir die dquivalente Dehnungsschwingbreite Ae kann zwi-
schen dem ASME- und dem RCC-MR-Standard gewidhlt werden. Beide
Standards sind im Anhang E genauer beschrieben und liefern im hier be-
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trachteten Anwendungsfall das gleiche Ergebnis. Konkret wird im Rahmen
dieser Arbeit stets der RCC-MR-Standard herangezogen.

Bei der Betrachtung der zeitlichen Entwicklung der Grofle Ae kann zu-
nichst eine starke Abnahme wihrend der ersten Zyklen verzeichnet werden,
die jedoch mit zunehmender Zyklenzahl schnell ein Sattigungsniveau er-
reicht (siehe Abb. 2.18). Dies rechtfertigt ein vereinfachtes Vorgehen, bei
dem der nach 100 Zyklen erreichte Wert als konstant angenommen wird.
Dieser ist fiir die jeweilige Schichtdicke in Abb. 2.19 eingetragen.

Ein Einsetzen der jeweiligen Dehnungsschwingbreite in Abb. 2.18 fiihrt zur
Anzahl erlaubter Zyklen, welche in Abb. 2.20 dargestellt ist. Wéhrend die
Létverbindung gemél den Anforderungen der Design-Ermiidungskurve zu
einer Lebensdauer von voraussichtlich einigen hundert Zyklen fiihrt, betragt
die voraussichtliche Lebensdauer fiir linear gradierte Verbindungen mit
einer Schicht dicker als 300 Mikrometer weit mehr als 1000 thermische
Zyklen.

a 1 g T T T T
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@ I 20pum 200um 1500um —
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Abb. 2.18: Maximale dquivalente Dehnungsschwingbreite iiber

die Zyklenanzahl fiir verschieden dicke linear gradierte Schichten.
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Abb. 2.19: Maximale dquivalente Dehnungsschwingbreite im EUROFER97-
Bereich nach 100 Zyklen.
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Abb. 2.20: Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Ermiidung im EUROFER97-Bereich.
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2.6.1.2  Versagen bzgl. Kriechschddigung

Zeitstandskurven fiir EUROFER97 sind in [53] basierend auf Kriechversu-
chen publiziert worden. Die Beziehung zwischen der Zugspannung o, in
MPa und dem Larson-Miller-Parameter

P =[30 + log (t)] - 222, (2.30)

1000

wobei 8 die Temperatur in Grad Celsius und t; die Haltezeit in Stunden ist,
kann durch eine quadratischen Funktion, welche an die Datenpunkte ange-
passt wurde, darstellt werden. In [53] wird diese Funktion wie folgt angege-
ben:

g, = 0,888324P% — 88,452P + 1950,1 (2.31)

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

g, = 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 herangezogen werden. Bei 980 °C fiir 27 min norma-
lisiertes und bei 760 °C fiir 2 h angelassenes EUROFER97 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 ¢, fiihrt zu einer einfa-
chen Abschitzung der Anzahl erlaubter Zyklen

ta
Nep =—. (2.35)
Dieser Rechenweg setzt jedoch eine konstante Spannung voraus, was in der
hier betrachteten Simulation nicht der Fall ist, sodass das Prinzip der linea-

ren Schadensakkumulation erforderlich ist. Die Kriechschiadigung pro Zyk-
lus wird nach diesem Prinzip tiber folgende Summenformel berechnet:

N
At
D, = Z 5 (2.36)
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Die Anzahl der Zeitschritte wird dabei mit N bezeichnet, die erlaubte Halte-
zeit mit t;(0;), die Spannung zum Zeitschritt i mit o; und die Zeitschritt-
lange mit At;. Die Anzahl der erlaubten Zyklen N, ergibt sich nun durch
den Kehrwert der Schadigung pro Zyklus:

Ny = — (2.37)

Abb. 2.22 skizziert das Prinzip der linearen Schadensakkumulation fiir
einen angenommenen exponentiellen Abfall der Spannung.

eq

v

<« At, > t

Abb. 2.22: Skizzierte Spannungsrelaxation durch Kriechen im EUROFER97-

Bereich.

Auch dieser Rechenweg beinhaltet bereits eine gewisse Voraussetzung,
namlich dass der Spannungsverlauf fiir alle Zyklen eine konstante Form hat.
Dieser Umstand ist jedoch nicht geboten, was beim Vergleich des Span-
nungsverlaufs des ersten Zyklus (Abb. 2.23 (a)) mit dem des einhundertsten
(Abb. 2.23 (b)) ersichtlich wird. Tendenziell ist eine Zunahme der Span-
nungen bei steigender Zyklenzahl fiir diinne Schichten festzustellen und
eine Abnahme fiir dickere Schichten. Zwar wurde die Annahme gleichblei-
bender Spannungsverldufe zunédchst in Erwédgung gezogen, da somit die
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Schiadigung eines Zyklus fiir alle Integrationspunkte berechnet werden
kann, aber aufgrund der zu grolen Abweichungen wieder verworfen. Der
letztlich gewéhlte Rechenweg beinhaltet die komplette lineare Schadensak-
kumulation aller Zeitschritte wihrend der Haltezeit bei 650 °C, jedoch nur
fiir einen einzigen ausgewdhlten Integrationspunkt. Aufgrund begrenzter
Arbeitsspeicherkapazitdt war die Berechnung fiir alle Integrationspunkte
nicht moglich. Als Integrationspunkt wurde derjenige ausgewahlt, der die
grofite Schiadigung innerhalb des 100. Zyklus akkumuliert. Obwohl die
abgeschatzte erforderliche Lebensdauer der Divertor-Komponente 1000
Zyklen betragt [51], wurden lediglich 100 thermische Zyklen simuliert, um
die Rechenzeit in einem verniinftigen Rahmen zu halten. Fiir hohere Zyk-
luszahlen wird bei der Berechnung des akkumulierten Schadens der Scha-
den des 100. Zyklus linear extrapoliert, was einen konservativen Schadens-
wert ergibt, der iiber dem tatsichlichen Schadenswert liegt. Die Kriech-
schiadigung fiir Temperaturen unterhalb von 650 °C wird vernachléssigt.

In Abb. 2.24 ist die akkumulierte Kriechschédigung iiber die Zykluszahl fiir
den (fiir jede Schichtdicke individuell) ausgewihlten Integrationspunkt
aufgetragen. Bis zu 100 Zyklen werden die berechneten Daten angezeigt
und auf eine hohere Anzahl von Zyklen linear extrapoliert, wobei eine kon-
stante Steigung angenommen wird.

Die Anzahl erlaubter Zyklen kann nun anhand der akkumulierten Kriech-
schiadigung ermittelt werden. Sie entspricht demjenigen Zyklus, bei dem
eine Schadigung mit dem Wert eins erreicht wird. Gemil dem Design-
Kriterium (2.33) erreicht die Kriechschddigung mancher Integrationspunkte
bereits nach einem Zyklus Werte grofler als eins fiir Schichten, die diinner
als 200 Mikrometer sind (siche Abb. 2.24).



2 - FEM-Analyse

51

—~
=
=

10 um
200 - 20 um

50 um
150

100

50

dquivalente Spannung in MPa

100 pm
200 pm
500 pm —

1000 pm
1500 um — |
2000 pm —

O 1 1 1

20000 40000 60000 80000
Zeitin s
(b) T - T .
10 pm 100 pm 1000 pm

200 b 20 pm 200 um — 1500 pm — |

50 pm 500 um — 2000 um —
150 | .

100

50

dquivalente Spannung in MPa

9.28e+006 9.3e+006 9.32e+006 9.34e+006

Zeitin s

Abb. 2.23: Maximale fiquivalente Spannung (RCC-MR) iiber die Haltezeit bei
650 °C des (a) ersten und des (b) hundersten Zyklus.
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Abb. 2.24: Akkumulierte Kriechschiidigung linear gradierter Verbindungen
gemif} dem Design-Kriterium (2.33) iiber die Anzahl Zyklen fiir den jeweiligen
ausgewiihlten Integrationspunkt im EUROFER97-Bereich.

In Bezug auf die Anzahl der erlaubten Zyklen aufgrund von Kriechschédi-
gung (Abb. 2.25 (a)) ist eine klare positive Korrelation zur Schichtdicke
festzustellen. Fiir den Fall geloteter Zwischenschichten erreicht unabhéngig
von der Schichtdicke mindestens ein Integrationspunkt eine Kriechschidi-
gung von eins beim allerersten Zyklus. Zwei Millimeter dicke linear gra-
dierte Schichten erlauben eine Zyklenanzahl von immerhin 347 gemif3 dem
Design-Kriterium (2.33) bei einer Anfangstemperatur von 1000 °C. Eine
Senkung der anfinglichen Temperatur, bei der sich das Modell im span-
nungsfreien Zustand befindet, auf 800 °C erbringt eine Erhéhung der An-
zahl erlaubter Zyklen auf 493. Die Variation der Neigung der Zwischen-
schicht (Abb. 2.25 (b)) steigert nochmals die mogliche Zyklenanzahl bei
positiven Neigungswinkeln. In Abb. 2.17 (b) ist die Bedeutung positiver
Neigungswinkel verdeutlicht.
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Abb. 2.25: Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Kriechschidigung gemifi dem De-
sign-Kriterium (2.33) im EUROFERY97-Bereich unter Annahme einer konstan-
ten Schiidigungsrate nach dem 100. Zyklus in Abhiingigkeit (a) der Schichtdi-
cke und (b) des Neigungswinkels bei linear gradierten Schichten.
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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 wesentlicher Vorteil linear gradierter Zwischenschichten ist
die Reduzierung von Spannungen, welche unmittelbar beim Materialiiber-
gang vorliegen. Ab ca. 1 mm Schichtdicke sind diese Spannungen jedoch
weitestgehend ausgemerzt, sodass die zuvor genannten Biegespannungen
iberwiegen. Diese Biegespannungen erstrecken sich fiir den in Abb. 2.26
gezeigten Fall iiber mehr als 5 mm in Axialrichtung, sodass erst bei
Schichtdicken in dieser Grof3enordnung eine weitere Minderung der Kriech-
schddigung zu erwarten ist.

Spannung in
MPa

o, a, 0. Oy O)fises

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.
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2.6.1.3  Vergleich zwischen EUROFER97 und ODS-EUROFER

Ein anderer Ansatz um die erlaubte Anzahl Zyklen bzgl. Kriechschidigung
zu erhohen ist die Wahl eines kriechfesteren Werkstoffes. Dazu sei in die-
sem Kapitel das in Abschnitt 1.4.4 dargelegte dispersionsgehértete ODS-
EUROFER mit EUROFER97 verglichen. Die Herkunft der Eingangspara-
meter fiir 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 Bewertungskriterium. 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.

Es zeigt sich, dass die Verwendung des kriechfesteren ODS-EUROFER
nicht zu einer Erhdhung der Anzahl erlaubter Zyklen fiihrt. Ursache hierfiir
sind die im Vergleich zum EUROFER97 geringen 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 dispersionsgehértete Stahl fiir den Einsatz in einer span-
nungsgesteuerten Umgebung, nicht aber in jedem Fall fiir dehnungsgesteu-
erte Anwendungen, wie dies hier der Fall ist. Das hier prisentierte Ergebnis
basiert jedoch stark auf den getroffenen Annahmen und benutzten Ein-
gangsparametern (siche Anhang A). Eine abschliefende Klirung, ob der
Einsatz von ODS-EUROFER nicht doch Vorteile birgt, ldsst sich nur durch
eine prizise Erhebung von Messdaten fiir Design-Kriterien realisieren.
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Abb. 2.27: Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Kriechschidigung

bei linear gradierten Schichten.

EUROFER
97

Abb. 2.28: Konturplots, welche die RCC-MR-Spannungen nach 100 Zyklen bei
T=0 °C fiir 2 mm dicke linear gradierte Schichten und T,=1000 °C
fiir (@) EUROFERY97 und (b) ODS-EUROFER zeigen.
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2.6.1.4 Generelle Uberlegungen

In diesem Unterkapitel soll anhand von Gedankenexperimenten mit einfa-
chen Modellen eine analytische Abschdtzung fiir die Kriechschiddigung
eines fiktiven EUROFER97-Elements wihrend der Hochtemperatur-Phase
bei 650 °C gemacht werden. Die Erkenntnisse der analytischen Berechnun-
gen werden anschliefend mit den numerisch berechneten Ergebnissen ver-
glichen.

Angenommen sei ein eindimensionales finites Element mit dem FElastizi-
titsmodul E, das mit einer konstanten Gesamtdehnung

€0 = Eet + Eer + Spl (239)

g
E

sei durch das Hooke‘sche Gesetz und die Kriechdehnungsrate £, = C - g™

belastet wird und durch Kriechen relaxiert. Die elastische Dehnung ¢,; =

durch das Norton-Gesetz beschrieben, wohingegen die plastische Verfor-
mung &,; = 0 vernachléssigt wird. Der zeitliche Spannungsverlauf begin-

nend beim Ausgangswert o, = E - &y kann somit mit
1
ot)=0p [1+0f ' - (n=1)-E-C-t]i-n (2.40)

beschrieben werden. Die integrale Formulierung des akkumulierten Scha-
dens zur Zeit t ist gegeben durch

D(t) = f ;dt (2.41)
0 tD(U(t))

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
6 = 650 °C tber die Anfangsspannung o, fiir ein Element mit dem E-
Modul E =169,3GPa und den Kriech-Parametern C = 1,72686 -
10721 s7!MPa™ und n = 6,7473 aufgetragen. Man kann erkennen, dass
ein Grofiteil der Schiddigung in der ersten Minute bei hohen Anfangsspan-
nungen geschieht, wihrend fiir niedrigere Anfangsspannungen der Schaden
langsam im Laufe der Zeit zunimmt.
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Abb. 2.29: Akkumulierte Kriechschidigung gemif3 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 gra-

phisch in [62] und in Abb. 2.30 skizziert.
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Abb. 2.30: Erlaubter Wertebereich fiir die Kombination

von Kriech- und Ermiidungsschidigung (schraffierte Fliche).

Unter Beriicksichtigung dieser Wechselwirkung folgt, dass die Gesamtan-
zahl erlaubter Zyklen mit

1 1

N, = max
+ 5 1 +
mNcr Nf NCT me

berechnet werden muss, wobei N.. die Anzahl erlaubter Zyklen bzgl.
Kriechschédigung, 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 q = 0,1 angenom-
men [62]. Abb. 2.31 zeigt die Gesamtzahl erlaubter Zyklen fiir den EU-
ROFER97-Bereich unter Beriicksichtigung der Kriech-Ermiidungs-
Wechselwirkung. Die vielfach schwerwiegendere Kriechschiddigung gegen-
tiber der Ermiidung fiihrt dazu, dass die Kurven in Abb. 2.31 und
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Abb. 2.25 (a), wo nur Kriechschidigung allein betrachtet wird, nahezu

deckungsgleich sind.
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Abb. 2.31: Gesamtanzahl erlaubter Zyklen gemifl dem Kriterium (2.33) im
EUROFERY97-Bereich.

2.6.2 Lebensdauerabschatzung des Wolfram-Bereichs

2.6.2.1 Versagen bzgl. Ermiidung

Die dquivalente Dehnungsschwingbreite in Abhdngigkeit von der Anzahl
der Zyklen bis zum Versagen ist fiir Wolfram in [186] durch die von Coff-
in-Manson [187] und Basquin [188] erstellte Gleichung

€total = A1 'N;Ji ta;- Nsz (2.44)

gegeben. Der erste Summand représentiert dabei die plastische Dehnung
und der zweite die elastische Dehnung. a, = 7,895, b, = —0,48, a, =
3,4546 und b, = —0,24 sind Parameter einer Anpassung von experimentel-
len 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 geméfl dem
RCC-MR-Standard berechnet worden. Die Ergebnisse sind in Abb. 2.32
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dargestellt. Fiir eine gegebene dquivalente Dehnungsschwingbreite Ae wur-
de die Anzahl erlaubter Zyklen N; durch numerisches Losen folgender
Gleichung ermittelt:

Ae = min {%(al-NZHaZ-NZZ), a; - (20N )" +a, - (20Nd)b2} (2.45)

In Anbetracht der geringen Dehnungsschwingbreiten ist die Anzahl erlaub-
ter Zyklen, siche Abb. 2.32, sehr hoch, sie liegt weit tiber 1000 Zyklen fiir
lineare gradierte Schichten und rund 1000 Zyklen fiir geldtete Verbindun-

gen.
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Abb. 2.32: Maximale diquivalente Dehnungsschwingbreite.
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Abb. 2.33: Anzahl erlaubter Zyklen bzgl. Ermiidung im Wolfram-Bereich.

2.6.3 Zusammenfassung

Die Ermiidungsanalyse zeigt, dass die auftretenden Dehnungsschwingbrei-
ten, fiir linear gradierte Schichten dicker als 300 um, im Wolfram- und
EUROFER97-Bereich ausreichend klein sind um 1000 Zyklen zu iiberste-
hen. Diese Zyklenzahl wurde fiir ein zukiinftiges funktionsféahiges Fusions-
kraftwerk abgeschatzt [S1]. Im Gegensatz dazu ist die Verwendung von
Lotverbindungen geméf den in Betracht gezogenen Design-Kriterien auf
nur wenige hundert Zyklen beschrinkt.

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 Zyklus hohe akkumu-
lierte Kriechschiddigung ergibt sich durch den Umstand, dass im EU-
ROFER97-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 durchgefiihr-
ten FEM-Simulation betrdgt 216,5 MPa. Beginnt die Spannungs-Relaxation
mit diesem Spannungs-Wert im Gedankenexperiment, so fiihrt dies bereits
zu einem akkumulierten Kriechschaden nach einem Tag gemdf Design-
Kriterium von 0,48, siche Abb. 2.29. Hohere akkumulierte Schiaden fiir
diinne Schichten und direkte Verbindungen kdnnen leicht erreicht werden,
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wenn die Gesamtdehnung in Gleichung (2.39) nicht konstant ist, sondern
sogar ansteigt, wenn das Wolfram 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 beriicksichtigt, zeigt die wichtige Bedeutung der funktionell gra-
dierten Schichten bei der Fiigung von Wolfram und EUROFER97. Zwar
bewirken auch Lotschichten eine Reduzierung der thermisch induzierten
Spannungen, sind aber in Bezug auf die Lebensdauer bzgl. Kriechschédi-
gung gemidll dem EUROFER97-Design-Kriterium lediglich auf wenige
Zyklen begrenzt, da das Material bei Beginn der Haltephase stellenweise bis
zur Streckgrenze belastet wird.

AbschlieBend seien zwei Gedanken bzgl. der Aussagekraft der durchgefiihr-
ten 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 hdhere
Kriechraten und somit niedrigere Spannungen zu erwar-
ten. In Kombination mit den hier verwendeten Design-
Kriterien, die vielmehr fiir den spannungsgesteuerten
Fall konzipiert sind, fiithrt dies zu einer konservativen
Abschétzung der Lebensdauer.

b) Aufgrund begrenzt zur Verfiigung stehenden Computer-
arbeitsspeicher war es nicht moglich die akkumulierte
Kriechschddigung aller Integrationspunkte zu berech-
nen, um anschlieBend denjenigen mit der hochsten
Schiadigung auszuwihlen. Folglich gibt es womoglich
Integrationspunkte, die eine hdhere akkumulierte Sché-
digung aufweisen als hier in den Ergebnissen darge-
stellt. Dies wiirde bedeuten, dass die tatsdchliche Anzahl
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erlaubter Zyklen geringer ist. Dies gilt besonders fiir
diinne Schichten, wiahrend dicke Schichten eine ziem-
lich gleichmidBige Spannungsverteilung aufweisen, so-
dass es nahezu irrelevant ist, welcher Integrationspunkt
gewdhlt wird. Die raumlich gleichméBige Spannungs-
verteilung rechtfertigt zugleich, lediglich einen einzigen
Integrationspunkt auszuwerten und eliminiert die Not-
wendigkeit 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 gemiB3 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. Eine kurze mathematische Beschreibung der internen
Berechnungen von STAU ist im Anhang F gegeben. Aufgrund der Sprodig-
keit bei niedrigen Temperaturen und der Versprodung durch Neutronenbe-
strahlung von Wolfram liegt die Durchfiihrung einer probabilistischen
Schadensanalyse nahe, um weitere Erkenntnisse iliber die zu erwartende
Zuverlassigkeit der Divertorkomponente zu sammeln. Sprodes Materialver-
halten ist eine Folge der geringen Widerstandsfdahigkeit des Werkstoffes
gegeniiber der Ausbreitung von Rissen, weshalb einzelne kleine herstel-
lungsbedingte Fehler als Ausgangspunkte des Materialversagens betrachte-
ten werden. Spannungsspitzen an diesen Fehlern konnen in sproden Materi-
alien nicht durch plastische Verformung abgebaut werden. Die grof3e Streu-
ung der mechanischen Eigenschaften, insbesondere der Festigkeit, ist auf
die statistische Verteilung der Fehlergrofie und der Fehlerlage zuriickzufiih-
ren. Bei der Dimensionierung von Bauteilen muss letztlich der Zusammen-
hang zwischen Versagenswahrscheinlichkeit und vorgegebener Belastung
beriicksichtigt werden. Der Einfluss der Dicke und des Neigungswinkels der
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gradierten Wolfram/EUROFER97-Verbindung auf die Ausfallwahrschein-
lichkeiten wurde untersucht. Die Weibull-Parameter fiir WL10 wurden in
Vier-Punkt-Biegeversuchen bestimmt und als Eingangsdaten fiir die Fehler-
analyse des Fingerhutmoduls benutzt. Der STAU-Code greift auf die Theo-
rie des schwiéchsten Glieds zuriick, gemif3 derer das Versagen eines Bau-
teils durch instabile Ausbreitung des gefahrlichsten Risses, der von Natur
aus in jedem Material vorliegt [66][67][68], geschieht. Der kritischste Riss
wird dabei entsprechend der Bruchmechanik anhand der ungiinstigsten
Konstellation von GroBe, Position und Orientierung fiir ein gegebenes
Spannungsfeld bestimmt.

Das zugrundeliegende FEM-Modell entspricht bis auf folgende Abénderun-
gen dem gleichen wie dem in Kapitel 2.2 beschriebenen: Unter der Annah-
me eines heilen 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 temperaturabhéngige E-
Modul, die Streckgrenze und der thermische Ausdehnungskoeffizient blei-
ben unverdndert fir EUROFER97 und den gradierten Bereich. Fiir den
Wolfram-Bereich ist jedoch die Entfernung der Plastizitdt unterhalb der
sprod-duktilen Ubergangstemperatur (DBTT) [69] notwendig (Abb. 2.34),
da die LEBM keine plastische Verformung vorsieht. Eine Begrenzung von
Spannungen durch Setzen einer Flielgrenze zur Simulation plastischer
Verformung fithrt zu einer zu geringen Ausfallwahrscheinlichkeit. Der
Sprodbruch kann nédmlich geméiB der Weibull-Verteilung auch bei Span-
nungen oberhalb der im Modell angenommenen Fliegrenze auftreten. Die
hochste Wahrscheinlichkeit fiir einen Sprodbruch im Wolfram-Bereich ist
bei Temperaturen unter DBTT zu erwarten, wenn diese maximal sind, so-
dass nur der Zustand bei 0 °C fiir die Schadensanalyse berticksichtigt wird.
Tab. 2.6 fasst die in der STAU-Analyse verwendeten Konstanten zusam-
men.
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Abb. 2.34: Verwendete Flie3grenze 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 erhal-
ten, wurden Vier-Punkt-Biegeversuche bei Raumtemperatur mit gewalztem
Stabmaterial aus gesintertem WL10 des Herstellers Plansee AG, Osterreich,
durchgefiihrt. Der Versuchsaufbau ist im Kapitel 4.13 beschrieben und
entspricht der Norm DIN EN 843. Die Grofle der Biege-Proben betrdgt
3x4x45 mm, der Abstand der inneren Auflager 20 mm und 40 mm fiir die
duBeren. Die langen Kanten der Proben liegen parallel zur Rotationsachse
des Ausgangsmaterials, sodass die Biegekraft an der Randfaser die gleiche
Orientierung im Material hat wie die maximale Hauptspannung im betrach-
teten Anwendungsfall der Divertor-Komponente. Die Konformitit der Last-
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richtung im Biegeversuch und im Anwendungsfall ist in Anbetracht der
starken Anisotropie der Bruchzéhigkeit wichtig [70]. 40 Proben wurden per
Draht-Funkenerosion zugeschnitten und anschlieBend geschliffen. Eine
leichte Abschriagung der Kanten verhindert eine Rissinitiierung an diesen.
Die Oberflachenrauhigkeit (siche Kapitel 4.12) wurde mit einem Oberflé-
chenprofilometer des Typs Tencor P-10 Surface Profiler gemessen, wobei
die folgenden maximalen Werte von vier Messungen resultierten: R, =
556 nm, R; = 739 nm, R, = 4887 nm und R, = 3223 nm. Die gemesse-
nen Daten sind im Weibull-Diagramm in Abb. 2.35 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.

T T T T T T
WLI10 — Messwerte .

WL10 — Weibull
4 FWL10 - oberes 90% Konf.—Interval 1
WLI10 - unteres 90% Konf.—Interval

W — Anlieferungszustand [71] R a /
W — 1000°C fiir 10h [71] /

In(In(1/(1-F)))
o

<4 }F

6.6 6.8

In(c)

Abb. 2.35: Weibull-Diagramm fiir WL10 und W.
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Am Institut fir Plasmaphysik in Garching, Deutschland, wurden die
Weibull-Parameter fiir warmgewalzte 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 WL10 festgestellt werden, was sich durch die Lanthan-
Oxid-Teilchen, die als Rissquelle wirken, erkldren lasst. Ein zweiter Grund
konnte der Einfluss der Oberflichenmorphologie 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 #uBeren Oberfliche und dem Ubergang zum gradierten Bereich, ist.
Abb. 2.36 zeigt die maximale von-Mises-Spannung im Wolfram-Bereich
fur die beiden Fille mit und ohne Plastizitit fiir Wolfram unter 400 °C, nach
der Abkiihlung 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 Verbindung oder ein
spannungsfreier Zustand bei einer niedrigeren Temperatur angestrebt wer-
den muss. Der spannungsfreie Zustand bei 1000 °C, wie hier betrachtet,
entspricht dem Diffusionsschweilen von EUROFER97 [73][74] oder dem
Léten von Wolfram mit Hilfe einer Zwischenschicht [18].

Mit dem STAU-Code kann sowohl eine Ausfallwahrscheinlichkeit ausge-
hend von Oberflachendefekten als auch eine ausgehend von Volumendefek-
ten berechnet werden (siche Anhang F). Abb. 2.37 (a) zeigt die Ausfall-
wahrscheinlichkeit nach dem Abkiihlen und présentiert einen hoheren Wert
fiir Oberflachenanrisse als fiir Anrisse im Volumen. In der Tat entspricht
dieses Ergebnis dem Umstand, dass Spannungen an der dulleren Oberflache
des Wolfram-Bereichs konzentriert sind. Bei dieser Analyse stellt sich her-
aus, dass sich linear gradierte Uberginge diinner als 500 Mikrometer un-
giinstiger verhalten als gar keine Zwischenschicht. Aufgrund der Tatsache,
dass die Zwischenschicht in dieser Simulation eine hohere Streckgrenze als
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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 Ver-
bindung erreicht werden.

Der groBBe Unterschied der Weibull-Parameter zwischen reinem Wolfram
[71] und WL10 hat einen starken Einfluss auf die berechneten Ausfallwahr-
scheinlichkeiten. Um den Einfluss der Weibull-Parameter abzuschétzen,
wurde ein Vergleich der Ausfallwahrscheinlichkeiten, die sich aus den ex-
perimentell ermittelten Parametern fiir reines Wolfram und fiir WL10 erge-
ben, durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Abb. 2.37 (b) vorgestellt.

2200

FlieBgrenze beschrinkt fiir T<400':C
FlieBgrenze unbeschriinkt fiir T<400°C —=—
2000 + i

1800 1
1600 F*——— 1
1400 F 1

1200 3

maximale von—Mises—Spannung in MPa

1000 1 1 1 1 1 1 1 1
4 7 S Y Ay
v v B Y B G Y
Schichtdicke in pm

Abb. 2.36: 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.
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Abb. 2.37: Ausfallwahrscheinlichkeiten ausgehend von (a) Oberflichen- und
Volumendefekten fiir WL10 und (b) Oberflichendefekten fiir WL10 und W

(jeweils nach dem Abkiihlen von 1000 °C auf 0 °C).
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Eine Moglichkeit zur Reduzierung von Spannungen ist die Neigung der
gradierten Schicht entlang der Verbindung wie in [75] gezeigt. Dieser As-
pekt wurde untersucht durch die Beobachtung in welchem Maf} die Aus-
fallwahrscheinlichkeit des Wolfram-Bereichs durch die Wahl eines geeigne-
ten Neigungswinkels reduziert werden kann. Die Ergebnisse in Abb. 2.38
zeigen, dass die Ausfallwahrscheinlichkeit durch Oberflachenanrisse auf ein
Minimum von 1,831e-5 um eine GroBenordnung verringert werden kann,
bei einem negativen Neigungswinkel zwischen -30° und -40°. Ein negativer
Neigungswinkel bedeutet, dass die Schicht in Richtung der dufleren Ober-
flache nach unten gekippt wird.

(a) (b) 10° Neigung
0.1
P P 8
%

i‘: - < e T~ >
=] 2 X S
=4 X g -
5 o001~ S e “ ~
& X + i

x ; w
S o001}’ . g 5
g =] =
E] | =
4
| L
5 00001 oy
& 100pm — * —
z 500um - - -
< 2000pum

1e-005 ; - : : : | Wolfram
-40° -30° -20° -10° 0° 10° 20° 30° 40°

Neigungswinkel in Grad

@ EUROFERY7

Abb. 2.38: (a) Ausfallwahrscheinlichkeit ausgehend von Oberfléichenanrissen
nach dem Abkiihlen von 1000 °C auf 0 °C mit geneigter gradierter Schicht. (b)

Beispiel einer um 10° geneigten gradierten Schicht.

Eine zweite Moglichkeit, um die auftretenden Spannungen zu reduzieren,
ist die Ausgangstemperatur zu senken. Abb. 2.39 (a) zeigt die resultierende
Ausfallwahrscheinlichkeit durch Oberflichendefekte fiir drei verschiedene
Ausgangstemperaturen. Die in Kapitel 5.5 beschriebenen Diffusions-
schweill-Experimente bestitigten die Moglichkeit, EUROFER97 bei 800 °C
zu verbinden. Dieser Umstand vermag die Oberflichen-Ausfallwahrsch.
ebenfalls um mehr als eine GroBenordnung zu senken, auf 1,064e-5 fiir
2 mm dicke linear gradierte Schichten ohne Neigung.
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Abb. 2.39: Ausfallwahrscheinlichkeit fiir WL10 (a) nach dem Abkiihlen ausge-
hend von drei unterschiedlichen Anfangstemperaturen ohne Neigung der
Ubergangsschicht und (b) nach dem Abkiihlen mit geneigter linear gradierte
Schicht (-30°) und 800 °C Ausgangstemperatur.

Die dritte Option fiir eine weitere Reduzierung der Ausfallwahrscheinlich-
keit ist die Verwendung von noch dickeren Ubergangsschichten. In der
Veroffentlichung [76] wird die Moglichkeit, Wolfram-Beschichtungen
dicker als 2 mm mittels Plasmaspritzen zu fertigen postuliert und in [20] die
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Herstellung von 2-3 mm dicken funktional gradierten Schichten aus W/Cu
mit selbigen Verfahren beschrieben. Andere Prozesse, z. B. Widerstandssin-
tern unter extrem hohem Druck, ermdglichen die Herstellung von Wolf-
ram/EUROFER97-Proben von einigen Millimetern Grofe in jeder Dimen-
sion [77]. Die Kombination aller drei genannten Maflnahmen fiihrt zu sehr
geringen Oberflache-Ausfallwahrscheinlichkeiten im Wolfram-Bereich, wie
in Abb.2.39 (b) zu schen ist, sodass eine minimale Oberflichen-
Ausfallwahrscheinlichkeit von 1,676e-7 erreicht werden kann.

2.7.3 Verdnderung der Ausfallwahrscheinlichkeit durch Bestrah-
lungsversprédung

Wihrend der Betriebszeit eines zukiinftigen Fusionsreaktors fiihrt die Neut-
ronenbestrahlung zu einer Versprodung der Werkstoffe - so auch bei Wolf-
ram. Diese Versprodung muss in einer Zuverléssigkeitsanalyse der Kompo-
nenten beriicksichtigt werden. Da jedoch Weibull-Parameter von bestrahl-
tem Wolfram noch nicht ermittelt wurden, ist hier nur eine qualitative Dis-
kussion moglich. Bedingt durch die Konstruktion eines Tokamak Fusions-
reaktors miissen Temperaturwechsel, mit Haltezeiten bei hohen Temperatu-
ren und Stillstandszeiten bei Raumtemperatur, beriicksichtigt werden. Ein
Sprodbruch im Wolfram wéhrend der Haltezeit, in der die Komponente sich
ndher am spannungsfreien Zustand befindet, ist unwahrscheinlich aufgrund
der geringeren Belastungen, der Aktivierung von Gleitsystemen und der
Erhohung der Duktilitdt. Von viel groBerer Wichtigkeit ist die Ausfallwahr-
scheinlichkeit nach Abschaltvorgingen eines Fusionsreaktors. Die maxima-
len 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 Scha-
densanalyse ist das unterkritische Risswachstum, welches vor allem durch
Spannungsrisskorrosion induziert wird. Doch in der Helium-Atmosphire ist
dieser Effekt aller Wahrscheinlichkeit nach vernachldssigbar im Vergleich
zur Versprodung durch Neutronenbestrahlung.
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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 P fiir jeden einzelnen Fingerhut
durch die Formel

Pr=1—(1—Py)¥ (2.46)

abgeschitzt werden. Pj, ist dabei die Ausfallwahrscheinlichkeit aller Fin-
gerhutmodule, 1 — P, also die gewiinschte Zuverlédssigkeit des gesamten
Divertors. Unter der Annahme P, = 0,05 folgt (dies bedeutet, dass mit 95%
Wahrscheinlichkeit kein Fingerhut ausféllt), dass die Ausfallwahrschein-
lichkeit Py fiir einen einzigen Fingerhut kleiner als 1,7097e-7 sein muss.
Eine Gesamtzuverldssigkeit von 95,1 % kann erreicht werden, wenn alle
drei Optimierungsmafnahmen realisiert werden (3 mm Dicke, Neigungs-
winkel von -30°, Anfangstemperatur von 800 °C). Allerdings kann die
Verwendung von reinem Wolfram [71] statt WL10 (Abb. 2.37 (b)) und/oder
eine kleinere Oberflichenrauigkeit [72] die Neigung der gradierten Zwi-
schenschicht eriibrigen bzw. diinnere Zwischenschichten erlauben. Die
prinzipielle Machbarkeit der diskutierten OptimierungsmafBBnahmen ist zwar
sowohl beim Vakuum-Plasmaspritz-Verfahren als auch beim Widerstands-
sintern unter extrem hohem Druck geboten aber mit entsprechendem Auf-
wand verbunden.

2.8 Zusammenfassung der FEM-Simulationen

Die durchgefiihrten FEM-Simulationen zeigen, dass eine funktional gradier-
te Verbindung zwischen Wolfram und EUROFER97 die thermisch indu-
zierten Belastungen in der Divertor-Komponente drastisch verringern kann
und damit zur Verbesserung des Versagensverhaltens bei Temperatur-
schwankungen beitrigt. Allerdings muss die gradierte Schicht {iber eine
ausreichende Dicke verfligen sowie die Fiigung zum Vollmaterial bei aus-
reichend niedriger Temperatur geschehen. In Bezug auf die bruchmechani-
sche Ausfallwahrscheinlichkeit des Wolframbereiches ist eine 3 mm dicke,
um 30° nach auflen geneigte, bei 800 °C gefiigte und linear gradierte Zwi-
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schenschicht ausreichend, um eine Gesamtzuverldssigkeit von 95,1 % aller
Fingerhutmodule zu erreichen (siche Kapitel 2.7.4). Die Ermiidung ist so-
wohl im EUROFER97- als auch im Wolframbereich fiir Schichten dicker
als 0,5 mm unkritisch (siche Kapitel 2.6.1.1 und 2.6.2.1). Anders die
Kriechschadigung, welche in Anbetracht der hier gewidhlten Designkrite-
rien, stets groBer eins ist, sofern eine Zyklenanzahl von 1000 als Anforde-
rung gewahlt wird (siehe Abb. 2.25). Geometriebedingte Biegespannungen
fithren unabhéngig von der Schichtdicke zu einer Zugspannung im inneren
EUROFER97-Bereich wihrend der Haltephase (siche Abb. 2.26). Nichts-
destotrotz, darf dieses Ergebnis nicht als endgiiltig betrachtet werden, da die
abschitzten Zyklenzahlen sehr empfindlich von den Eingangsdaten abhén-
gen (siche Abb. A.4). Dariiber hinaus sind die Designkriterien groBziigig
konservativ gewidhlt. Eine genauere experimentelle Uberpriifung der
Kriechraten und der Designkriterien in den relevanten Spannungs- und
Temperaturbereichen ist aufgrund der hier vorliegenden Eingangsparame-
tersensitivitdt unumgénglich. Wenn auch die exakte Anzahl erlaubter Zyk-
len bzgl. Kriechschidigung aus den genannten Griinden derzeit nicht zu-
génglich ist, so kann dennoch schlussfolgert werden, dass ab 1 mm Schicht-
dicke eine weitere Steigerung der Dicke keinen nennenswerten Nutzen zu
erwarten lasst. Ebenso ist der Einsatz von ODS-EUROFER kein Erfolgsga-
rant, da die Spannungsrelaxation durch Kriechen langsamer ablduft (siche
Abb. 2.27).

