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Zusammenfassung

Die Aufgabe dieser Arbeit bestand in der Priifung der Anwendung der
termischen Aktivierung zur Beschreibung der Versetzungsbewegung.,
Dies erforderte zum einen die Klidrung der Frage nach der Existenz
einer mechanischen Zustandsgleichung, zum anderen die Kldrung
methodischer Probleme von Experimenten, Als fiir diesen Zweck ge-
eignet erwieseh sich Spannungsrelaxationsexperimente, Neben diesen
wurden ferner Geschwindigkeitswechselversuche durchgefiihrt., Auf-
grund des unterschiedlichen Verformungsverhaltens bei hohen und tie-
fen Temperaturen (relativ zur Schmelztemperatur TS) wurde die Pri-
fung der Existenz einer mechanischen Zustandsgleichung (Gl. (2a) )
sowohl auf den Tief (T ¢ 0,14 TS)— als auch auf den Hochtemperaturbe -
reich ausgedehnt, Die Untersuchungen im Hochtemperaturbereich wa-
ren insofern von Interesse, um festzustellen, inwieweit die thermische
Aktivierungsanalyse angewandt werden kann, 'wenn gleichzeitig erheb-
liche Strukturinderungen (siehe Ziffer 1, und 5. 4) erfolgen. Durchge-
fihrt wurden diese Untersuchungen an Vanadin Ein- und Vielkristallen
unterschiedlichen Reinheitsgrades in Abhingigkeit von der Verformung,

Die wesentlichen Ergebnisse kénnen wie folgt zusammengefaf3t werden:

Fiir Temperaturen, bei denen keine Erholungsprozesse ablaufen

(T ¢€0,12 Ts) kann die plastische Verformung von Vanadin Ein- und
Vielkristall innerhalb eines Streubandes von + 10 % durch eine mecha-
nische Zustandsgleichung beschrieben werden,

Flir Temperaturen (T » 0, 4 'I‘S), bei denen Erholungsprozesse ablaufen,
lassen die experimentellen Ergebnisse darauf schlielen, dafl entweder
die Zustandsgleichung erfiillt ist, wobei dann die Gréfe T, éo und/
oder die Struktur S wihrend des Verformungsvorganges nicht konstant

bleiben, oder dafl die Zustandsgleichung nicht erfillt ist.



Thermally activated deformation analysis of vanadium single - and
polycrystals below from room temperature and in high-temperature

range of 0,434 :T/TS < 0,528,

Abstract

The aime of that work existed in testing the application of thermally
activation analysis for the description of dislocation motion. That
demands at one hand the requirary of existance of a mechanical equa-
tion of state, at the other hand the requirary of methodical problems

of experiments. To that purpose the stress-relaxation experiments proved
qualified. Beside this furthermore strain-rate-change experiments were
made. Based on the different deformation behaviour at high and low tem-
peratures (relative to the melting temperature TS) the test of existance
of a mechanical equation of state was extended bhoth to the range of high
temperatures (T < 0,14 TS) and low temperatures. The analysis in the
high-temperature range was interesting so far as to find out how far the
thermally activation analysis can be applied, if at the same time consi-
derable changes in structure occurs (s. number l. and 5.4). This inve-
stigation were carried through at vanadium single - and polycrystals with
different purities in dependence of strain. The mainly results of this

investigation can be successed as follows:

At temperatures (T < 0,12 TS) where Do recovery processes OCCUrS, the de-
formation behaviour of vanadium single - as well polycrystals can be
described with a mechanical equation of state, within a scatter of * 10 Z.
At temperatures, where recovery processes occurs, from the experiments

can be drawn, that either it exist a mechanical equation of state at with
than during the deformation action the quantities T, éo and/or the struc-

ture S are not constant, or the mechanical equation of state is not satis-
fied,
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1. Binleitung

Die plastischen Eigenschaften werden im allgemeinen durch die Be-
weglichkeit der Versetzungen bestimmt. Deren Behinderung wird
durch Hindernisse verursacht. Darunter sind alle jene Ursachen zu
verstehen, die zu einer Erschwerung des Verformungsvorganges
fihren. Es ist physikalisch sinnvoll, Hindernisse zu unterscheiden,
bei deren Uberwindung thermische Gitterschwingungen wirksam wer-
den koénnen und solche, bei denen dies nicht mdglich ist. Fiir die Be-
urteilung dieser Félle ist die geometrische Ausdehnung des Hindernis-
ses gemessen an der Schwingungsauslenkung der Gitterbausteine maf3-
gebend. Das Uberwinden von Hindernissen, mit denen ein Stérbereich
der Ausdehnung von wenigen Gitterabstdnden verbunden ist, ist somit
"thermisch aktivierbar'. Im Falle, daB der thermisch aktivierte Vor-
gang als ein Sattelpunktproblem behandelt werden kann, ist es nahe-
liegend, den zeitlichen Ablauf des Vorganges mittels der Arrhenius-
gleichung zu beschreiben, Fir den thermisch aufzubringenden Ener-

gieanteil AG gilt dann:

Vo
AG =k TIln YRR (1)
kT ... omittlere thermische
Energie
Vo C Grundfrequenz
Vv ... Sprungfrequenz

Den verbleibenden Energieanteil bildet die wdhrend des Aktivierungs-
vorganges geleistete mechanische Arbeit A. Die Summe dieser Anteile
ergibt die '"Stirke' des Hindernisses:

AG(O) = AG + A

Alle wédhrend der Versetzungsbewegung ablaufenden Vorginge gesche-

hen in dem vom gesamten Kristall abgegrenzten Raum.



Bei der thermodynamischen Behandlung der Versetzungsbewegung
repréisentiert der gesamte Kristall ein thermodynamisches System
/7/. Dieses setzt sich zusammen aus Gleitversetzungen, den ther-
misch aktivierbaren Hindernissen und den Eigenspannungsquellen,

die flir die langreichweitigen Spannungen '[:i verantwortlich sind. Der
Zustand dieses Systems (im thermodynamischen Sinn) wird sowohl
durch die zahlenméBigen Anteile der einzélnen Systemelemente als
auch durch die angelegte Spannung T, die Temperatur T und die Ab-
gleitgeschwindigkeit a bestimmt, Wie Experimente zeigen, sind die

letztgenannten Gréflen als Zustandsgroflen aufzufassen, d.h. es gilts

F (ta, T, é)s, = 0 (2)
wobei s die Systemelemente beschreibt. Das gesamte thermodyna-
mische System kann aus Sub-Systemen aufgebaut werden., Diese ent-
halten nur mehr zwei Elemente, ndmlich das reprisentative thermisch
aktivierbare Hindernis und die dazugehorige Gleitversetzung. Die Ausdeh-
nung der Sub-Systeme ist durch den die unmittelbaren Systemelemente
umgebenden Bereich abgegrenzt., Die Zustandsgrofle T, ist in diesem
Fall zu ersetzen durch die an der Gleitversetzung effektive wirksame
Spannung T Diese wird bestimmt einerseits durch T, und zum an-
deren durch den Strukturfaktor s des Gesamtsystems, d.h.:

1

T, = f(t,, s)
Die Zustandsgleichung lautet nun:
F(t, T, a)_ =0 (2a)

Die StrukturgroBe S beinhaltet unter anderem die 6rtlich verdnder-

lichen inneren Spannungen + ‘Ei Bei der thermisch aktivierten Hin-

(x)’



dernistiberwindung bewirken die im Gegenspannungsbereich —ri(x) zu

T a befindlichen Hindernisse eine stdrkere Behinderung des Verformungs-
fortgangs als die im Bereich +'l:i(x) liegenden Hindernisse, Die mitt-
lere an der Versetzung angreifende effektive Spannung te ist demnach
durch die Differenz der angelegten und einer mittleren Gegenspannung

T,=1(7, (x)) festgelegt; d.h. es gilt:
1 i Tg

—_ - T . %‘
T, " T, ; (T, () )Ta (2b)
Ist T, (x) eine periodische Funktion mit der Amplitude Tio’ so ist im

Fall gleichférmig verteilter Hindernisse T i€ T /1/. Dieser Betrach-
tung zufolge beschreibt die GréBle S in Gl. (2a) alle jene verbleibenden

"Struktureinfliisse'', die nicht durch Ei erfaBt werden.

Fir die Praxis ergeben sich besonders einfache Verhiltnisse der Niit-
zung von Ergebnissen thermodynamischer Uberlegungen, wenn eine
mechanische Zustandsgleichung existiert, deren Groéflen auch einfach
experimentell erfaflbar sind. Die‘Aufgabe dieser Arbeit bestand im

folgendem:
i) Die Uberprifung der Existenz einer Zustandsgleichung.

ii) Die Kldrung methodischer Probleme von Experimenten, die

zu solchen Untersuchungen geeignet sind.