Nicht alle Herstellungsverfahren gestatten ausnahmslos beliebig gestaltete
gradierte Verbindungsschichten. Fiir Herstellungsprozesse, die z. B. keinen
kontinuierlichen Ubergang der chemischen Zusammensetzung ermoglichen,
sondern auf schichtweises Abscheiden basieren, ist in Bezug auf die maxi-
male dquivalente inelastische Dehnung ein merklicher Nachteil bei lediglich
zwel Schichten vorhanden. Jedoch reichen bereits vier Schichten aus, um
ein akzeptables Ergebnis zu erreichen (siche Abb. 2.16). Ebenso kann die
Schichtdicke experimentell eine Limitierung darstellen. Mit der hier ge-
schaffenen Datenbasis, resultierend aus den durchgefiihrten FEM-
Simulationen und den anschlieBenden Zuverldssigkeitsbewertungen, kann
die Lebensdauereinbufle rasch abgeschitzt werden.
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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 Gasphasenabscheidung
(PVD) [79], Widerstandsintern unter extrem hohem Druck (RSUHP) [23],
Kupfer-Infiltration [80], Laserauftragsschweilen [22] und letztlich spreng-
technische 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 Verfiigung stehenden Moglichkeiten im Experiment
das tatsdchliche Potential aufdecken sollen. Experimentelle Details der
ausgesuchten und durchgefiihrten Versuche werden neben den Ergebnissen
in Kapitel 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.

3.1.1 Laserstrahlgestiitzte Beschichtungsverfahren

Metallische Legierungen und Komposite lassen sich mithilfe von Laser-
strahlen auf verschiedene Arten und Weisen herstellen. Die Anzahl an Be-
zeichnungen fiir die einzelnen Fertigungsverfahren grenzt an die Anzahl der
Institute, die auf diesem Gebiet Forschung betreiben. Je nach Literaturquel-
le werden die Verfahren zu verschiedenen Oberbegriffen zugeordnet, sodass
eine eineindeutige Kategorisierung nicht mdglich ist. Nichtsdestotrotz sei in
Abb. 3.2 der Versuch einer zusammenfassenden hierarchischen Anordnung
der laserstrahlgestiitzten Beschichtungsverfahren angestrebt.

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
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hier nicht in den Strahlgang eingespriiht, sondern liegt bereits auf dem Sub-
strat, sodass Schicht fiir Schicht ein dreidimensionales Objekt aus Keramik,
Metall, Glas oder Polymer erzeugt werden kann, siche Abb. 3.3. Es kdnnen
beliebige dreidimensionale Geometrien auch mit Hinterschneidungen gebil-
det werden, z. B. Werkstiicke, die sich in konventioneller mechanischer
oder gieBtechnischer Fertigung nicht herstellen lassen. Im Zusammenhang
mit Metallen ist dieses Verfahren auch unter dem Namen Direct Metal La-
ser Sintering [83] bekannt.

Laserstrahlgestiitzte Beschichtungsverfahren Laser spraying
* Laserstrahl-Auftragsschweien  Laser Cladding
* Laser Sintern * Laser Sintering
Sintern Sintering
 Flussigphasensintern * Liquid Phase Sintering (LPS)
* Spark Plasma Sintering * Spark Plasma Sintering (SPS)
* Widerstandssintern  Resistance Sintering
* Widerstandssi nunter ultrahohem Druck * Resistance Sintering under Ultra High Pressure (RSUHP)
* Konventionelles Sintern * Conventional Sintering
Infiltrationstechnik Infiltrationtechnique
« Infiltrationstechnik ¢ Infiltration Technique
Thermisches Spritzen Thermal Spraying
* Detonationsspritzen * Detonation Thermal Spraying
* Flammspritzen * Flame Spraying
* Kaltgasspritzen * Cold Spraying
 Laserspritzen / LaserauftragsschweiRen e Laser Cladding
* Lichtbogenspritzen * Arc Spraying

* Vakuum-Plasma-Spritzen

* Vacuum Plasma Spraying (VPS)

Physikalischen Gasphasenabscheidung Physical Vapour Deposition (PVD)

* Sputtern / Sputterdeposition / Kathodenzerstaubung  Cathodic Sputtering

* lonenstrahlgestitzte Deposition * lon Beam Sputter Deposition (I1BSD)
* Magnetron Sputtern * Magnetron Sputtering (MS)
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. 3.1: Ubersicht der betrachteten Herstellungsprozesse.
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Abb. 3.3: Skizzierung des SLS -Verfahrens [82].
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3.1.1.2  Laserstrahl-Auftragsschweien

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
(siche Abb. 3.4). 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 Sub-
strat erstarrt das Material rasch. CCD-Kameras liefern ein Bild des ge-
schmolzenen Pools um anhand dessen GroBe die Leistung des Lasers zu
regeln [84]. Das Laserstrahl-Auftragsschweiflen findet ebenfalls beim Ra-
pid-Prototyping Anwendung [24]. Es existiert eine ganze Reihe (teilweise
registrierter) Namen fiir Verfahren, die auf diesem Prinzip basieren. Dazu
zdhlen 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].

Bei Experimenten am NRC-IMTTI in London, Kanada, wurde gezeigt, dass
ein Abscheiden von Wolframpulver mit einer KorngréBe von 5,5 um bei
einer Laserleistung von 3 kW und einem Spotdurchmesser von 7,5 mm
ohne Heizen des Substrates moglich ist [24]. Bei diesen Parametern fiihrte
das Einsprithen von Kupferpulver mit einer Korngréfle von 32 um jedoch
bereits zum Verdampfen des Kupfers im Strahlengang und dadurch zu ei-
nem erheblichen Leistungsverlust beim Schmelzen durch die Plasmabil-
dung. 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 verwende-
ten Leistungsdichte nicht geschmolzen ist. Daraus folgt ein entscheidender
Nachteil der lasergestiitzten Herstellung von gradierten Wolfram-Kupfer
Verbindungen, ndmlich dass die Abscheidung auf einem 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-
Auftragsschweiflen fiir gewohnlich nicht im Vakuum stattfindet. Abhilfe
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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].

Laserstrah SchweiB-

Grundmaterial

Abb. 3.4: Zwei Skizzen der Hauptbestandteile des Laserstrahl-
Auftragsschweillens [82][87].
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Des Weiteren verliert mit zunehmendem W-Gehalt das Schmelzbad an
Volumen, wodurch die Verfahrensfithrung schwieriger und die erreichte
Schichthéhe reduziert wird. Durch das fehlende Aufschmelzen der Wolf-
ram-Phase ist der technisch realisierbare Wolfram-Gehalt an die Existenz
einer stabilen durchgehenden Cu-Matrix gekoppelt und somit von der Pa-
ckungsdichte der Wolfram-Partikel abhidngig. Fiir kugelférmige, gleich
grofle 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, be-
schreibt die Forschungsergebnisse des Fiigens von EUROFER97 mit oxid-
dispersionsgehértetem Wolfram mittels Laserschweilen. Das verwendete
Lot ist eine Nickeltitanlegierung mit 55 Gew.-% Nickelanteil. Ein wesentli-
cher Aspekt dabei ist die Durchfiihrung der Schweiflung 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 geschweifiten Proben waren jedoch letzt-
lich 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. Gegebenenfalls kann ein zusitzlicher
isostatischer Druck dabei zu verbesserten Ergebnissen fithren.

Die Sinterbedingungen fiir Wolfram und Kupfer unterscheiden sich erheb-
lich. Gewohnliches Wolframpulver mit einer Korngrof3e von 3-4 um erfor-
dert 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 er-
lautert werden sollen.
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e Die Verwendung von sehr feinem Wolframpulver, des-
sen KorngroBe auf 8nm durch Hochenergie-
Kugelmahlen reduziert wurde, ermdglicht das Sintern
bereits bei 1700-1790 °C [90].

e Mithilfe von Sinter-Aktivatoren, dessen Beimischung
jedoch fiir gewdhnlich zu einer Verschlechterung der
Materialeigenschaften fiihrt, wurde bei der Sinterung
von Wolfram- und Kupferpulver mit 19, 40, 47 % Kup-
feranteil 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 werden [92].

e Die Beimischung von 2 Gew.-% Wachs verringert die
Reibung zwischen den Koérnern und dem Presstempel
als auch zwischen den Kornern 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 PartikelgroBe von 0,5 um fand bei 1400 °C
statt [93].

e  Stromloses Verkupfern der 0,5-2 um messenden Wolf-
rampulverpartikel mit einem Kupfergewichtsanteil von
20-30 % ermoglicht ebenfalls eine drastische Senkung
der Sintertemperatur auf 1400 °C [94].

3.1.2.2  Spark Plasma Sintering (SPS)

Bei diesem Verfahren, welches auch unter dem Namen Field Assisted Sin-
tering Technique (FAST) oder Pulsed Electric Current Sintering (PECS)
bekannt ist, wird ein elektrischer Strom durch das Pulver geleitet, welches
somit durch die Joulesche Wérme erhitzt wird. Hierbei wird also die Wiarme
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intern generiert, im Gegensatz zu konventionellem Sintern, wo die Warme-
energie von auflen zugefiihrt werden muss. Dies gestattet ein sehr schnelles
Erhitzen bzw. Abkiihlen (bis zu 1000 K/min) und eine effiziente Energie-
nutzung, da keine Warmeenergie in Isolatoren und Heizelementen gespei-
chert werden muss. Durch SPS ldsst 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, entwi-
ckelt und patentiert [95][96].

Die Existenz folgender Mechanismen, auf denen SPS basiert, wird in der
Forschergemeinde weitestgehend akzeptiert [97]: Joulesche Wirme, Loka-
les Schmelzen/Verdampfen (insbesondere in metallischen Systemen) und
feldunterstiitzte Diffusion. Andere Mechanismen sind eher hypothetischer
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 erzeug-
ten Funkenplasmas zwischen den Partikeln an.

3.1.2.3  Widerstandssintern unter Ultra hohem Druck (RSUHP)

Dieses Verfahren verbindet eine Wiarmeeinkopplung durch elektrische
Energie, die in Joulesche Warme in dem zu sinternden Material umgewan-
delt 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 Sinter-
dauer von lediglich 1-2 min verdichten lasst [98][77]. Die kurze Sinterdauer
ist dabei sehr forderlich, unerwiinschte intermetallische Phasen zu unterbin-
den.

Die Gradierung ldsst sich dabei durch entsprechendes Aufschichten der
Pulver beliebig kontrollieren. Auch hier ist die richtige Wahl der Partikel-
groBen fiir den Erfolg des Sinterns entscheidend. Als praktikabel erwies
sich fir Wolfram eine durchschnittliche Partikelgrofle von 1 um und fiir
Kupfer eine die kleiner als 74 pm ist [23]. Experimentell konnte auch ge-
zeigt werden, dass Wolfram mit 1 Gew.-% La,0s-Anteil gesintert werden
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kann, wobei es sich nicht um WL10 vom Hersteller Plansee, sondern um ein
chinesisches Aquivalent handelt [99].

(a) (b)

V4
l
{

Abb. 3.5: (a) Fotografie des Pulverhalters aus Pyrophyllit (AlSi,Os(OH)).
(b) Skizze nach [23] des experimentellen Aufbaus: 1. Pulverhalter, 2. Kraftpfei-

le, 3. elektrische Stromfiihrung.

3.1.3 Infiltrations-Technik

Die Infiltrations-Technik ist ein zweistufiger Prozess. Die erste Phase im
Herstellungsprozess ist die Erzeugung eines pordsen Wolfram-Griinlings,
dessen Zwischenrdume in der zweiten Phase mit fliissigem Kupfer bzw.
Stahl infiltriert werden. Aus dem Verlauf der Porengrof3e bzw. der Porositét
resultiert die spitere Gradierung beider Komponenten. Der Wolfram-
Griinling kann durch Sintern als auch durch galvanische Abscheidung ge-
fertigt werden. Bei der galvanischen Abscheidung wird die Porositéit durch
Variation der experimentellen Parameter, wie z. B. Stromdichte und Elekt-
rolytzusammensetzung, beeinflusst. Die genaue geometrische Form des
Endproduktes kann durch entsprechend geformte Elektroden erzielt werden
[100]. Zu einem gewissen Grad fithren unterschiedlich grole Korngréfien
des Wolframpulvers beim Sintern zu unterschiedlichen Porosititen [101].
Zur Vermeidung von Oxiden bietet es sich an, die Infiltration unter Vakuum
durchzufiihren.
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Abb. 3.6: Prozessschritte der Infiltrationstechnik - Zeichnung nach [49].

Eine weitere Moglichkeit fiir die Herstellung eines porosen Griinlings ist die
Benutzung eines Platzhalters, der anschlieBend nach dem Sinterprozess
wieder entfernt wird. In [102] werden z. B. NiTi-Legierungen mit gradierter
Porositit unter Verwendungen eines temporiren Platzhalters (NH,HCO;)
hergestellt. Die Porositiit der Legierungen kann durch Anderung der hinzu-
gefiigten Menge an NH,HCO; gewéhlt werden. Die Griinlinge werden zu-
néchst mit einer hydraulischen Presse bei 100 MPa kalt verdichtet und dann
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auf 270 °C in einem Quarzglasrohrofen unter Argon-Schutzatmosphére fiir
2 h erhitzt. Bei dieser Temperatur zersetzen sich die NH;HCOs-Partikel und
wandeln sich in Gase um, die anschlieBend aus der pordsen Struktur ent-

weichen. Diese Idee ist prinzipiell sehr ansprechend, eignet sich jedoch fiir

das Sintern von porésem Wolfram hochstwahrscheinlich nicht, da kein

entsprechender Platzhalter existiert.

Publikation [49] [100][103] [104] [105] [106]
PulverkorngroBe 1-3 um - 10 um 7,5-8,5 um | 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, - 1300 °C, - 1200 °C,
8h 1,5 h, H, 1h, H,
100 kPa,
H,
3. o 1770 °C, - 1800 °C, - 1200-
4h S5h, H, 1600 °C,
181 MPa, 350-
Ar 530 MPa,
Vakuum
Infiltration
Temperatur 1100 °C 1250 °C - 1300 °C 1200 °C
Dauer 2h 23 2h 4h Y% h
Druck 98 MPa - - - -
Atmosphére - H, - N,H, H,
Endprodukt
Porositit - - 1% 18,5 % -
therm. Aus.-K. 4-8e-6/K - - - 6,0-8¢-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.
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Mit der Infiltrationstechnik ist das Herstellen von gradierten Schichten
dicker als 1 mm denkbar. Allerdings ist, sofern ein Sintern des Wolfram-
vollmaterials nicht moglich ist, das Schweilen auf der Wolfram- als auch
auf der Stahlseite zur Herstellung des Fingerhutmoduls erforderlich. Ein
wesentlicher Nachteil dieser Methode ist zudem die untere und obere Gren-
ze des Gradierungsverhiltnisses aufgrund der limitierten Porositdt der Wolf-
ramstruktur von ca. 20 % bzw. 80 % [100].

3.1.4 Thermische Spritzverfahren

Zunéchst seien vier verschiedene thermische Spritzverfahren zu unterschei-
den: Das Lichtbogen-, das Flamm-, das Kaltgas- und das Plasmaspritzen.
Das Prinzip bei allen vier Verfahren besteht im Erwirmen/Aufschmelzen
und Beschleunigen des abzuscheidenden Materials in einer Spritzpistole
und dem anschlieBenden Abscheiden als Spritzschicht auf dem Substrat
(Abb. 3.7). Der wesentliche Unterschied der Verfahren ist, wie der Name
schon erahnen lasst, die Art der Energiequelle sowie der Gewichtung von
Partikelgeschwindigkeit und -Temperatur. Beim Flammspritzen, Plasma-
spritzen als auch beim Kaltgasspritzen werden Pulver als Spritzwerkstoffe
verwendet, wohingegen beim Lichtbogenspritzen zwei Drihte als Elektro-
den benutzt werden. Letztlich gilt es noch zu unterscheiden welche Atmo-
sphére vorliegt. Beim atmosphérischen Spritzen sind die Kosten zwar ge-
ringer 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 Erlangung einer guten
Schichthaftung, die hauptséchlich auf mechanische Verklammerung und
Adhésion fuflt, ist eine raue Oberflache erforderlich. Dabei eignet sich na-
hezu jeder Substratwerkstoff. Das Vakuum-Plasmaspritzen zeichnet sich
durch eine extrem hohe Partikeltemperatur aus, weswegen fiir das Vorhaben
dieser Arbeit, aufgrund der sehr hohen Schmelztemperatur von Wolfram,
lediglich dieses Verfahren in Betracht gezogen wird.
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Abb. 3.7: (a) Schematischer Aufbau einer Plasmaspritz-Anlage und
(b) Darstellung der Abscheidung [107].

Die Erzeugung der Plasmaflamme beim Vakuum-Plasmaspritzen (VPS)
geschieht durch Ionisierung von Argonatomen im elektrischen Lichtbogen
zwischen Anode und Kathode, siche Abb. 3.7. Dabei konnen gleichzeitig
mehrere Pulver in das Plasma eingespriiht werden, die bei gut abgestimmten
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 Sauer-
stoff, nur geringen Verunreinigungen in der abgeschiedenen Schicht [108]
und der Umsetzbarkeit des vollen Gradierungsspektrums von 0 bis 100 %.
Bei VPS-Experimenten von Wolfram-Kupfer-Schichten mit hohem Kupfer-
anteil (> 60 %) konnte des Weiteren eine respektabel niedrige Porositét von
unter einem Prozent erzielt werden [24]. Allerdings konnen solch niedrige
Porositéten erst nach entsprechender Prozessoptimierung verwirklicht wer-
den (siche Abb. 3.8 sowie Tab. 3.2). Anfiangliche Experimente erbrachten
lediglich Wolframschichten mit Porosititen zwischen 10 und 40 % [108].
Neben der Anpassung der Plasmakanonen-Prozessparameter, kann die An-
derung der Pulverpartikelgrof3e hohe Porosititen vermeiden. Unter Umstén-
den fiihrt auch eine Wérmebehandlung der gespritzten Schicht zu einer
Steigerung der Dichte [20].

Als Nachteil von VPS wird jedoch die geringe Haftung zwischen der
Schicht und dem Substrat bei hohen Wolframanteilen angesehen [23]. Ursa-
che dafiir konnen schwach haftende Partikel auf der Oberfliche des Sub-
strats wihrend des Spritzens sein. Deren Beseitigung mittels transferred arc-
cleaning (TAC) kann die Schichteigenschaften in Bezug auf die Haftung
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verbessern [20]. Im TAC-Modus wird beim Substrat ein negatives elektri-
sches 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 Elektronen-
austrittsarbeit fiir gewohnlich geringer ist als bei reinen Metallen [109]. Die
Biindelung des Stromes fiihrt punktuell zur Verdampfung von Spitzen und

Oxiden und somit zur Reinigung der Oberflédche.

Grofle Bereich
Spritzdistanz 70-110 mm
Plasmageschwindigkeit 50-1500 mm/min
Pulverférderrate 10 g/min
Substrattemperatur 500-1000 °C
Plasmastrom 400-740 A
Gasdruck 120 mBar
Kupferpartikelgrofie 40-50 um
Wolframpartikelgrofie 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. 3.8: (a) Mittels VPS hergestelltes W/Cu-Komposit mit noch hoher Porosi-

tit [21]. (b) Verringerte Porositiit aus spiiteren Experimenten [20].

3.1.5 Physikalische Gasphasenabscheidung (PVD)

PVD umfasst eine Reihe diverser Abscheidungsverfahren, die sich in je-

weils eine der drei Kategorien Verdampfung, Sputterdeposition und Ionen-
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plattieren einteilen ldsst. In Abb. 3.9 sei diese Einteilung fiir eine Unter-
menge aller existierenden PVD-Verfahren dargestellt.

Die Methoden der Kategorie Verdampfung (Thermisches Verdampfen,
Elektronenstrahlverdampfen, Laserstrahlverdampfen, Lichtbogenverdamp-
fen) basieren, wie der Name schon sagt, auf der Verdampfung bzw. Subli-
mation 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. Epitaxie bedeutet dabei, dass die Kristallstruktur der aufwach-
senden Schicht sich der des Substrates anpasst. 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.

Verdampfung Sputterdeposition lonenplattieren

L Verdampfen L] lonenstrahlsputtern [ Arclon Plating
Elektronenstrahlverdampfung Magnetron Sputtern MS lon Plating
blati High Power Impulse
=] Laserablation | Magnetron Sputtering || High lonisation Sputtering
(HIPIMS)
Lichtbogenverdampfen il s High-target-utilization L . il i
sputtering (HITUS) High lonisation Pulsing
Molekularstrahlepitaxie Reaktives Sputtern

Abb. 3.9: Auflistung und Kategorisierung diverser PVD-Verfahren.

Sputtern, auch Kathodenzerstaubung genannt, ist ein physikalischer Vor-
gang, bei dem Atome aus einem Festkorper durch Beschuss mit energierei-
chen Ionen herausgeldst werden und in die Gasphase iibergehen. Dies ist
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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 Ionenstrahl mit einer niedrige-
ren Leistung als der Sputterleistung ausgesetzt. IAD
kann verwendet werden, um z. B. Kohlenstoff in Dia-
mant-dhnlicher Struktur auf einem Substrat abzuschei-
den. Jedes abgelagerte Kohlenstoffatom auf dem Sub-
strat, das nicht richtig im Diamant-Kristallgitter sitzt
wird durch den Ionenstrahl wieder entfernt.

o Das Magnetronsputtern wird in Kapitel 3.1.5.1 ausfiihr-
lich beschrieben.

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

o  High-Target-Utilization Sputtering (HITUS) basiert auf
einer von Target und Substrat rdumlich getrennten Er-
zeugung des Plasmas. Das Plasma wird in einer Neben-
kammer erzeugt und durch eine Offnung in die Haupt-
kammer geleitet. Da das Plasma nicht vor dem Target
selbst erzeugt wird, ist der lonenstrom auf das Target
unabhidngig von der angelegten Spannung am Target,
was eine gleichméfige Abnutzung des Targets ermdg-
licht.

e  Beim reaktiven Sputtern wird die abgeschiedene Schicht
durch eine chemische Reaktion zwischen dem Target-
Material und einem Gas, das in die Vakuumkammer
eingeleitet wird, gebildet. Oxid- und Nitrid-Schichten
werden haufig mit diesem Verfahren hergestellt.
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Beim lonenplattieren, der dritten PVD-Kategorie, wird aus einer Verdamp-
fer-Quelle Metalldampf zugefiihrt, welcher sich teilweise im Plasma ioni-
siert und durch eine Vorspannung am vorgeheizten Substrat auf dessen
Oberflache beschleunigt wird, sodass sich auf dem Substrat eine Schicht des
verdampften Materials bildet. Durch den stindigen Beschuss mit Metallio-
nen wird immer wieder ein Teil des Substrats bzw. der Schicht abgesputtert.
Die gelosten Atome kondensieren wieder auf dem Substrat und tragen zur

Schichtbildung bei.

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

Nahezu jedes Element kann auf nahezu jedes andere Mate-
rial abgeschieden werden.

Abgeschiedene Schichten weisen eine sehr hohe Qualitit
mit geringer Porositét auf.

Der Prozess findet im Vakuum statt, sodass unerwiinschte
chemische Reaktionen unterbunden werden.

Die Prozesstemperatur betrigt weniger als 500 °C, wodurch
die Phasen und die Mikrostruktur des Substratmaterials
nicht beeinflusst werden.

Eine prizise Abbildung der Oberflichenmorphologie des
Substratmaterials ist mdglich. Z.B. finden gesputterte
Schichten Verwendung beim Priparieren von nichtleitenden
Proben fiir REM-Untersuchungen.

Gesputterte Schichten konnen extrem hohe Héartewerte im
Bereich von 1000-4000 HV annehmen, was ca. dem fiinffa-
chen von Schnellarbeitsstdhlen (HSS) entspricht [110]. Ge-
rade bei spanenden Werkzeugen kann so eine hohe Ver-
schleififestigkeit erzielt werden.

Ein weiterer wichtiger Vorteil von Sputtern ist, dass die ab-
geschiedenen Schichten die gleiche Zusammensetzung wie
das Ausgangsmaterial haben. Dies mag iiberraschend sein,
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da beim Sputtern die Rate vom Atomgewicht der Atome im
Target abhangt. Man konnte also erwarten, eine Komponen-
te aus einer Legierung schneller als die anderen Komponen-
ten zu sputtern, was zu einer Anreicherung dieser Kompo-
nente in der Schicht fiihrt. Da jedoch nur Atome aus der
Oberflache gesputtert werden konnen, verursacht die hohere
Sputterrate eines Elements eine Anreicherung des anderen
in der Oberfliche, sodass beide Sputterraten sich anglei-
chen. Dies steht im Gegensatz zu thermischen Verdamp-
fungs-Techniken, bei denen eine Komponente des Aus-
gangsmaterials einen héheren Dampfdruck hat, was zu einer
anderen Zusammensetzung fithren kann [111].

Allerdings haben PVD-Schichten einen gravierenden Nachteil bei der Nut-
zung als spannungsabbauendes Element, da diese nur bis zu Schichtdicken
von wenigen Mikrometern (10-50 pm) gefertigt werden konnen.

3.1.5.1 Magnetronsputtern (MS)

Im Folgenden sei hier das physikalische Prinzip des Magnetronsputterns
anhand von Abb. 3.10 erldutert. Man unterscheidet zunéchst einmal zwi-
schen RF-Sputtern, bei dem eine hochfrequente Spannung genutzt wird, und
DC-Sputtern, bei dem Gleichstrom zum Einsatz kommt. Die beiden wich-
tigsten Bauteile sind dabei das wassergekiihlte Target und das Substrat,
dessen Temperatur prinzipiell kontrolliert werden kann. Beide Komponen-
ten sind auf entsprechenden Haltern fixiert. Der Sputterprozess findet in
einer Argon-Atmosphédre bei niedrigem Druck zwischen 0,1 und 5 Pascal
statt. Da bei den Versuchen im Rahmen dieser Arbeit nur das RF-Sputtern
eingesetzt wurde, wird hier lediglich diese Variante beschrieben. Die hoch-
frequente Spannung liegt zwischen dem Substrat und dem Target an, dessen
Potential so gewdhlt ist, dass durch Elektronenlawinen, die zwischen Sub-
strat und Target hin und her wandern, das Argongas stets ionisiert ist. Im
Gegensatz zu den leichten Elektronen sind die schweren Argonionen zu
trige, um dem schnellwechselnden elektrischen Feld folgen zu kénnen. Der
Weg der Elektronen wird durch einen Permanent-Magneten, welcher sich
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hinter dem Targethalter befindet, zusétzlich verlangert, um die Ionisation zu
verstirken. Die Elektronenbewegung verlduft dadurch nicht mehr parallel
zum elektrischen Feld und geradlinig vom Target zum Substrat, sondern
wird durch eine helixformige Trajektorie parallel zu den Magnetfeldlinien
iiberlagert. Die erhdhte Ionisationswahrscheinlichkeit erlaubt ein Arbeiten
bei geringem Kammerdruck, welcher sich positiv auf die Abscheidungsrate
auswirkt. Da die Elektronendichte 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].

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 Biasspan-
nung kann die Bewegung in Richtung Target verstirken. Die herausge-
schlagenen neutralen Atome werden nicht durch die elektromagnetischen
Felder beeinflusst und kénnen somit, abgesehen von elastischen St6Ben mit
den Argonionen, ungehindert zum Substrat fliegen und sich dort abschei-
den.

Zur Herstellung von gradierten Schichten mit dem MS-Verfahren sind zwei
Aspekte essentiell: Zum einen ist dies ein segmentiertes Target, siche
Abb. 3.10, und zum anderen die kontrollierte Bewegung des Substrats un-
terhalb des Targets. Hierbei wird die Streuung der herausgeschlagenen
Targetatome ausgenutzt, sodass z. B. ein Substrat, welches sich mittig unter
dem segmentierten Target befindet, gleichmédfig von beiden Materialien
beschichtet wird. Jede andere Position bringt eine entsprechende Anderung
des Mischungsverhéltnisses oder der Abscheiderate mit sich.

Die Abscheidungsrate als auch andere Eigenschaften, wie Dichte, Adhésion
und Kristallstruktur der abgeschiedenen Schicht hiangen von den Versuchs-
parametern, wie Kathodenleistung und Gasdruck, ab [79][64]. Die resultie-
renden Schichteigenschaften kdnnen gezielt durch die Einstellung der fol-
genden Sputterparameter gesteuert werden. Diese werden in [112] wie folgt
beschrieben:



96 3 - Analyse potentieller Herstellungsverfahren

Wasserkihlung Permanentmagnet
Targethalter

Kammerwand O [

Isolationsring

" W 58
RIIET IR Tanet
Plasma & { 2

SIS S ININ £ $150

Substrathalter Substrat

Abb. 3.10: Schematischer Aufbau der Magnetronsputter-Apparatur [113]
bzw. Photographie eines segmentierten Targets [114].

o Der Sputterstrom bestimmt im Wesentlichen die Rate des De-
positionsprozesses und damit die Zeit, die den auftreffenden
Teilchen beim Schichtwachstum zur Oberflichendiffusion und
Anlagerung an bestehende Wachstumskeime oder Keimbildung
mit anderen Atomen bleibt.
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e Die anliegende Spannung bestimmt die maximale Energie, mit
der die abgesputterten Teilchen aus dem Target austreten kon-
nen (natiirlich vermindert um die Bindungsenergie). Die Ener-
gie der abgetragenen Teilchen folgt einer breiten Verteilung mit
dem Maximum typischerweise zwischen 1 eV und 10 eV. Die
anliegende Spannung bestimmt aulerdem die Anzahl abgetra-
gener Teilchen pro auftreffendes lon.

e Der Druck p im Rezipienten bestimmt fiir das abgesputterte
Material die mittlere freie Weglénge, die proportional zu 1/p
ist. Zusammen mit dem Target-Substrat Abstand entscheidet
der Druck dariiber, wie viele Stoe die Teilchen auf dem Weg
zum Substrat erfahren und entsprechend, wie grof3 ihre verblei-
bende kinetische Energie bei der Deposition auf dem Substrat
ist. Z. B. lassen sich dadurch deutliche Unterschiede unter an-
derem in der Porositét der Filme erreichen.

o Die Substrattemperatur kann massiv das Aufwachsverhalten im
Hinblick auf die Kristallinitit oder die Dichte der Probe be-
einflussen. Sie kann durch eine Heizvorrichtung von Raumtem-
peratur 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 Sputterzei-
ten zu erheblichen Erwarmungen des Substrates.

e Prinzipiell kann am Substrat eine Bias-Spannung von iiblicher-
weise bis zu £100 V angelegt werden, um gezielt Ionen oder
Elektronen auf das Substrat zu beschleunigen oder vom Auf-
treffen auf das Substrat abzuhalten.

Die Beziehung zwischen Substrattemperatur, kinetischer Energie der lonen
und Abscheidungsrate wurde in verschiedenen Struktur-Zonenmodellen
zusammengefasst. Das am héufigsten verwendete ist das Thornton-Struktur-
Zonenmodell. Abb. 3.11 zeigt die Beziehung zwischen Morphologie der
Beschichtung, Substrattemperatur und Druck.
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Abb. 3.11: Struktur-Zonenmodell nach Thornton [115].

Die realisierbare Schichtdicke héngt unter anderem vom Substrat ab. Die
Abscheidung von reinem Wolfram, z. B. auf karbonfaserverstirkten Kom-
positen konnte, trotz Variation der Substrattemperatur, lediglich mit einer
Schichtdicke von 3 pum realisiert werden [116]. Als Ursache werden
Druckeigenspannungen vermutet.

Das gleichzeitige Benutzen von zwei Targets (Fe und W) zur Abscheidung
von Mehrfachschichten auf einem Fe-Substrat wurde bereits in [117] unter-
sucht. 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 zwischen dem Fe und dem W-Target hin und her bewegt,
sodass abwechselnde Wolfram/Eisenlagen das Ergebnis war. Die interme-
tallischen Phasen Fe,W und Fe;W¢ konnten anhand einer Rontgendiffrak-
tometrie-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 Hochspan-
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nungsimpulsen abgebaut werden konnen. Die Vakuumkammer einer
CMSII-Anlage (siche Abb. 3.12) &dhnelt der einer konventionellen MS-
Anlage, mit dem Unterschied, dass Spannungen bis zu 100 kV isoliert wer-
den konnen. 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 Ionen in Richtung Substrat zu beschleu-
nigen. Mit einer kinetischen Energie von einigen zehn keV treffen diese
Ionen auf das Substrat bzw. die abgeschiedene Schicht und fithren so zu
einer Senkung der Eigenspannungen als auch zu einer Steigerung der Dich-
te. Dies ermoglicht die Abscheidung von 30 um dicken Wolframschichten
auf kohlenstofffaserverstirktem Kunststoff [118]. Des Weiteren wurde eine
Molybdin-Zwischenschicht verwendet, um die Bildung von Wolframkarbi-
den zu vermeiden, die Haftung zu steigern und um die thermischen Span-

nungen zu reduzieren.

A High Voltage
@ Pulse Generator
Ceramic Insulator I

- Rotating

maow Load -PC
Deposition \X %Support
Chamber : —

1 I —]
4 —

—
T
— ! | _
[ l— l :
| |
| g |1 woad s |F
& || (Components | 2
< |1 to be coated) !| <
| [ S|
— o 1 =
| 1
: i
ol I ] L
hf——m———
= —

18 Channel DC Magnetron

Power Supply

Abb. 3.12: Skizze der Hauptbestandteile einer CMSII-Anlage [118].
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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. 3.13).
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 geldster Form vor, bei der
anderen ist es Teil von einer der beiden Elektroden, weswegen diese auch
Verbrauchselektrode genannt wird. In beiden Fillen bewegen sich Metalli-
onen im Falle der kathodischen 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 gewdhnlich
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 Prozessaufwand sowie die Ferti-
gungsgeschwindigkeit 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 Prozesspa-
rameter, wie Spannung und Stromdichte, erzeugt werden oder durch die
sukzessive Abscheidung von Zwischenschichten, mit jeweils einem ent-
sprechendem Elektrolyten. Die letztgenannte Variante fiihrt jedoch zu ge-
stuften Schichten, wéhrend erstere eine stufenlose Gradierung ermoglicht.
Ahnlich wie bei PVD-Schichten sind auch hier groBe Eigenspannungen bei
dickeren Schichten zu erwarten, weswegen sich die maximale Schichtdicke
in einer GroBenordnung unter 100 um bewegt (siche Tab. 3.3).
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Abb. 3.13: Veranschaulichung der elektrochemischen Abscheidung von Kupfer

auf Messing.
Publikation [119] [120] [121]
Elemente Fe Fe (79%) Fe (56-58%)
(Atom %) W (23-30%) W (21%) Ni (26-28%)
C (<1%) Cr (14-16%)
Temperatur 55°C 10-35 °C
Stromdichte | 1-10 A dm” 0,45 A dm™ 6-24 A dm”
Elektrolyt 0,20 M 0,05 M FeSO, 7H,O 0,40 M CrCl; 6H,O
ferric sulphate 0,01 M NiSO4 6H,0 0,20 M NiCl, 6H,0
0,33 M 0,05 M Na,WO, 2H,0 0,03 M FeCl, 4H,0
sodium citrate 0,30 M NH,CH,COOH 0,50 M NH,4Cl
0,40 M 0,20 M (NH4),SO4 0,50 M NaCl
sodium tung- 0,15 M (CH,COONa), 0,15 M H;BO;
state C(OH)(COONa)
0,17M 7H,0O
citric acid
Schichtdicke | 8-15 um 23 um
pH 8,0 (ammonia/ 8,5 (NH4OH)
sulphuric acid)
Anode Nickel
Kathode Stahl Kupfer Stahl
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 [122] [123]

Elemente Fe Fe

(Atom %) W (5-20%) W (20-25%)
Ni (5-50%)

Temperatur 35°C 65 °C

Stromdichte 20-80 mA/cm? 35 mA cm™

Elektrolyt 0,052 M FeSO, 0,02 M FeSO,

0,208 M Na,WO, 0,02 M NiSO4
0,260 M C;H4(OH) 78 g/l sodium tungstenate
(COONa); 59 g/l sodium citrate

7,69 ml/1 phosphoric acid
10,25 g/1 boric acid
50 mg/1 butindiol 1,4

Schichtdicke 6-8 um

pH 3-6 6-10

Anode Platin

Kathode Kupfer Stahl
Kupfer

Dauer 120 min

Tab. 3.4: Fortsetzung von Tab. 3.3.
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Publikation [124] [125]
Elemente Fe Fe
(Atom %) w Cr (3-74%)
Temperatur 30 °C 30 °C
Stromdichte 10-100 mA/cm? 500-2500 A/m?
Elektrolyt 0,10 M ferrous ammonium sulphate 0,60 M CrCl; 6H,O
0,03 M Na,WO, 0,35 M FeCl, 4H,0
0,02 M triammonim citrate 2,0 M H,NCH,COOH
0,05 M dimethyl sulfoxide 1,8 M NH,C1
30 g/l H;BO; (boric acid) 0,5 M H;BO;
10 g/1 NaCl (sodium chloride)
Schichtdicke
pH 3,0 (NaOH/H,SO4) 2-4 (hydrochloric a-
cid/sodium hydroxide)
Anode Stahl Platin
Kathode Kupfer Kupfer
Dauer 30-60 min 20 min
Tab. 3.5: Fortsetzung von Tab. 3.3.
3.1.6.2  Elektrophoretische Abscheidung (EPD)

Im Gegensatz zur elektrochemischen Abscheidung wird bei der elektropho-
retischen Abscheidung kein Elektrolyt, sondern eine Suspension verwendet,
wihrend die beiden Elektronen weiterhin eingesetzt werden, um ein elektri-
sches Feld zu erzeugen. Geladene Teilchen in der Suspension bewegen sich
aufgrund der Coulomb-Kraft in Richtung einer der beiden Elektroden,
Elektrophorese genannt, und lagern sich dort in einem Abscheidungsprozess
ab. Gradierte Materialien lassen sich durch Zu- bzw. Abfiihren von Suspen-
sionen anderer Zusammensetzung wahrend 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].