Alle bisherigen Arbeiten zu diesem Problem /2; 3; 4/ bezogen sich auf
die Zustandsgleichung des Gesamtsystems. Mogliche '"Strukturinderun-
gen' mit EinfluBnahme auf die GréBe s blieben diesen Untersuchungen
.verschlossen. Dies mag ein wesentlicher Grund dafiir sein, da@l diese
Untersuchungen weder zu eindeutigen Ergebnissen fiihrten, noch unter-
einander vergleichbar waren, Die Uberpriifung dieser Sachverhalte

mit Hilfe einer methodisch verbesserten Versuchsfilhrung schien daher
gerechtfertigt, Die Versuchsfiilhrung anhand von Spannungsrelaxations -

experimenten erschien sinnvoll schon deswegen, weil alle thermischen



Aktivierungskenngroflen mit Hilfe einer einzigen Probe ermittelt wer-
den konnten. Zum anderen ermoglicht diese Versuchsfilhrung einen
Versuchsablauf, bei dem ?i kaum veridndert wird /5/, was eine we-
sentliche Voraussetzung darstellt flir die Uberpriifung der Existenz
einer Zustandsgleichung. Diese Versuchsfilhrung erlaubt ebenfalls
eine einfache Ermittlung der Anderung von fi mit Hilfe der stufenwei-

sen Entlastung /6/.

Bekanntlich ist das Verformungsverhalten bei hohen und tiefen Tem-
peraturen unterschiedlich, Im Unterschied zu tiefen Temperaturen (re-
lativ zum Schmelzpunkt) erfolgen bei hohen Temperaturen Strukturin-
derungen, die zu erheblichen Anderungen der inneren Spannung fi fih-
ren kénnen, Insofern war es von Interesse, festzustellen, inwieweit
die thermische Aktivierungsanalyse in solchen Fillen angewandt wer-
den kann. Fir die Wahl eines kubisch raumzentrierten (k.r.z.) Metal-
les sprach die bei diesen Metallen vorliegende starke Temperaturab-
hiéngigkeit der FlieBspannung, die fiir die Uberpriifung von Gl. (2a),

wie aus dem weiteren ersichtlich, von Vorteil ist.



2. Theoretischer Teil
2.1 Aktivierungsenergie und Versetzungsgeschwindigkeit

Zur Beschreibung der bei der thermisch aktivierten Versetzungsbe-
wegung ablaufenden Elementarvorginge betrachten wir zunichst ein -
einfaches System, weléhes zwel Versetzungen und ein aktivierbares
Hindernis enth&lt, Die mit A und B bezeichneten Versetzungen nehmen
zunfichst die Positionen » bzw. 3 ein, Die gleitfdhige Versetzung A
ndhert sich dem Hindernis um d RA' Wihrend dieses Vorganges be-
hilt die Versetzung B ihre Position. Sie ist die Quelle der inneren
Spannungen T, (RA, RB)
Pa erzeugt im betrachteten System eine Spannung T a Durch die Ver-

. Eine dem Koérper aufgepréigte dullere Kraft

schiebung einer Teilldnge 1 der Versetzungslinie A als ganzes um
d RA wird dem System die Arbeit -dW zugefithrt. Diese kann berechnet
werden unter folgenden Annahmen: Das gesamte Verzerrungsfeld der

Versetzung A bewegt sich tiber die Distanz dR ,. Dies bedeutet, dag

Al

wéhrend der Verschiebung dR , die Eigenenergieénderung der Verset-

A
zungslinie A infolge ihrer Gestaltsdnderung vernachlissigbar gering ist.

Im weiteren soll keine durch die Verschiebung bedingte Anderung der
Wechselwirkung der Versetzung A mit der Systemoberfliche eintreten,

Auf diesen Annahmen basierend erh&lt man fir -dW /7/:

bldRA+'l:i(R R bldR

-dW= -1 )
A’ 7B

a(R A

A

+f dRA—pdV +Padx
Die ersten beiden Terme in dieser Gleichung bedeuten die dem System

von der auf die Versetzungslinie A in Richtung dR, wirkenden Spannun-

A
gen T und -Ti zugeflihrte bzw. verbrauchte Arbeit. Der dritte Term
ist die mit der Versetzungsverschiebung verbundene Gitterverzerrungs-

energie. Der vierte Term bedeutet die Arbeit des duleren Druckes p



in dem Fall, dafl mit der Versetzungsverschiebung eine Volumené&n-
derung dV des Systems verbunden ist, Der letzte Term ist die Arbeit
der dufBeren Kraft Pa wéhrend der Verschiebung ihres Angriffspunk-

tes um dx. Erfolgt nun die Verschiebung dR, der Versetzung A iso-

A
thermisch und reversibel, so findet man gemif dem zweiten Haupt-

satz der Thermodynamik fiir die Anderung der inneren Energie:

dU= T, p g )bldRA+fA(R

A’ "B

JAdR, - pdV + Tds (3)

A A

Die GréBe ds ist die mit der Versetzungsbewegung verbundene Entro-
piednderung des Systems. Auf diese Grofle wird in Abschnitt (2. 5)

nédher eingegangen. Die Gibbs’ sche Enthalpie ist durch
G =U+pV - Pax—Ts

gegeben, Wird in diese Gleichung fiir dU G1. (3) eingesetzt, so folgt

fur die Enthalpiednderung des Systems:

dG = f

A (R 1bdR, + T, (R,,R_)1bdR

a (R A i7AY B) A

R )

Dabei ist berilicksichtigt, daf die Arbeit Pa x der dufleren Kraft iden-

tisch ist mit der Arbeit T a b1dR die von Pa im Systeminneren be-

AJ
wirkt wird.

Die Gleichgewichtslage R der Versetzung A vor dem Hindernis

A (o)
ergibt sich aus:
6 G
(5———) =0 flir R, = R
R A A (o)
A Pa, p, T, RA
Die Bestimmung von RA (o) geht von der Annahme aus, dafl die Eigen-

energie E, der Versetzung A am Ort R selbst im Minimum ist und

A A (o)



sich mit der Verschiebung dR , nicht dndert. Die Groéfle R hingt

A A (o)
aufler von den Hinderniseigenschaften auch von der Spannungsdifferenz

(ra (RA) ~‘l:i (RA’ RB) )

Gleichgewichtslage RA (o) weiter fortbewegen, muf} die Versetzung

ab. Soll die Versetzung A sich aus ihrer

beim Durchlaufen des Hindernisses einen Energiesattelpunkt am Ort
RA (1) Uberwinden, Dieser wird unter Vernachlidssigung der Gestalts-
dnderung der Versetzungslinie bei der Verschiebung um die Distanz

ARA = RA (1)~ RA (o) aus der Erfiillung der Beziehungen

6 G
A Pa’p’T’RA
. fur RA=RA(1)
6 G
(—5=) <0
6" R

A Pa’p’T’RA

bestimmt, Erfolgt die Bewegung der Versetzung A von R zum Sat-

A (o)
telpunkt RA (1) isothermisch, so ist damit eine Enthalpiedifferenz

Ram)

AG=J (f, Ry) ~ T, (R 1b+ 7T (Ry,R)1b)dR, (4)

RA(o)

verbunden, Ihre GréBe wird neben der Distanz AR, von der ortlichen

A
Spannungsdifferenzfunktion ( ta (RA) - ‘Ci (RA’ RB) = fD (d RA) beein-

fluBt. AR, ist dabei selbst von fD (d RA) abhédngig.

A

Die Energie AG nach Gl. (4) mufl fiir die Verschiebung von R zu

A (o)
RA (1) aufgebracht werden, Sie wird durch die Gitterschwingungen ge-
liefert. Soweit diese Vorgédnge durch einen in atomaren Dimensionen

ablaufenden Elementarprozefl zustandekommt, kann die Versetzungs-

geschwindigkeit VA entlang der Strecke AR, der Arrheniusgleichung

A



G
AR 5 1 | kT
t = 'V = = e (5)
w A v Vo

beschrieben werden, tvv bedeutet die Wartezeit der Gleitversetzung
vor dem Hindernis. Diesem Ansatz liegt die Vorstellung zugrunde,
dafl die Verschiebung zwischen ARA sprunghaft erfolgt, wenn die Git-

terschwingungen die erforderliche ''Aktivierungsenthalpie" AG auf-

bringen,



2.2 Definition der Abgleitung bzw. Abgleitgeschwindigkeit und der

mittleren Spannung

Nach der vollzogenen Hindernistiberwindung begegnet die Gleitverset-
zung A der nichsten Aktivierungsstelle am Ort QA. Bezeichnet u die