Nichtwéssrige Prozesse haben den Vorteil keine unerwiinschte Elektrolyse
hervorzurufen, sodass hohere elektrische Spannungen gewahlt werden kon-
nen. Als nichtwédssrige Suspensionslosungen eignen sich Ethanol sowie
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Ketone. Gasblasenbildung in der Abscheidung kann durch eine entspre-
chende Membran vor der Abscheidungselektrode unterdriickt werden.
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Abb. 3.14: 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 wer-
den [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 um. Der Abstand der
9 cm? groBen Elektroden betrug 3,5 cm bei 800 V.

3.1.7 Sprengtechnische Verfahren

Die Detonationsenergie von Sprengstoffen kann im dosierten Maf3e und bei
geeigneter Geometrie zum Fiigen bzw. zum Kompaktieren von Pulver ge-
nutzt werden. Das Verfahren zur Verschweilung der mit dem Sprengstoff
versehenen Flugplatte mit der ruhenden Basisplatte ist als Sprengschweifien
oder auch Sprengplattieren bekannt. Die sprengtechnische Kompaktierung
von Pulver wird auch Explosivverdichten genannt. Sowohl bei der spreng-
technischen Pulverkompaktierung als auch beim Sprengschweiflen kann die
Detonationsenergie direkt (hier liegt der Sprengstoff am zu bearbeitenden
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Material an) oder indirekt iiber ein Ubertragungsmedium (Metallschrot,
Sand, Wasser, massereicher Stempel oder Kolben) eingekoppelt werden.
Die Kollisionsenergie bringt dabei die Pulverpartikel- oder Platten-
Oberflachen bis zur atomaren Ebene zusammen, sodass Gitterkrifte wirken
und eine metallische Verbindung hergestellt wird [128].

Ahnlich wie Sintern kann die Explosivverdichtung genutzt werden, um
ausgehend von pulverférmigen Substanzen Presslinge hoher Dichte zu
erzeugen. Die gezielte Anordnung von Bereichen mit unterschiedlichen
Mischungsverhéltnissen zweier Materialien gestattet die Herstellung von
gradierten Ubergéingen. Neben Wirme, die durch die exotherme Reaktion
des Sprengstoffes entsteht, ist die extrem hohe Beschleunigung der Pulver-
partikel ein entscheidender Aspekt des Verdichtungsprozesses. 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 [81]. Der Versuchsaufbau ist in Abb. 3.15
(a) skizziert, das Ergebnis ist in Abb. 3.15 (b) zu sehen. Zwei Effekte spie-
len beim Sprengplattieren von Wolfram eine wichtige Rolle: Zum einen die
verringerte Sprod-Duktile-Ubergangstemperatur von diinnen Wolframfolien
(siche Abb. 3.16) im Vergleich zum Vollmaterial und zum anderen die
Aktivierung von Verformungsmechanismen, die bei sehr hohen Verfor-
mungsgeschwindigkeiten (105~7/s, siehe [129]) und Druckspannungen
(Hochdruck-Torsion, RSUHP, etc.) zum Tragen kommen. Gerade Letzteres
ermdglicht die fiir Wolfram sehr interessante wellenartige Kontaktflache in
Abb. 3.15 (b), welche iiberraschend hohe plastische Verformungen inneha-
ben. Ahnliche Ergebnisse konnten in [130][131] erzielt werden, wobei ein
anderer Aufbau mit geneigter Flugplatte sowie Wasser als Ubertragungs-
medium Anwendung fand.

Sprengplattier-Experimente von Kupfer (d = 2 mm) mit dickeren Wolf-
ramplatten (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 Basisplat-
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te kurz vor der Sprengung in die Endposition gebracht. Zwar enthielten die
geschweiliten Platten 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 materialwissenschaftlichen Charakteri-
sierungen iiber Mikroskopie und Hértemessungen nicht hinaus. Dies lésst
vermuten, dass noch kein vollwertiges Wolframvollmaterial auf diesem
Wege erzeugt werden konnte.
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Abb. 3.15: (a) Skizzierter Versuchsaufbau zum Sprengplattieren zweier Wolf-
ram-Folien auf Kupfer bei RT und (b) Schliffbild der geéitzten Oberfliache [81].
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Abb. 3.16: Ubergangstemperaturen, Rekristallisationstemperaturen und emp-
fohlene Temperaturbereiche fiir das Biegen und Stanzen von Wolfram in Ab-
hingigkeit von der Blechdicke [31].
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3.2 Bewertungsmatrix

Die im vorhergehenden Kapitel 3.1 erlduterten Herstellungsmethoden wur-
den gemél den vier Kategorien Schichtdicke, Gradierungs-Bereich, Vaku-
um und Umsetzbarkeit, wie in Tab. 3.6 dargestellt, bewertet. Die Moglich-
keit, dicke Schichten zu erzeugen und stufenlose Gradierungen iiber die
volle Spannweite von 0 bis 100 Prozent zu realisieren wurden als positiv
bewertet. Das Vakuum ist zur Vermeidung von Oxiden wichtig. Die Um-
setzbarkeit erklart sich als essentielles Kriterium von selbst.

Schichtdicke  Gradierungs- ~ Vakuum  Umsetzbarkeit

Bereich
Vakuum-Plasmaspritzen + +
Magnetronsputtern - +
Widerstandssintern unter
ultrahohem Druck + + - +
Konventionelles Sintern + + + -
Elektrochemische
Abscheidung - - + *
Laserauftragsschweiflen * + + .
Explosivverdichten + + + .
Infiltrations-Methode + - + .

Tab. 3.6: Bewertungsmatrix moglicher Herstellungsmethoden. -/+ stehen fiir

un-/geeignet und fiir * ungewiss.

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 Sinterbedin-
gungen zwischen Wolfram und Stahl nicht anwendbar. Aufgrund des sehr
hohen elektrischen Widerstands von Stahl im Vergleich zu Wolfram schei-
nen die Anforderungen fiir Widerstandssintern nicht gegeben zu sein. Den-
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noch konnte die Durchfilhrbarkeit der Herstellung von Wolf-
ram/EUROFER97-Kompositen mit RSUHP gezeigt werden (siche Kapitel
5.3). Ein vollstandiger Gradierungs-Bereich von 0 bis 100 % kann weder
mit der Infiltrations-Methode noch mit der galvanischen Abscheidung reali-
siert werden, weswegen eine Untersuchung dieser beiden Methoden in
dieser Arbeit auflen vor bleibt. Laserauftragsschweiflen konnte eine Alterna-
tive sein, da diese Technik in dhnlicher Weise wie VPS funktioniert, ob-
wohl die meisten Laser-Apparaturen unter normalem Druck in Luft arbei-
ten. Sprengtechnische Verfahren finden zwar keinesfalls in einer Vakuum-
kammer statt, das zu kompaktierende Pulver kann jedoch in einem Vaku-
umbehilter eingeschlossen werden. Allerdings erfordert das Vorheizen des
Werkstiicks einen erheblichen apparativen Aufwand.

Vier Herstellungsverfahren (Magnetronsputtern, Vakuum-Plasmaspritzen,
Widerstandssintern, Explosivverdichten) wurden ausgewihlt, um auf expe-
rimenteller Ebene die Realisierbarkeit von gradierten Wolf-
ram/EUROFER97-Zwischenschichten zu demonstrieren. Diese Auswahl ist
keine strikte im Sinne der hier dargestellten Bewertungsmatrix, sondern
ergibt sich auch aus den wohlwollenden Kooperationen anderer For-
schungsinstitute, die das in Kapitel 5 prisentierte Probenmaterial erst er-
moglichten.
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4 Analysemethoden

Die im Rahmen dieser Arbeit erstellten Proben wurden mit diversen materi-
alwissenschaftlichen Analysemethoden untersucht. Diese sowie die dabei
verwendeten Messgerite und Auswertungsmethoden werden im Folgenden
kurz erldutert. Eine zusammenfassende Analysematrix, die die in diesem
Kapitel beschriebenen Analysemethoden mit den in Kapitel 5 présentierten
Proben verkniipft, ist in Tab. 4.1 dargestellt. Diese Darstellung dient vorbe-
reitend fiir das Verstidndnis des Lesers, sodass einige Begriffe, die erst in
Kapitel 5 detailliert beschrieben werden, vorweggenommen werden. Die
Auswahl der Analysemethoden ist keine strikte bedarfsorientierte Wahl zur
vollstindigen allumfassenden Charakterisierung der hergestellten Komposi-
te bzw. Schweilverbindungen. Vielmehr stellt sie einen Kompromiss mit
dem groBtmdglichen Nutzen zwischen Verfligbarkeit, Anwendbarkeit und
Aufwand dar. Gerade ein Vergleich zu den FEM-Simulationen, fiir den die
KenngréBen a, E, C, n und R,, erforderlich wéren, blieb aus diesem Grund

aus.
. Explo- P
Magnet- Vakuum- Wider- siv- Diffusi-
ron- Plasmasprit- stands- . ons- WL10
. verdich- .
sputtern zen sintern ten schweiflen
Porositit REM REM, LM REM, LM REM
Konzentrati- JREM/EDX. ppvpm | REM LM | REM
ons-verhaltnis AES
Phasen-
identifikation | kD
Korngrofie XRD, TEM
Zugversuch sZuuc%V;Tt
Zugfestigkeit mit Flach-
zugproben Rund-
P zugproben
Berkovich- Nano- Nano- Nano-
Harte indentation indentation indentation




110 4 - Analysemethoden

Makro- Makro-

Brinell-Hrte indentation indentation

Kerbschlag- sc}lﬁzr?b-ie-
biegezihigkeit g
gevers.
ggﬁgﬁ;:ﬁn Ultraschall
Oberflachen- Ob; rild- Oberflachen- Oblf rild-
rauheit ehen- profilometer enen-
profilometer profilometer

. L 4.-Biege-

Biegefestigkeit versuch

Tab. 4.1: Analysematrix - Messgrofien sind in der ersten Spalte eingetragen
und iiber die gewéhlten Analysemethoden mit dem untersuchten Probenmate-

rial verkniipft.

4.1 Optische Mikroskopie

Institutsintern standen zwei optische Lichtmikroskope (LM) zur Verfligung:
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 Vergroflerung um den Fak-
tor 1000 sowie eine digitale Bilderfassung. Gerade die digitale Bilderfas-
sung mit der entsprechenden Software kann zu einem gewissen Grad die bei
Lichtmikroskopen iiblicherweise problematische Tiefenunschirfe ausglei-
chen. Dies geschieht durch Zusammenfithrung mehrerer Aufnahmen bei
unterschiedlichen Objektiv-Objekt-Abstinden. Eins der beiden Objektive
des keyence-Mikroskops ist an einem motorisierten Stativ fixiert, wodurch
sich 3D-Héhenprofile aufnehmen lassen.

Besonders geeignet sind Aufnahmen von Lichtmikroskopen zur Bestim-
mung von Mischungsverhéltnis und Porositit. Anhand der Grauwerte kann
eine Zuordnung der verschiedenen Materialien bzw. der Hohlrdume durch-
gefiihrt werden (siche Bsp. in Abb. 4.1). Hohlrdume weisen sich durch
einen sehr dunklen Kontrast aus, da diese nahezu kein Licht wiederspiegeln.
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Hohlriume in orange.

4.2 Rontgendiffraktometrie (XRD)

Die fiir diese Arbeit am Teilinstitut Werkstoffprozesstechnik des IAM am
KIT gemessenen Rontgendiffraktometrie-Spektren stammen von einem
Gerdt des Herstellers Siemens des Typs D-5000 mit einer Kupferrohre der
Wellenléinge 1,54056 A. Als Detektor wird ein Szintillationszihler verwen-
det. Die gewiahlte Schrittbreite betrug 0,04° und der Winkelbereich 30° bis
90° auf der 26-Skala, sowohl in Bragg-Brentano-Anordnung als auch fiir
Messungen mit streifendem Einfall. Eine gesonderte Probenvorbereitung,
abgesehen von Polieren und Reinigen, ist flir dieses Analyseverfahren nicht
erforderlich. Die Eindringtiefe der gebeugten Rontgenstrahlen betrdgt im
Wolfram weniger als 10 um. Zur Identifikation der Wolfram, Chrom und
Eisen-Phasen wurde die Datenbank der gemeinniitzigen Wissenschaftsorga-
nisation International Centre for Diffraction Data (ICDD) genutzt.

4.3 Makroindentation

Unter Harte versteht man den mechanischen Widerstand, den ein Werkstoff
der mechanischen Eindringung eines hédrteren Priifkorpers entgegensetzt.
Die Hirte weist dabei nur bedingt eine Korrelation mit der Festigkeit auf,
welche die Widerstandsféahigkeit eines Materials gegeniiber bleibender
Verformung repréasentiert. Die Hértepriifung ist seit jeher bedeutend, um
spezifische mechanische Eigenschaften von Materialien in rascher und
preiswerter, d. h. fast zerstdrungsfreier Art und Weise zu ermitteln. Bei
einer Kategorisierung von Hértepriifverfahren fiir Metalle teilt man zu-
néchst in statische und dynamische Verfahren ein. Zur letztgenannten Kate-
gorie gehort z. B. Riickprallhértepriifung nach D. Leeb [134], dessen Prin-
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zip die kontaktfreie Ermittlung der Geschwindigkeit des Schlagkdrpers via
Induktionsspannung ist. Folgende fiinf Hartepriifverfahren, die in den meis-
ten Fallen, nach ihrem Erfinder benannt worden sind, gehéren zu den be-
kanntesten der statischen Kategorie:

Vickers
e DIN EN ISO 6507 - Teil 1/2/3
e vierseitige Pyramide mit Offnungs-

i

winkel von 137°
e HV = 0,102max — (1891 Fmax
Ak dg?

- [200 ) Rockwell
g ' o DIN EN ISO 6508 - Teil 1/2/3

e Kugel bzw. Kegel mit einem Off-
nungswinkel von 120° und ab-
gerundeter Spitze

Martens
e DIN EN ISO 14577 - Teil 1/2/3/4
o frei wihlbare Spitze

oV F
L L

Brinell

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

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

A 1'[D<D— /DZ—DEZ>
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/ . Knoop
IR . DINENISO 4545 - Teil 1/2/3/4
' - e  rhombische Pyramide
o HK=0,102max = 1 457 fmax
Ak dg

Abb. 4.2: In den obigen Formeln sind F,,,, die maximale Priifkraft in Newton,
dg die Diagonale des Eindrucks in Millimeter, Ax die Kontaktfliche zwischen
Spitze und Priifkorperoberfliiche bei maximaler Kraft und D der Durchmesser

der Kugelspitze.

Das Brinell-Verfahren ist besonders gut geeignet fiir heterogene Werkstof-
fe, da eine mittlere Hérte iiber die weichen und die harten Anteile im Werk-
stoff bestimmt wird. Dies ist bei den in dieser Arbeit untersuchten gesinter-
ten bzw. thermisch gespritzten Proben der Fall, weswegen das Brinell-
Hartepriifverfahren eingesetzt wurde. Im folgenden Absatz wird es deshalb
ndher erldutert. Bei der Durchfiihrung der Messungen fand eine Priifma-
schine der zwicki-Serie des Herstellers Zwick mit einer maximalen Priif-
kraft von 2,5 kN Einsatz. Bewegt wird der Priifkopf, welcher eine Kraft-
messdose, eine Vorrichtung zur Messung der relativen Verschiebung von
TastfuB zu Indenterspitze und die Spitze selbst beherbergt, mit einem Line-
armotor. Der Tastful} liegt wihrend der Messung auf der Probenoberfliache
auf.

Zur Bestimmung der Brinell-Hérte wird eine Halbkugel mit einer festgeleg-
ten Priifkraft F in die Oberfldche des zu priifenden Werkstiickes gedriickt.
Die verwendeten Kugeln konnen folgende Durchmesser gemi3 der Norm
DIN EN ISO 6506 haben: 1/2/2,5/5/10 mm. Anders als bei den hier durch-
gefiihrten Messungen, bei denen aufgrund der hohen Hérte von Wolfram
der Einsatz einer Diamantspitze wichtig ist, sieht die Norm als Priifkérper
Hartmetallkugeln vor. Des Weiteren sind Priitkraft und der Kugeldurchmes-
ser D so zu wihlen, dass der Eindruckdurchmesser Dy stets zwischen
0,24 D und 0,6 D liegt, um vergleichbare Brinell-Hartewerte zu erhalten.
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Bei der hier gewihlten Priifkraft von 1000 N und dem Kugeldurchmesser
von 2 mm variierten die erzeugten Abdruckradien zwischen 230 und
463 pm. Der Wertebereich von 2E ist also {0,23 mm < 2 < 0,463 mm}
und liegt somit nahezu vollstindig innerhalb des vorgeschriecbenen Be-
reichs.

D

Abb. 4.3: Skizzierung des Brinell-Hiirtepriifverfahrens.

Nach einer Belastungszeit von 10 bis 15 Sekunden fiir Stahle/Gusseisen und
10 bis 180 Sekunden fiir Nichteisenmetalle und deren Legierungen muss
laut Norm der Durchmesser des bleibenden Eindrucks im Werkstiick ge-
messen und daraus die Oberflache 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 Durchmesser d; und d, des bleibenden
Eindruckes (siche Abb. 4.3). Bei anisotroper Verformung wird der zur Be-
rechnung der Hirte nétige Durchmesser aus dem groften d; und kleinsten
Durchmesser d, gemittelt:

E7 2

(4.1)

Das Verhiltnis von Priifkraft zur Kontaktoberfliche 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 éltere Einheit Kilopond. Damit wird sichergestellt, dass Hartemessungen
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unter Verwendung moderner Einheiten dasselbe Resultat ergeben wie histo-
rische 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 moglich, Hartepriifungen im Bereich der Nanometer-Skala
auszufithren. Zwar wurden in der vorliegenden Dissertation die Moglichkei-
ten 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 um) gesputterten Schichten zu untersuchen. Dazu wurde ein Nano-
indenter XP vom Hersteller MTS Systems mit einer Berkovich-Spitze aus
Diamant genutzt. Vorteil der dreiseitigen pyramidenformigen Berkovich-
Spitze ist eine simplere Herstellung im Vergleich zu einer vierseitigen Py-
ramide. Der Winkel zwischen Symmetrieachse und den drei Fldchen betrigt
65,3°, zwischen Symmetricachse und den drei Kanten 77,0°, so dass sich
ein Gesamtwinkel von 142,3° ergibt. Die Spitze ist mechanisch an zwei
Federn fixiert und kann iiber elektromagnetische Krifte in Richtung Priif-
korper bewegt werden. Die beiden Messgroflen Spitzenposition und wir-
kende Kraft sind direkt zugénglich, wohingegen alle weiteren Werte wie
Eindringtiefe, Harte, Steifigkeit, usw. daraus abgeleitete Grofen sind. Ge-
nauso wie die Martens-Hérte berechnet sich die Berkovich-Hirte {iber

F
Hpere = % 4.2)
K
im Zusammenhang mit der Nanoindentation aus dem Quotienten von ma-
ximaler Priifkraft F,,,, und Kontaktflaiche Ay zwischen Spitze und Priifkor-
peroberflache. Die in [135] vorgeschlagene Néherung fiir die Kontaktflédche

8
Ag = Z @) = G2 + Cohy + Coh M + o4 Ceh M (43)
i=0

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

he = Rypax — hs, (4.4)

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

(4.5)

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

dF

S=E

(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 wer-
den.

Da je nach Literaturquelle die Existenz eines Grofleneffektes (engl. indenta-
tion size effect) im Material als real [137][138] oder messtechnisch bedingt
[139] postuliert wird und dariiber offensichtlich noch Uneinigkeit in der
Forschergemeinde besteht, wird im Rahmen dieser Arbeit dieser Effekt
nicht weiter beriicksichtigt bzw. hinterfragt. Die Haérte-Eindringtiefe-
Kurven zeigen jedenfalls auch hier eine leichte Abnahme der Hértewerte
iiber die Eindringtiefe.
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A
(a) (b)
lp
indenter initial surface
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‘ ’ / )
hfI 3

Nimax unloaded

loaded

Displacement, h

Abb. 4.4: Schematische Illustration (a) des Entlastungsvorgangs mit Geomet-
riegroflen und (b) der Priifkraft-Eindringtiefe-Kurve [136][135].

Um gute Messergebnisse bei der Nanoindentation zu erzielen, ist eine ent-
sprechende Probenvorbereitung erforderlich. Abgesehen von einer sauber
gereinigten Oberfliche muss die Oberfliche selbst sehr glatt und frei von
Hohlrdumen sein. Desweiteren gilt es bei diinnen Schichten zu beachten,
dass das darunterliegende Substrat Einfluss nehmen kann. Als Faustformel
ist eine Eindringtiefe, die einem Zehntel der Schichtdicke entspricht, akzep-
tabel (DIN EN ISO 14577-1:2002).

Eine entsprechend glatte Oberfldche ist fiir die hier verwendeten Materia-
lien EUROFER97 und Wolfram durch mechanisches Polieren mit Dia-
mantsuspensionen mit einer Korngré3e von 3 pm und abschlieBender Poli-
tur 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 auszuschlieBen, wurde 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
mechanische Politur als ausreichend befunden. Der Aufwand fiir die elekt-
rolytische Politur wére aufgrund des Umstandes, dass fir EUROFER97 und
Wolfram zwei verschiedene Elektrolyte angewandt und somit Proben mit
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gemischter Zusammensetzung zweigeteilt werden miissen, nicht unerheb-
lich (sieche Kapitel 4.14.2). Dariiber hinaus wire nur eine getrennte Untersu-
chung der EUROFER97- bzw. Wolframbereiche moglich.

(a) E-Modul in GPa (b)  Berkovich-Hérte in GPa
— [ ) [99) B w
= (= = = = _
=) S =1 S = S (=) (S -~ =) [ =}
T T T T T T T T
HH HH
EUROFERY97 - mechan. poliert EUROFER97 - mechan. poliert
HH Hi
EUROFERY?7 - elektropoliert EUROFERY7 - elektropoliert
HIH HH
Wolfram - mechan. poliert Wolfram - mechan. poliert
HIH
Wolfram - elektropoliert Wolfram - elektropoliert
L . I L

Abb. 4.5: (a) E-Modul und (b) Hérte von mechanisch und elektropoliertem
Wolfram bzw. EUROFER97 bei einer Eindringtiefe von 1 pm.

4.5 Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Die Rasterelektronenmikroskopie ist ein bildgebendes Verfahren, bei dem
ein Elektronenstrahl, Priméarelektronenstrahl genannt, iiber einzelne Punkte
der Probe (genaugenommen iiber eine 2D-Ebene) gerastert wird. Die Ab-
lenkung und Fokussierung des Strahls erfolgt {iber elektromagnetische Fel-
der, die mittels Kondensatoren und Spulen gesteuert werden. Beim Auftref-
fen der Elektronen auf die Probe werden diese entweder gebeugt oder zu-
riickgestreut und erzeugen bzw. beschleunigen dabei eine Reihe weiterer
Teilchen. Dazu zéhlen Sekundarelektronen, Auger-Elektronen sowie Photo-
nen der Rontgenbremsstrahlung und der charakteristischen Rontgenstrah-
lung. Je nachdem welche dieser Teilchen detektiert werden, unterscheidet
man namentlich die Analyseverfahren. Die in dieser Arbeit durchgefiihrten
REM-Aufnahmen greifen auf die quantitative Detektierung der Sekundir-
elektronen zuriick, wobei fiir jeden gerasterten Punkt ein Kontrastwert er-
mittelt wird. Die Anzahl der beschleunigten Sekundarelektronen héngt von
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den Elementsorten in der Probe, der Energie des Primérelektrons und dem
Neigungswinkel der Probenoberflidche ab. Das Volumen, in dem Sekundar-
elektronen generiert werden, ist nahe der Oberfliche und nur wenige Na-
nometer grof3, was wiederum sehr hohe Auflésungen erlaubt. Verwendet
wurde ein Rasterelektronenmikroskop der Firma Philips vom Typ XL Se-
ries. Die Beschleunigungsspannung der Primédrelektronen betrug stets
30 kV.

4.6 Elektronendispersive Rontgenspektroskopie (EDX)

Diese Untersuchungsmethode dient zur Bestimmung der lokalen quantitati-
ven Elementzusammensetzung. Sie basiert ebenso wie Rasterelektronen-
mikroskopie auf einen Primérelektronenstrahl (5-30 keV), nutzt jedoch eine
die charakteristische Rontgenstrahlung. Diese entsteht, wenn ein Elektron
des Elektronenstrahls in einem Atom der Probe ein kernnahes Elektron aus
seiner Position herausschldgt. Diese Liicke wird sofort von einem energie-
reicheren Elektron aus einem hoheren Orbital aufgefiillt. Die Energiediffe-
renz wird in Form eines Rontgenquants freigesetzt. Die dadurch entstandene
Rontgenstrahlung ist charakteristisch fiir den Ubergang und das Atom, also
das Element. Fiir die Analysen wurde hierfiir dasselbe Gerdt bei gleicher
Primédrelektronenenergie verwendet wie fiir die Anfertigung der REM-
Aufnahmen.

4.7 Auger-Elektronen-Spektroskopie (AES)

Ebenso wie die EDX dient diese Analysemethode der Bestimmung von
Elementkonzentrationen in oberflaichennahen Bereichen. Basis ist gleicher-
mafen ein Primidrelektronenstrahl, der Elektronen aus inneren Schalen der
zu untersuchenden Atome hinweg stof3t. In diesem Fall wird nun die charak-
teristische Energie des emittierten Auger-Elektrons detektiert. Im Gegensatz
zur EDX arbeitet man bei der AES mit geringeren Primérelektronenstrah-
lenergien im Bereich von 1 bis 10 keV, was in Kombination mit der gerin-
gen Reichweite von Auger-Elektronen im Material eine Analysetiefe von
wenigen Nanometern ermoglicht. Zusammen mit einer Materialabtragung
durch Sputtern konnen somit dreidimensionale Skalarfelder der Element-
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konzentrationen erstellt werden. Fiir diese Arbeit geniigten jedoch Linien-
scans entlang der verschiedenen Sputterschichten.

4.8 Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)

Fiir die Untersuchung der Mikrostruktur von Materialien im Nanometerbe-
reich hat das Transmissionselektronenmikroskop eine hohe Bedeutung
erlangt. Ahnlich wie beim Rasterelektronenmikroskop ist die elektronen-
strahl-generierende Elektronenséule wesentlicher Bestandteil. Statt der
Detektion von Sekundirelektronen werden hier jedoch Primérelektronen
indirekt iiber einen Szintillator erfasst. Je nach Betriebsmodus konnen ver-
schiedene physikalische Effekte (Rutherford-Streuung, Interferenz, Beu-
gung) zur Erzeugung des Bildkontrastes genutzt werden. Zur Verfiigung
stand ein Gerit der Firma FEI vom Typ Tecnai G* F20 mit einer maximalen
Beschleunigungsspannung von 200 kV.

4.9 Ultraschalluntersuchung

Ultraschallwellen gestatten die zerstorungsfreie Uberpriifung von Bauteilen
auf Defekte und Risse, weshalb diese Analysemethode zur Untersuchung
der Schweilnahtqualitdt der hier diffusionsgeschweifiten Proben angewandt
wurde. Zur Einkopplung des Schallimpulses in das Bauteilinnere befinden
sich sowohl der Priifkopf als auch das Bauteil in einem Wassertank. Vor-
zugsweise an Grenzflichen, Defekten und Hohlrdumen werden Ultra-
schallwellen absorbiert und reflektiert. Beim hier angewandten Impuls-
Echo-Verfahren erfasst der Priifkopf die reflektierte Schallintensitét {iber
die Zeitdauer zwischen Aussenden und Empfangen des Impulses. Diese
Messung wird entlang einer gewéhlten Fliche des Bauteils wiederholt,
wodurch letztlich Riickschliisse auf die Homogenitit des Materials im
Zehntelmillimeterbereich moglich sind.

4.10 Kerbschlagbiegeversuch

Der Kerbschlagbiegeversuch entspricht, wie der Name schon sagt, einem
Dreipunktbiegeversuch bei sehr hoher Dehnrate, da die Last durch einen
Pendelhammer schlagartig aufgebracht wird. Die hier verwendete Proben-
geometrie ist gemédl der DIN 50115: Hohe 4 mm, Breite 3 mm, Lénge
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27 mm, Kerbtiefe 1 mm, Kerbwinkel 60° und Kerbradius 0,1 mm (siche
Abb. 4.6). Sie wird im Folgenden auch mit KLST bezeichnet.

60° >
b AQA

N
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I
3 *0,02
I

27 *0.05

Abb. 4.6: Geometrie der Kerbschlagbiegeprobe gemifl DIN 50115 [140].

Die Kerbschlagbiegepriifung wurde in dieser Arbeit nicht an den hergestell-
ten Wolfram/EUROFER97-Kompositen durchgefiihrt, da zum einen die
sprod-duktile Ubergangstemperatur fiir Wolfram in [30][69][70] und die fiir
EUROFER97 in [42] bereits ausfiihrlich erortert wurden und zum anderen
die hergestellten Proben nicht grofl genug waren fiir die hier betrachtete
Kerbschlagprobengeometrie. Moglich war jedoch die Messung der Kerb-
schlagzdhigkeit

mg(h' — h
7= g( )

y (4.7)

von diffusionsgeschweifiten EUROFER97- bzw. Wolframvollmaterial mit-
hilfe von Zwischenschichten. Dabei sind m die Masse des Pendelhammers,
g =9,81% die Erdbeschleunigung, A = 0,09 cm? die Querschnittsfliche
und h',h die Fall- bzw. Steighthe des Pendelhammers. Die Temperatur
wurde wahlweise in einer Klimakammer auf RT und 550°C eingestellt.
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4.11 Einachsige Zugpriifung

Der einachsige Zugversuch bietet bei relativ einfachem Versuchsaufbau
eine Reihe sehr wichtiger Materialkennwerte wie z. B. dem Elastizitdtsmo-
dul, der Zugfestigkeit, der Bruchdehnung, der Streckgrenze, der Gleich-
mafdehnung, usw. Generell ist eine achsensymmetrische Zugprobenform
zu bevorzugen, was aber nicht immer verwirklicht werden kann, z. B. be-
dingt durch das zur Verfiigung stehende Probenmaterial. Sowohl axialsym-
metrische als auch Flachzugproben kamen hier zum Einsatz und werden in
den beiden folgenden Unterkapiteln naher erldutert.

4.11.1 Axialsymmetrische Zugproben

Anhang H zeigt eine technische Zeichnung des verwendeten Schulterkopf-
probendesigns. Die Zugpriifmaschine stammt von der Firma Instron - Mo-
dell 1362 und umfasst eine zusitzlich installierte beheizbare Vakuumkam-
mer. Die hier durchgefiihrten Versuche wurden jedoch bei Raumtemperatur
unter Normaldruck getétigt. Die Last wird {iber eine am Querhaupt fixierten
Kraftmessdose und die Verldngerung mit einem an der Probe angelegtem
Extensometer erfasst. Da bei den hergestellten Wolfram/EUROFER97-
Kompositen nicht ausreichend Probenmaterial zur Verfligung stand, konn-
ten lediglich die diffusionsgeschweiliten Verbindungen mit dieser Zugpro-
bengeometrie untersucht werden.

4.11.2 Flachzugproben

Im Rahmen einer Bachelorarbeit wurde die in bisherigen Experimenten [32]
verwendete Flachzugprobenform aufgrund von neuen Randbedingungen
optimiert, sodass Zugproben aus 1 mm dicken Scheiben mit 16 bzw. 18 mm
Durchmesser gefertigt werden konnen. Das letztlich verwendete Zugpro-
bendesign sowie genauere Details zur Optimierung sind im Anhang I be-
schrieben. Die Zugpriifmaschine stammt vom Hersteller Zwick und ist vom
Typ zwicki, deren Kraftmessdose bis 2,5 kN ausgelegt ist. Die Dehnung der
Probe wird optisch iiber ein Linsen- und Kamerasystem erfasst und mit
einer entsprechenden Software [141], welche auf dem Bildkorrelationsver-
fahren basiert, ausgewertet. Ein generelles Problem bei Zugversuchen mit
sehr sproden Werkstoffen sind unerwiinschte Biegemomente, die auch bei
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dem hier verwendeten Aufbau nicht génzlich vermieden werden konnten.
Die Uberlagerung von Biegemoment und uniaxialer Zugspannung wurde in
der Auswertung, welche im Anhang J detailliert beschrieben ist, beriicksich-
tigt. Gepriift wurden gesinterte Wolfram/EUROFER97-Komposite, die als
Zylinder mit einem Durchmesser von 16-18 mm gefertigt wurden.

4.12 Oberflaichenrauhigkeitsanalyse

Sowohl beim Vierpunktbiegeversuch, beim Zugversuch als auch bei der
Indentation beeinflusst die Oberflachenrauhigkeit die Messergebnisse. Dies
gilt insbesondere filir sprode Materialien wie Wolfram. Die Rauheit sollte
generell so gering wie moglich und bekannt sein, um Vergleiche zwischen
Messergebnisse zu erlauben. Verwendet wurde ein P-10 Surface Profiler
von der Firma Tencor zur Bestimmung folgender vier Kennwerte:

1

Arithmetischer Mittenrauwert: R, =7 follz(x)ldx 4.8)
Quadratischer Mittenrauwert: R, = ’% ) 01 z2(x)dx 4.9)
Gemittelte Rautiefe: R, = %Z? maxy (z;(x)) — ming(z;(x))  (4.10)
Rautiefe: R, = max,(z(x)) — min,(z(x)) (4.11)

Dabei ist | die Lange der Gesamtmessstrecke, x die Position entlang der
Gesamtmessstrecke, z(x) die Profilhdhe an der Stelle x, n die Anzahl der
Teilmessstrecken, z;(x) die Profilh6he an der Stelle x der Teilmessstrecke i.
Diese Kennwerte sind in den Normen DIN EN ISO 4287 und ASME B46.1
festgelegt. Die Profiltiefe z(x) wird gemessen, indem eine Spitze an einer
Blattfeder mit leichter Kraft auf die Probenoberfliche gedriickt wird und
entlang einer gewihlten Messstrecke gefiihrt wird, wéihrend ihre Hohenver-
dnderung kapazitiv erfasst wird.
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4.13 Vierpunktbiegeversuch
Die durchgefiihrten Vierpunktbiegeversuche zur Ermittlung der Weibull-

Parameter der Wolframlegierung WL10 orientieren sich an den Vorgaben
der Norm EN 843-1. Die dabei ermittelte Kenngrof3e ist die Bruchfestigkeit,
welche gegeben ist durch:

3F(da—di)
Of =z (4.12)

wobei F die Maximalkraft beim Bruch, b = 4 mm die Probenbreite,
h = 3 mm die Probenhéhe, d; = 20 mm der Abstand zwischen den inneren
Belastungsrollen und d, = 40 mm der Abstand der dufleren Auflagerrollen
ist. Die Rollen waren jeweils 4 mm breite Passstifte aus Stahl, wobei die
oberen beiden Belastungsrollen von einem 4x6x55 mm grofen Balken be-
lastet wurden. Dieser Balken wurde wiederum von einem fiinften Passstift
und einem Pressstempel belastet, sodass die Kraft auf beide Belastungsrol-
len gleich verteilt. Eine technische Zeichnung der Halterung aus Messing
und eine Fotografie des Aufbaus ist in Abb. 4.7 zu sehen.

30

S0°0- ST

+0,07
440,02

60
40+ 0,05
20+ 0,05

21,5

S00+ T'p

0€

Abb. 4.7: Technische Zeichnung der Halterung und
Fotografie der selbigen sowie der fiinf Passstifte und Pressstempel.
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4.13.1 Berechnung der Weibull-Parameter

Der hier beschrieben Rechnungsweg entstammt der Norm EN 843-5. Funk-
tion f(x) sei die Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion fiir die stetige Zufalls-
grofle x und

b
Pla<x<bh)= f f(x)dx = F(b) — F(a) (4.13)

a

die Wahrscheinlichkeit, dass die Zufallsgrofie x einen Wert zwischen a und
b annimmt. F sei die kumulative Verteilungsfunktion. Bedingung fiir f(x)
ist, dass die Funktionswerte stets groBer gleich null sind und dass das Integ-
ral von Minusunendlich bis Plusunendlich gleich eins ist. Die positive steti-
ge ZufallsgroBe x besitzt eine Zweiparameter-Weibull-Verteilung, wenn die
Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion gegeben ist durch:

flx) = (%) (%) exp [— (%)m] (4.14)

bzw. die kumulative Verteilungsfunktion gegeben durch:

m-—1

F(x) =1—exp [— (%)m] (4.15)

Dabei ist m der Weibull-Modul/Formparameter und b der Skalenparameter.
Die statistisch verteilte Festigkeit o von sproden Probenkérpern kann als
ZufallsgroBe x betrachtet werden, sodass die Versagenswahrscheinlichkeit
P mit (4.15) beschrieben werden kann. Die Vierpunktbiegeversuche des
betrachteten Materials liefern die Bruchfestigkeitswerte of,. Liegt eine giil-
tige Zweiparameter-Weibull-Verteilung der gemessenen Datenmenge vor,
so konnen Maximum-Likelihood-Schéitzwerte des Weibull-Moduls 7 und
die charakteristische Festigkeit b bestimmt werden. Gegeben sei die Like-
lihood-Funktion
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ﬁ i exp[ Gf’ ] (4.16)

i=1

mit N als der Anzahl der Bruchfestigkeitswerten. Die Funktionsmaxima
werden durch Differenzieren von In(L) nach m und b und das Gleichsetzen
dieser Funktionen mit Null erhalten, was die Schitzwerte @ und b fiir m
und b ergibt:

XLy 07" In(o,) l"(f’fl
Sy Aw e Zln(af)——= (4.17)
und
1
1 N m
5 Nz o7 (4.18)
=

Gleichung (4.17) wurde numerisch mithilfe der Software MS Excel ® ge-
16st, um eine Losung fiir M zu erhalten, die dann dazu benutzt wurde, um
mit Gleichung (4.18) eine Losung fiir b zu erhalten.

4.14 Probenprédparation

Wihrend EUROFER97 gefrist oder gesdgt werden kann, lisst sich Wolf-
ram aufgrund der extrem hohen Harte im Wesentlichen nur mittels Funken-
erodieren in seine bendtigte Form zuschneiden. Dieses Verfahren bringt
jedoch eine gewisse Oberflichenschiadigung mit sich, die zundchst mit
grobem Schleifpapier abgetragen werden muss. Die weitere Préparation der
Probenoberfliche durch mechanisches und elektrolytisches Polieren sei in
den folgenden beiden Abschnitten 4.14.1 und 4.14.2 kurz beschrieben.

4.14.1 Mechanisches Polieren

Fiir diverse mikrostrukturelle Analysemethoden, insbesondere die Nano-
indentation und die Mikroskopie, ist eine polierte und glatte Oberfliche
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unerldsslich. Samtliche Proben fiir diese Arbeit wurden an zwei Schleif-
bzw. Poliermaschinen des Typs Saphir vom Hersteller ATM mit Drehteller
bearbeitet. Zum Schleifen wurden dabei Schleifpapiere mit Siliziumkarbid-
Koérnern (Kornung P180, P320, P600, P1200, P2500), welche sich beson-
ders gut fiir Hartmetalle eignen, und zum polieren Poliertiicher mit entspre-
chender Diamantsuspension (Koérnungen 9 um, 6 pm, 3 um) benutzt. Zur
Kiihlung bzw. zum Abtransport von Partikeln wird beim Schleifen stets
Wasser zugefiihrt, wohingegen manche Diamantsuspensionen die Verdiin-
nung mit Suspensionsmittel erfordern. Je nach Bedarf wurde mittels oxidi-
scher Poliersuspension die metallographische Priaparation abgeschlossen.

4.14.2 Elektropolieren

Neben dem Atzen und mechanischen Polieren gibt es auch die Mdglichkeit,
durch elektrolytisches Polieren die Oberfliche von elektrisch leitenden
Materialien metallographisch zu préparieren. Vorteile konnen eine sehr
glatte Oberfliche mit geringer Rauheit sein oder das Sichtbarmachen von
Korngrenzen. Das Elektropolieren wurde an einer ,,Lectropol 5“-Anlage
von der Firma Struers testweise durchgefiihrt. Jedoch waren die erzielten
Ergebnisse der Elektropolitur ungeniigend. Dies riihrt nicht zuletzt daher,
dass die Elektropolitur von Wolfram und EUROFER97 zwei verschiedene
Elektrolyte erfordert und somit die Politur von Kompositen nicht machbar
ist. Neben dem Hauptgerit mit interner Polierapparatur stand eine externe
Zusatzapparatur, bestehend aus einer elektrisch leitenden Metallpfanne und
einer Zange zum Halten der zu polierenden Probe, zur Verfiigung. Beide
Komponenten sind iiber eine elektrische Leitung mit der Stromversorgung
und -Steuerung verbunden, sodass sich iiber die Probe und dem Elektrolyt
der Stromkreis schlief3t.

Durch Variation der Spannung, der Polierdauer und des Abstandes von der
Probe zum Behélterboden wurde ein optimaler Poliereffekt mit dem in
Tab. 4.2 gezeigtem Parametersatz erzielt. Eine exakte Einhaltung der Para-
metergroflen war allerdings bei dem gegebenen Versuchsaufbau nicht mog-
lich, da zum einen die Spannungs- und Stromparameter stetig von der Steu-
erung automatisch angepasst werden und zum anderen die Probe manuell
gehalten wurde. Fiir prézise und reproduzierbare Resultate wire hierfiir eine
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Halterung mittels Stativ erforderlich gewesen. Die testweise polierten Pro-
benoberflichen wurden bzgl. der Nanoindentation (siehe Abb. 4.5) mit den
mechanisch polierten Proben verglichen.

Parameter EUROFER97 Wolfram
80 % Methanol 2 % NaOH
Elektrolyt 20 % Schwefelsiure 98 % H,0
Temperatur 20 °C 20 °C
Strom ~1A ~2 A
Spannung ~15V ~10V
Abstand
Probe zu Behilterboden ~0,5 cm ~0,5 cm
Dauer 20s 40 s

Tab. 4.2: Verwendete Parameter und Elektrolytlosungen beim Elektropolieren.

4.14.3 Probenreinigung

Die Sauberung der Probenoberflichen geschah stets in drei unterschiedli-
chen fliissigen Medien im Ultraschallbad fiir jeweils 3 Minuten. Die erste
Losung enthielt Wasser mit Spiilmittel zum Ldsen der fetthaltigen Partikel,
die zweite Aceton und die dritte Isopropanol, wobei Letzteres in einem

starkem Luftstrom abgeblasen wurde.
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5 Experimentelle Ergebnisse

In Hinblick auf die Produktion von EUROFER97/Wolfram-Verbindungen
mithilfe gradierter Zwischenschichten konnten in Kooperation mit externen
Partnern insgesamt vier Herstellungsverfahren erprobt werden. Diese Ver-
fahren sind Magnetronsputtern, Vakuum-Plasmaspritzen, Widerstandssin-
tern unter ultrahohem Druck und Explosivverdichten. In den folgenden vier
Unterkapiteln (5.1, 5.2, 5.3 und 5.4) werden fiir das jeweilige Verfahren -
nach einer kurzen Beschreibung der experimentellen Details und Prozesspa-
rameter - die Ergebnisse der materialwissenschaftlichen Charakterisierung
der hergestellten Komposite présentiert. Dies erfolgt zunichst fiir die un-
gradierte und anschliefend fiir gradierte Variante. Bei erfolgreicher Erzeu-
gung gradierter Schichten bestand der Folgeschritt im Fiigen mit Wolfram
bzw. EUROFER97-Vollmaterial. Die hierfiir gewihlte Fiigetechnik war
Diffusionsschweillen. Eine Erlduterung dieser Wahl als auch die Erkennt-
nisse der Schweilexperimente werden in Unterkapitel 5.5 dargestellt. Den
Versuchen mit gradierten Zwischenschichten sind dabei EUROFER97 /
EUROFER97- bzw. Wolfram / Vanadium / Wolfram-Schweiversuche
vorausgegangen, deren Parametersatz somit als Basis dient. Unterkapitel 5.6
erortert letztlich die Robustheit der hergestellten Wolfram/EUROFER97-
Verbindungen unter thermozyklischer Belastung.

Die Mikrostruktur und mechanischen Eigenschaften von EUROFER97
werden beim Pulververdiisen, beim thermischen Spritzen und auch beim
Sintern verdndert, sodass anschlieBend eine Warmebehandlung erforderlich
ist. Der Ursprungszustand (siehe Kapitel 1.4.3) kann durch eine Normalisie-
rung bei 980 °C fiir 30 Minuten, gefolgt von einem Anlassen bei 760 °C fiir
90 min [142] wiederhergestellt werden. In dieser Arbeit wird jedoch ledig-
lich die zweite Wéarmebehandlung in Betracht gezogen, um die hohen ther-
misch induzierten Spannungen in den hergestellten Proben so klein wie
moglich zu halten. Hierfiir wurde eine Teilmenge der Proben im Vakuum
dieser Warmebehandlung unterzogen und mit den unbehandelten Proben
auf Verdnderungen hin iberpriift. Dieser Vergleich des Vor-Nachher-
Zustandes geschah vorrangig durch REM-Analysen und Héartemessungen.
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Ein Abschrecken an Luft mit ausreichender Abkiihlgeschwindigkeit ist
lediglich fiir die Normalisierung notwendig, um die Bildung von martensiti-
schen Phasen zu gewihrleisten. Fiir die zweite Warmebehandlung, bei der
martensitische Phasen in ferritische Phasen mit hoher Versetzungsdichte
umgewandelt werden, ist keine hohe Abkiihlrate erforderlich. Aus diesem
Grund fand die Abkiihlung nach dem Anlassen im Vakuum statt, um die
Bildung von Oxiden zu vermeiden.

5.1 Magnetronsputtern

Eine Kooperation mit dem Teilinstitut Angewandte Werkstoffphysik des
KIT-Instituts fiir Angewandte Materialien (IAM-AWP) diente als Grundla-
ge fir die Entwicklung von magnetron-gesputterten gradierten Wolf-
ram/EUROFER97-Schichten. Die Abscheidung der Schichten wurde am
genannten Teilinstitut mit einer Leybold Z550 im RF-Modus, einem was-
sergekiihlten Target und einem ungekiihlten Substrat durchgefiihrt. Der
Durchmesser des Targets betrug 75 mm, die Dicke 4 mm und der Abstand
zum Substrat ca. 5 mm. Schmutzpartikel wurden vor dem Sputtern mit
Ultraschall in Aceton vom Substrat gelost. Diinne Oxidschichten wurden
vor jedem Experiment vom Target mittels Riickwiartssputtern und vom
Substrat mittels Freisputtern entfernt. Bei der genutzten Versuchsanordnung
sind zwei Aspekte fiir die Herstellung von gradierten Schichten essentiell:
Der erste ist die Verwendung eines segmentierten Wolfram/EUROFER97-
Targets und der zweite Aspekt ist die kontrollierte Bewegung des Substrats
relativ zum Target. Durch die Bewegung des Substrats von der Wolfram-
Seite des Targets zur EUROFER97-Seite des Targets wéahrend der Abschei-
dung kann eine gradierte Schicht realisiert werden.

Als Substrat fiir die Sputter-Experimente wurde die Wolfram-Legierung
WL10 des Herstellers Plansee, Osterreich, gewihlt. Der Durchmesser jedes
Substrats betrdgt 12 mm und die Héhe 4 mm. Der Grundgedanke zur Her-
stellung des Fingerhuts fiir die Divertor-Komponente besteht darin, eine
gradierte Schicht, beginnend mit 100 % Wolframanteil, auf einem WL10-
Substrat abzuscheiden. Die gradierte Schicht endet bei einer Konzentration
von 100 % EUROFERY7, sodass das tragende Stahlbauteil durch Diffusi-
onsschweiflen damit verbunden werden kann. Leider ist WL10 als Target-
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material fiir Magnetronsputtern ungeeignet. Diese Legierung bietet zwar
eine erhohte Kriechbestindigkeit und eine verbesserte mechanische Bear-
beitbarkeit [31], aber auch eine geringere Elektronenaustrittsarbeit, sodass
Sputtern nicht moglich ist. Beim Versuch WL10 zu sputtern, war es nicht
moglich ein stabiles Plasma zu erzeugen, da sich die dazugehdrigen Pro-
zessparameter stets ungiinstig entwickelt haben [143]. WL10 musste somit
durch reines Wolfram als Targetmaterial ersetzt werden. Beim Magnet-
ronsputtern ist es iiblich, Vorversuche mit einem Silizium-Substrat durchzu-
fithren, was bei EUROFER97 gut funktionierte, nicht aber bei dicken Wolf-
ram-Schichten. Zwar haften diinne Wolframschichten (< 150 nm) auf Sili-
zium [144], nicht jedoch Schichten mit einer hier relevanten Dicke. Die
Erkldrung fiir die schlechte Eignung von Silizium als Substrat vermag ein
Vergleich der Gitterstrukturen und -konstanten von Silizium und Wolfram
erbringen (Tab.5.1). Wéhrend die Raumgruppe, Gitterstruktur und -
konstanten von Chrom, Eisen und Wolfram identisch bzw. anndhernd gleich
sind, ist die Gitterkonstante von Silizium um die Halfte grofer. Diese Dis-
krepanz fiihrt zu einer verminderten Haftung und somit zum Abplatzen der
Wolframschicht vom Silizium-Substrat. Hartmetall erwies sich als Substrat
fiir Vorversuche als geeignet.

Material Chrom o-Eisen o-Wolfram Silizium
Raumerupne Im-3m Im-3m Im-3m Fd-3m
rupp (No. 229) (No. 229) (No. 229) (No. 227)
Struktur bee bee bee fce
Gitterkonstante 291 pm 286 pm 316 pm 543,09 pm
Winkel a, B,y 90° 90° 90° 90°

Tab. 5.1: Kristall-Strukturen ausgewiihlter Phasen [145].

Die spdteren Abscheidungen wurden auf Wolfram-Substraten mit einem
EUROFER97-Target und auf WL10-Substraten mit einem Wolfram-Target
bzw. einem segmentierten W/EUROFER97-Target durchgefiihrt. Tab. 5.2
fasst die verwendeten Prozessparameter zusammen.
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Targetmaterial Wolfram EUROFERY97 W/EUROFERY97 W/EUROFER97

RF- RF-Sputtern RF-Sputtern RF-Sputtern
Modus

Sputtern

Druck 0,6 Pa 0,4 Pa 0,6 Pa 0,8 Pa
Gas Argon Argon Argon Argon
Bias-Spannung oV oV ov ov
Leistung 500 W 400 W 200 W 250 W
Substrattemperatur 100-150 °C 100-150 °C 100-150 °C 100-150 °C
Schichtdicke 10,6 pm 11 pm <2 pm 14 um
Abscheidungsrate 3,6 nm/s 0,7 nm/s < 0,27 nm/s 0,24 nm/s
Abstand 45 mm 45 mm 45 mm 45 mm
Target/Substrat
Substratmaterial WL10 Wolfram WL10 WLI10
Substratbewegung nein nein nein ja

Tab. 5.2: Prozessparameter der Magnetronsputter-Experimente.

Da Magnetronsputtern ein Prozess ist, bei dem keine ganzen Partikel oder
Korner sondern einzelne Atome abgeschieden werden, ist die Beriicksichti-
gung von Phasendiagrammen unumginglich. Das spezifizierte EU-
ROFER97-Geflige, wie es sich nach den beiden in Kapitel 1.4.3 genannten
Wiérmebehandlungen einstellt, liegt in der gesputterten Schicht nicht vor.
Vielmehr bilden sich neue Phasenkombinationen. Zum Zwecke der Verein-
fachung werden jedoch nicht alle denkbaren Legierungselemente von EU-
ROFER97 (O, C, N, usw.) oder mogliche Verunreinigungen beim Sputter-
prozess (Ar) beachtet. Auch Chrom kann vernachldssigt werden. Das terné-
re Fe-Cr-W-Phasendiagramm in [146] zeigt bei der niedrigsten untersuchten
Temperatur von 900 °C, dass der Einfluss von geringen Anteilen an Chrom
(<10 At.-%) keinen Einfluss auf die Fe-W-Phasenbildung hat. In Abb. 5.1
ist das bindre Fe-W-Phasendiagramm dargestellt. In diesem System kénnen
sich die stabilen Phasen a-Fe, y-Fe, a-W und die beiden intermetallischen
Phasen Fe;W¢ (1) sowie FeW (8) bilden. Des Weiteren existiert noch die
metastabile Ubergangsphase Fe,W (1), die sich sehr triige, erst nach iiber
1000 Stunden, in die Gleichgewichtsphasen (a-Fe)+(FeW) umwandelt. Die
v-Fe- und die Fe;W¢-Phasen entstehen erst bei Temperaturen oberhalb von
910 °C bzw. 1220 °C und liegen deshalb nicht in den gesputterten Schichten
vor. Die metastabile Phase Fe,W konnte im Rontgendiffraktometrie-
Spektrum (Abb. 5.6) nicht nachgewiesen werden.
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Abb. 5.1: Binéres Fe-W-Phasendiagram aus [147].

Die Entwicklung der gradierten Beschichtungen wurde schrittweise in Ex-
perimenten realisiert. Der erste Schritt bestétigte die Machbarkeit, reines
EUROFER97 und reines Wolfram auf Wolfram- bzw. WL10-Substrate
abzuscheiden. Reines Wolfram iibernimmt beim Sputtern die Kristallorien-
tierung der darunterliegenden Korner des WL10-Substrats, was sich in der
Morphologie der Oberfliche widerspiegelt. Abb. 5.2 (a) und (b) zeigen
gedtztes Wolfram bzw. WL10, wobei in Abb. 5.2 (b) die Lanthanoxid-
Partikel als kleine schwarze Punkte zu vernehmen sind. Wéhrend gesputter-
tes EUROFER97 (Abb. 5.2 (c)) eine génzlich andere Oberflachenmorpho-
logie aufzeigt, ist die Ahnlichkeit mit dem Substrat beim gesputterten Wolf-
ram (Abb. 5.2 (d)) nicht zu iibersehen. Die Oberfliche der gesputterten
Schichten ist relativ rau und muss fiir weitere Analysen stets mit feiner
Oxidpoliersuspension (0,06 um) poliert werden. Nach dem Polieren ist
keinerlei Oberflichenmorphologie, weder mit dem Licht- noch mit dem
Rasterelektronenmikroskop, mehr zu erkennen. Der Querschliff in Abb. 5.2
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(e) und (f) der Schichten bestitigt, dass eine Schichtdicke von 10,6 bzw.
11 Mikrometern erreicht wurde.

—— 11,0 pm ——

—10,6 pm —

50um ——

Abb. 5.2: Lichtmikroskopaufnahmen von (a) geitzem Wolfram, (b) gedtzem
WL10, (¢) gesputtertem EUROFER97 und (d) gesputtertem Wolfram auf
einem Wolfram bzw. WL10-Substrat. Querschliffe der gesputterten (e)
EUROFERY97- und (f) Wolfram-Schichten (REM-Aufnahmen).

Der zweite Schritt war die Realisierung von Beschichtungen mit gemischten
Wolfram/EUROFER97-Konzentrationen auf WL10-Substraten. Dazu wur-
den sechs Substrate wihrend der Abscheidung unter dem segmentierten
Target stationdr platziert (Abb. 5.3).

Um die Sputterdauer moderat zu halten, wurde fiir diesen Durchgang eine
Schichtdicke von lediglich etwa 2 um gewéhlt. Zur optimalen Verringerung
der thermisch induzierten Spannungen iiber eine gradierte Verbindung zwi-
schen WL10 und EUROFER97 wire der volle Gradierungsbereich von 0
bis 100 Prozent vorteilhaft. Der hier erzielte Bereich liegt zwischen 33 und
87 At.-% Wolfram (gemessen mit EDX). Abb. 5.4 (a) zeigt die polierte
Oberflache der gesputterten Schichten, welche ein dichtes Gefiige ohne
bemerkenswerte Porositit besitzen. Die abgebildeten Defekte sind nicht
repréisentativ, da die tatsdchliche Haufigkeit extrem gering ist. Der mit EDX
gemessene Wolframgehalt in At.-% ist in Abb. 5.4 (b) in Abhéngigkeit der
Substratposition dargestellt. Die linke Kante der linken Probe in Abb. 5.3
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entspricht der Position 0 und die rechte Kante der ganz rechts liegenden
Probe entspricht der Position 6x12 mm=72 mm. Gemessen wurde pro Probe
an fiinf Punkten.

Abb. 5.3: WL10-Substrate angeordnet wie bei der Abscheidung mit segmen-

tiertem Target.

(a) (b)
33At-% W 44At-% W 60 At.-% W

100
80 | — |

60 P

40/

20

74 At.-% W 84 At.-% W 86 At.-% W

Wolframkonzentration in At.%

0 L L L L " " 1
0 10 20 30 40 50 60 70
20 pm — Substratposition in mm
Abb. 5.4: (a) REM-Aufnahmen der polierten Oberflichen der gesputterten
Schichten mit segmentiertem Target. (b) Konzentrationsverlauf des Wolframs
in At.-%.

Zur Steigerung der minimalen bzw. maximalen Wolframkonzentration
wurde untersucht, ob mithilfe von Abschirmblechen gesputterte Atome
abgefangen werden konnen, die in einem sehr steilen Winkel das Target
verlassen. Leider ist dieser Versuch nicht sonderlich fruchtbar gewesen, da
kein stabiles Plasma zur Abscheidung erzeugt werden konnte. Der Grund
dafiir ist im stdrenden Einfluss der Blende auf die elektromagnetischen
Felder zu vermuten. Um dennoch zu einem Ergebnis zu gelangen, wurde
das Plasma immer wieder manuell eingeschaltet. Auf diesem Weg konnte
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eine minimale W-Konzentration von 31 At.-% und eine maximale von
89 At.-% erreicht werden. Diese geringe Steigerung steht im keinem Ver-
héltnis zum Aufwand. Vielversprechender fiir die Realisierung einer Gra-
dierung, deren Konzentrationsverlauf iiber 100 Prozentpunkte reicht, wire
die Verwendung von zwei separaten Targets, welche geneigt zueinander
stehen [79][117].

Die bisher gezeigten Ergebnisse belegen die Machbarkeit einer simultanen
Abscheidung von EUROFER97 und Wolfram. Zum besseren Verstdndnis
der erzeugten Sputterschichten wurden diese mit den Analysemethoden
Nanoindentation, XRD und TEM genauer charakterisiert. Der Einfluss der
fir EUROFERY7 erforderlichen Wéarmebehandlung konnte allerdings nicht
untersucht werden, da sdmtliche gesputterte Schichten bei 760 °C delami-
niert sind.

Fiir die Nanoindentation wurde eine Berkovich-Spitze bei einer Eindringtie-
fe von 200 nm verwendet, was etwa einem Zehntel der Schichtdicke ent-
spricht. Durch eine Analyse des Oberflichenprofils wurde iiberpriift, ob die
Oberflachenrauhigkeit niedrig genug ist, um die Ergebnisse der Harteprii-
fung nicht zu beeinflussen. Die mittlere Rauheit R, aller getesteten Proben
war geringer als 32 nm und ist somit fiir aussagekréftige Ergebnisse ausrei-
chend gering. Der gemessene Elastizitdtsmodul (siche Abb. 5.5 (a)) der
gesputterten reinen Materialien ist dem Wert der Referenzmaterialien inner-
halb der Messungenauigkeit (~ 30 GPa) gleich. Betrachtet man die Schich-
ten mit unterschiedlichen Zusammensetzungen, so liegt der jeweils gemes-
sene Elastizitdtsmodul zwischen denen der reinen Materialien. Abb. 5.5 (b)
zeigt die Ergebnisse der Berkovich-Héartemessungen, sowohl fiir die reinen
gesputterten Schichten als auch fiir die sechs Schichten mit unterschiedli-
cher Zusammensetzung. Eine positive Korrelation von Berkovich-Hérte und
Wolfram-Konzentration ist klar zu erkennen. Jeder Datenpunkt in Abb. 5.5
stellt die Quartile von 20 Einzelmessungen dar. Die beachtlich hohe Hérte
der Sputterschichten deutet ebenso wie die Rontgenbeugungsmessungen auf
eine nanokristalline Mikrostruktur [148], hohe Eigenspannungen [149][150]
und/oder eine hohe Versetzungsdichte hin. Aber auch Argon-
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Verunreinigungen in Konzentrationen von weniger als einem Atomprozent
konnen die Hérte von gesputterten Wolfram-Schichten laut der Literatur
[151] drastisch erhdhen. Ahnlich hohe Berkovich-Hirtewerte wurden be-
reits in gesputterten nanokristallinen Wolfram-Schichten [152], Chrom-
Wolfram-Nitrid-Schichten [184] und diinnen gesputterten Wolframnitrid
Schichten gemessen [184].

Da die Dicke der Magnetron-gesputterten Schichten mit unterschiedlicher
Zusammensetzung kleiner als die Eindringtiefe der gebeugten Rontgen-
strahlen ist, wurde die XRD-Analyse neben der {iblichen Bragg-Brentano-
Anordnung zusétzlich bei streifendem Einfall durchgefiihrt. Korngréfe und
Mikrodehnung wurden mithilfe der Einzelpeakanalyse (engl. Single-Line-
Methode [155]) abgeschétzt. Diese Methode unterteilt die integrale Breite
eines einzelnen Reflexes in Lorentz- und GauB3-Anteile. Die Unterteilung
geschieht {iber das Verhéltnis der vollen Halbwertsbreite zur integralen
Breite des betrachteten Peaks [156]. Diese Anteile wurden von der instru-
mentalen Erweiterung mit einer grobkornigen Referenzprobe, genauge-
nommen WL10 vom Hersteller Plansee, korrigiert. Die Korngrofie

A
D= ——
B cos(65) G-
und die mittlere Schwankung der Netzebenenabstinde
B
=& 5.2
(e) 4tan(0p) -2)

werden anhand des korrigierten Lorentz-Anteils [5’[ bzw. des korrigierten
GauB-Anteils ﬂg berechnet. Dabei ist A die Wellenldnge der Kupferkathode
und 65 der Bragg-Winkel. Der quadratische Mittelwert der Mikrodehnung
berechnet sich folgt:

J(EZY = |2/ (e). (5.3)
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Abb. 5.5: (a) Elastizitiitsmoduln und (b) Berkovich-Hiirten der gesputterten

Schichten mit unterschiedlichen Mischungsverhiltnissen.

Die in Bragg-Brentano-Konfiguration .aufgenommenen Réntgenspektren
(Abb. 5.6 (a)) zeigen fiir alle Proben die a-Phase. (110) a-W, (200) a-W,
(211) 0-W und (220) a-W-Peaks kdnnen fiir reines Wolfram und legierte
Schichten verzeichnet werden. Die reine EUROFER97-Schicht weist ledig-
lich den (110) a-Peak im untersuchten 20-Bereich auf. Mit abnehmender
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Wolframkonzentration verschiebt sich der (110) Peak, welcher die starkste
Intensitét hat, von der Position der a-W-Phase zur Position der o-Fe-Phase.
Fiir Messungen unter streifendem Einfall (Abb. 5.6 (b)) kann zusétzlich die
B-W-Phase fiir reine Wolframschichten und fiir Legierungen mit einer W-
Konzentration ¢ > 60 At.-% beobachtet werden. Es scheint, dass aufgrund
der Textur dieser Phase keine Ebenen parallel zur Oberfliche vorliegen und
somit die B-W-Phase auch nicht in Bragg-Brentano-Anordnung sichtbar ist.
Legierungen mit ¢y < 44 At.-% zeigen extrem verbreiterte Peaks in beiden
Anordnungen.

Die Ergebnisse der Einzelpeakanalyse sind in Abb. 5.7 dargestellt. Die
auftretenden Unterschiede zwischen den beiden Anordnungen (Bragg-
Brentano und streifender Einfall) sind mit dem Umstand zu begriinden, dass
zwei unterschiedliche Gitterebenen betrachtet werden, deren Neigungswin-
kel zur Probenoberflidche im ersten Fall 0° und im zweiten Fall ~8; betragt.
Eine Anpassung der Pearson-7-Funktion [157] an die (110) Peaks der ge-
sputterten Schichten mit gemischter Konzentration im Bereich 60 At.-% <
cw < 87 At.-% war im Falle der Bragg-Brentano-Anordnung, aufgrund der
Uberlappung mit dem W-Peak aus dem Substrat, nicht méglich. Folglich
sind fiir diese Legierungen nur Ergebnisse aus Messungen bei streifendem
Einfall vorhanden. Die groBten Korner sowie die kleinsten Mikrodehnungen
sind den reinen EUROFER97- und den reinen W-Schichten zuzuordnen.
Die ermittelten Werte fiir reine W-Schichten sind den Literaturwerten [158]
dhnlich. Die Schichten mit gemischten Wolfram-EUROFER97-Anteilen
konnen in zwei Regionen eingegliedert werden: Legierungen im Bereich
von 60 At.-% < ¢ < 87 At.-% weisen eine leicht verringerte Korngréfie und
leicht erhohte Mikrodehnung im Vergleich zu den reinen Schichten auf.
Hingegen offenbaren Legierungen im Bereich von 34 At.-% < ¢y < 44 At.-
% extrem kleine KorngroBen (~ 2nm) und sehr hohe Mikro-
Dehnungswerte. Fiir Letztere kann daher schlussfolgert werden, dass diese
Legierungen amorpher Struktur sind.
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Abb. 5.6: Rontgenspektrum der gesputterten Schichten - gemessen in
(a) Bragg-Brentano-Anordnung und (b) bei streifendem Einfall.
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Abb. 5.7: Ergebnisse der Einzelpeakanalyse: (a) Korngrofie und (b) quadrati-
scher Mittelwert der Mikrodehnung jeweils in Abhéngigkeit der chem. Zu-

sammensetzung.

Aufnahmen mit dem Transmissionselektronenmikroskop bestétigen die
Ergebnisse der Rontgendiffraktometrie-Analyse. Abb. 5.8 (a) zeigt eine die
gesputterte Schicht mit 44 At.-% Wolframanteil, bei der keinerlei Details
aufgrund der amorphen Mikrostruktur erkennbar sind. Die gesputterte
Schicht mit 87 At.-% W-Anteil prasentiert in der EFTEM-Aufnahme léngli-
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che Korner, die senkrecht zum Substrat angeordnet sind. Dieses Ergebnis
entspricht Zone 1 im Strukturzonen-Modell von Thornton (Abb. 3.11).

Vakuum
Abb. 5.8: EFTEM-Aufnahme im Hellfeld-Modus gesputterten Schichten mit

einem Konzentrationsverhiiltnis von (a) 44 At.-% W /51 % Fe /5 % Cr bzw.
(b) 87 At.-% W /12 % Fe /1 % Cr.

Nach erfolgreicher Herstellung und Analyse der gesputterten Wolf-
ram/EUROFER97-Schichten bei unterschiedlichen Zusammensetzungen
konnte abschlieBend die Herstellung gradierter Schichten angestrebt wer-
den. Leider stand hierbei die maschinelle Bewegung der Substrate nicht zur
Verfligung, weswegen mit erheblichem hoherem Aufwand die Bewegung
schrittweise manuell getétigt wurde. Dazu war ein mehrmaliges Brechen
des Vakuums notwendig. Insgesamt vier Schichten unterschiedlicher Kon-
zentration wurden auf diesem Weg aufeinander abgeschieden und ergeben
in der Summe eine funktionale Gradierung (Abb. 5.9). Die erreichte Band-
breite erstreckt sich dabei von 82 At.-% bis zu 33 At.-% Wolfram.
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33%W 61%Fe 6%Cr

53%W 43%Fe 4%Cr

N 66%W 30%Fe 4%Cr

82%W 15%Fe 3%Cr

1% v Wi

Abb. 5.9: Querschliff der gradierten gesputterten Schicht. EDX-

Konzentrationsangaben jeweils in At.-%.

F—— 146um

5.2 Vakuum-Plasmaspritzen

In Kooperation mit dem Institut fiir Energie- und Klimaforschung - Werk-
stoffsynthese und Herstellungsverfahren (IEK-1) des Forschungszentrums
Jilich, Deutschland, wurden vier Chargen ungradierter Schichten aus EU-
ROFER97 und Wolfram mittels VPS in verschiedenen Mischungsverhélt-
nissen hergestellt. Nachdem die Prozessparameter zufriedenstellend opti-
miert waren, konnten im Anschluss funktional gradierte Schichten mit einer
Dicke von 500 pm bzw. 1 mm hergestellt werden. Anwendung fand ein
Plasmabrenner des Typs F4 vom Hersteller Sulzer Metco, der bei einer
Leistung von 50 kW und einem Plasmastrom von 750 A betrieben wurden.
Das zur Erzeugung des Plasmas verwendete Gas bestand aus Argon und
Wasserstoff. Mit einer Geschwindigkeit von 0,44 m/s wurde der Plasmab-
renner relativ zum Substrat bewegt, welches sich in einem konstanten Ab-
stand von 300 mm zum Brenner befand. Das Substrat war wihrend der
Abscheidung ungekiihlt und heizte sich wihrend des Spritzvorgangs auf
eine Temperatur von iiber 600 °C auf [159]. Skizzen der Substrathalter sind
im Anhang K zu finden. Fiir die 1. und 2. Charge wurde W-Pulver mit einer
mittleren Partikelgrofe von 9-13 pm (gemessen mit Laserlichtbeugung) des
Herstellers H. C. Starck, Deutschland, mit dem Produktnamen AMPERIT®
140.067 verwendet. Die Massenanteile von Fe, O, N und C betragen weni-
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ger als 0,1 %. Wegen der schwierigen Handhabung durch Agglomeration
dieses Pulvers, als Folge der geringen TeilchengroBe, wurde es durch ein
groberes Wolframpulver in der 3. und den folgenden Chargen ersetzt. Das
Ersatz-Wolframpulver stammt von der Firma Eurotungstene und hat die
Kennzeichnung AW3105A1. Es hat eine durchschnittliche PartikelgrofBe
von 15-20 pm (ebenfalls mit Laserlichtbeugung gemessen) und eine Rein-
heit besser als 99,92 Gew.-%. Das zweite verwendete Ausgangsmaterial
war EUROFER97-Pulver (pulververdiist in Stickstoffatmosphire, siche
Tab. 5.3) mit einer KorngréBe von dsy = 52,5 um. Wéhrend das Stahlpulver
in der 1. Charge unveréndert Verwendung fand, wurde es fiir die 2. und in
folgenden Chargen gesiebt, sodass die maximale Partikelgroe 57 um be-
trug. Beide Pulver werden wéhrend der Abscheidung auf sandgestrahlten
WL10-Substraten separat in den Plasmastrahl injiziert.

Cr C Mn \% w Ta Ni
9,70 0,097 0,38 0,186 1,096 0,037  0,0143
+0,01 +0,001 +0,0048 +0,002 +0,004 +0,001 +le-4

Cu Co (6] N Si S
0,0067 0,0035 0,023 0,048 0,023 0,0073
+le-4 +£le-4 +0,003 +0,002 +0,0005 =le-4

Tab. 5.3: Chemische Zusammensetzung in Gew.-% des verwendeten EU-
ROFERY97-Pulvers fiir die VPS-Experimente [160].

Obwohl die Herstellung von funktional gradierten VPS-Schichten bereits
mit W- und Cu bekannt ist, mussten einige Prozessdetails erneut angepasst
und schrittweise fiir Wolfram und EUROFER97 optimiert werden. Diese
Optimierung erstreckt sich iiber die Produktion von ungradierten Proben in
vier Chargen, siche Abb. 5.10 (a)-(d), bei denen je ein Aspekt in jeder
Charge verbessert wurde. Die Prozessparameter der 4. Charge wurden letzt-
lich genutzt um, die nachfolgende Abscheidung von gradierten Beschich-
tungen umzusetzen, siche Abb. 5.10 (e).
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(b) (c)

ISmm +———

(a)
(d) (e)

Abb. 5.10: Photographien der Proben (a) der 1. Charge, (b) der 2. Charge, (¢)
der 3. Charge, (d) der 4. Charge und (e) der gradierten VPS-Schichten.

Der erste Aspekt war, die Machbarkeit, Komposite aus EUROFER97 und
Wolfram abzuscheiden, zu iiberpriifen. Die Proben der 1. Charge belegten
dies zwar, wiesen allerdings eine relativ hohe Porositit von bis zu 20 Vol.-
% (optische Messung gemdl3 Beschreibung in Kapitel 4.1) sowie unge-
schmolzene EUROFER97-Partikel (Abb. 5.11 (a)) auf. Folglich wurden
Spritzprozessparameter optimiert und das EUROFER97-Pulver gesiebt,
bevor die Proben der 2. Charge hergestellt wurden. Der Querschliff der
Proben der 2. Charge, eine Probe ist exemplarisch in Abb. 5.11 (b) gezeigt,
bestétigt, dass eine geringe Porositit (< 4 Vol.-%) bei allen Proben der
2. Charge erreicht wurde. Die sphdrische Form der verwendeten EU-
ROFER97-Pulverteilchen, diese haben einen dunkleren Kontrast als Wolf-
ram in Abb. 5.11, ist ab und an zu erkennen. Der GroBteil der Pulverpartikel
ist jedoch durch den Schmelzprozess stark deformiert. Da beide Materialien
iiber je einen Injektor separat in den Plasmastrahlengang injiziert werden,
enden ihre Trajektorien nicht zwingend an der gleichen Stelle auf dem Sub-
strat. Die Kombination aus diesem Umstand zusammen mit der Bewegung
der Plasmakanone impliziert, dass beide Materialien abwechselnd und nicht
gleichzeitig abgeschieden werden. Als Folge ist die Mikrostruktur mehr-
schichtig (Abb. 5.11 (b)). Beide Trajektorien wurden aufeinander fokussiert,
sodass eine gleichméfige Mikrostruktur in jeder Raumrichtung in der
3. Charge (Abb. 5.11 (c)) erzielt worden ist. Die vierte Charge bestétigt
schlieBlich die Moglichkeit, dicke Schichten (~1 mm) herzustellen. Wah-
rend die Eigenschaften der Schicht selbst zufriedenstellend sind, ist dies
bzgl. der Haftung auf dem Substrat nicht der Fall. Erkennbar ist dies anhand
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des Spaltes zwischen Substrat und Schicht in Abb. 5.11 (d). Diese Problem-
stellung wird spéter in diesem Kapitel aufgegriffen.