Gesamtlinge der Versetzungslinien im Kristall, bA

der Versetzung A, und V das Kristallvolumen, so ist die Abgleitung a

den Burgervektor

gegeben durch:

a = Tl/-_ j(BA CdR,) @, (0) ~ Ba (o) 9 (6)
u

Gl. (8) enthilt ebenfalls die wihrend der Aktivierung tiberstrichene
Fliche .AA = 1A ARA
digkeit a als die von den Gleitversetzungen in der Zeiteinheit liberstri-

. Ausgehend von Gl. (6) wird die Abgleitgeschwin-

chene Gleitfldche %f‘— definiert, Im allgemeinen ist a entlang des Lauf-

weges /\A = QA (o) RA (o) unterschiedlich. Es ist darum zweckmi-

Big, eine iiber A, mittlere Abgleitgeschwindigkeit a zu definieren,

A
ndmlich:
R
(1) %4 (o)
1 dF dr - g
v o) AR+ Jgp AR,) J‘bA dRAHQp () Fp (o)
7. _F_ _ "A(o) ALY .
tg
Q - R -
A (o) A (o) A% (tW + tL)
(7)
¥L ... mittlere Laufzeit zwischen zwei Aktivierungsstellen
tg ... Gesamtlaufzeit bis zur nédchsten Aktivierungsstelle.

Der erste Term im Zé&hler von Gl. (7) enthilt die mittlere Abgleitge-

schwindigkeit éH =b1l, AR A/v t "am'" Hindernis. Der zweite Term

A

ist ein Maf fiir die mittlere Abgleitgeschwindigkeit EL zwischen den

Hindernissen. Im wesentlichen wird die Abgleitgeschwindigkeit éL.

neben den Bindungskriften des Kristalles (Reibungsspannung) auch von

— . .
den im System wirkenden Spannungen T a (RA), 'Ci (RA, RB) bestimmt.
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Die Reibungsspannung kann im k. r. z. - und Diamantgitter hohe Werte

annehmen, In diesen gilt offensichtlich t o~ tw' Beinhaltet nun das

L
System M gleitfdhige Versetzungen und trifft die j-te Gleiversetzung
auf n’ unabhéngige Hindernisse verschiedener Stirke AGI so folgt

(o)’

fiir a:

L‘ by R ) @) (o) ~R) o)) 4V

1 M
a= 3 2. ; (8)
j=1 ntoL
St + 7
. W L
i=1

Ist u die iiber M Versetzungen gemittelte Versetzungslinienlinge, so

gilt die Beziehung:

DBV

M :=

wobei DB die Dichte der Gleitversetzung bedeutet. Fiir Hindernisse

gleicher Stdrke AG, , und fir den Fall, dafl iber AR , dieselbe mitt-

(o) A

lere Spannungsdifferenz

wirkt, folgt

M . . . .
J§1 j:; B dly) (@ (0) Ry (o)) du’
u

V Mn (t +t
\4

M
wobein= X n

J die Gesamtzahl der Hindernisse bedeutet. Dieser

Ausdruck ist wiederum mit Gl. (7) identisch, Im allgemeinen wird die
Spannung Ee nicht an allen Hindernissen mit einheitlicher Stidrke wir-
33

o I . s s = ..
ken, Die jeweilige am Hindernis i wirkende Spannung T o wird in

erster Linie von den unmittelbar benachbarten Versetzungsvorgingen
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abhingen. Die durch die (j, i)-te Aktivierung bewirkte Abgleitgeschwin-
digkeit (im folgenden Einzelereignis genannt) ist mit den iibrigen Einzel-

ereignissen durch die Beziehung:

PB A%
6. dB )@ -\ ydu O
A A"YA (o) A (o) _ i ,5 7] i
= 2tV (R, 1) A
~ g J1 7 It j#j\ w A nj
uJ w L 1

miteinander verkniipft., Die Grofle va;[i (RAJ, t) ist ein mittels der Theo-
rie zu bestimmender Wirksamkeitsfaktor der Beteiligung des j-ten Er-
eignisses bei der Aktivierung i am Ort Raj und zur Zeit t. Dieser ist
von zahlreichen Geometriefaktoren abhéngig. Diese sind selbst aufgrund
der Komplexitdt von Gleitvorgingen kaum bestimmbar. Desghalb kann

eine exakte allgemeine Loésung von Gl. (9) nicht angegeben werden,

Unter Annahme von t, « tvv erhilt man fiir a die Beziehung:

L
BV 4G (T
a = v[_zl . (bA'RA) (QA(o)_RA(o)) du v, e (10)
j=1 ¢]
Ein Vergleich mit Gl. (1) ergibt fiir éO:
pB V _l
- . sz ol j j
ao= Vo J (bA' dRA) (QA(O)_RA(O))du (lOa)
=1 Y] '

u

Befinden sich in M Gleitebenen n Hindernisse, so gilt fiir éo weiter:

. n
ag = v, af b (11)
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Die GroBe A? bedeutet die mittlere pro Aktivierungsakt von einem Ver-
setzungsstiick liberstrichene Fliche, Aus n ergibt sich die Volumenkon-

zentration CH der Hindernisse zu:

Bei statistisch verteilten Hindernissen gilt fir CH weiter:

wobei L, der mittlere rdumliche Hindernisabstand bedeutet. Entspricht
CH angendhert der Fldchendichte der Hindernisse in den Gleitebenen
NF’ so gilt:

LzLH

Darin ist LH der mittlere Hindernisabstand in den Gleitebenen. Ist nun

N die Zahl der Beriihrungspunkte mit Hindernissen pro bewegtem Ver-
setzungsstiick lb’ so gilt:

-
N= —

2

Hier ist N mit der Dichte der Gleitversetzungen PB durch die Beziehung:

C
N:—I;I_

Pr

verkniipft, Fiir Af gilt nun weiter:

a = p_ b v_ L (11a)
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Bin Vergleich dieser Beziehung mit G1, (10a) zeigt, daB gilt:
P_V
B

= . 4B j i i
j(bA dR,) (QA(O)—RA(O)) du’ = P, b Ly

u

—
[

Gl. (11) gilt strenggenommen nur fiir regelméBige Hindernisanordnung,
Ist diese Anordnung statistisch, so ist zusdtzlich noch folgender Aspekt

zu berilicksichtigen:

Die Versetzungselemente, die zwischen den Berithrungsstellen mit
Hindernissen liegen, werden sich unter Wirkung von ?e auswolben,
Durch diese Auswolbung wird die Wahrscheinlichkeit, mit weiteren
Hindernissen in Kontakt zu kommen, erhotht. Als Folge davon kommt
es zu einer Verkiirzung von LH' Fir den nun wirksamen mittleren Ab-
stand LW zwischen den Hindernissen entlang der Versetzungslinie gilt

annihernd nach /8/:

= 3
Lo=— (= L) (12)

Ersetzt man in G1, (11a) L__ durch iw gemiB Gl. (12), so erhilt man

H
nun fir ao:

a = P_ b v — (= LI) (12a)

Ein Vergleich mit Gl. (11a) zeigt, daB nicht mehr zio = konst, gilt, son-

dern da@ éo nun explizit von ?e abhéngt,
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2.3 Aktivierungsflache

Wie schon in Abschnitt 2, 2 erdrtert wurde, ist die Aktivierungsfldche

durch:

AA = L,w ARA

definiert. Sie ist demnach eine GroéBle, die den Hindernisabstand iw

mit der Hindernisausdehnung AR, verknilpft, Andererseits gilt auf-

A
grund thermodynamischer Beziehungen:

1 6 AG
= - — —_— . 1
ar= -5 (5 (13)
eT
. . 6 AG |, . .
Differenziert man Gl, (10) nach To und setzt ( ) in Gl, (13) ein,
. TeT
so ist
1 61ln a/a
A= —k T ( ———2) (13a)
A b 5T o T

51n a

Experimentell ist nur ( )T bzw. ( Aln é/AT a)T bestimmbar., Er-

setzt man nun ( §1n a/ 51‘3); durch ( 51n é/ 65T a)T’ so erhilt man die
experimentelle Aktivierungsfliache AAex (sogenannte scheinbare Akti-

vierungsfliche):

AA = g op(dma, (14)
ex 51;a T

Die Identitét von AAex mit AA aus Gl, (13a) ist an folgende Voraus -

setzungen gebunden:

i) Der Geschwindigkeitswechsel bewirkt nur eine Verinderung

des thermischen Spannungsanteils, d.h. es ist

5.[8, - 61:6
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Daraus und aus Gl, (2b) folgt flir die mittlere Spannung wih -

rend der sprunghaften Anderung von a:

6t
) = 0 bzw. T, = konst. # f (ta)

(Bta T

ii) Bei einer kleinen Anderung von 5T, bleibt &1n éo = konst,,

bzw. bei Beriicksichtigung der Auswolbung gilt:

§1n a
(_..____E) = _ J_
6Te T 3Te

Sofern die zuletzt unter i) - ii) angefiihrten Voraussetzungen erfiillt

sind, kann AA ( T‘e) aus Gl, (14) gewonnen werden. Dazu eignen sich

einige experimentelle Methoden:

a) Der statische Zugversuch (Kriechversuch). Hierbei wird bei

einer sprunghaften Anderung ot = T, -

5 - T, die Anderung von

Aln a gemessen,

b) Der Spannungsrelaxationsversuch, fiir den gilt

a

——————-~a

dt
und somit die Bestimmung der Aktivierungsfldche mittels der

Tangenten K der Relaxationskurve Oa( ermdglicht (s. Abb, 2¢),

t)
ndmlich

d1ln a ) - c 6K
6Ta T a T

(

worin CR eine Konstante ist (siehe GL. (28) in Abschnitt 3.1),

c) Aus dem dynamischen Zugversuch. Bei einer sprunghaften
Anderung der Verformungsgeschwindigkeit wird die damit be-

dingte Spannungsédnderung Ara gemessen,
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2.4 Aktivierungsenthalpie

Von den thermodynamischen Beziehungen ausgehend, ist die Enthalpie

AH T bei To 7 konst, durch
e

n—;i%

6 ( )
Al NVER = AG - T s (15)
e ( T

)
(S

H| =

gegeben, Setzt man Gl, (10) in G1, (15) ein, so folgt

ﬁlné/é
2
AH = kT ( 0

T —E*T—*)Te (15a)

Gilt die Zustandsgleichung F ( Ty T, é) = 0, so folgt bei Umformung

S

des Differentialquotienten in Gl, (1l5a)

6ln a/a
2 0 0Te
AH: = kT ( . (16)
a 8t T 6T a/ao
bzw. zusammen mit Gl, (13a):
'61:e
. = . 1
o

Gemil Gl, (15a) ist AH T durch einen Temperaturwechselversuch bei
konstanter Spannung Te beestimmbar. Wird die Temperaturidnderung je-

doch bei kongtantem T, durchgefihrt, so gilt aufgrund von Gl. (2b):

6 N 5 6
6T, 6T 5T

Daraus und aus der Differentiation von Gl. (2b) und G1. (10) nach der

Temperatur folgt fiir AH . :
a
2 o b AA i
= —_— 1
afly =k T [( 5T )'ca+ kT GT)é] (17)
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Ist die mittlere innere Spannung nicht explizit von T abhingig, so gilt,

da T~H fur ( 5‘Ci/ ST)é:
AN % % ap
§T’a dT 2% d7T

Brsetzt man den Differentialquotienten ( §ln é/éo/ 6 T)Ein Gl. (15a)
e

durch die im Experiment bestimmbare GréBe ( Aln a/ AT) T, SO ist

AH = AH nur dann, wenn gilt:
ta _ Te
5in a_ 61n éo
(—=). = (—%7—) =0
5T T, Gte T

Die Enthalpie AH T ist gemifB Gl, (17) experimentell im Kriechversuch
unter konstanter Lérist bestimmbar, Die Enthalpie AH < kann dagegen,
wie in Abschnitt 3, 2 erértert, aus dem Kriechversuch u%ter konstantem
To bestimmt werden. Im Gegensatz dazu erfordert die Bestimmung
von AHé gemifl Gl, (16a) die Messung der Aktivierungsfliche und von

(G'l:e/ 6T)é. Anhand von G1, (2b) gilt fir ( 61:e/ 5T)

é:
(Me)=(6ta) ~(51:i)
5T ’a 6T ‘a4 §T ‘a

Der Quotient ( Ata/ AT){1 wird im dynamischen Zugversuch ermittelt.

Im Falle, daf ( Bti/ 8T), = 0, kann also ( 5re/ §T), durch (2a/ AT)
ersetzt werden,

Fiir die Enthalpie AH(O) bei t_ =0 folgt aus GL. (15):

te
| das ( Te)
AH(O) = AH + [b AA ( 'Ee)"T - T ’——GjEe—‘——*),I]dTe (18)
0
Néherungsweise gilt
te
AH(o) ~ AH -T(AS - As(o)) + b f AA ( Ie)T dt, (18a)

(0]
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wobei As(o) die Entropie bei T, %O bedeutet. Falls AA nicht expli-
zit von T abhingt, d.h.