(a) 1.Charge (b) 2. Charge (c) 3. Charge (d) 4. Charge

200 pm ———+
Abb. 5.11: Querschliff der VPS-Schichten: (a) hohe Porositit, ungeschmolzene
Pulverpartikel (b) lagenartige Struktur (c) gleichmiiflige Verteilung beider

Materialien (d) Steigerung der Schichtdicke auf 1 mm.

Basierend auf der licht- und rasterelektronenmikroskopischen Analyse ist
eine Mikrostruktur von guter Qualitdt ohne Risse festzustellen. Allerdings
sind Hohlrdume mit einer GréBe bis zu 20 pum im Probenvolumen verstreut,
erkennbar an den schwarzen Fldchen in Abb. 5.12.

Nanoindentation ermdglicht die Messung von lokalen mechanischen Eigen-
schaften wie Elastizitdtsmodul und Berkovich-Harte in der Gréenordnung
von wenigen Mikrometern, somit prinzipiell sehr interessant fiir die plas-
magespritzten Proben mit gemischten Verhiltnissen. Leider ist die Vermi-
schung von Wolfram- und EUROFER97-Bereichen zu hoch, was eine giil-
tige Messung verhindert. Bei einer Eindringtiefe von 0,5-1 pum kann nicht
sichergestellt werden, dass kein Einfluss des jeweiligen anderen Bereiches
vorliegt.
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= 75 Vol -% W
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Abb. 5.12: Drei Proben der 4. Charge mit jeweils unterschiedlichem Mi-
schungsverhéltnis (REM-Aufnahmen der polierten Schichtseitenfléichen).
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Die Ergebnisse der Makroindentation spiegeln die mechanischen Eigen-
schaften des Priifkorpers auf einer Skala von wenigen Millimetern wieder,
sodass lokale Einfliisse der bis zu 57 um groBen EUROFER97-Partikel
gemittelt werden. Eine Erhohung der Hérte proportional zur Wolfram-
Konzentration kann bei alle Proben innerhalb jeder Charge beobachtet wer-
den. Wihrend die Hértewerte der Proben der 1. Charge aufgrund der hohen
Porositdt verringert sind, liegen die entsprechenden Werte der spiteren
Charge zwischen denen der Referenzmaterialien. Jeder Datenpunkt in
Abb. 5.13 stellt die Quartile von 10 Einzelhdrtepriifungen dar. Vereinzelte
Risse um die Eindriicke sowie ein leichter Sink-In-Effekt kann mit dem
optischen Mikroskop fiir die Proben der 1. und 2. Charge beobachtet wer-
den. Die Eindriicke der 3. und 4. Charge enthalten hingegen keine Risse. In
Abb. 5.13 markieren drei rote Pfeile die Proben, deren Schichtdicke fiir eine
giiltige Hértepriifung zu gering ist. Wahrend die Eindringtiefe im Bereich
von 50-80 Mikrometer liegt, betrdgt fiir diese Probe die Schichtdicke ca.
200 um, sodass hier ein erhohter Hartewert aufgrund des Substrateinflusses
zu vermuten ist.

Tr WLIO --- ]
EUROFER97 ------

Brinell-Hirte in GPa

1k 1. Charge 2. Charge 3. Charge 4. Charge
0 L L L L L L 1 L L
= = = = = = = = =3 = = = = = = = = =2 = = = = = =
@ F 8 ® & a8 ¥ ¥ %= S & F 8 ® S & F B B S
Wolfram—-Anteil in Vol.%

Abb. 5.13: Brinell-Hirten der VPS-Proben.
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Einstiindige Waiarmebehandlungen bei unterschiedlichen Temperaturen
(800 °C - 1100 °C) zeigten einige Erkenntnisse iiber die thermische Stabili-
tdt der VPS-Komposite. Fiir alle getesteten Temperaturen waren keine Risse
mit dem Rasterelektronenmikroskop sichtbar, weder in den EUROFER97-
noch in den Wolfram-Bereichen (Abb. 5.14). Vollstindige Schidigung
durch Delamination beider Materialien trat bei Temperaturen ab 1000 °C
auf. Allerdings sollte die Temperatur ohnehin nicht iiber 800 °C steigen, da
die intermetallische Phase Fe,W im Temperaturfenster zwischen 800 °C
und 900 °C erzeugt wird. In Abb. 5.14 ist diese Phase anhand des mittleren
Kontrastes zu erkennen. Zwar wire zunichst zu vermuten, dass gemél
Phasendiagramm (Abb. 5.1) sich ebenfalls die Bildung der FeW-Phase
einstellen sollte, jedoch ist deren Entstehung, bedingt durch die Diffusions-
dynamik und den chemischen Potentialen der Phasen, von sehr geringer
Rate. Die mit EDX gemessene chemische Zusammensetzung (33,5 At.-
% W, 58,3 % Fe, 8,2 % Cr) deutet klar auf die intermetallische Phase Fe, W
hin. Bekriftigt wird diese These in der Literatur durch XRD-Analysen an
warmebehandelten lasergespritzten Eisen/Wolfram-Kompositen [161] und
an elektrolytisch abgeschiedenen amorphen Fe;9W,;C,-Schichten [120]. Die
letztgenannte Publikation postuliert dariiber hinaus die Bildung der
FesW¢C-Phase, welche durchaus auch in den hier wiarmebehandelten Pro-
ben vorhanden sein kann. Die chemische Konzentration von Kohlenstoff
lasst sich jedoch nicht préazise mit der EDX-Analyse ermitteln.
Interessanterweise ist der Einfluss der Mehrlagen-Struktur in den Proben
der 2. Charge von untergeordneter Bedeutung. Wie in den Querschliffen in
Abb. 5.14 zu erkennen ist, tritt dadurch keine friihzeitige Delamination auf.
Es kann schlussfolgert werden, dass die zweite spezifizierte Warmebehand-
lung fiir EUROFER97 bei 760 °C fiir 90 min (siehe Kapitel 1.4.3) ohne
Schéadigung der Mikrostruktur der thermisch gespritzten Komposite ange-
wendet werden kann.



150 5 - Experimentelle Ergebnisse

)

unbehandelt

( 1100°C, 60min J[ 1000°C. 60 min J[ 900°C.60min J[ 800°C.60min J[ 760°C.90 min ][

Abb. 5.14: REM-Aufnahmen der wirmebehandelten VPS-Proben (2. Charge) -
die linke Spalte zeigt die Draufsicht und die rechte Spalte den Querschliff.
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Letztlich konnte eine 1 mm dicke gradierte Schicht, sieche dargestellte
REM-Aufnahme in Abb. 5.15, mittels VPS hergestellt werden. Der Kon-
zentrationsverlauf reicht dabei von 0 bis 80 Vol.-% Wolfram, wobei die
Obergrenze nicht physikalischer Natur ist, sondern lediglich experimentell
nicht angestrebt wurde. Die gradierten Schichten ldsten sich jedoch nach
der Abscheidung ginzlich vom WL10-Substrat. Ursache fiir das Abldsen
sind vermutlich Spannungen, hervorgerufen zum einen durch die Gradie-
rung der chemischen Zusammensetzung und zum anderen durch etwaige
Temperaturgradienten. Dariiber hinaus basiert die Haftung plasmagespritz-
ter Schichten vorrangig auf mechanischer Verklammerung [162], deren
Haftfestigkeit wesentlich unterhalb einer chemischen Verbindung liegt.

WA

7 W, 3
200 pm p————+
Abb. 5.15: Freistehende gradierte Vakuum-plasmagespritzte Wolf-
ram/EUROFER97-Schicht.
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5.3 Widerstandssintern unter ultrahohem Druck

Der grofle Unterschied im Schmelzpunkt (ca. 1900 K) zwischen EU-
ROFER97 und Wolfram verhindert die konventionelle Sinterung, da es
keine Uberlappung der Sintertemperaturen fiir beide Metalle gibt. Das Sin-
tern von reinem Wolfram mittels RSUHP wurde bereits in [98] untersucht
und optimiert. Die Herstellung von gradierten W/Cu-Kompositen ist eben-
falls ohne Sinteradditive mit dieser Methode moglich [23][163]. In Koope-
ration mit dem Laboratory of Special Ceramics and P/M der University of
Science and Technology Beijing wurden eine Charge ungradierter Wolf-
ram/EUROFER97-Proben und zwei Chargen gradierter Proben hergestellt
und untersucht. Die folgenden beiden Abschnitte schildern Details bzgl. der
Herstellung bzw. Analyseergebnisse bzgl. der Probencharakterisierung.

Fiir die experimentelle Herstellung der Proben wurde W-Pulver mit einer
mittleren Korngréf3e von 2 pm und einer Reinheit von > 99,5 % sowie EU-
ROFER97-Pulver (verdiist in Stickstoff, siche Tab. 5.4) mit einer Partikel-
grofle von dso=150 um als Ausgangsmaterialien verwendet (Abb. 5.16).
Beide Pulver sind in einem Mdrser fiir etwa eine halbe Stunde mit verschie-
denen Mischungsverhéltnissen entsprechend der gewiinschten Zusammen-
setzung vermischt worden. Hergestellt wurden insgesamt drei Chargen: Die
erste Charge umfasst insgesamt zwolf ungradierte Proben (je 2 identische)
mit verschiedenen Zusammensetzungen, die von reinen EUROFER97 zu
reinem Wolfram in 20 Vol.-%-Schritten reichen. Die zweite und dritte
Charge waren bereits Proben mit gradiertem schichtweisem Verlauf. Wih-
rend die Proben der zweiten Charge noch die intermetallische Phase Fe,W,
sowie umschlieBende reine EUROFER97- bzw. Wolframlagen beinhaltete,
war dies bei den Proben der dritten Charge nicht mehr der Fall.

Der Versuchsaufbau fiir den Widerstandssinterprozess bei extrem hohem
Druck ist bereits in Kapitel 3.1.2.3 als auch in [164] beschrieben. Zunéchst
wird der mechanische Druck von 9 GPa quasi-isostatisch auf das Pulver
aufgebracht, wodurch eine Vorverdichtung durch Partikel-Umlagerung, -
Verschiebung, -Verformung und -Zerkleinerung stattfindet [98]. In einem
zweiten Schritt wird ein Wechselstrom mit einer Stromstérke von 66 A bei
50 Hz und einer Spannung von 1,7 V auf die Probe angelegt, die Erhitzung
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erfolgt durch Joulesche-Erwédrmung. Dabei ist die Vermeidung von zu ho-
hen Temperaturen bzw. der Schmelzung von EUROFER97-Partikel von
grofler Bedeutung fiir die Auswahl der Prozessparameter. Die Temperatur
der Probe betrdgt bei diesem Prozess weniger als 1200 °C [165]. Dies ist
eine wesentlich niedrigere Temperatur als die normale Sintertemperatur von
W-Pulver bei Abwesenheit von Sinterhilfsmittel [98]. Die Temperatur an
den Kontaktflichen der W-Pulverpartikel vermag jedoch sehr hoch sein
aufgrund des hohen Ubergangswiderstands, wodurch eine schnelle Oberfli-
chendiffusion oder sogar ein Schmelzen der Oberfliche auftreten kann,
sodass die Pulverpartikel sich miteinander verbinden [98]. Dieser Effekt
findet auch beim Schmelzschweilen statt. Dabei wird die Bedeutung der
groflen Pulverpartikelgroe des Stahls deutlich, da somit der Kontaktwider-
stand reduziert wird. Der Durchmesser der gesinterten Proben reicht von 16
bis 20 mm und die Hohe von 6 bis 10 mm.

Cr C Mn A% Y Ta N

9,70 0,097 0,38 0,186 1,096 0,037 0,048

+0,01 +0,001 +0,005 =+0,002 =+0,004 =+0,001 0,002

(6] P S Ni Cu Si Co

0,023  <0,008 0,0073 0,0143 0,0067 0,023  0,0035

+0,003 +le-4 £le4 £le4 £5e4 +tle4

Tab. 5.4: Chemische Zusammensetzung in Gew.-% des verwendeten EU-
ROFER97-Pulvers [160].

Die Mikrostruktur, Oberflichenmorphologie, Porositdt und chemische Zu-
sammensetzung der Proben wurden durch optische und Rasterelektronen-
mikroskopie analysiert. Der lokale Elastizitdtsmodul als auch die Berko-
vich-Hirte wurden bei einer Eindringtiefe von einem Mikrometer gemes-
sen. Die Brinell-Harte wurde, wie in Kapitel 4.3 beschrieben, ermittelt. Die
Messwerte der Proben, die mit den genannten Analysemethoden bestimmt
worden sind, wurden stets mit Referenzwerten der reinen Vollmaterialien
(EUROFER97-Plattenmaterial und Wolfram-Stabmaterial) verglichen.
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100 pm +— 100 pm ——+
Abb. 5.16: Lichtmikroskopaufnahme des verwendeten

(a) EUROFERY7- bzw. (b) Wolfram-Pulvers.

Bei der Betrachtung der Mikrostruktur der polierten Oberfléche, wie in
Abb. 5.17 gezeigt, ist eine sehr geringe Porositdt (<2 %) an allen Proben
erkenntlich. Diese Porositidt wurde auch mithilfe der Archimedes-Methode
bestétigt [165]. Die sphérische Form der verwendeten EUROFER97-
Pulverpartikel ist in den Aufnahmen wiederzuerkennen. Einige der EU-
ROFER97-Partikel erfahren dennoch hohe plastische Verformungen wéh-
rend der Herstellung, was durch die nichtkreisformige Form ersichtlich
wird. Zum Vergleich sei dazu auf Abb. 5.16 hingewiesen, wo die urspriing-
lich durchgehend regelméfige sphirische Form zu erkennen ist.

Betrachtet man die reine gesinterte W-Probe, kann man sehen, dass die W-
Partikel gut miteinander verbunden sind und kein Kornwachstum aufgetre-
ten ist (siche Abb. 5.18 (a), Probe nur geschliffen, nicht poliert), da die
durchschnittliche Korngrofle von etwa 1-2 um der urspriinglichen Partikel-
grofe gleich ist. Das Kornwachstum wird durch die niedrige Sintertempera-
tur und deren schnellen An- und Abstieg sowie der sehr kurzen Sinterzeit
verhindert [98]. Allerdings sind in manchen Bereichen kleine Hohlrdume
mit einer GroBe kleiner als 200 nm entlang des Wolfram-Bereichs gestreut,
erkennbar bei einem anders gewdhltem Kontrast sowie einer metallographi-
schen Probenpriparation durch Polieren als schwarze Punkte in Abb. 5.18
(b). Die mikroskopischen Bilder der reinen EUROFER97-Probenoberfliche
weisen keine wahrnehmbare Oberflichenmorphologie auf, was auf eine
Mikrostruktur von guter Qualitét schlieen ldsst (Abb. 5.18 (c)).
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0%W 100%FeCr 20%W 80%FeCr 40%W 60%FeCr
60%W 40%FeCr 80%W 20%FeCr ~ 100%W 0%FeCr
(, Pad )
80!
N ot
100 pm —

Abb. 5.17: Lichtmikroskopaufnahmen der polierten Oberfliche der gesinterten
ungradierten Proben (Konzentrationsangaben in Vol.-%).

(a) 100%W 0%FeCr (b) 100%W 0%FeCr (c) 0%W 100%FeCr

v

a e = A " y

3 um — 2 pme— 10 pm +——

Abb. 5.18: REM-Aufnahmen, welche (a) Korngréfie und
(b) kleine Hohlriiume in der polierten Oberfliche der reinen Wolframprobe
zeigen. (¢) EUROFER97-Oberfliche ohne erkennbare Morphologie.

Die Wolfram-Partikel der Proben gemischter Zusammensetzung sind, abge-
sehen von Bereichen in der Ndhe der EUROFER97-Sphiren
(Abb. 5.19 (a)), ebenfalls gut miteinander verbunden. Die Ungebundenheit
kann auf einen nicht-isostatischen Druck oder auf eine verringerte elektri-
sche Leistungsdichte zuriickgefiihrt werden. Mikrorisse zwischen zwei
EUROFER97-Sphdren konnen manchmal bei Proben mit einer Wolfram-
Konzentration von mehr als 40 Vol.-% wahrgenommen werden, siche
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Abb. 5.19 (b, ¢). Wahrscheinlich entstehen diese aufgrund der thermisch
induzierten Beanspruchung beim Abkiihlen nach dem Sintern.

Neben der metallographischen Préparation kann auch ein simples Durch-
brechen der Probe zu weiteren Erkenntnissen beziiglich der Materialeigen-
schaften fithren. Gerade Bruchfldchen offenbaren die Schwachstellen neu
entwickelter Materialien. Hier in diesem Fall scheint die Schnittstelle zwi-
schen den Wolfram-Bereichen und den EUROFER97-Sphéren die kritische
Stelle im System zu sein, weswegen die Rissausbreitung vor allem entlang
dieser Schnittstellen stattfindet (siche Abb. 5.20). Die EUROFER97-
Sphéren bleiben dabei entlang der Bruchfliche der Komposite weitestge-
hend unbeschédigt. Des Weiteren ist ersichtlich, dass die Rissausbreitung
im Wolfram meist interkristalliner Art ist (typisch fiir dieses Material bei
Raumtemperatur), sodass die polygonale Form der Kérner gut sichtbar ist.

(a) 20%W 80%FeCr (b) 60%W 40%FeCr (c) 60%W 4O%FeC1
2 um . S5 um +— 2 pm —

Abb. 5.19: (a) zeigt unverbundene Wolframpulverpartikel nahe einer EU-
ROFERY97-Kugel. (b) und (c) zeigen Mikrorisse im Wolfram.
Bei diesen REM-Bildern weist Wolfram einen helleren und EUROFER97 einen

dunkleren Kontrast auf.

Wie zu Beginn von Kapitel 5 erwiéhnt, ist ein Anlassen bei 760 °C fiir
90 min nach dem Sintern erforderlich. Die Wirkung dieser Warmebehand-
lung sei durch einen Vergleich der Hartewerte im Folgenden aufgezeigt.
Die hohen Hirte-Werte (Abb. 5.21) der produzierten Materialien im Ver-
gleich zu den Referenz-Materialien ist eine Folge der geringen Korngrofe
und der hohen Versetzungsdichte. Abb. 5.21 ist ein Quartils-Plot, bei dem
jeder Datenpunkt die Quartile von 20 Einzelmessungen représentiert.
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100 pm p—
Abb. 5.20: Bruchfliche der getesteten Probe mit 20 Vol.-% Wolfram und
80 % EUROFERY7. Gezeigt werden zwei REM-Aufnahmen bei unterschiedli-
cher Vergroflerung, wobei Wolfram wiederum einen hellen und EUROFER97

einen dunklen Kontrast aufweisen.
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Abb. 5.21: Berkovich-Hiirte der EUROFER97- und Wolframbereiche der
gesinterten Proben vor und nach der Wirmebehandlung im Vergleich zu den

Referenzwerten.

Die Streuung der gemessenen Werte bzgl. EUROFER97 ist relativ gering
im Vergleich zu der Streuung der Wolfram-Datenpunkte. Dieser Umstand
resultiert aus der unbekannten Unterschicht eines jeden Indents. Wéhrend
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aufgrund der Kugelform der EUROFER97-Partikel das Volumen unter der
sichtbaren Oberflache mit groBer Gewissheit das erwartete Material ist, ist
dies nicht der Fall fiir Eindriicke in die Wolfram-Oberfldche, wo sich ein
EUROFER97-Teilchen direkt unter der Oberfliche befinden kann. Diesen
Sachverhalt muss man im Hinterkopf behalten, um die Messergebnisse
korrekt interpretieren zu koénnen. Mit Ausnahme der reinen Wolfram-Probe
ist der erhohte Hartegrad von EUROFER97 und Wolfram im Vergleich zu
den Referenz-Materialien unabhingig vom Mischungsverhiltnis. Die Wir-
mebehandlung stellt den urspriinglichen Hértegrad von EUROFER97 durch
Reduzierung der Versetzungsdichte und durch Spannungsrelaxation wieder
her. Fir Wolfram hat die Wérmebehandlung keinerlei Einfluss auf den
Hartewert. Ebenso sind die gemessenen E-Moduln vor und nach der Wir-
mebehandlung bei allen Proben konstant, sowohl fir die EUROFER97-
Bereiche als auch fiir die Wolfram-Bereiche. Unter Beriicksichtigung der
Messungenauigkeit entsprechen die gemessenen Werte denen der her-
kommlichen Bulk-Materialien.

Die Ergebnisse der Makroindentation spiegeln mechanische Eigenschaften
auf einer Skala von wenigen Millimetern wieder, sodass lokale Einfliisse
der bis zu 150 um grolen EUROFER97-Teilchen gemittelt werden. Ebenso
wie die Berkovich-Harte, ist die Brinell-Héarte der Proben im Ausgangszu-
stand erhoht, verglichen mit dem Niveau der Referenz-Materialien, siche
Abb. 5.22. Abgesehen von der reinen Wolfram-Probe, kann eine proportio-
nale Erhohung der Hirte bei zunehmender Wolfram-Konzentration beo-
bachtet werden - sowohl vor als auch nach einer Warmebehandlung. Jeder
Datenpunkt in Abb. 5.22 stellt die Quartile von 10 Indents dar.

Wihrend die Eindriicke im Wolfram- als auch im EUROFER97-Referenz-
Material keine Risse zeigen, haben die gesinterten Proben ein paar Risse
rund um den Eindruck. Nach der Warmebehandlung verschwinden diese
zwar bei den gesinterten reinen EUROFER97-Proben, bleiben aber in den
gesinterten Wolfram-Proben bestehen. Es konnte ein leichter Aufwurf in
beiden Referenz-Materialien verzeichnet werden, jedoch nicht bei den ge-
sinterten Proben.
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Abb. 5.22: Brinell-Hiirte der Referenzmaterialien und der gesinterten ungra-

dierten Proben vor und nach der Wirmebehandlung bei 760 °C fiir 90 min.

EUROFER97 (Referenzmaterial ) EUROFER97 (gesintert, unbehandelt) EUROFER97 (760 °C, 90 min)

Wolfram (Referenzmaterial)

100 um +—
Abb. 5.23: Brinell-Hiirte der Referenzmaterialien und der gesinterten Proben

vor und nach der Wirmebehandlung bei 760 °C fiir 90 min.
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Im Folgenden sind die Ergebnisse von Zugversuchen der gesinterten Mate-
rialien beschrieben. Fiir die Durchfiihrung wurde ein Teil der ungradierten
gesinterten Proben in 1 mm dicke Scheiben mittels Drahterodieren zuge-
schnitten und anschlieend wie in Anhang I dargestellt zu Flachzugproben
weiterverarbeitet. Der Versuchsablauf geschah wie in Kapitel 4.11.2 erldu-
tert und die Bestimmung der Zugfestigkeit wurde wie in Anhang J be-
schrieben durchgefiihrt. Das in Abb. 5.24 gezeigte Ergebnis stellt sowohl
eine untere als auch eine obere Grenze fiir die Zugfestigkeiten der gepriiften
Zugproben dar. Die untere Grenze ergibt sich durch Division der Zugkraft
durch die Querschnittsfliche. Aufgrund der unvermeidbaren Biegemomente
im hier verwendeten Versuchsaufbau stellt dieser Berechnungsweg ledig-
lich eine untere Grenze dar. Die obere Grenze ergibt sich durch Multiplika-
tion angenommener Elastizitdtsmoduln mit der (anhand des Kamerabildes
ermittelten) Dehnung der &duleren Kante. Die Werte der angenommenen E-
Moduln sind entsprechend des jeweiligen Wolfram/EUROFER97-
Mischungsverhiltnisses linear interpoliert. GemdB den Uberlegungen in
Kapitel 2.1 fiihrt eine lineare Interpolation zu leicht iiberschétzten Werten.
Folglich sind die somit berechneten Zugfestigkeiten ebenfalls oberhalb der
realen Zugfestigkeiten angesiedelt. Die Exemplare mit lediglich einem
Wolframgehalt von 20 Vol.-% wiesen Verfestigung auf, so dass der lineare
Zusammenhang zwischen Spannung und Dehnung zur Berechnung der
oberen Grenze flir die Zugfestigkeit nicht mehr gegeben ist. Alle restlichen
Proben mit hoherem Wolframgehalt verhielten sich bis zum Bruch, sofern
erkennbar, rein elastisch. Dieser Umstand mag an die Tatsache, dass Wolf-
ram die Matrixphase in diesen Verbundwerkstoffen ist, gekoppelt sein. Die
ermittelten Zugfestigkeiten sind im Vergleich zu den in den FEM-
Simulationen getroffenen Annahmen deutlich geringer, was bei einem elas-
tisch- idealplastischem Modell zwar prinzipiell von Vorteil ist, da so Span-
nungen durch plastische Verformung besser abgebaut werden konnen. Doch
zeigte sich, wie beschrieben, dass der Stahl in den Sinterwerkstoffen im zu
geringen Mafle, wenn iiberhaupt, zur Erhhung der Duktilitat beitrégt.
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Abb. 5.24: Zugfestigkeiten der gesinterten Proben

vor und nach der Wirmebehandlung bei 760 °C fiir 90 min.

Bereits bei Temperaturen oberhalb von 700 °C kdnnen sich geringe Mengen
an Fe,W-Kristalliten entlang der Kontaktflichen zwischen Eisen und Wolf-
ram laut Literatur bilden [120][88]. Beziiglich der hier angewandten Wir-
mebehandlungstemperatur von 760 °C, konnte dies hier der Fall sein. Aller-
dings ergaben weder die REM- noch Nanoindentation-Analysen Hinweise
auf das vorhanden sein dieser intermetallischen Phase. Dieser Umstand ist
sicherlich durch die sehr kurze Sinterzeit von nur 60 s bedingt. Warmebe-
handlungen bei unterschiedlichen Temperaturen fiir 1 Stunde ergaben je-
doch neue Einsichten iiber die thermische Stabilitdt der gesinterten Wolf-
ram/EUROFER97-Komposite. Fiir alle getesteten Temperaturen waren mit
dem REM keine Risse in den EUROFER97-Bereichen sichtbar (Abb. 5.25).
Die Wolfram-Regionen enthalten bereits direkt nach der Produktion Mikro-
risse. Es bilden sich jedoch keine neuen Risse bis zu 800 °C, solange der
Wolfram-Volumenanteil kleiner als 80 Vol.-% ist. Bei 900 °C entstehen
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rund um die EUROFER97-Kugeln kurze Mikrorisse, die bei hdheren Tem-
peraturen grofer werden. Delamination zwischen den beiden Materialien
geschieht, wenn die Wiarmebehandlungstemperatur gleich oder hoéher als
1000 °C ist. Die intermetallische Phase Fe,W tritt bei temperierten Proben
ab 900 °C auf. Es kann somit wie fiir die plasmagespritzten Schichten auch
fir die gesinterten Wolfram/EUROFER97-Komposite gefolgert werden,
dass die Temperatur nicht mehr als 800 °C betragen sollte.

— ‘. o .
900 °C 60 min__ . 1000 °C 60 min
o8
9 | 1 DFE

Abb. 5.25: Einfluss von einstiindigen Wirmebehandlungen im Bereich von
800 °C bis 1100 °C - Volumenanteile sind 60 % W und 40 % EUROFERY97.

unbehandelt 760 °C 90 min 800 °C 60 min

1100 °C 60 min

20 pm —

Die Proben der ersten Charge mit gradiertem Verlauf konnten zwar basie-
rend auf den Erkenntnissen der Vorversuche prinzipiell hergestellt werden,
wiesen jedoch zwei Méngel auf. Konkret sind dies zum einen Makrorisse,
die parallel zur Gradierungsrichtung sowohl im reinen Wolfram- als auch
im reinen EUROFER97-Bereich verlaufen (Abb. 5.26).

Zum anderen fiihrte eine geringfiigige Anderung der Prozessparameter zur
Erzeugung der intermetallischen Fe,W-Phase an EUROFER97/Wolfram-
Grenzflichen. Samtliche EUROFER97-Pulverpartikel sind deshalb von
einer ca. 3 um dicken Hiille umgeben (Abb. 5.27).
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500 pm p———H
Abb. 5.26: Gradierte gesinterte Probe der 1. Charge:
Mit dem OM abgelichteter Querschliff (Wolfram oben, EUROFER97 unten).

(a) =
1%W 89%Fe 10%Cr

7%W  84%Fe 9%Cr

36%W 56%Fe 8%C r]

‘\[ 88%W 10%Fe 2%C r]
-

25 pmp——— 2 um——+

Abb. 5.27: Gradierte gesinterte Probe der 1. Charge: (a) Von Fe,-W-Phase
umschlossene EUROFER97-Sphiiren. (b) Vergrofierung mit EDX-Messwerte in

At.-% an verschiedenen Stellen.

Die Ausbreitungsrichtung der Risse in den reinen Wolfram- bzw. EU-
ROFER97-Bereichen (siche Abb. 5.26) zeigt von der Probenoberfliche in
Richtung gradiertem Ubergang. Dies lidsst vermuten, dass ein Temperatur-
gradient, welcher beim Abkiihlen nach dem Sintervorgang vorlag, zur Riss-
initiierung an der Probenoberfliche mit anschliefender Rissausbreitung ins
Probeninnere fiihrte. Grundlage fiir diese ausgeprigte Rissausbreitung ist
jedoch ein sprodes Materialverhalten, welches offensichtlich nicht nur fiir
das gesinterte Wolfram, sondern auch fiir das gesinterte EUROFER97 vor-
liegt. Zwar ermdglicht eine Wéarmebehandlung die Rekuperation der Dukti-
litat, jedoch kann das Material bereits gebildete Risse dadurch nicht aushei-
len.
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Beide Nachteile der 1. Charge mit gradiertem Ubergang konnten durch
Weglassen der reinen Wolfram/EUROFER97-Bereiche bzw. durch Ver-
wenden der urspriinglichen Prozessparameter ausgemerzt werden (siche
Abb. 5.28).

200 pun — 20 pm —

Abb. 5.28: Gradierte gesinterte Probe der 2. Charge.

5.4 Explosivverdichten

In Kooperation mit der Firma Bernhard Rieger, Tauberbischofsheim, wur-
den Vorversuche durchgefiihrt, um das Potential der in- und direkten
sprengtechnischen Pulverkompaktierung auszuloten. Wéhrend die Versuche
bei kalten Wintertemperaturen (< 0 °C) bzw. indirekter Kompaktierung
erfolglos blieben, da sich kein monolithisches Material erzeugen lief3, konn-
te bei warmen sommerlichen Temperaturen (> 28 °C) ein Teilerfolg ver-
bucht werden. Anders als in den anderen Vorversuchen wurde dabei ein
Sprengstoff mit hoher Energie- bzw. Leistungsabgabe verwendet, der ca.
eine Kompaktierungsgeschwindigkeit von 7,5 km/s erreicht. Der dabei
verwendete rotationssymmetrische Versuchsaufbau ist in Abb. 5.29 skiz-
ziert. Die genauen Maf3e des Pulveraufnahme-Containers sowie eine Photo-
graphie sind in Anhang L einzusehen. Gesiebtes EUROFER97-Pulver
(d>57 pm) mit der chem. Zusammensetzung wie in Tab. 5.3 angegeben
wurde zusammen mit Wolframpulver des Typs Amperit® 140.067 des
Lieferanten H. C. Starck (Partikelgrole 9-13 pm, Massenanteile von Fe, O,
N und C betragen weniger als 0,1 %.) im Pulveraufnahme-Container bei
400 MPa unter Normaldruck und Raumtemperatur vorkompaktiert. In die-
sem Zustand wies das EUROFER97-Pulver eine theoretische Dichte von
70 % und das Wolframpulver eine von 66 % auf. Ermittelt wurden die theo-
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retischen Dichten durch Wiegen des eingefiillten Pulvers und Ausmessen
der Verschiebung des oberen Stopfens.

o

~
o3}
—
£
(=}
=
>
w

Abb. 5.29: Versuchsaufbau Explosivverdichten bei RT.

Abb. 5.30 zeigt die Bruchstiicke des halbierten Pulveraufnahme-Containers
nach der Sprengung. Der obere Bereich, in welchem sich das EUROFER97-
Pulver befand, beherbergt kompaktiertes Material, wiahrend das Wolfram-
pulver entweder bereits wihrend der Sprengung oder beim Halbieren mit-
tels Drahterodieren entwichen ist. Eine Kompaktierung des Wolframpulvers
fand folglich nicht statt. Die gewaltige Detonationsenergie fiihrte im unteren
Teil sogar zum Bersten der Stahlummantelung.

Der anfingliche AuBlendurchmesser der Stahlummantelung von 30 mm hat
sich im EUROFER97-Bereich auf 27,4 mm und der Innendurchmesser von
22 mm auf 18,7 mm verringert. Die Wandstérke nahm jedoch in Folge der
Querkontraktion und Volumenerhaltung von 4 mm auf 4,35 mm zu. Der
Durchmesser des kompaktierten EUROFER97-Zylinders betrdgt 16 mm.
Bei der ndheren Betrachtung des verdichteten EUROFER97 in Abb. 5.31
(a) fallt ein schmaler Hohlraum entlang der Symmetrieachse auf, der sich
sogar bis durch den unteren Stopfen in Abb. 5.31 (b) ausdehnt.
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Abb. 5.30: Von links nach rechts: Oberer Stopfen, Stahlummantelung mit
verdichtetem EUROFERY7, Bruchstiicke der Stahlummantelung, unterer
Stopfen.

(a) (b)

Abb. 5.31: (a) Mittels Drahterodieren zugeschnittene Teilstiicke der Stahlum-

mantelung mit kompaktiertem Material. Das mittlere Teilstiick wurde zur

metallographischen Untersuchung poliert. (b) Unterer Stopfen auf der Wolf-

ramseite mit axialem Hohlraum.

Gerade dieser Hohlraum ist jedoch nun von besonderem Interesse, da die-
ser, wie in Abb. 5.32 zu sehen, sowohl Wolfram als EUROFER97 enthilt.
Zwar ist dieser Bereich sehr inhomogen und mit vielen kleineren Hohlrdu-
men versehen, gibt aber Hinweise darauf, dass die Verdichtung von Wolf-
rampulver in einer EUROFER97-Matrix sprengtechnisch bei Raumtempera-



5 - Experimentelle Ergebnisse 167

tur machbar ist. Abb. 5.33 umfasst REM-Aufnahmen von sechs verschiede-
nen Stellen, bei denen eine Mischungsverhdltnisspannweite von 0 bis
60 Vol.-% Wolfram erkennbar ist. Wider Erwarten bildete sich jedoch an
den Grenzfldchen zwischen W und EUROFER97 bereits die intermetalli-
sche Phase Fe,W aus. Eine naheliegende Erkldrung hierfiir ist weniger die
Bildung der intermetallischen Phase wihrend der Detonation, sondern viel-
mehr der Temperatureinfluss beim Abkiihlvorgang nach der Sprengung.
Ahnliche Ergebnisse konnten mit einer W - 7 Gew.-% Ni — 3 % Fe - Legie-
rung und einem Sprengstoff geringerer Detonationsgeschwindigkeit
(3,6 km/s), jedoch durch Vorheizen auf 400 °C, erzielt werden [166]. Die
Matrixphase mit dunklem Kontrast in Abb. 5.34, in der sich Wolframparti-
kel mit hellem Kontrast befinden, hat ein Konzentrationsverhiltnis von
24 Gew.-% W - 22 % Fe - 54 % Ni.

600 ym ——
Abb. 5.32: Rastermikroskop-Aufnahme polierten Oberfliche
des explosivverdichteten Wolfram/EUROFER97-Bereichs.
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(c) 32%W 68%FeCr

&

(a) 0%W 100%FeCr (b) 17%W 83%FeCr
»

Abb. 5.33: REM-Aufnahmen aus Bereichen mit a) hohem EUROFER97- bzw.
f) hohen Wolfram-Anteilen.

20 pm ——

Abb. 5.34: REM-Aufnahme einer explosivverdichteten Wolfram-Nickel-Eisen-
Legierung [166].

Wie eingangs beschrieben, handelt es sich bei den dargestellten Ergebnissen
nur um Vorversuche. Ein dediziertes Vorgehen bestiinde aus dem Ermitteln
von idealen Prozessparametern bzgl. PulverpartikelgroBe, Verhiltnis von
Pulver- zu Sprengstoffmasse, Detonationsgeschwindigkeit des Sprengstof-
fes und Vorheiztemperatur. Des Weiteren ist das Vorverdichten des Pul-



5 - Experimentelle Ergebnisse 169

vermaterials vorzugsweise in Vakuum durchzufiihren, um Oxide bzw. Luf-
teinschliisse zu vermeiden. Inwiefern sich ein hoherer Druck als 400 MPa
beim Vorkompaktieren positiv auf das Resultat auswirkt gilt es ebenfalls zu
kldren. Nicht zuletzt stellt die Wahl der Ausgangspulver noch eine weitere
Stellschraube dar.

5.5 DiffusionsschweiRen

Mit den in den Kapiteln 5.1, 5.2 und 5.3 beschriebenen Herstellungsverfah-
ren ist es nach derzeitigem Entwicklungsstand moglich WL10-Vollmaterial
zu Dbeschichten bzw. freistehende gradierte Wolfram/EUROFER97-
Schichten zu erzeugen. Beide Optionen erfordern dennoch zumindest das
Fiigen mit EUROFER97 und ggf. zusétzlich das Fiigen mit WL10.

Eine naheliegende Losung fiir die Verbindung mit EUROFER97 ist Diffu-
sionsschweiflen, was bereits hinreichend erforscht ist. Allerdings ist eine
SchweiBung bei 1050 °C [74] in diesem Falle nicht anwendbar, da lediglich
eine Temperatur unterhalb von 800 °C bei Wolfram/EUROFER97-
Kompositen verwendet werden sollte (siche Kapitel 5.2 und 5.3). Aus die-
sem Grund wurde ein neuer Parametersatz (Temperatur, Druck, Dauer)
ermittelt, der eine ausreichend niedrige Temperatur, aber eine hinreichend
groBBe Kriechverformung des EUROFER97-Koérpers bewirkt. Als praktika-
bel erwies sich ein Parametersatz mit einer Temperatur von 800 °C, einem
Druck von 60 MPa und einer Dauer von 2 h. Die Druckkraft wird aufge-
bracht, sobald die Schweiitemperatur erreicht worden ist. Die elektrischen
Heizelemente werden eingeschaltet sobald der notwendige Vakuumdruck
von 6-10” mBar vorliegt. Die zu schweifienden Flichen sind stets wie im
Kapitel 4.14.1 beschrieben geschliffen und poliert und anschlieBend wie in
Kapitel 4.14.3 beschrieben im Ultraschallbad gereinigt worden.

Das Fiigen von Wolframbauteilen ist im Vergleich zum Fiigen von Stahl
ungleich schwieriger. Der Hersteller Plansee schldgt hierfir Wolfram-
Inertgasschweiflen (WIG) oder Elektronenstrahlschweiflen vor [31]. Jedoch
sind beide Verfahren aufgrund der zu groflen Hitze der Warmeeinflusszone
auszuschlieen, da eine zu starke Schiadigung der gradierten Schicht zu
erwarten ist. Alternativ besteht die Moglichkeit Zwischenschichten einzu-
setzen. Dafiir stehen verschieden Lotmaterialien zur Verfiigung, die erfolg-
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reich beim Filigen von Wolframbauteilen benutzt werden. lhre jeweiligen
Vor- und Nachteile werden nun im folgenden Absatz diskutiert.

Bei Belastungstests der heliumgekiihlten Divertorkomponente wurde die
Dachplatte aus reinem Wolfram mit dem Fingerhut aus WL10 testweise mit
einem Nickel-basierten Lot (STEMET 1311®) bei 1050 °C sowie mit einer
CuNi44-Legierung bei 1300 °C verbunden [167]. Im gleichen Testlauf
wurde der EUROFER97- mit dem WL10-Teil des Fingerhuts mithilfe eines
Kupferrings und einem Kobalt-basiertem (71 KHCP) Lotmaterial bei
1050 °C verbunden [167]. Alle drei Lotmittel erfordern jedoch Temperatu-
ren weit iber der Bildungstemperatur der Fe,W-Phase und kommen somit
nicht in Frage. Zwar wiirde reines Kupfer keine intermetallischen Phasen
und kein Mischkristall mit Wolfram bilden, ist jedoch mit einem therm.
Ausdehnungskoeffizienten von 16,5-10° K™ in Bezug auf die Idee einer
gradierten Verbindung &uflerst unpassend. Dariiber hinaus wird Kupfer
ebenfalls bei einer hierfiir zu hohen Temperatur von 1085 °C verlétet [168].
Die Wahl fiel letztlich auf Vanadium, welches sich sowohl mit EU-
ROFER97 als auch mit Wolfram bereits bei einer Temperatur von 700 °C
diffusionsschweiflen ldsst [169]. Dies ermdglicht zudem die Nutzung eines
gemeinsamen Parametersatz fiir alle notwendigen Fiigungen (EUROFER97
<> grad. Schicht «<» Vanadium <> WL10). Zwar hétte Niob (a,,=7,1- 10°K
' [170]) einen zu Wolfram passenderen thermischen Ausdehnungskoeffi-
zienten im Vergleich zu Vanadium (ay, = 8,35-10° K' [171]), erfordert aber
wegen des verminderten Diffusionsvermogens eine Diffusionsschweif3-
Temperatur von 1050 °C [172].

Prinzipiell gelingt sogar die direkte Diffusionsschweilung von EU-
ROFER97 mit Wolfram ohne Zwischenschicht bei 1050 °C [73]. Diese
SchweiBtemperatur vollzieht die Austenitisierung von EUROFER97, sodass
anschlieBende Wirmebehandlungen zwingend erforderlich sind. Hierbei
versagt die Schweilung jedoch entlang der Naht.

5.5.1 Fiigen von EUROFER97 mit EUROFER97

Wie eingangs beschrieben, wurde untersucht von welcher Qualitit eine
Diffusionsschweiflung bei 800 °C von EUROFER97 mit selbigem Material
ist. Dafiir wurden zwei EUROFER97-Zylinder (Charge 993402) mit einem
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Durchmesser von 18 mm bei 800 °C und 60 MPa fiir zwei Stunden im Va-
kuumofen miteinander verschweifit. Ein angefertigter Querschliff wies
darauf dahin, dass beide Ko&rper komplett entlang der Beriihrungsfliche
miteinander verbunden waren. Eine Schweilnaht war weder mit dem opti-
schen Mikroskop noch mit dem REM zu erkennen. Drei Kerbschlagbiege-
proben gemif Kapitel 4.10 sowie zwei Rundzugproben gemifl Kapitel
4.11.1 wurden mittels Drahterodieren und Drehen angefertigt.

Die ermittelte Zugfestigkeit von 506 MPa bei RT kommt dem fiir die FEM-
Simulationen angenommenen theoretischen Wert von 545,57 MPa
(Tab. 2.3) sehr nahe, liegt jedoch deutlich unterhalb der Zugfestigkeit von
EUROFER97 (Charge 993402), die in [34] mit 663 MPa bestimmt worden
ist. Leider kann nicht rekonstruiert werden, ob der Bruch auf Hohe der
Schweifinaht geschah oder nicht, sodass offen bleibt, worauf die verringerte
Zugfestigkeit zuriickzufiihren ist. Ursache kann die Schweiinaht sein, aber
auch die Materialschddigung durch Kriechen (ca. 20-30 %) beim Diffusi-
onsschweiflen. Die Bruchdehnung betrug 35 % bei einer Extensometer-
Ausgangslinge von 7 mm.

Wird der Kerbschlagbiegeversuch bei 550 °C durchgefiihrt, so ist eine
Kerbschlagzdhigkeit von 90,5 J/cm? festzustellen. Dies entspricht dem Ni-
veau von EUROFER97, welches bei 1010 °C diffusionsgeschweilit wurde
[74]. Problematisch hingegen zeigt sich die Kerbschlagzahigkeit bei RT, die
fiir die beiden getesteten Proben 1,7 bzw. 24,9 J/cm? betrug. Der Referenz-
wert flir EUROFER97 (Charge 993402) in [34] ist mit 106 J/cm? bzw. fiir
bei 1010 °C geschweifites EUROFER97 in [74] mit {iber 90 J/cm? angege-
ben. Eine Charakterisierung der Bruchfliche der hier getesteten Proben
deutet klar auf einen Sprodbruch entlang der Schweifflache hin.



172 5 - Experimentelle Ergebnisse

3mm b— 500 pmpb——-
Abb. 5.35: Lichtmikroskopische Aufnahme der Bruchfléichen
der bei RT getesteten (a) KLST-Probe und (b) Zugprobe.

5.5.2 Fiigen von Wolfram mit Wolfram

Hauptproblem beim Diffusionsschweilen zweier Wolfram-Zylinder mithil-
fe einer Vanadium-Zwischenschicht ist der Mangel einer gleichméifBigen
Druckkraftverteilung entlang der Schweiloberflichen. Verursacht wird
dieser Mangel durch ein vernachlassigbares Kriechverhalten von Wolfram
bei der verwendeten Temperatur in Kombination mit einer gewissen Wol-
bung der Oberfliche nach dem Polieren. Die Folge sind Hohlrdume und
unverbundene Teilflichen. Die Wodlbung beim Polieren auf Drehtellern
ergibt sich aus Fehlertoleranzen des Drehtellers, dessen Rotationsachse
nicht exakt senkrecht zur Tellerflache ist, und aus der minimal wechselnden
Orientierung des Drehtellers zur Probe wéhrend des Poliervorgangs. Des
Weiteren kann der Drehteller selbst uneben sein. Um dem entgegenzuwir-
ken, wurden einige Probenoberflichen von einer externen Firma, Worner
Technische Keramik in Oberrot, bearbeitet. Dies geschah dort mit einer
Flachschleifmaschine, die mit einer Diamantschleifscheibe mit 25 um Kor-
nung bestiickt war. Eine Messung mit dem Oberfldchenprofilometer (siche
Kapitel 4.12) ergab, dass somit die Wolbung um nahezu zwei Groflenord-
nungen verringert werden konnte (Abb. 5.36).
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Abb. 5.36: Oberflichen-Kriimmung bzw. -Rauheit

der Vanadium und Wolframzylinder.

Die Rauheit der Vanadium-Scheiben ist jedoch im Vergleich zum Wolfram
erheblich groBer. Deshalb wurde noch eine dritte Variante, nimlich Vana-
dium-Folien mit einer Dicke von 20 pm, einem Durchmesser von 15 mm
und einer sehr kleinen Dicke-Toleranz von lediglich £2 % des Herstellers
Goodfellow, ausprobiert und mit den anderen beiden verglichen. Diffusi-
onsgeschweilit wurden jeweils zwei Wolframzylinder mit einem Durchmes-
ser von 18 mm bei 800 °C, 60 MPa fiir 2 h. Bevor die Proben mittels Draht-
erodieren fiir metallographische Untersuchungen zerteilt wurden, lieferte
jeweils eine vorgeschaltete Ultraschalluntersuchung bereits sehr gute Hin-
weise auf die Qualitdt der Schweiinéhte. Abb. 5.37 stellt die Ergebnisse der
drei Varianten gegeniiber. Wéhrend die mit dem Drehteller polierten Wolf-
ramzylinder lediglich mittig verbunden waren, war die gefiigte Fliche mit
den extern geschliffenen Zylindern erheblich gréfer. Die vollstindige Fii-
gung der gesamten Zylinderstirnflichen geschah jedoch erst in der dritten
Variante mit den Vanadium-Folien, wobei selbst in diesem Fall die Ultra-
schallanalyse eine geringe Inhomogenitat pladiert.



174 5 - Experimentelle Ergebnisse

(a) Ultraschallanalyse (b) Schnittzeichnung

1 mm dicke mit Drehteller polierte Vanadium-Scheibe Farbskala zu (a)
% AMP d8

keine Messung
vorhanden

1 mm dicke extern geschliffene Vanadium-Scheibe - -
M 21 J'm2 <1 [

(k1] [2] [k3

starkes Echo
Spalt zu vermuten

schwaches Echo
gute Verbindung

Legende zu (b)

Vanadium- SchweiBnaht ok
Folie kleiner Spalt
=== gar nicht verbunden

z Zugprobe
K Kerbschlagprobe
M Metallograph. Probe

Abb. 5.37: Diffusionsschweiflungen W-V-W (800 °C, 2 h, 60 MPa):
(a) Intensitiiten der an einer der beiden V/W-Schweilinéihte reflektieren
Ultraschallsignale, (b) Skizze der Schnittfléichen deren Qualitéit farblich

aufgeschliisselt ist.

Kerbschlagbiege-Proben der Form KLST (siehe Kapitel 4.10) konnten le-
diglich fiir die Varianten mit extern geschliffenen Flachen gefertigt werden.
Die Kerbschlagzédhigkeit bei 550 °C wurde mit 3,4 J/cm? bzw. mit 1,3 J/cm?
ermittelt. Der Referenzwert fiir Wolfram bei dieser Temperatur liegt bei 6,7
J/em? [172]. Die Zugfestigkeit wurde fiir die drehtellerpolierte mit 369 MPa
und fiir die extern geschliffene Variante mit 200 MPa bestimmt. Ungeklart
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ist allerdings, ob die Ursache in der Rauheit liegt oder ob es sich lediglich
um eine statistische Streuung der Messwerte handelt. Denkbar ist auch, dass
sich der unbeabsichtigt hdhere Schweilldruck (die gleiche Kraft verteilt sich
mittig auf eine kleinere Fldche) positiv auswirkt. Alle Bruchfldchen waren
entlang einer der beiden Wolfram/Vanadium-Schweifindhte. Bereits mit
bloBem Auge, besser noch mit dem Lichtmikroskop, ldsst sich eine glatte
Bruchfldche erkennen (Abb. 5.38).

500 pmb— 3mm b—

500 pm pb———- Smm ——

Abb. 5.38: LM-Aufnahme der bei 800 °C diffusionsgeschweifiten Wolframzy-

nder-Bruchflichen: (a) Zugprobe (Fléichen mit Drehteller poliert, 1 mm dicke
’anadium-Platte), (b) KLST- sowie (c) Zugprobe (Flichen extern geschliffen, 1
nm dicke Vanadium-Platte) und (d) beim Drehen zerbrochene Zugprobe (Fla-

chen extern geschliffen, Vanadium-Folie).

Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass die Diffusionsschweilung von
Wolfram mit Wolfram mithilfe einer Vanadium-Zwischenschicht prinzipiell
moglich ist, jedoch betridchtliche Prizision bzgl. der Planparallelitit der
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Oberflachen erfordert. Auch zeigte sich, dass die Vanadiumschicht mit
einer Dicke von 20 um zu einem fragilen Ergebnis fiihrt.

5.5.3 Fiigen von Wolfram mit EUROFER97 mittels gradierter
Zwischenschichten

Mit dem eingangs genannten Parametersatz (800 °C, 60 MPa und 2 h) wur-
den DiffusionsschweiBexperimente mit gradierten Schichten zum Fiigen
von EUROFER97- mit Wolfram-Zylindern durchgefiihrt. Je nach Notwen-
digkeit wurde die wolframseitige Fiigung mithilfe einer zusitzlichen Vana-
dium-Zwischenschicht realisiert. Die Ergebnisse der in Abb. 5.39 gezeigten
Proben werden in den folgenden drei Abschnitten beschrieben. Dabei wurde
der Durchmesser der gefligten Zylinder zunédchst auf 12 mm durch Draht-
erodieren/Drehen reduziert und in einem zweiten Bearbeitungsschritt zu
Rohren mit 1 mm Wandstirke zugeschnitten. Die Rohrgeometrie entspricht
im Wesentlichen der angestrebten Endgeometrie des Fingerhuts, beinhaltet
also die relevanten Belastungen fiir die Wolfram/EUROFER97-
Verbindung. Ziel ist es, bei den abschlieBenden Thermozyklierversuchen
die realen Belastungen der Divertorkomponente moglichst genau nachzu-
ahmen. Das Rohrinnere diente jeweils zur Anfertigung von Querschliffen.
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Abb. 5.39: Gedrehte/drahterodierte Rohre mit 1 mm Wandstéirke und 12 mm

Auflendurchmesser aus den bei 800 °C diffusionsgeschweifiten Proben - von

links nach rechts:
WL10 - ungradierte Magnetron-gesputterte Schicht (7 pm) - EUROFERY7,
WL10 - gradierte Magnetron-gesputterte Schicht (15 pm) - EUROFER?97,
WL10 - Vanadiumfolie (20 pm) - gradierte VPS-Schicht (1 mm) - EU-
ROFERY97, WL10 - Vanadiumscheibe (1 mm) - gradierte VPS-Schicht (1 mm)
EUROFERY97, W - Vanadiumfolie (20 pm) - gradierte RSUHP-Schicht - EU-
ROFERY97, W - Vanadiumscheibe (1 mm) - gradierte RSUHP-Schicht - EU-
ROFERY97, WL10 - EUROFERY97, WL10 - Vanadiumscheibe (1 mm) - EU-
ROFERY7.

5.5.3.1 Ergebnisse bzgl. der gesputterten Schichten

Die auf WL10 gesputterten Schichten wurden mit EUROFER97-Zylindern
verschweilit. Abb. 5.40 zeigt Querschliffe der SchweiBndhte mit der ungra-
dierten Schicht (40 At.-% Wolframgehalt) und der vierstufig gradierten
Schicht. Wahrend die ungradierte Schicht vermehrt Risse aufweist, sowohl
senkrecht als auch waagrecht zur Substratoberfldche, sind im Fall der gra-
dierten Schicht nur sehr selten senkrechte Risse zu erkennen. Zur weiteren
Charakterisierung wurden der Elastizititsmodul und die Berkovich-Hérte
vertikal zur Schweilnaht gemessen (Abb. 5.42). Die Nanoindentation der
geschweilten Sputterschicht spiegelt tendenziell die Ergebnisse der Analy-
sen der einzelnen ungradierten Schichten (sieche Abb. 5.5) wieder. Eine
Differenzierung der einzelnen Lagen der gradierten Zwischenschicht ist
jedoch, selbst bei der gewdhlten geringen Eindringtiefe von 200 pm, nicht
moglich.
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EUROFER97

5 pum —-
Abb. 5.40: Schliffbild der Diffusionsschweiflung von EUROFER97
mit einer (a) ungradierten (40 At.-% W) und (b) vierstufig gradierten Magnet-
ron-gesputterten Schicht.
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Abstand zur Substratoberfliche in pm
Abb. 5.41: Mittels AES-Analyse ermitteltet chem. Konzentration der Elemente

der diffusionsgeschweiliten vierstufig gradierten gesputterten Schicht (vor und

nach der Schweillung).
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Abb. 5.42: (a) Elastizititsmodul und (b) Berkovich-Hirte der diffusionsge-
schweiliten vierstufig gradierten gesputterten Schicht mit EUROFER97.

Eine wesentliche Verdanderung der chemischen Zusammensetzung der Ele-

mente in den Schichten durch Diffusionsprozesse beim Schweiflen konnte
anhand der AES-Analyse (Abb. 5.41) nicht festgestellt werden. Ein Vorteil
der AES- gegeniiber der EDX-Analyse ist es, zusétzlich leichte Elemente
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(O, Ar, C, usw.) detektieren zu konnen. In diesem Fall, war die prizise
Bestimmung der Argon-Konzentration jedoch nicht méglich, da die Auger-
elektronen von Wolfram und Argon nahezu deckungsgleiche Energien auf-
weisen. Mit Gewissheit ausschlieBen lésst sich jedoch eine erhohte Sauer-
stoff- bzw. Kohlenstoff-Konzentration infolge einer entsprechenden Pha-
senbildung.

5.5.3.2  Ergebnisse bzgl. der plasmagespritzten Schichten

Von hoher Giite erweisen sich die diffusionsgeschweiflten thermisch ge-
spritzten Schichten bei der REM-Analyse. Dabei offenbarten sowohl die
Variante mit einer 1 mm dicken Vanadiumscheibe (Abb. 5.43) als auch mit
einer 20 pm diinnen Vanadiumfolie (Abb. 5.44) keinerlei Rissbildung. Zur
Préparierung der Diffusionsschweifung bei 800 °C wurden die zu fiigenden
Oberfliachen, wie in Kapitel 4.14.1 beschrieben, mit dem Drehteller poliert.

pr . -
Vanadium =

-

[ vps-schicht

¥

EUROFER97

200 pm —— 20 pm —
Abb. 5.43: REM-Aufnahme einer diffusionsgeschweifiten VPS-Schicht
zu Wolfram, Vanadium und EUROFER97.
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Abb. 5.44: Querschliff einer diffusionsgeschweifiten VPS-Schicht

zu Wolfram und EUROFER97 mithilfe einer 20 pm diinnen Vanadium-Folie.

—

5.5.3.3  Ergebnisse bzgl. der gesinterten Schichten

Drei Varianten mit gradierten Proben, die mit dem RSUHP-Verfahren her-
gestellt wurden, sind in Diffusionsschweiflexperimenten mit Wolfram- bzw.
EUROFER97-Zylindern (9=15 mm) getestet worden. Zwei Varianten ba-
sieren auf je einer 1 mm dicken Vanadiumscheibe und eine auf einer
20 Mikrometer dicken Vanadiumfolie, die zur wolframseitigen Verbindung
erforderlich sind. Alle drei Varianten versagten jedoch bereits beim Drehen
bzw. Drahterodieren. Die beiden erstgenannten Varianten versagten beim
Ubergang von EUROFER97 zur gesinterten Schicht und die Schwachstelle
der letztgenannten Variante ist die Vanadiumfolie. Die Bruchfldchen sind in
Abb. 5.45 dargestellt. Bei Betrachtung der W/V-Bruchflache (Abb. 5.45 (a))
ist zu erkennen, dass sich stellenweise Korner vom Wolfram geldst haben
und am Vanadium haften. Die EUROFER97-seitige Bruchflache (Abb. 5.45
(b)) prisentiert sich, abgesehen von sehr seltenen Stellen, nahezu wie die
unverbundenen Ausgangsoberflachen.

Die Ursache fiir das vanadiumseitige Versagen kann, ebenso wie die Prob-
lematik der Fiigung zweier Wolframzylinder (Kapitel 5.5.2), der verminder-
te Anpressdruck sein. Naheliegend ist die Vermutung, dass die gesinterte
Schicht kaum bis kein Kriechen aufweist, sodass diese entsprechend der
Woélbung durch das Polieren elastisch gebogen wird.
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Wolfram-Zylinder ~Vanadium-Folie

200 pun I—|

20 um

RSUHP-Schicht EUROFER97-Zylinder

(b)

200 pum —

20 pm —

Abb. 5.45: REM-Aufnahmen der Bruchfléichen der diffusionsgeschweiliten
gradierten RSUHP-Schichten: (a) Wolfram / Vanadium-Folie (4=20 pm) und
(b) RSUHP-Schicht / EUROFER97.
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5.6 Thermozyklierung

Zur  Uberpriifung der Belastbarkeit der hergestellten ~ Wolf-
ram/EUROFER97-Materialien bzgl. thermischer Zyklierung wurden diese
im Vakuumofen abwechselnd auf 650 °C aufgeheizt und wieder auf Raum-
temperatur abgekiihlt. Mit zehn angewandten Zyklen ist der realisierte Ver-
such zwar zu kurz fiir aussagekriftige Ergebnisse bzgl. der angestrebten
Lebensdauer von 1000 therm. Zyklen, dennoch sind einige Erkenntnisse
bereits hierbei ersichtlich. Der Temperaturverlauf eines jeden Zyklus ist in
Abb. 5.46 dargestellt. Untersucht wurden die freistehenden gradierten
Schichten sowie die in Abb. 5.39 gezeigten gefiigten Rohre. Den Ther-
mozyklierversuchen der nicht-geschweiften Proben ist stets eine Warmebe-
handlung bei 800 °C fiir 2 h im Vakuum vorgeschaltet, die sozusagen stell-
vertretend fiir die Diffusionsschweilung bei selbiger Temperatur steht.
Ebenso wie bei der Analyse der Schweilverbindungen, belduft sich auch
hierbei die Bewertung der Materialschdadigung auf die Identifizierung von
Rissen mit dem REM.
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(b)
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Abb. 5.46: (a) Temperatur iiber die Zeit und
(b) Heiz- bzw. Abkiihlrate eines Zyklus.
5.6.1 Freistehende gradierten Schichten

Die thermisch zyklierten VPS- und RSUHP-Proben wiesen nach dem Zyk-
lierversuch keinerlei Besonderheiten auf. Es konnte keine Rissbildung in
den VPS-Schichten festgestellt werden (Abb. 5.47 (b)). Das gesinterte Ma-
terial (Abb. 5.47 (c)) zeigt lediglich Mikrorisse, die ohnehin in Bereichen
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mit hoher Wolframkonzentration durch die Warmebehandlung bei 800 °C
entstehen (siche Abb. 5.19 (d)). Anders sieht die Situation der thermozyk-
lierten Sputterschichten aus. In Abb. 5.47 (a) ist die vierstufig gradierte
Schicht dargestellt, welche in regelméfigen Abstdnden von 20-60 um verti-
kale Risse enthilt. Es bleibt jedoch offen, ob die Ursache die erste Warme-
behandlung bei 800 °C oder die 10 therm. Zyklen sind. Nichtsdestotrotz
wirkt sich die Gradierung positiv aus. Zum Vergleich: Die Warmebehand-
lung bei 760 °C der gesputterten reinen EUROFER97-Schicht fiihrt zur
vollstdndigen Delamination vom Substrat.

(a) ‘ l Anzahl Zyklen:
10

Temperaturbereich:
20°C - 650°C

Atmosphire:
Vakuum

2 pm—

4

20 pum +—— 2 pmb—t

Abb. 5.47: Thermisch zyklierte gradierte Schichten hergestellt mittels
(a) Magnetronsputtern, (b) VPS und (c) RSUHP.
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5.6.2 Diffusionsgeschweifte Rohre

Die in Kapitel 2.6.1.2 abgeschitzte Lebensdauer fiir sehr diinne bzw. gar
ungradierte Wolfram /EUROFER97-Verbindungen betrdgt weniger als
10 Zyklen. Jedoch wurden fiir die Abschitzung scharfe Design-Kriterien
beriicksichtigt. So zeigt sich im Experiment, dass alle getesteten diffusions-
geschweifite Proben den hier durchgefiihrten Thermozyklierversuch mit
10 Zyklen nahezu unbeschadet {iiberstehen. Selbst die direkte Wolf-
ram/EUROFER97-Verbindung zeigte, sofern mit dem REM ersichtlich,
keine Verdnderung. Dies ist ein Hinweis, dass die niedrige Schweilltempe-
ratur von 800 °C, welche die Austenit-Phasenbildung von EUROFER97 bei
T> 800 °C vermeidet und therm. induzierte Spannungen beim Abkiihlen
reduziert, sich sehr positiv auswirkt.

Die Schwachstelle aller getesteten Fiigevarianten ist jedoch die Ubliche: die
Schweilnaht. Abb. 5.48 und Abb. 5.49 zeigen unter anderem die Randbe-
reiche der Schweillndhte, welche zur Innen- bzw. zur Aullenseite der Rohre
gehdren. Zu erkennen sind ca. 10 bis 100 um lange Risse, die von der
Schweifinaht ausgehen und in den meisten Fillen entlang der Schweifinaht
ins Probeninnere verlaufen. Hier stellt sich die Frage, ob Risswachstum bei
weiterer therm. Zyklierung einsetzt. Zukiinftige Zyklierversuche mit einer
um eins/zwei Groflenordnungen groBeren Zyklenanzahl kénnten letztlich
Klarheit schaffen, welche Fiigevariante die Beste ist.
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Sum ——
Abb. 5.48: Querschliffe der thermisch zyklierten Rohre mit VPS-
Zwischenschicht: (a)/(b) Innenseite, (c) Gesamtansicht und (d)/(e) Aullenseite.

Sum ——

Spum —— S5um —— 10 pum +—
Abb. 5.49: Querschliff der thermisch zyklierten Rohre mit gesputterter
Zwischenschicht: (a) Innen, (b) Mitte und (c) Aufien (Verformung durch

Kriechen beim Diffusionsschweiflen).
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6 Zusammenfassung

Ziel dieser Arbeit ist die Entwicklung und Optimierung einer gradier-
ten EUROFER97/Wolfram-Verbindung fiir heliumgekiihlte Divertorkom-
ponenten in zukiinftigen Fusionsreaktoren. Die hierbei beriicksichtigte Ge-
ometrie der zu fiigenden Bauteile ist im Wesentlichen eine WL10-Kappe
und ein EUROFER97-Rohr mit 13 mm Innen- und 15 mm AuBlendurchmes-
ser.

Eine theoretische Betrachtung und Bewertung des Einsatzes einer gra-
dierten Ubergangsverbindung zwischen EUROFER97 und Wolfram ist
mithilfe von viskoplastischen FEM-Simulationen durchgefiihrt worden. Die
dabei angenommenen Materialeigenschaften (Tab. 2.3 & Tab. 2.5) entspre-
chen experimentell ermittelten Werten und wurden fiir den Ubergang ge-
méfl dem Gradierungsniveau linear interpoliert. Simuliert wurden der Ferti-
gungs- und Fiigeprozess durch ein Abkiihlen des spannungsfreien Zustands
von 1000 °C auf 0 °C und die darauf folgenden Operationszyklen eines
Tokamak-Fusionsreaktors durch thermische Zyklierung von 0 °C auf
650 °C. Fiir eine lineare Gradierung tritt beim Abkiihlen die grofite Span-
nung entlang einer Kreislinie auf, welche Schnittmenge der Aulenwand und
der Grenzfliche zwischen Wolfram und gradierter Schicht ist (Abb. 2.11).
Die groBite Dehnung befindet sich entlang der Grenzfliche zwischen EU-
ROFER97 und gradierter Schicht (Abb. 2.12). Qualitativ betrachtet, bewirkt
die Thermozyklierung mit 100 Zyklen im Falle einer 2 mm dicken linearen
Gradierung eine maximale dquivalente inelastische Dehnung, die im Ver-
gleich zur direkten Verbindung um zwei GroBenordnungen geringer ist
(Abb. 2.15).

Neben der bloen Betrachtung der auftretenden Dehnungen und Span-
nungen wurden diese mithilfe von experimentell bestimmten Ermiidungs-
und Zeitstandskurven von EUROFER97 und Wolfram umgerechnet in die
Anzahl erlaubter Zyklen. Sofern vorhanden, fanden dabei auch Design-
Kriterien Anwendung. Das Ergebnis dieser Analyse zeigt unter anderem,
dass die Kriechschdadigung im EUROFER97-Bereich gravierender als Er-
miidung ist. Ein Vergleich mit einem ODS-EUROFER-Prototyp erbrachte
keine eindeutige Klirung bzgl. einer Uberlegenheit zu EUROFER97. Zwar
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steigert die Oxiddispersionshirtung im erheblichen Maf3e die Kriechbestian-
digkeit bei 650 °C, doch wirkt sich dies im hier vorliegenden dehnungsge-
steuertem Fall nicht generell positiv aus.

Im Wolframbereich vermag gerade beim Abkiihlen auf Raumtempera-
tur ein anderer Versagensmechanismus von Bedeutung sein. Wihrend die
meisten Stdhle, insbesondere EUROFER97, bei RT duktil sind, versagt
Wolfram vornehmlich durch Sprédbruch. Der Postprozessor STAU wurde
fiir die Berechnung von Versagenswahrscheinlichkeiten im Wolframbereich
der Komponente benutzt. Analysiert wurde der Einfluss der Anfangstempe-
ratur sowie der Dicke und der Neigung der gradierten Schicht.

Auf experimenteller Ebene wurden vier Herstellungsmethoden auf die
Eignung zur Herstellung gradierter Wolfram/EUROFER97-Schichten er-
probt. Im Einzelnen sind dies Vakuum-Plasmaspritzen, Magnetronsputtern,
Widerstandssintern unter ultrahohem Druck und Explosivverdichten. Die
durchgefiihrten Experimente bewiesen die prinzipielle Machbarkeit, gra-
dierte Wolfram/EUROFER97-Schichten herzustellen. Die Schichtdicke
variiert dabei je nach Herstellungsmethode zwischen 15 um (PVD) und
mehreren Millimetern (RSUHP). Produziert wurden Proben, deren Wolf-
ramvolumenanteil von ca. 20 bis 80 Prozent reicht. Nach ausreichender
Parameteroptimierung kénnte gewiss mit jedem der vier erprobten Herstel-
lungsverfahren eine volle Gradierung von 0 bis 100 Prozent erzielt werden.

Ungradierte Magnetron-gesputterte Schichten mit einem Wolframan-
teil von 34 bis 87 At.-% weisen eine amorphe bzw. nanokristalline Struktur
mit langlichen Kornern, die senkrecht zur Substratoberfldche stehen, auf.
Dies belegen die durchgefiihrten XRD- und TEM-Analysen. Extrem hohe
Berkovich-Héirtewerte von 14 bis 27 GPa deuten neben Korngrofen im
Nanometerbereich auch auf sehr hohe Versetzungsdichten hin. Die Phasen
FeW, Fe,W und Fe;Wy konnten anhand des Rontgendiffraktometriespekt-
rum nicht identifiziert werden. Klar erkennbar waren die jeweiligen o-
Phasen von Eisen und Wolfram sowie bei streifendem Einfall die B-Phase
von Wolfram. Die realisierte gradierte Schicht mit einer Gesamtdicke von
15 um besteht, bedingt aus der zur Verfiigung stehenden Sputter-Anlage,
aus vier iibereinander abgeschiedenen Einzelschichten. Eine stufenlose
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Gradierung konnte aus materialwissenschaftlicher Sicht aber problemlos
hergestellt werden, was zumindest fiir den Verlauf des therm. Ausdeh-
nungskoeffizienten dem Idealfall entspréche.

VPS eignet sich zur Abscheidung von Wolfram/EUROFER97-
Kompositen auf WL10-Substraten. Experimentell konnte eine Porositidt von
<4 % bei einer Schichtdicke von 1 mm und einer Konzentrationsbandbreite
von 0 bis 80 Vol.-% Wolfram erzielt werden. Auch wenn noch Steige-
rungspotential bei weiterer Prozessparameteroptimierung vorhanden ist,
kommt dies den Anforderungen der gradierten Schicht, die sich anhand der
FEM-Simulationen ergeben, sehr nahe. Die Abscheidung beim thermischen
Spritzen geschieht lagenweise. Dennoch sind die einzelnen ~30 um dicken
Lagen im spéteren Querschnitt der Gesamtschicht nicht mehr zu erkennen
(ausgenommen 1. und 2. Charge). Intermetallische Phasen konnten sowohl
anhand des XRD-Spektrums als den REM-Aufnahmen nicht festgestellt
werden, da die Abkiihlung durch die Bewegung des Fokus der Plasmakano-
ne sehr rasch erfolgt. Die gemessenen Brinell-Harten der ungradierten
Schichten siedeln sich zwischen den EUROFER97- und Wolfram-
Referenzwerten an, leicht unterhalb einer linearen Interpolation in Abhdn-
gigkeit der Wolframkonzentration.

Das RSUHP-Verfahren gestattet die gleichzeitige Sinterung von Wolf-
ram und EUROFER97 bei einer Sinterzeit von 60 s. Als besonders geeignet
erwies sich ein Volumenmischungsverhéltnis von 20 bis 80 %, wohingegen
die reinen Wolfram- bzw. EUROFER97-Proben extrem sprode waren oder
gar makroskopische Risse enthielten. Die Werkstoffart entspricht einem
Metallmatrix-Verbundwerkstoff, wobei Wolfram die Matrix und EU-
ROFER97 die sphdrischen Partikel sind. Die Berkovich-Hérte ist mit
7,5 GPa fir die EUROFER97-Partikel und mit ~9 GPa fir die Wolframmat-
rix bestimmt worden. Nach einer Warmebehandlung bei 760 °C fiir 90 min
senkt sich die Harte der EUROFER97-Partikel auf den Referenzwert. Die
gemessene Brinell-Hérte nach der Wéarmebehandlung zeigt eine klare Kor-
relation zum Wolframgehalt. Abgesehen von der ersten Charge gradierter
Proben, konnte auch hier anhand der REM-Analysen keine intermetalli-
schen Phasen festgestellt werden.
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Das vierte gepriifte Verfahren, Explosivverdichten, erbrachte nach
derzeitigem Kenntnisstand Partikelkomposite von reinem EUROFER97 bis
hin zu 60 Vol.-% Wolframanteil. Um jedoch das wirkliche Potenzial dieser
Herstellungsmethode auszuloten, ist erheblich mehr Aufwand erforderlich,
als im Rahmen dieser Arbeit verwirklicht werden konnte. Laut Literatur ist
es mit den entsprechenden apparativen Aufbauten moglich, Wolframpulver
detonativ zu Presslingen mit mehreren Millimetern Ausmall zu kompaktie-
ren.

Einstiindige Warmebehandlungen in Vakuum bei 800 °C, 900 °C,
1000 °C und 1100 °C offenbarten die Temperaturobergrenze fir Wolf-
ram/Eisen-Komposite. Ab einer Temperatur von 900 °C tritt fiir die betrach-
tete Dauer (1 h) an den Grenzflichen die Bildung der intermetallischen
Phase Fe,W ein. Zur Vermeidung dieser Phase muss die Fiigung unterhalb
von 900 °C geschehen. Diese Einschriankung schliefit bereits einige Lote,
die tiblicherweise zum Fiigen von Wolframbauteilen eingesetzt werden, aus.
Dariiber hinaus gilt der Grundsatz, je niedriger die Fligetemperatur, desto
geringer die auftretenden therm. induzierten Spannungen.

Als praktikable Fiigemethode, die der Temperatureinschrankung ge-
recht wird, wurde Diffusionsschweiflen identifiziert. Versuche bei 800 °C,
einem Druck von 60 MPa und einer Schweildauer von 2 h belegten die
Machbarkeit, EUROFER97 mit EUROFER97 bzw. Wolfram mit Wolfram
zu verbinden. Letztere Varianten erfordert jedoch die Einbringung einer
Zwischenschicht mit einem &hnlichen therm. Ausdehnungskoeffizienten
wie Wolfram, da die Selbstdiffusion von Wolfram bei dieser Temperatur
unbedeutend gering ist. Aufgrund vorhandener Erfahrung mit Vanadium
wurde dieses Element fiir diesen Zweck gewihlt. Bei glatt polierten Fla-
chen, die miteinander verschweilit werden, ergibt sich fir EUROFER97
eine Zugfestigkeit bei RT von 506 MPa und fiir Wolfram eine von 369
MPa. Die Kerbschlagzdhigkeiten sind jedoch erheblich geringer als die
Referenzwerte der jeweiligen Vollmaterialien.

Basierend auf den Erkenntnissen der Diffusionsschweillexperimente
der reinen Materialien wurden SchweiBlungen mit gradierten Schichten
durchgefiihrt und charakterisiert. Erfolgreich war das Fligen mit gradierten
Magnetron-gesputterten Schichten und mit gradierten VPS-Schichten. Letz-
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tere erforderten wegen der zu geringen Haftung zum Substrat eine Vanadi-
um-Zwischenschicht. Die gefiigten gradierten RSUHP-Komposite versagten
hingegen entweder an der Vanadiumfolie oder an der Schweifinaht zum
EUROFER97 hin.

Thermozyklierversuche zwischen RT und 650 °C mit einer Zyklenzahl
von 10 bestitigten die Widerstandsfahigkeit von ungradiertem, gradiertem
und gefligtem Probenmaterial.
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7 Diskussion

In diesem Kapitel werden die in der vorliegenden Arbeit gewonnen
Erkenntnisse iiber die Eigenschaften gradierter Wolfram/EUROFER97-
Ubergiinge in einem kritischen Vergleich mit anderen Losungsansitzen
diskutiert. Dies ist eine frithe und keinesfalls abschlieBende Bewertung der
hier erprobten Herstellungsverfahren.

Um den Vergleich mit Alternativen in groBerem Umfang abzudecken
sei zundchst ein kurzer Blick auf die Moglichkeiten beim Fiigen von Wolf-
ramkarbid mit Stahl geworfen. In der Bohrkopf- bzw. Schneidwerkindustrie
werden bereits seit vielen Jahrzenten Kobalt-Wolframkarbid-Legierungen
mit Stahl verbunden. Die grundlegende Problemstellung (therm. induzierte
Spannungen) ist die gleiche wie beim Wolfram/EUROFER97-System. Eine
Moglichkeit diese Spannungen zu umgehen ist die Verwendung von me-
chanischen Verbindungen, wie z.B. Klemm-, Schraub-, Schrumpf-
Verbindung [173]. Diese Techniken stehen allerdings bei der Konstruktion
der hier betrachteten Divertorkomponente nicht zur Verfiigung, da sie keine
heliumdichte Verbindung gestatten. Die andere weit verbreite Fiige-
Alternative ist Loten. Hierfiir steht je nach Bauteilgeometrie und spezifi-
scher Wolframkarbid-Legierung eine breite Palette an Loten, bestehend aus
Kupfer, Silber, Zink, Palladium, Gold, Cadmium, Nickel, Mangan und/oder
Kobalt, zur Verfiigung. Die Schmelztemperatur dieser Lote reicht von
600 °C bis 1120 °C [174]. Dabei tragen eine ausreichende Plastizitit und
Dicke des Lotes entscheidend zum Erfolg der Verbindung bei [174]. Sind
diese zu gering, versagt die Verbindung durch Rissbildung im Lot bzw.
Wolfram. Des Weiteren handelt es sich bei der Konstruktion von Wolfram-
karbidwerkzeugen meistens um einfache Verbindungsgeometrien, die ledig-
lich geringe Scherkréfte wihrend des Betriebs aufweisen. Vorausgegangene
Lotversuche von WL10 mit EUROFER97 bei 1180 °C mit nickelbasierten
Loten fiihrten in der hier erforderlichen Bauteilgeometrie zu keinem zuftrie-
denstellenden Ergebnis [18]. Dariiber hinaus gilt es zum Zwecke einer un-
problematischen Entsorgung des neutronenbestrahlten Materials die leicht
aktivierbaren Elemente wie z. B. Nb, Mo, Ni, Cu, Al, Si und Co zu vermei-
den [175][176]. Der Einsatz von silber- bzw. kupferbasierten Loten wire
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allenfalls ein Kompromiss, der aufgrund der geringen relativen Masse des
Lotmaterials zum Gesamtbauteil in Betracht gezogen werden konnte.

Im Folgenden werden deshalb lediglich die Varianten, die ohne leicht
aktivierbare Elemente auskommen, weiter beleuchtet. Die einfachste Vari-
ante reprasentiert dabei die direkte Verbindung zwischen Wolfram und
EUROFER97. Diffusionsschweiflen beider Materialien bei 1050 °C resul-
tiert zwar direkt nach dem Schweiflvorgang zu einer sehr stabilen Verbin-
dung, die jedoch nach der zwingend erforderlichen anschlieBenden Wérme-
behandlung von EUROFER97 bei 970 °C bzw. 760 °C (siche Kapitel 1.4.3)
kein addquates Endresultat ergibt [73]. Eine erhebliche Verbesserung konn-
te jedoch eine Schweiflung bei lediglich 800 °C (siche Abb. 5.39) erbringen,
da hierdurch die thermisch induzierten Spannungen geringer ausfallen als
auch die Austenitisierung von EUROFER97 unterbunden wird. Obgleich
diese Schweiflung im Experiment gelingt, so sind in theoretischer Hinsicht
extrem hohe Dehnungen zu verzeichnen (siche Abb. 2.16), die bei einer
Bewertung der Lebensdauer intolerabel sind.

Dies lédsst die Schlussfolgerung zu, dass eine Zwischenschicht zwin-
gend erforderlich ist. Unter Beriicksichtigung der Aktivierbarkeit und einem
thermischen Ausdehnungskoeffizienten, der zwischen Wolfram und EU-
ROFER97 liegt, sind Vanadium, Niob und Tantal denkbare Kandidaten.
Wihrend der Einsatz einer Vanadiumzwischenschicht fiir die Schweilung
der thermisch gespritzten bzw. gesinterten Proben in dieser Arbeit ein unbe-
absichtigter Zwischenschritt ist, wird in einer parallelen Arbeit [169] das
Fiigen von Wolfram und EUROFER97 mittels Diffusionsschweiflen mit
lediglich dieser V-Zwischenschicht untersucht. Da Vanadium einen thermi-
schen Ausdehnungskoeffizienten aufweist, der anndhernd dem Mittelwert
der zu fiigenden Materialien aufweist, entspricht dieser Fall der ,,geloteten™
Variante (siche Abb. 2.1) in den FEM-Simulationen. Die Ergebnisse in
Abb. 2.16 zeigen, dass diese Variante bei entsprechender Dicke bereits eine
erhebliche Reduzierung der inelastischen Dehnungen bewirken kann. Ein
wesentlicher Nachteil dieses Ansatzes ist jedoch die Bildung von karbidi-
schen V,C-Phasen ab einer Temperatur von ca. 700 °C [169], welche bei
der Fiigung mit der Wolframseite einer gradierten Schicht nicht entstehen
konnen.
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Die FEM-Simulationen zeigen ein hohes Potential fiir linear gradierte
Schichten auf. Auch die technische Umsetzbarkeit dieser Art Zwischen-
schichten konnte auf drei verschiedene Arten erfolg-reich demonstriert
werden. Bei entsprechend gering gewdhlter Diffusionsschweilltemperatur
(800 °C) werden die Schichten, sofern mit den hier verwendeten Methoden
erkennbar, durch die Schweilung nicht modifiziert. Ebenso die Thermozyk-
lierung mit 10 Zyklen verlief fiir zwei der drei Herstellungsverfahren viel-
versprechend. Das wahre Potential dieses Konzeptes gilt es jedoch noch
aufzudecken. Zweifelsohne ist ein hoherer Entwicklungsaufwand, der mit
diesem Ansatz einhergeht, in Kauf zu nehmen: Dazu zdhlen die Komplexi-
tdat des Systems (inhomogene Mikrostruktur, hdhere Anzahl an Grenzfla-
chen), die Prozessparameteroptimierung bei der Herstellung der gradierten
Schicht, sowie ein tieferes Verstandnis fiir Schadigungsmechanismen veran-
lasst durch den Sprung im thermischen Ausdehnungskoeffizienten auf mik-
romechanischer Ebene flir thermische gespritzte und gesinterte Komposite.
Zu guter Letzt hebt die Gradierung hauptsdchlich die lokalen Spannungen
am Ubergang auf. Die Spannungen aufgrund der Radiusdifferenz konnen
zwar vermindert, aber nicht génzlich vermieden werden (siche Abb. 2.26),
sodass dieser Aspekt bei der Konstruktion und in der Geometrie des Finger-
hutmoduls beriicksichtigt werden muss.

Verbleibt nun die Frage, welches der getesteten Verfahren (Magnet-
ronsputtern, Vakuum-Plasmaspritzen, Widerstandssintern und Explosivver-
dichten) die aussichtsreichten Ergebnisse erbrachte. Ein entscheidender
Nachteil der gesinterten Proben kann in der Wolframmatrix, die den Haupt-
einfluss auf die mechanischen Eigenschaften hat, vermutet werden. Folglich
offenbaren diese Komposite wenig bis keine plastische Verformung, so dass
ihr Verhalten trotz hohen Stahlanteils nahezu dem von Wolfram gleich ist.
Zwar gelang es, mittels Explosivverdichten eine invertierte Matrix/Partikel-
Rollenverteilung zu erzeugen (siche Abb. 5.33), jedoch erfordert dieses
Verfahren einen erheblich hoheren experimentellen Aufwand als hier reali-
sierbar war. Magnetronsputtern entgeht zwar der Matrix/Partikel-
Angelegenheit, da eine atomare Vermischung erreicht wird, hat aber bzgl.
der Schichtdicke definitiv das Nachsehen. Eine Kombination aus verhei-
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Bungsvoller Mikrostruktur und Schichtdicke stellen die thermisch gespritz-
ten Schichten dar.
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8 Ausblick

In theoretischer Hinsicht ist der Einsatz einer linear gradierten Ubergangs-
verbindung zweifellos der direkten Wolfram/EUROFER97-Verbindung
iiberlegen. Im Experiment gilt es jedoch noch einige Hiirden zu iiberwinden.
Diese seien im Folgenden zusammen mit moglichen Losungswegen aufge-
listet:

o Die Haftfestigkeit der VPS-Schichten auf dem WL10-
Substrat konnte durch Variation der Substratoberfldchenrau-
heit bzw. gezielter Bearbeitung durch Laserbestrahlung ge-
steigert werden. Dennoch bleibt offen, ob dieser Haftungsme-
chanismus, der im Wesentlichen auf mechanischer Verklam-
merung basiert, fiir den geplanten Einsatzzweck ausreichend
ist. Womoglich ist eine chemische Verbindung hierfiir zwin-
gend erforderlich.

e Das gleichzeitige Sintern von Wolfram und Stahl ist gewiss
eine anspruchsvolle Herausforderung. Dennoch konnte eine
weitere Optimierung der Sinter-Parameter bzw. eine bessere
Wahl der Ausgangspulver gerade die reinen EUROFER97-
bzw. reinen Wolfram-Fabrikate bzgl. ihrer Bruchzéhigkeit
und Duktilitdt verbessern.

Insbesondere die derzeitige Rollenverteilung von Matrix
(Wolfram) und Partikel (EUROFER97) scheint sich als prob-
lematisch darzustellen, da sich das Komposit somit nahezu
wie Wolfram verhilt. Der umgekehrte Fall, ein Komposit,
dessen duktile Stahl-Matrix harte Wolframpartikel beher-
bergt, konnte die Diffusionsschweiflung ohne Rissbildung
iiberstehen.

e Ein kontinuierlicher Ubergang von 0 bis 100 % Wolfram
konnte bei gesputterten Schichten die Bildung von Rissen un-
terbinden. Vorteil dieser Variante ist eine weitere Absenkung
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der thermisch induzierten Spannungen im Vergleich zur hier
realisierten vierstufigen Schicht.

Die Analyse der mikromechanischen Schadigung der gradier-
ten Schichten sowie mithilfe derer gefligten Bauteile bei ho-
her Anzahl (~1000) thermischer Zyklen ist erforderlich, um
deren Eignung fiir Tokamak-Fusionsreaktoren zu iiberpriifen.

Alternative Elemente zu Vanadium mit einem therm. Aus-
dehnungskoeffizienten ndher an Wolfram sollten in Betracht
gezogen werden, um der Idee des stufenlosen Ubergangs von
ay, entlang der Wolfram/EUROFER97-Verbindung gerecht
zu werden.

Fiir optimale Ergebnisse der Diffusionsschweiflung ist eine
grofer angelegte systematische Untersuchung der Schweilipa-
rameter (Temperatur, Druck, Dauer, Oberflichenbeschaffen-
heit) erforderlich. Dariiber hinaus sollte untersucht werden
inwiefern eine Variation der Bauteilgeometrie (Schweilung
von Rohren statt Zylindern) den Eigenspannungszustand be-
einflusst.

Die Fertigung und der Test im geschlossenen Heliumgas-
kreislauf von Divertorkomponenten mit gradierten Wolf-
ram/EUROFER97-Verbindungen wiirde das Konzept dieser
Arbeit abschlielend auf die Probe stellen.

Die Anwendung gradierter W/Fe-Verbindungen beschrankt
sich nicht nur auf den hier betrachteten Divertor. Denkbar ist
deren Einsatz ebenfalls in plasmazugewandten Materialien,
die gleichfalls aktiv gekiihlt werden. Wolfram présentiert sich
aufgrund der geringen Erosionsrate als attraktiver Kandidat
bei der Materialwahl, da somit das Plasma vor Verunreini-
gungen geschiitzt ist.
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Anhang A: Abschatzung der ODS-EUROFER-

Materialeigenschaften

Da die Entwicklung des oxiddispersionsgehérten Stahls ODS-EUROFER
noch im Gange ist, stehen derzeit auch keine genauen experimentell {iber-
priiften Materialkennwerte zur Verfiigung. Es ist jedoch davon auszugehen,
dass einige Figenschaften, wie dem Elastizitdtsmodul und dem therm. Aus-
dehnungskoeffizient, im Vergleich zu EUROFER97 unverdndert bleiben
werden. Andere Eigenschaften hingegen, dies betrifft vor allem die FlieB3-
grenze und die sekundire Kriechgeschwindigkeit, werden definitiv groBBer
bzw. geringer sein, da dies Sinn und Zweck der Dispersionshértung ist.
Basierend auf bisherigen experimentellen Ergebnissen von ODS-
EUROFER-Prototypen werden die fiir die Simulation notwendigen Kriech-
parameter COPS, nOPS (eingetragen in Tab.2.5) und die FlieBgrenze
R,, = R, (eingetragen in Tab. 2.3) abgeschitzt.

Die hier verwendeten unpublizierten Daten [55] stammen von bei
980 °C/30 min und 750 °C/2 h wirmebehandelten ODS-EUROFER mit
einem Y,0s3-Anteil von 0,3 bzw. 0,5 Gew.-%. Getestet wurde Plattenmate-
rial (in transversaler Richtung) sowie Stabmaterial mit den Chargen-
Bezeichnungen HXN954-4-3 und HXN958-3-3. In Abb. A.1 (a) sind die
ermittelten Ro,-Streckgrenzen eingetragen. Auswirkungen auf die Ergeb-
nisse bzgl. Kriechschddigung (sieche Kapitel 2.6.1.2) durch leichte Variation
der FlieBgrenze ergeben sich hauptséchlich fiir diinne gradierte Schichten,
wie in Abb. A.1 (b) zu erkennen ist. Bei dicken gradierten Schichten liegen
die Zugspannungen wahrend der Haltezeit bei 650 °C deutlich unterhalb der
FlieBgrenze, weswegen deren Einfluss in diesem Fall sehr gering ist
(Abb. A.1 (b)). Viel entscheidender fiir dicke gradierte Schichten sind die
Kriechparameter. Die Kriecheigenschaften beeinflussen im erheblichen
MaBe die numerisch berechnete Lebensdauer der Wolfram/Stahl-
Verbindung.
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Mittelwert-Kriterium in Abhiingigkeit der Streckgrenze.
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CODS oDS

Fiir die Ermittlung der beiden sekundédren Kriechparameter und n
standen keine Messergebnisse zur direkten Verwendung zur Verfiigung,
sondern lediglich die Bruchzeiten bei verschiedenen Temperaturen (600 °C,
650 °C und 700 °C) und Spannungen (70 - 300 MPa). Die gemessenen
Datenpunkte sind in Tab. A.1 aufgelistet. Die sekundéren Kriechparameter
konnen jedoch anhand der Fragestellung bei welcher Temperatur EU-
ROFER97 so kriecht wie ODS-EUROFER bei 650 °C abgeschétzt werden.
Mithilfe solch einer Aquivalenz-Temperatur ;,, deren Wert zwischen

aq-»
550 °C und 600 °C zu erwarten ist, konnen

lg(CEU?Z)_lg(CsEsugg) o EU97
coDs  _ 10( 500°c=550°C —(Baq=550°C)+1g(Cs50°¢ (A1)
650°C =

und
oDs Me00"c — Masorc o EU97
n650°C = m (Qéq — 550 C) + n550°C (AZ)

durch logarithmische bzw. lineare Interpolation abgeschétzt werden. Die
Aquivalenz-Temperatur wurde bestimmt durch Anpassen der Zeitstands-
kurve

0, = 1,05049 - P%(054, t) — 97,2822 - P(0s4, tq) + 2067 (A3)

fiir EUROFER97 (Gleichung (2.34)) bei der Aquivalenz-Temperatur 034 an
die Zeitstandskurve

0, = 2,1602 - P2(650,t,) — 169,949 - P(650,t,) + 3323,63  (A4)

fir ODS-EUROFER (Gleichung (2.38)) bei 650 °C. Die einheitenlosen
Zeitstandskurven stellen jeweils den Zusammenhang zwischen Temperatur
6 in °C, Bruchzeit t; in Stunden und Spannung o, in MPa her. Die Tempe-
raturen sind, wie soeben beschrieben, 650 °C und 8;,. Die Bruchzeit und
Spannung werden gleichgesetzt, sodass zwei Gleichungen und drei Variab-
len vorliegen. Nun sind nicht mogliche Schnittpunkte gesucht, sondern ein
Wert flir 654, der beide Zeitstandskurven in einem relevanten Wertebereich
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zur Uberlappung bringt. Prinzipiell wire es einfacher, Gleichung (A.3)
direkt an die Messdaten fiir ODS-EUROFER aus Tab. A.1 anzupassen.
Doch leider liegen hierfiir nur drei Datenpunkte bei 650 °C vor, sodass der
Umweg liber Gleichung (A.4) genommen wird, um alle neun Datenpunkte
beriicksichtigen zu kénnen. Nun ist es nicht zielfilhrend, eine quadratische
Funktion (wobei nicht die drei Koeffizienten, sondern der Parameter 63,
variiert wird) an eine andere quadratische Funktion iiber den gesamten De-
finitionsbereich anzupassen. Um eine dhnliche Gewichtung wie bei der
Anpassung der Parameter von Gleichung (2.38) zu erhalten, wird Gleichung
(A.3) vielmehr an den gleichen Spannungswerten wie die Messdatenpunkte
angepasst. Die zu jedem Spannungswert gehorige Bruchzeit bei 650 °C fiir
ODS-EUROFER wird mithilfe von Gleichung (A.4) errechnet. Der Rech-
nungsweg sei im Folgenden kurz erldutert. Die quadratische Ergdnzung
ermoglicht das Aufldsen von (A.4) nach dem Larson-Miller-Parameter

—(—169,949) +/(—169,949)% — 42,1602 - (3323,63 — 0,)

P(650,tq) = 22,1602

(A.5)

Physikalisch sinnvoll ist dabei nur die Subtraktion der Wurzel. Weiter kann
nun die Bruchzeit fiir ODS-EUROFER durch Auflésen des Larson-Miller-
Parameters nach t; fiir eine gegebene Spannung o, und einer Temperatur
von 650 °C berechnet werden:

103-P(650,tq)
ty = 10( 650+273 _30)

(A.6)
Tab. A.2 zeigt auf diesem Weg abgeleiteten Bruchzeiten. Ein Anpassen von
Gleichung (A.3) an die Werte aus Tab. A2 ergibt die Aquivalenz-
Temperatur 8;, = 584,121 °C. In Abb. A.2 sind die Gleichungen (A.3) und
(A.4), die Werte aus Tab. A.2 sowie die Design-, Mindestspannung- und
Mittelwert-Kriterien fir EUROFER97 (Gleichungen (2.33), (2.32) und
(2.34)) jeweils fiir 550 °C und 650 °C eingezeichnet.
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Spannung
Versuch-Nr. Temperatur in °C  in MPa Bruchzeitin h Larson-Miller-Parameter
ZSV2900 600 300 17 27,269
ZSV2892 600 250 167 28,136
ZSV2903 600 200 1559 28,983
ZSV2896 650 200 103 29,553
ZSV2913 650 150 635 30,282
ZSV2915 650 120 3000 30,905
ZSV2895 700 150 53 30,873
ZSV2893 700 120 369 31,693
ZSV2910 700 100 817 32,029
ZSV2914 700 70 3000 32,579

Tab. A.1: Ergebnisse der Zeitstandversuche mit
ODS-EUROFER-Plattenmaterial (transversal, 980 °C/30 min, 750 °C/2 h) [55].

Temperatur Spannung Bruchzeit in h
in °C in MPa gemifl (A.4)

o, ty

650 300 0,3

650 250 3

650 200 51

650 200 51

650 150 1087

650 120 8480

650 150 1087

650 120 8480

650 100 37846

650 70 462718

Tab. A.2: Ausgewihlte Spannungswerte und nach Gleichung (A.4) abgeleitete
Bruchzeiten fiir ODS-EUROFER.
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Abb. A.2: Zeitstanddiagramm mit Design-, Mindestspannung- und Mittelwert-
Kriterium fiir EUROFER97 und Mittelwert-Kriterium fiir ODS-EUROFER.

Dieser Abschnitt behandelt abschlieBend die Abhingigkeit der Aquivalenz-
Temperatur auf die Ergebnisse bzgl. Kriechschadigung (siche Kapitel
2.6.1.2). Versuchsweise seien dazu leicht Veréinderte Werte fiir 6, fiir die
numerische Simulation angenommen (Abb. A.3). Die daraus resultierenden
Ergebnisse sind in Abb. A.4 dargestellt.



Anhang A: Abschitzung der ODS-EUROFER-Materialeigenschaften 205

(a) ’14* T T T by 1010 ————F————g———]
L, m )
nt \ 1 ™
™ 1e-020 F
20 F \ . i
) 1e-030 | | E
18 F ™ 1 = J
16 \ S le-0d0 | ]
= ' =
14 7 = le=050 | ] 1
12 - i i 0© -
{ 1e-060 | 1
10 FEUROFER9T —@— | 4 EUROFER97 —M—
Teov=3800C " 1e-070 F Teay=580°C ]
8 Teo,=584°C 1 584°C
g L Ten=3907C N - o080 B i oy=590°C |
0 200 400 600 800 1000 0 200 400 600 800 1000

Temperatur in °C

Temperatur in °C
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Kriterium fiir verschiedene Aquivalenz-Temperaturen.
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Anhang B: Erstellung des Gittermodells

Die verwendeten Gittermodelle der Divertorkomponente wurden mithilfe
eines Skriptes in der Programmiersprache Python jeweils automatisch er-
zeugt. Dazu miissen lediglich skalare Parameter fiir jedes Gittermodell vor-
her festgelegt werden. Dies erleichtert nicht nur die Arbeit, da verschiedene
Parameterkombinationen schnell ausprobiert werden kdnnen, sondern ge-
wiahrt auch eine prézise Kontrolle bei der Gittergenerierung, da z. B. nicht
versehentlich unsymmetrische Gitter entstehen kdnnen, wie dies der Fall
wiare, wenn samtliche Erzeugungsschritte per Mausklick getatigt wiirden.
Die Bezeichnung der Parametervariablen (siche Tab. B.1 und Abb. B.1) ist
dabei so gewihlt, dass Langenabstinde in mm zwischen zwei Sektionskno-
ten mit einem y beginnen, Lingenabstinde in mm zwischen zwei Gitter-
punkten mit einem d und Parametersitze fiir eine gewichtete Gitterpunkt-
verteilung mit einem b. Eine gewichtete Gitterpunktverteilung von n/m
bedeutet, dass der grofite Gitterpunktabstand der m-Gitterknoten n-mal dem
kleinsten Gitterpunktabstand entspricht. Fiir den Parameter d,, ; wurde fiir
samtliche Gittermodelle der Wert 0,01 gewéhlt, sodass die Hohe eines jeden
Elements im Bereich der Gradierung stets 10 um betrégt.

Gitter-Modell m20 m200 m500 m1000 m2000 m3000 m4000
Anzahl Elemente 2701 3593 5113 7602 12604 17553 23181

Vy 1,06 1,15 1,3 1,55 2,05 2,55 3,05
Vs 0,16 025 040 0,65 1,15 1,65 2,15
Yw.,a> Yrea 0,50 0,50 050 0,50 0,50 0,50 0,50
Yw,i> Yre,i 0,30 030 030 030 030 030 030
Ex,s 125 1725 1725 1/25 1/25 1/25 1/25

001 001 001 00l 00l 00l 00l
720 720 720 720 720 720 720
2525 252525 25 205
1,5/6 1,56 1,56 156 156 156 1506
ywans Dy pem 35 35 35 35 35 35 35
daws Ay e 0,333 0,333 0,333 0333 0333 0333 0333

S
<
%

1

yW,1> by,Fe,l
b

S

y.W,2> Yy,Fe,2

-

1

S

xX,W> bx,Fe

1

-

S

Tab. B.1: Verwendete Parametersiitze fiir die Erzeugung der Gittermodelle.
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Abb. B.1: Schablone fiir die Erzeugung der Gittermodelle.
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Anhang C: Gitterabhangigkeit

Wie eingangs in Kapitel 2.2 beschrieben, wurde fiir die relevanten Bereiche
des FEM-Modells, bei denen die hdochsten Dehnungen bzw. Spannungen
auftreten, eine minimale ElementgroB3e von 10x20 um gewéhlt. Die Zuver-
lassigkeit dieser Wahl in Bezug auf die Simulationsergebnisse sei im Fol-
genden diskutiert. Ein Vergleich der maximalen dquivalenten inelastischen
Dehnung resultierend aus viskoplastischen Simulationen mit einem feineren
Gitter, siche Abb. C.1, zeigen, dass die Ergebnisse zwar fiir dickere Schich-
ten davon unberiihrt bleiben, diinnere Schichten jedoch gréfere Dehnungen
aufweisen.

Elementgrofe:
ke 3x I0um —+—
B 10x20 um — > —

01 &

0.01 |

le dquivalente inelastische Dehnung

0.001

1 1 1 1 1 1 1
Ve 2 I RS
0 v 2 9 9 % 000 "50000

Schichtdicke in pm

maxima

Abb. C.1: Maximale fiquivalente inelastische Dehnung nach 100. therm. Zyklen
fiir eine linear gradierte Schicht - simuliert mit zwei unterschiedlichen Ele-

mentgrofien.

Diese Erscheinung ist jedoch nicht auf numerische Ungenauigkeiten, son-
dern vielmehr darauf zuriickzufithren, dass die Dehnungsinformation an
unterschiedlichen Stellen entnommen wird. Gerade beim Ubergang von
EUROFER97 zur gradierten Schicht bzw. von dieser zum Wolfram treten
hohe Dehnungs- und Spannungsgradienten bzgl. der y-Position auf. Dieser
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Sachverhalt ist exemplarisch fiir eine 50 pm dicke linear gradierte Schicht
in Abb. C.2 dargestellt.

(a)
Elem:zntgr.: 3‘);]0 |.LI|1,IX-POS.: 7.:442mm ——
0.8 - Elementgr: 3x10pm,x-Pos:7.448 mm —— 7
Elementgr.: 10 x 20 pm, x-Pos.: 7444 mm —*—
207+ b
L
£
A 06 B
o
% 05 .
E 04 + EUROFERS7 B
g o3h 8
=
B 02
3 02+ -
o)
0.1 i
~
0 1 1 1 1
-1.07  -1.065 -1.06 -1.055 -1.05 -1.045 -1.04
y-Position in mm
® Gradierung
IEEQ2
(Avg: 75%) EUROFER97
Elementgr.:
10x 20 um
Gradierung
EUROFER97

Elementgr.:
3x 10 um

Abb. C.2: Aquivalente inelastische Dehnung nach 20 Zyklen einer linear gra-
dierten 50 pm dicken Schicht simuliert mit einer Elementgrofie von 10x20 pm
bzw. 3x10 pm (a) aufgetragen iiber die y-Position bzw. (b) als Kontur-Plot

dargestellt. Einige Integrationspunkte sind als Kreuze markiert.
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Eine bilineare Interpolation der dquivalenten inelastischen Dehnungen an
den urspriinglichen Positionen der Integrationspunkte der Elemente mit
einer GroBe von 10x20 um behebt die Problematik der Informationsent-
nahme an zwei verschiedenen Stellen. Abb. C.3 zeigt, dass, wenn jeweils
dieselben Positionen betrachtet werden, nahezu die gleichen Werte fiir beide
Elementgrofen resultieren.

Elementgrofe:
= 3x 10um —+—
10x20 um — > —

0.01 |

0.001

maximale dquivalente inelastische Dehnung

1 1 1 1 1 1

© v W % % Y
Schichtdicke in pm
Abb. C.3: Ergebnisse der viskoplastischen Analyse

nach bilinearer Interpolation der Werte an den Integrationspunkten.

Fiir die in Kapitel 2.7 beschriebene Analyse der Ausfallwahrscheinlich gilt
die oben erlduterte Erscheinung der Gitterabhéngigkeit jedoch nicht, da hier
der Postprozessor STAU bereits die genauen Positionen der Integrations-
punkte und Volumina der Elemente bei der Berechnung der Ausfallwahr-
scheinlich beriicksichtigt. Nichtsdestotrotz sind die Ergebnisse nicht vollig
unabhéngig von der Gitternetzfeinheit. Abb. C.4 stellt den Einfluss auf die
Ausfallwahrscheinlichkeit nichtgeneigter linear gradierter Schichten bei
1000 °C Anfangstemperatur dar und offenbart, dass lediglich kleine Abwei-
chungen fiir sehr diinne Schichten auftreten.
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Abb. C.4: Ausfallwahrscheinlich fiir das in Kapitel 2.7 verwendete Netz

im Vergleich zu einem testweise feinerem Gitternetz.
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Anhang D: Kriechrate der Gradierung

Fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrten viskoplastischen FEM-Simulationen
ist die Annahme eines Kriechgesetzes, welches sowohl fiir den Stahl- als
auch fiir den gradierten Bereich gilt, erforderlich. Die Kriechrate der Wolf-
ramlegierung ist fiir den hier relevanten Temperaturbereich vernachldssig-
bar klein, sodass eine Kriechrate von null angenommen wird. Vernachlés-
sigt werden, wie in Kapitel 2.3.1 beschrieben, dariiber hinaus die primiren
und tertidren Kriechbereiche, sodass fiir den Stahlbereich das viskose Ver-
halten mit dem Nortonkriechgesetz definiert werden kann:

éCT = C - O.TL (Dl)

Die Spannungs- und Temperaturabhiangigkeiten sind durch die physikalisch
zugrunde liegenden Kriechmechanismen bedingt. Dabei unterscheidet man
zwischen Versetzungskriechen und Diffusionskriechen, wobei letztere Va-
riante nochmals in Coble-Kriechen (Diffusion entlang der Korngrenzen)
und Nabarro-Herring-Kriechen (Diffusion durch das Materialvolumen)
unterteilt werden kann. Der hier relevante Kriechmechanismus ist Verset-
zungskriechen und weist aufgrund von thermisch aktivierten Kletterbewe-
gungen der Versetzungen eine Spannungs- und Temperaturabhingigkeit
auf.

Die wesentliche Fragestellung ist jedoch das Kriechverhalten der gradierten
Zwischenschicht in Abhéngigkeit des Gradierungsniveaus f. Die Kriechrate
von Metall-Matrix-Kompositen hingt vorrangig von den Materialeigen-
schaften sowie dem Mischungsverhéltnis der Konstituenten ab. Dariiber
hinaus hat neben der raumlichen Verteilung der Partikel vor allem die Parti-
kelart einen Einfluss. Tendenziell verringern Whisker oder Fasern die
Kriechrate in stirkerem Malle als sphérische Partikel [177]. Die Literatur
bietet zahlreiche analytische als auch numerische Ansétze fiir die Abschét-
zung der Kriechrate von Metallkompositen basierend auf Informationen der
jeweiligen Konstituenten. Zum Beispiel erarbeiteten Bartholomeusz & Wert
[177] analytisch die Winkelabhédngigkeit lamellenartiger Metallmatrixkom-
posite (siche Abb. D.1).
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Abb. D.1: Kriechratenverhéltnis von Komposit &, zu Matrix &, aufgetragen
iiber den Volumenanteil V,. der Partikelphase [177]. Der Winkel y = 90° stellt
dabei den Verlauf fiir Lamellen senkrecht zur Spannungsrichtung und y = 0°

den parallelen Fall dar.

Ein weiteres Beispiel ist die Arbeit von Davis & Allison [179], welche eine
numerische Analyse fiir sphérische Partikel umfasst. Unter der Annahme,
dass die Partikelphase kein Kriechen aufweist und die Kriechrate des Kom-
posits lediglich von der Partikelform und dem Partikelphasenanteil abhéngt
schitzen sie die Kriechrate fiir Metallkomposite ab. Ihr Vorgehen dabei war
das Anpassen einer Polymomfunktion an Datenpunkte, die mithilfe von
FEM-Simulationen fiir die gewéhlte Partikelgeometrie berechnet wurden.
Der Vergleich mit experimentellen Ergebnissen an TiC-verstiarktem Alumi-
nium (Abb. D.2) offenbarte jedoch eher die hohe Komplexitét dieser Ange-
legenheit, da eine relativ hohe Abweichung der Abschéitzung zum Experi-
ment besteht.
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Abb. D.2: Kriechratenverhiltnis von Komposit zu Matrix aufgetragen iiber
den Volumenanteil der Partikelphase [179]. Mit KAJ sind experimentelle Er-

gebnisse gekennzeichnet.

Allen Ansétzen gemein ist letztlich eine erhebliche Komplexitét der erfor-
derlichen Annahmen, Berechnungen und Bedingungen. Der Versuch diese
Modelle, sofern sie dann fiir die hier realisierten gradierten Schichten an-
wendbar sind, als Grundlage fiir die hier durchgefiihrten FEM-Simulationen
zu verwenden ist in Anbetracht des Aufwandes und des vermutlich kleinen
Gewinns an Datengenauigkeit zum momentanen Entwicklungsstadium
gradierter Verbindungen nicht praktikabel. Aus diesem Grund werden im
Folgenden lediglich mathematisch einfach zu handhabende Fille und deren
Auswirkung auf die Ergebnisse betrachtet. Die einfachste Variante stellen
senkrecht zur Belastungsrichtung angeordnete Plattenelemente dar (siche
Abb. D.1 mit y = 90°), die folgende Kriechrate (siche rote Linien in
Abb. D.3 (a)) aufweisen:

o =f-C-o" (D.2)

Die hier gewéhlte und verwendete Annahme ist:
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g =f-C-0/m (D.3)

Sie basiert auf der Multiplikation jeder Materialkonstante mit dem Gradie-
rungsniveau und ergibt erheblich niedrigere Kriechraten als hintereinander-
geschaltete Plattenelemente. GewissermaBlen mag dieser Ansatz unphysika-
lisch sein, da der Kriechexponent fiir Versetzungskriechen iiblicherweise
grofer 3 ist, hier aber sehr klein werden kann (siehe blaue Linien in
Abb. D.3 (a)). Eine dritte denkbare Variante ist die Interpolation zwischen
der Kriechgeraden von EUROFER97 und einer Senkrechten, die die Zug-
festigkeit gy, von Wolfram wiederspiegelt. Diese Kriechgerade (siche oran-
gene Linien in Abb. D.3 (a)) ist im doppeltlogarithmischen Graph so ge-
wiahlt, dass deren Winkel zu der Senkrechten gleich f multipliziert mit dem
Winkel zwischen der Kriechgeraden fiir EUROFER97 und der Senkrechten
ist. Die beiden Kriechgeraden und die Senkrechte haben einen gemeinsa-
men Schnittpunkt. Die Kriechrate berechnet sich fiir diesen Ansatz wie
folgt:

ér=C-0%-0, (D.4)
mit
_ 1
¢= tan(f - tan‘l(l/n)) (0:3)

In Abb. D.3 (b) ist der Einfluss dieser verschiedenen Kriechratenannahmen
auf die Anzahl der erlaubten Zyklen dargestellt. (Der Berechnung der er-
laubten Zyklen aufgrund von Kriechschadigung ist in Kapitel 2.6.1.2 erldu-
tert.) Erkennbar ist, dass sich bis auf geringe Unterschiede fiir 1 mm dicke
linear gradierte Schichten die Ergebnisse gleichen und somit der Einfluss
der Kriechrate der gradierten Schicht sich in nur geringem Male auf die
Kriechschddigung im Stahlbereich auswirkt. Gerade fiir gradierte Schichten
dicker als 500 Mikrometer ist die dominante Schiadigungsursache ein Span-
nungsfeld, welches durch die Radiusdifferenz der Wolfram- und EU-
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ROFER97-Rohre bedingt ist (siche Abb. 2.26). Dieses Spannungsfeld bleibt
von gradierten Schichten vorwiegend unberiihrt.
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Abb. D.3: (a) Kriechraten verschiedener Annahmen bei 650 °C und (b) erlaub-
te Anzahl Zyklen bzgl. Kriechschidigung fiir unterschiedlich
gewiihlte Kriechraten.
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Anhang E: ASME- und RCC-MR-Standards

Die in [62] publizierten Design-Kriterien bzgl. Kriech- und Ermiidungs-
schiadigung fir EUROFER97 basieren wahlweise auf dem amerikanischen
ASME-B&PV-Standard oder auf dem franzosischen RCC-MR-Standard
[180]. Der RCC-MR-Standard stammt vom franzosischen Interessenver-
band AFCEN, welcher Richtlinien bzgl. Design, Konstruktion und Uberwa-
chung von Druckleitungen und -Kesseln im nuklearen Bereich erarbeitet.
Urspriinglich fiir natriumbasierte schnelle Brutreaktoren geplant, wird der
RCC-MR-Standard derzeit auch fiir Hochtemperaturkomponenten und
Vakuumbehélterbauteilen des geplanten ITER-Fusionsreaktors verwendet.
Insbesondere die ITER-Design-Kriterien enthalten fiir Komponenten inner-
halb des Vakuumbehélters [181] angepasste Richtlinien aus dem RCC-MR-
Standard. Dieser wurde bei den in Kapitel 2.6 beschriebenen numerischen
Simulationen verwendet. Zum Vergleich wird im Folgenden dennoch der
ASME-B&PV-Standard betrachtet.

Fir die dquivalente Spannung gelten, gemél den beiden Standards, die
Berechnungsvorschriften

ASME-B&PV, Code Case N-47, T-1400:
— ]
Oiqg = G * €xXp [C (S—z - 1)] (E.1)

RCC-MR, RB 3262.12:
034 = 0,8677 + 0,133], (E.2)

mit
Ji=0+ 0+ oy
S = \/012 + o1? + oy? (E.3)

_ 1
o= \/_5\/(01 —o1)? + (o — opy)* + (0, — oyyp)?

wobei mit gy, 0y, 07;; die Hauptspannungen bezeichnet werden. Die Kon-
stante C hat fiir Stdhle des Typs 304 oder 316 den Wert 0,24. Abb. E.1 zeigt
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die Isofldchen der von-Mises-Spannung in grau, die Spannungswerte nach
dem ASME-Standard in rot und nach dem RCC-MR-Standard in blau. Die
Pfeile der Koordinatenachsen zeigen in Richtung positiver Werte, was Zug-
spannungen entspricht. Beide Standards werten hydrostatischen Druck
weniger kritisch als die von-Mises-Spannung, wéhrend der RCC-MR-
Standard hohere Vergleichsspannungswerte fiir die hydrostatische Zug-
spannung liefert und somit am konservativsten ist.

Abb. E.1: Isochrone Oberfliche im Hauptspannungsraum:
Vergleich zwischen (a) ASME- und (b) RCC-MR-Standard.

Die Berechnung der dquivalenten Dehnungsschwingbreite Ae ist gemif
RCC-MR-Standard, RB 3227.9, wie folgt festgelegt: Ausgehend von den
sechs Dehnungskomponenten &;,(t), €,5(t), €35(t) €12(t), €;3(t) und
£31(t) zur Zeit t und der vereinfachenden Schreibweise fiir die Differenz
vom Zeitpunkt ¢ zum Zeitpunkt ¢’

Ag;j(t, ") = &;(t) — &;(t) (E4)

wird angelehnt an die Berechnung der dquivalenten Dehnung folgende
Zwischengrofe definiert:
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g9t t) = g [(Agll(t. t") — Aey,(t, t’))z
+ (Bep(t,t) — esy (5, 1))°
+ (A£33(t, t) — Aeyq (t, tl))z

Y5 (E.5)
+ 6(Ae;,(t, ) + Aeys(t, ) + Aesy (8, 1)) ]

Die dquivalente Dehnungsschwingbreite ist nun das Maximum fiir alle
moglichen Paare der beiden Zeitparameter ¢ und t':

Ae = max (eéq (t, t’)) (E.6)

Sofern die Hauptdehnungskomponenten keine Rotation aufweisen, ist diese
Berechnungsvorschrift dquivalent zum ASME Standard, Code Case N-47,
T-1414. In Abb. E.2 ist der eindimensionale Fall skizziert, um die Bedeu-
tung der dquivalenten Dehnungsschwingbreite zu erldutern bzw. beispiel-
haft dargestellt, wie die dquivalente Dehnung iiber die Zeit in Ergebnissen
der numerischen Simulationen auftritt.
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Abb. E.2: (a) Skizze zur Verdeutlichung der dquivalenten Dehnungsschwing-
breite am eindimensionalen Fall. (b) Aquivalente inelastische Dehnung iiber die
Zeit des 100. therm. Zyklus eines ausgewiihlten Integrationspunktes bei einer

linear gradierten Schicht der Dicke 50 pm.
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Anhang F: Funktionsweise des STAU-Postprozessors

Dieser Abschnitt bietet eine kurze Zusammenfassung der internen Berech-
nungen, die im Postprozessor STAU implementiert sind. Eine umfassendere
Beschreibung ist in [185] zu finden.

In STAU werden Volumen- bzw. Oberfldchenanrisse als miinzférmig ange-
nommen, sodass die Intensitdt der Spannungsfelder der Rissspitze bei mehr-
achsiger Belastung dabei mithilfe der Spannungsintensitétsfaktoren

K = Unyl\/a' Ky = TIIYII\/E und Ky = TIIIYIII\/E' (F.1)

entsprechend den drei Rissoffnungsarten beschrieben werden konnen. Y
charakterisiert ein Geometrie-Korrekturfaktor, a die Risslinge und o bzw. T
die Projektionen des Spannungstensors auf die Rissebene, welche anhand
der Tensortransformationsregeln berechnet wird. Das Versagenskriterium
fiir mehrachsige Spannungszustinde kann in allgemeiner Form mit

9O T T = ge (F.2)

notiert werden. In STAU wird stattdessen folgendes effektives Versa-

genskriterium mithilfe des &dquivalenten Modus-I-Spannungsintensitéts-
faktors K, leq verwendet:

g (Kqu: 0:0) = g(K;, K, Kipp) (F.3)
Daraus ergibt sich die vereinfachte Formulierung
Kiq = K, (F.4)

mit K; als Bruchzéhigkeit. Die dquivalente Spannung g, wird hierfur mit
Kioy = 0eqViVa (F.5)

definiert. Die kritische Risslidnge a, ist letztlich mit
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(Y F.6
ac—m (F.6)

gegeben. Versagen durch spontane Rissausbreitung geschieht, sobald die
Rissldnge a den Wert a, iibersteigt. Die kritische Risslange a, als auch die
dquivalente Spannung o, hingen von der Position ¥ und der Orientierung
@ des Risses innerhalb des Spannungsfeldes ab. Die Wahrscheinlichkeit,
dass ein Anriss ldnger als die kritische Risslange ist, kann mit

P, = f fa(a)da=<aeq(x""])(l'yl'\/a_0>

S —-

ac(X,w)

(F.7)

c

berechnet werden. Dabei ist f;(a) die Wahrscheinlichkeitsdichtefunktion
und

am/z
Fu@=1--%- (F.8)
a2
die Wahrscheinlichkeitsverteilung der Risslédnge a, welche mit einer Pareto-
Verteilung und a = a, angenommen wird. Die Wahrscheinlichkeiten
P, = %V und P, = Z—i (F.9)
entsprechen denen fiir ein Anriss mit der Position X bzw. der Orientierung
@, innerhalb der jeweiligen infinitesimalen Elemente, relativ zum globalen
Koordinatensystem. V ist hierbei das Volumen des betrachteten Bauteils
und 4m das Oberflachenintegral iiber alle Winkel. Die Versagenswahr-
scheinlichkeit durch spontane Rissausbreitung fiir ein Bauteil mit genau
einem Anriss zufélliger Lange, Position und Orientierung erhélt man durch
Multiplikation von P,, P, und P,, und anschlieBender Summation {iber alle
moglichen Positionen und Orientierungen des Anrisses:
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m

101 Oeqg (X, @) - Y; - {Ja

(¢))] eq 1 0

PB==1—= dav .

F Vf4nf< K, ) (F.10)
4 0

c
Die tatsdchliche Anzahl Anrisse in statistisch unabhéngige infinitesimale
Volumenelemente dV wird als Poisson-verteilte Zufallsvariable angenom-
men. Die entsprechende Versagenswahrscheinlichkeit fiir ein Bauteil mit
durchschnittlich M Anrissen ist somit gegeben durch:

Pry =1—exp(-M-P) (F.11)

Das Einsetzen von Gleichung (F.10) in (F.11) ergibt die in STAU elementa-
re Formel fiir die Berechnung von Versagenswahrscheinlichkeiten:

171 Ooq (X, D\
PF,V =1- exp —V—OJ EJ T andv (FlZ)
14 n

Die Integration erstreckt sich iiber das Bauteilvolumen V und den mogli-
chen Anriss-Orientierungswinkeln 2. Die Grof3e

Yo (F.13)

kann als normalisierte Festigkeit beziiglich des Einheitsvolumen V,, wel-
ches im Schnitt M, Anrisse enthilt, betrachtet werden.Die Gréflen m und g,
sind materialspezifische Eingangsparameter. Gleichung (F.12) kann auch
als zweiparametrige Weibull-Verteilung geschrieben werden:

Ppy=1-—exp [— (%*)m] (F.14)

Dabei ist 0" eine Referenzspannung, die die Belastung darstellt. Der
Weibull-Parameter b steht mit o, im folgenden Zusammenhang:
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171 & @)\" N
|2 2 (Ced @) F.15
b—oovof4nf< g ) dodv (F.15)
14 n

Mithilfe der Gleichungen (F.14) und (F.15) kénnen die beiden bendtigten
Parameter m und o, ausgehend von den Weibull-Parametern b und m be-
rechnet werden, welche wiederum bei Vierpunktbiegeversuchen bestimmt
werden konnen.

Fir den Fall von Oberflichenanrissen ergibt sich analog zu Gleichung
(F.12) folgende Formel fiir die Berechnung der Versagenswahrscheinlich-
keit:

1 1 Oeq (X, @) m
PF,A =1- exp _A_O_f EJ‘ 0'—0 dadA (F16)
A a

Die Integration geschieht dabei iiber die Oberfliche A und den Orientie-
rungswinkel a. Zu beachten ist, dass g sich in diesem Fall auf die Einheits-
fliche A, bezieht und sich vom Wert, welcher fiir Volumenanrisse gilt,
unterscheidet. Der Weibull-Parameter b ist zu g, iiber folgende Beziehung
verkniipft:

1 1 (-> )m _ﬁ
Ogq(X,
b= — | = =1 7 ) dadA F.17
avofmf( U*) a (F.17)
A a

Fiir das in dieser Arbeit gewéhlte Normalspannungskriterium ist die dquiva-
lente Spannung g, in beiden Fillen, Volumen- und Oberflachenanrissen,

gleich der zur Anrissflache orthogonalen Spannung.
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Anhang G: Biegefestigkeiten von WL10

Bez.- | hjin h; in by in byin lin Bruchkraft in | Bruchspannung in
Nr. mm mm mm mm mm N MPa

1A 3,020 3,010 4,010 4,010 48,800 1557 1277
2A 3,014 3,011 4,016 4,018 48,700 1889 1553
3A 3,016 3,016 4,020 4,019 48,750 1241 1018
4A 3,025 3,014 4,018 4,014 48,800 1513 1235
SA 3,022 3,018 4,016 4,015 48,750 2034 1664
6A 3,020 3,018 4,015 4,018 48,700 1871 1533
TA 3,018 3,012 4,022 4,018 48,750 1838 1505
8A 3,025 3,023 4,020 4,018 48,750 1696 1383
9A 3,020 3,018 4,023 4,019 48,700 1936 1583
10A 3,024 3,019 4,021 4,022 48,700 1767 1441
11A 3,021 3,023 4,020 4,018 48,700 1752 1433
12A 3,025 3,030 4,024 4,018 48,700 1611 1312
13A 3,025 3,024 4,021 4,022 48,750 1892 1542
14A 3,022 3,022 4,024 4,022 48,700 1725 1408
15A 3,018 3,021 4,022 4,021 48,750 1731 1417
16A 3,017 3,017 4,024 4,031 48,700 1925 1577
17A 3,020 3,019 4,025 4,020 48,700 2088 1706
18A 3,022 3,019 4,019 4,021 48,700 1750 1431
19A 3,022 3,013 4,012 4,014 48,700 1910 1564
20A 3,015 3,019 4,015 4,016 48,700 1982 1629
1B 3,018 3,023 4,010 4,012 48,750 1811 1488
2B 3,012 3,020 4,013 4,019 48,700 2006 1653
3B 3,022 3,017 4,022 4,018 48,750 2065 1686
4B 3,012 3,013 4,016 4,019 48,700 2122 1747
5B 3,013 3,008 4,015 4,015 48,800 1949 1604
6B 3,020 3,010 4,013 4,010 48,700 1922 1576
7B 3,015 3,015 4,025 4,017 48,750 1858 1523
8B 3,020 3,023 4,017 4,020 48,700 1965 1609
9B 3,016 3,017 4,019 4,020 48,700 2064 1694
10B 3,010 3,013 4,020 4,022 48,750 1704 1403
11B 3,019 3,022 4,017 4,018 48,700 1929 1581
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12B
13B
14B
15B
16B
17B
18B
19B
20B
Tab. G.1:

3,017 3,017 4,015 4,013 48,750 1997 1639
3,013 3,015 4,017 4,018 48,700 1976 1626
3,022 3,016 4,018 4,022 48,800 1857 1518
3,011 3,022 4,020 4,016 48,700 1979 1629
3,022 3,018 4,020 4,017 48,750 1715 1401
3,018 3,018 4,023 4,023 48,750 1965 1609
3,022 3,013 4,020 4,022 48,750 1838 1502
3,013 3,017 4,015 4,016 48,700 1692 1393
3,014 3,020 4,022 4,017 48,750 2137 1755

Messwerte der durchgefiihrten Vierpunktbiegeversuche an WL10 bei

Raumtemperatur.
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Schulterkopfprobe
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Abb. H.1: Techn. Zeichnung der rotationsymmetrischen Schulterkopfprobe.
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Anhang I: Optimierung des Flachzugprobendesigns
Im Rahmen einer Bachelorarbeit [184] wurde die hier verwendete Flach-
zugprobenform optimiert. Diese Optimierung war erforderlich, da das ur-
spriingliche Probendesign (siche Abb.1.1) zwar fiir duktile Materialien
geeignet ist, nicht aber fiir sprode Materialien wie z. B. Wolfram. Vorversu-
che mit dem urspriinglichen Design fiihrten stets zu einem Bruch an der
Viertelkreis-Kerbe oder an einer der beiden Bohrungen der Probe, da dort
jeweils Spannungsiiberhohungen auftreten. Das optimierte Design, in
Abb. 1.2 dargestellt, sieht statt einem Viertelkreis eine durch Zugdreiecke
[183] optimierte Kerbkontur sowie einen schmaleren Steg zur Entlastung
der Bohrung, vor.

5.0 1.0

4.0
T T
! !

N

/
(=] o
= ~
—

2.0H7 ]

D

o
h

Abb. I.1: Urspriingliche Flachzugprobenform [32].
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Neben der Probenform spielt allerdings auch die Beschaffenheit der Ober-
fliche eine wichtige Rolle. Drei verschiedene Verfahren (Drahterodieren,
Bohren und Mikro-Erodierfrdsen) zum Bearbeiten von Wolfram bzw.
WLI10 wurden in Betracht gezogen. Beim Drahterodieren kann zum einen
die Drahtdicke variiert werden und zum anderen die Anzahl der Schlicht-
durchgénge. Abb. .3 stellt die sechs getesteten Kombinationen gegeniiber
und zeigt, dass die Drahtdicke wenig Einfluss auf die Rauheit der Oberfla-
che hat. Eine scheinbar sehr geringe Rauheit wird durch Bohren/Friasen
erreicht, fithrt aber beim gesinterten Probenmaterial (Abb. 1.4) zum Heraus-
brechen von Material an den Kanten. Auch wenn diese Bereiche durch
nachtrdgliches Schleifen und Polieren abgetragen werden konnten, wurde
aufgrund folgender Nachteile dennoch auf das Bohren verzichtet: Das Boh-
ren wiirde neben dem Drahterodieren der dufleren Kontur einen zusétzlichen
Arbeitsschritt erfordern. Des Weiteren kann die Bohrung aufgrund von
Toleranzen nicht exakt mittig platziert werden, was zu ungewiinschten Bie-
gespannungen im Testvolumen fiithre. AbschlieBend ist eine gleichméBige
Qualitdt fir Kerbe und Loch vorzuziehen. Die mehrfach geschlichtete
drahterodierte Oberfliche weist zwar bereits eine Besserung gegeniiber dem
einfachen Schnitt auf, enthdlt aber noch Vertiefungen (Abb. 1.5 (a)) die
weiterhin zu ungewiinschten Spannungsspitzen und verfrithtem Material-
versagen flihren. Abhilfe schafft hierbei ein Polieren der Seitenfliche
(Abb. 1.5 (b)), das mit einer Schleifgrundplatte realisiert werden konnte
(Abb. 1.6). Dazu werden mehrere Flachzugproben iiber zwei passende Bol-
zen, die durch die Locher geschoben werden, unter flieBendem Wasser auf
der Schleifgrundplatte hin- und her bewegt. Die Polierwirkung wird durch
auf der Grundplatte fixierte Polierfolien mit einer Kérnung von 30 bzw.
9 um erzeugt. Letztendlich konnte die Zugfestigkeit der getesteten Proben
aus WLI10 von anfinglich 500 MPa (urspriingliches Probendesign), auf
800 MPa (nur Ober- und Unterseite poliert) bzw. 900 MPa (alle Seitenfla-
chen poliert) gesteigert werden.
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Abb. 1.3: REM-Aufnahmen im 30°-Winkel bei gleicher Vergrofierung
der unterschiedlich bearbeiteten Oberfléiche von WL10.
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Abb. 1.4: Bohrung (2 mm Durchmesser) in RSUHP-gesintertes Wolf-
ram/EUROFERY97-Komposit.

(a)

Abb. L.5: (a) REM-Aufnahme im Winkel von 30° des Steges einer Zugprobe aus
WL10 mit optimierter Form. Links ist die polierte Oberfliche und rechts die
fiinffach geschlichtete drahterodierte Seitenfliche zu erkennen. (b) Mittels
Schleifbock polierte Seitenfliche im Winkel von 60°.
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Abb. 1.6: Technische Zeichnung der Schleifgrundplatte aus Edelstahl.
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Anhang J: Auswertung des Zugversuchs mit Flach-

zugproben

Dieser Abschnitt beschreibt die Vorgehensweise bei der Berechnung der
Dehnungen und Spannungen der mit Flachzugproben (sieche Anhang I)
durchgefiihrten Zugversuche. Grundlage fiir die Bestimmung der Dehnun-
gen sind die mithilfe von Kamera, Objektiv und entsprechender Beleuch-
tung digital erfassten Einzelbilder der Zugproben. Die hier dargestellten
Bilder und Grafiken stammen von einer zufillig ausgewéhlten gesinterten
Probe, die stellvertretend die durchgefiihrten Berechnungen erldutern soll.
Abb. J.1 zeigt das letzte Kamerabild dieser Probe, kurz vor dem Bruch. In
Anbetracht der extrem geringen Dehnungen, die im Bereich von 0,05-0,2 %
liegen, ist eine entsprechend hohe Auflosung unabdingbar. Mit dem hier
verwendeten Aufbau wurde ein ca. 2 mm langer Abschnitt der Zugprobe
mit einer Auflésung von 3000 Pixeln erfasst. Die Bildwiederholrate von
2 Hz erbrachte wihrend der Versuchsdurchfiihrung eine Bildfolge beste-
hend aus ca. 150-250 Einzelbildern. Zunéchst wird iiber das erste Kamera-
bild ein Rechteckgitter gelegt, deren Knoten im Folgenden ,,Marker* ge-
nannten werden. Die relative Bewegung der Marker von Bild zu Bild wurde
mithilfe eines Bildkorrelationsverfahrens [141] errechnet. Ausgehend von
den Positionen der Marker fiir jeden Zeitpunkt kdnnen die Dehnungen der
betrachteten Oberfliche kalkuliert werden.

Biegemomente und Scherkrifte, die auf die Probe wirken und ein inhomo-
genes Spannungsfeld verursachen sind zwar fiir einen einachsigen Zugver-
such ginzlich ungeeignet, aber im hier verwendeten Versuchsaufbau nicht
vermeidbar gewesen. Diese Biegemomente werden verursacht durch gerin-
ge elastische Verformungen des Gestdnges in ungewollte Richtungen bzw.
durch Fertigungstoleranzen der Proben und deren Halterung. Im Normalfall
werden zum einen ungewiinschten Spannungsspitzen beim Testen von duk-
tilen Materialien durch lokale plastische Verformung wéhrend des Zugver-
suchs abgebaut und zum anderen sind die Dehnungen und Dimensionen
deutlich grofBer, sodass Fertigungstoleranzen relativ gesehen geringer aus-
fallen.
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~1100 Pixel

Abb. J.1:. Letztes Kamerabild kurz vor dem Bruch (Bildebene ist parallel zu
den beiden Bolzen und hier um 90° gedreht dargestellt - sprich waagrecht statt

senkrecht).

Zur Beriicksichtigung des zumindest grof3ten Biegemomentes wird ein um
einen Mittelpunkt gebogenes Rechteckgitter als Modell fiir die Marker-
Positionen verwendet (siche Abb. J.2). Dieses Gittermodell wird durch

sechs Parameter festgelegt (p;, pa, Cx, ¢, 6, und a,).

(a) Ausgangsgeometrie (b)  Geometrie der Probe bei Zugkraft und
Biegemoment
/¥ -
P iy

Abb. J.2: (a) Anfangsgitter der Marker-Positionen im unbelasteten Fall und
(b) Gitter, welches um einen Mittelpunkt gebogen ist, fiir den Fall mit iiberla-
gerter Zugkraft und Biegemoment. Die eingetragenen Zahlen sind Beispielwer-
te zur Veranschaulichung.



Anhang J: Auswertung des Zugversuchs mit Flachzugproben 239

Ausgangspunkt ist nach wie vor ein regelméfiges Rechteckgitter, welches
die Marker-Positionen des Anfangszustandes beschreibt. Hier liegt der
Mittelpunkt sozusagen im Unendlichen. Nach gleichzeitigem Aufbringen
von Zugkraft und Biegemoment sind die Marker um ein Zentrum herum
angeordnet, welches mit steigender Last immer ndher an das Gitter riickt.
Die Bestimmung der Parameter p;, p,, ¢, ¢,, @, und a, erfolgt fiir jedes
einzelne Kamerabild, unabhingig von den restlichen Aufnahmen, durch
eine mathematische Anpassung. Hierfiir werden die Parameter mithilfe des
Levenberg-Marquardt-Algorithmusses so variiert, dass die Summe

NpNq

Z (xi - xnx.ny)z + (yi - ynx,ny)z (]1)

i=0

minimal wird. n, und n, sind dabei die Anzahl der Marker-Reihen bzw. -
Spalten, (x;,¥;) die Position des i-ten Markers und (xnx_ny,ynx,ny) die
Knotenposition des angepassten Modells. Die Summe (J.1) entspricht somit
der Abweichung von Kamerabild und Modell. n, und n,, bezeichnen die
Position des Knotenpunktes innerhalb des Gitters. Die Knotenpositionen
des angepassten Modells konnen wie folgt in kartesischen Koordinaten
dargestellt werden:

Xnemy = Cx + Pnyn, COS enx,ny

| (.2)
Ynyn, = Cy + Prnyn,, SIN an,ny
Als Polarkoordinaten dargestellt haben sie folgende Form:
N
Pnyny, = Pa ng — 1 x
L 03)
an‘ny =a, + —7:}1 — 1u "ny,

wobei @, und a, die Winkel zur unteren und oberen Marker-Reihe und p
der Abstand zum Mittelpunkt sind. Die Indizes i und a von p kennzeichnen
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die innere und dulere Kante. Der Abstand zweier iibereinander angeordne-
ter Nachbarknotenpunkte betragt:

Uy — Ay
e (J.4)

lp)=p

Die technische Dehnung tangential zur Biegung ist somit durch [(p) und
dem anfinglichen Marker-Abstand [, gegeben:

l(p)—I
e = 12 05)

Sofern keine plastische Verformung vorliegt ist die Spannung proportional
zur Dehnung;:

a,(p) =E-¢g,(p) J.6)

Die Breite b und Dicke d der Probe werden als konstant angenommen:

b= b, (1 —V;;H) ~ b, J.7)
d= f:adp = 4y (1-270) ~ g, 08)

Die Zugkraft F ist gleich dem Integral der Spannung a},(p) iiber die Quer-
schnittsflache b - d:

Pa
F=be[ B dp 19)

Durch Umstellen der Gleichung (J.6) und Losen des Integrals kann der E-
Modul anhand der Zugkraft F und der angepassten Parameter des geboge-
nen Gittermodells errechnet werden:
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F

b (m (au - ao)(PaZ - piz) - (pa — pl)) (]10)

E =

Die Zugfestigkeit R,, der d&uleren Randfaser ergibt sich letztlich wie folgt:

R =  max (1) = () (.11
Die folgenden Grafiken dienen zur Veranschaulichung der angepassten
(Abb.J.5 und AbDb. J.4) und daraus abgeleiteten Groflen (Abb.J.5 und
Abb. J.6). Die gezeigten Werte stammen von einer gesinterten Probe mit
einem Wolframanteil von 40 Vol.-%.

(a) 3.1445 T T T T

3.144 F O |
3.1435 | ; ]
3.143 | i :

3.1425 T

Winkel in rad

3.142 + v .

3.1415 St R e 1. T

3.141 - : . i
0 50 100 150 200 250

Bildnr.
Abb. J.3: Entwicklung der Winkel a, und a,.
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(b) 1e+008

1e+007

Radius in Pixel

1e+006

100000

Pa

1 1 1

50 100 150
Bildnr.

200

250

Abb. J.4: Entwicklung der Radien p; und p,. Der geringe Unterschied (~1000

Pixel) der Radien liisst beide Kurven deckungsgleich erscheinen.

(@ 0.002
0.0018
0.0016
0.0014
0.0012
0.001
0.0008
0.0006
0.0004
0.0002
0

technische Dehnung

0

50 100 150
Bildnr.

200

250

Abb. J.5: Entwicklung der Innendehnung &; und Aufiendehnung ¢,.
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(b) 500 T T T T

400 -

300

200

Elastizititsmodul in GPa

100

T

O 1 1 1 1
0 50 100 150 200 250

Bildnr.
Abb. J.6: Entwicklung des Elastizititsmoduls E.

Die Qualitdt der Anpassung sowie die Eignung des Modells wird zum einen
anhand der Summe (J.1) wiedergespielt. Ziecht man gemi3 dem Satz von
Pythagoras die Wurzel der einzelnen Summenglieder, erhilt man den Ab-
stand eines jeden Markers zum Knotenpunkt des Gittermodells. Im Schnitt
betrigt diese Summe der Abstinde ~450 Pixel, sodass bei 3300 Markern ein
durchschnittlicher Fehler von ~0,136 Pixel vorliegt. Desweiteren wird die
Eignung des Modells durch die Abweichungsrichtung bestitigt, die, wie in
Abb. J.7 (b) zu sehen ist, statistisch verteilt ist. Waren Muster durch tenden-
ziell gleichgerichtete Abweichungsrichtungen zu erkennen, so wiirde dies
auf ein ungeeignetes Modell hindeuten.
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Abb. J.7: (a) Marker-Positionen und Anpassung bei Belastung und (b) Fehler
der Anpassung (Vektorpfeile zeigen vom Marker zum Knotenpunkt des Mo-

dells und sind dabei 100-fach verlingert).
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Trotz der bisher umfangreichen und tiefreichenden Berechnungen zur Aus-
wertung der Zugversuche, sind die letztlich erzielten Ergebnisse bzgl. der E-
Moduln vermutlich fehlerbehaftet (siche Abb. J.8). Abgesehen von einer
groBBen Streuung von =+ 50 GPa fiir identisches Probenmaterial, zeigte sich
keine Abhédngigkeit der Wolframkonzentration. Alle ermittelten Werte lie-
gen, abgesehen von der Streuung, in dem filir Stahl typischen Bereich von
200-220 GPa. Die Ursachen hierfiir konnen noch unerkannte weitere Bie-
gemomente, Risse in der Wolframmatrix oder plastische Verformung der
Proben sein. Letzteres fiihrt dazu, dass die Annahme (J.6) ungiiltig ist. Da
die in Abb. J.8 gezeigten Messwerte aus den soeben genannten Griinden mit
groBer Unsicherheit behaftet sind, werden sie lediglich im Anhang gezeigt
und sind nicht Teil der in Kapitel 5.3 prasentierten Ergebnissen.

400 T T T T

unbehandelt @

350 | 760°C,90 min ®
£ 300 -
% o]
=
g L ® .
:3 250 H B
g 200 + ® ‘ @ 4
:'é 150 .
'gf
o 100 .

50 .

0 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100

W-Konzentration in Vol.—%
Abb. J.8: E-Moduln der gesinterten Proben (siche Kapitel 5.3)

gemif} der hier beschriebenen Auswertemethode bestimmt.
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Anhang K: Substrathalterung fiir die VPS-Versuche
Wie bereits in Kapitel 5.2 beschrieben, fanden wéhrend der Durchfithrung
der VPS-Experimente zwei verschiedene Substrattypen Anwendungen: zum
einen WL10-Substrate in zylindrischer Form mit einem Durchmesser von
12,7 mm und einer Héhe von 4 mm und zum anderen Graphitsubstrate mit
den Abmessungen 5x50x50 mm. Da das Evakuieren der Vakuumkammer
einen erheblichen Zeitanteil eines Abscheide-Durchgangs ausmacht, wurde
die Halterung so konzipiert, dass moglichst viele Substrate innerhalb eines
Durchgangs auf einmal beschichtet werden koénnen. Das Grundelement der
verwendeten Substrathalterung ist eine U-formige Blockhalterung, siche
Abb. K.3, dessen Arme mit einem auf der Riickseite angeschweifitem Blech
stabilisiert werden. Entlang der seitlichen Schienen der Blockhalterung
konnen nun wahlweise 3 Blocke, siche Abb. K.1 bzw. Abb. K.2, hineinge-
schoben werden. Ein Block kann vier WL10-Substrate bzw. ein Graphitsub-
strat aufnehmen, die jeweils mit einer bzw. zwei Schrauben fixiert werden.
Die Fixierschrauben der Blocke fiir WL10-Substrate werden von dem
Plasmastrahl durch ein angeschweilites Blech (in blau dargestellt) abge-
schirmt. Die Blocke werden jeweils durch ein Schutzblech wie in Abb. K.4
dargestellt voneinander getrennt, da die Plasmaflamme einen gewissen
Streuradius aufweist. Insgesamt kénnen 12 WL-10 Substrate bzw. 3 Gra-
phitsubstrate pro Durchgang beschichtet werden. Als Material wurde ge-
wohnlicher ST37-Baustahl gewéhlt, welcher Temperaturen zwischen 600
und 800 °C standhilt. Alle Einheiten und MaBe in den Abbildungen sind in
Millimeter angegeben.
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K.1: Block fiir WL10-Substrate: (a) Sicht von oben, (b) Frontalansicht

und (c) 3D-Ansicht.
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Abb. K.2: Block fiir Graphitsubstrate: (a) Seitenansicht, (b) Sicht von oben,
(c) Frontalansicht und (d) 3D-Ansicht.
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Abb. K.3: Block-Halterung: (a) Sicht von unten, (b) Sicht von oben, (¢) Fron-
talansicht und (d) 3D-Ansicht.
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Abb. K.4: Schutzblech: (a) Frontalansicht, (b) Sicht von oben und (c) 3D-
Ansicht.
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Anhang L: Pulveraufnahme-Container fiir die Explo-
sivverdichtung
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Abb. L.1: Techn. Zeichnung (a) des unteren Stopfens, (b) des oberen Stopfens

und (c)/(d) der Pulverummantelung. Die Bauteile sind jeweils aus rostfreiem

Stahl gefertigt.

Abb. L.2: Pulveraufnahme-Container mit herausragendem unteren Stopfen

nach einer Sprengung.
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Abkiirzungsverzeichnis
Numerik
FEM - Finite Elemente Methode
STAU - Statistische Auswertung
Fusionstechnologie
ITER - engl. International Thermonuclear Experimental Reactor
DEMO - engl. DEMOnstration Power Plant
IFMIF - engl. International Fusion Materials Irradiation Facility
HEMJ - engl. helium-cooled divertor with multiple-jet cooling
ELM - engl. edge localized mode
VDE - engl. vertical displacement event
CRPP - engl. Centre of Researching Plasma Physics
KIT - Karlsruher Institut fiir Technologie
Werkstoffkennwert
RT - Raumtemperatur
DBTT - engl. ductile to brittle transition temperature
At-% - Atomprozent
Gew.-% - Gewichtsprozent
Vol.-% - Volumenanteil in Prozent
dpa - engl. displacements per atom
Werkstoff
FGM - engl. functionally graded material
WL10 - Wolfram-Dilanthantrioxid (1,0 Gew.-% La,05)
OoDS - engl. oxide dispersion strengthened

Herstellungsverfahren

CvD - engl. Chemical Vapour Deposition
PVD - engl. Physical Vapour Deposition
APS - Atmosphérisches Plasmaspritzen

VPS - Vakuum-Plasmaspritzen
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MS - Magnetronsputtern

CMSII - engl. Combined Magnetron Sputtering
and Ion Implantation

LC - engl. Laser Cladding

LSAS - Laserstrahl-Auftragsschweiflen

SLS - engl. Selective Laser Sintering

RSUHP - engl. Resistance Sintering under Ultra High Pressure

SPS - engl. Spark Plasma Sintering

EPD - engl. Electrophoretic Deposition

TAC - engl. transferred arc-cleaning

DC - engl. direct current

CCh - engl. Charge-coupled Device

Analysemethode

AES - Auger-Elektronen-Spektroskopie

REM - Rasterelektronenmikroskop

TEM - Transmissionselektronenmikroskop

FIB - engl. focused ion beam

EDX - Elektronendispersive Rontgenstrahlanalyse
XRD - Rontgendiffraktometrie

Allgemein

bzgl. - beziiglich

therm. - thermisch

techn. - technisch

engl. - englisch
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Nomenklatur

Lateinische Zeichen
a
b

S Q e Q9

_Qﬁ3§c-.

o)

Z R O™ o

An- bzw. Rissliange

Weibull-Parameter bzw. Breite der Flachzugpro-
be und des Biegebalkens

Mittelpunkt

Dicke, Diagonale, Abstand
Netzebenenabstand

Feldvariable, welche das Gradierungsniveau
wiederspiegelt

Erdbeschleunigung

Hohe, Eindringtiefe

Index, Zéhlervariable

Lange

Weibull-Exponent, Masse des Pendelhammers
Kriechexponent

Gasdruck

Wechselwirkungs-Parameter

fiir Kriechermiidung

Radius

Zeit

Volumenanteil

Koordinaten im Euklidischen Raum

Flache

Kriechfaktor, Koeffizient fiir Spitzenkalibration
bei der Nanoindentation

Durchmesser, Korngrofe,

Schaden / engl. damage

Elastizitdtsmodul

Kraft

Schubmodul

Kompressionsmodul, Spannungsintensitétsfaktor
durchschnittl. Anzahl Anrisse
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Nomenklatur

Griechische Zeichen

Atn
a

i
i
0
&
€
As

D

w2l N

Anzahl (Zyklen, Proben, Zeitschritte)

Ausfallwahrscheinlichkeit bzw. Larson-Miller-

Parameter

Zugfestigkeit

Streckgrenze
0,2%-Streckgrenze
Arithmetischer Mittenrauwert
Quadratischer Mittenrauwert
Rautiefe

Gemittelte Rautiefe

elastische Entlastungssteifigkeit
Temperatur

Volumen

Formfaktor in der Bruchmechanik
Kerbschlagzdhigkeit

thermischer Ausdehnungskoeffizient
Orientierungswinkel des Oberfldchenanrisses
korrigierter Lorentz-Anteil

korrigierter Gaufl-Anteil

Dicke des Bereichs mit feinen Elementen
Dehnung

Indenter-Geometrieparameter
Dehnungsschwingbreite

Teilchendichte des Plasmas

Temperatur in Grad Celsius bzw. Winkel im
Polarkoordinatensystem

Bragg-Winkel

Wellenlidnge

Querkontraktionszahl

Anpassungsparameter im Mischungsregel-
Modell von Halpin & Tsai

Kreiszahl
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g o

Indizes
el
in
th
pl
cr

=

™ o~ o

radial
axial
a

Radius

Spannung

Orientierungswinkel des Volumenanrisses
Einschlussdauer des Plasmas bzw. Scherspan-
nung

elastisch
inelastisch
thermisch
plastisch
engl. creep

Maximalwert
Minimalwert

Komposit
Matrix
Partikel

Anfangsphase, Anfangswert

engl. high temperature phase / Haltezeit
engl. low temperature phase / Kaltphase
engl. ramp phase / Temperaturanstiegsphase
engl. fall phase / Temperaturabstiegsphase

Wolfram

Eisen bzw. EUROFER97
Chrom

Helium

senkrecht zur Rotationsachse
paraller zur Rotationsachse
aullen
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Nomenklatur

~=

xR Q9 g ©

Mises
aq
LI 11T

innen, Zeitschrittnummer
oben

unten

Querschnitt

bzgl. x-Richtung

bzgl. y-Richtung
Volumen

Oberflache / engl. area

von-Mises-Vergleichsspannung
dquivalente Vergleichsspannung
Hauptspannungskomponenten bzw. Bruchmoden

Bruch / engl. rupture

Zyklus

total

Schiadigung / engl. damage

Festigkeit bzw. Ermiidung / engl. fatique
kritisch / engl. critical

Eindruck einer Hértepriifung

Kontakt der Spitze mit Priifkérper bei einer Hér-
tepriifung

Einsinken des Priifkdrpermaterials um die Inden-
terspitze herum

einzelner Fingerhut
alle Fingerhiite des Divertors
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