AA (T )p= AA (T, (T))

und wenn ferner T ( AS - As(o ) gegeniiber den anderen Gréfen in

)

Gl, (18a) vernachlidssigt werden kann, ergibt sich:

Te

AH(o) ~ AH +Db fAA ( re) d T, (19)
‘ o]

GemiB Gl, (19) kann die Enthalpie AH, , ermittelt werden einmal

(o)

durch die Extrapolation des AH ( te) -Verlaufes auf T, —©0, zum an-

deren, soweit die Spannungsabhéingigkeit von AA im Intervall o < Te < Ie

bekannt ist, anhand der Messung von AH bei einer einzigen Spannung

1
T .
e
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2.5 Entropie

Erzeugt die Versetzung wihrend ihrer Verschiebung um ARa bleibende
Veridnderungen in unmittelbarer Umgebung, so ist dieser Prozel} irre-
versibel. In diesem Fall ist die Riickfiihrung der Versetzung vom End-
zustand 1 in ihren Ausgangszustand nur bei entsprechenden Anderungen
der dufBleren Bedingungen moglich. Die Irreversibilitdt kann verursacht

werden durch:

die Erzeugung von neuen Fehlstellen
Anderungen im Versetzungskern
Anderungen der Gitterschwingungen in unmittelbarer Umgebung

des Aktivierungsortes.

Zur Kennzeichnung solcher Zustandsinderungen, von jenen einer idealen
reversiblen, dient eine weitere Zustandsgrofle, ndmlich die Entropie s.
Die Anderung As =As(1) _As(o) wahrend der Verschiebung der Versetzung

von Ra (o) nach Ra ist allein aus der Kenntnis des Anfangs- und End-

(1)
zustandes bestimmbar. Bei quasi-statischer Zustands&nderung ergibt
sich aufgrund des 2. Hauptsatzes der Thermodynamik fiir As die Be-

ziehung /10/:

- _ (82G
A8 5T )Te (20)

Daraus und aus Gl. (15) erhidlt man

O pH 58
= —a2 21
o1 ), T T ) o (21)
und
A 5
b (). = (5o0) (21a)
Te Te T

Ist As sowohl von T als auch von T, abhidngig, so gilt flr

AS =AS(Tg) *AS(T)
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T Te
- 048 SnA
As ( T T) = J( 5T )T dT +jb( 5T )T dt, (22)
o) € 0 €

Durch partielle Integration von Gl. (21) und Gl. (21a) mit anschliefen-
der Substitution in Gl. (22) erh&lt man As in der experimentell me@ba-

ren Form:

te

T
- 0pH LYY
ns = J( A )tedT+bj( AL ) ag, (222)

Te

(o] (o]
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2.6 Die Konsistenzbedingung
Soll die Zustandsgleichung a = a ( te, T)S gelten, dann mufl sein @

o) 6T e - 1=K (23a)

( ). ). ( =)
6T T Gte b 61n a/ao T Z
(0]

Diese Beziehung ist die sogenannte Konsistenzbedingung der thermischen
Aktivierungsanalyse, Als eine Konsequenz von Gl, (23a) ergibt sich die

notwendige Bedingung:

AH; = AH (23b)
e

die eine Verknilipfung von Gl. (16a) mit Gl. (17) darstellt. Wird in Gl.
(23b) AH ¢ o durch AH ¢ a ersetzt, so folgt aus Gl. (23a) unter Anwen-
dung der Ansitze GIl, (1)

und

_ 6 6
6bt,  d1, 6t
die Beziehung
5ln & 674 5T L, 6T -
( ) (=) ()= Kpes— (5o7) [_21113; ¥
bty g OT 'y Olmdig Z°P, ' blna o L5 )y,
61n a L 6T
+ ) 'X]+ ( =) a =K (24)
51:a T PZ 6ln a T, Z

wobei L=1 fur éoaéé und

674 6ty 5T ]
1 - )+ ) ( )
[ Gta T 6T a a a
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und
- bty §1n a 51n éo 61ln a
a=P,_ L{( ) ( ) ( ) ( ) + X
Z 6T ‘a 6T, T 6T T, 51:a T
5'1:1
oT )Ta 6T
X = L=1-2L\ [ 8Ta \/6lnd 51 51
oty (5 Kélnaoﬂﬁoﬁ(Ta). (57 .
1—‘—( 52 )T a T a,Ta i /T a/ao
a

Die linke Seite von Gl. (24) wird einzig von den dufleren Variablen
T T, a festgelegt. Sie kann als die Konsistenzbedingung der duBeren
Variablen betrachtet werden. Auf der rechten Seite von Gl. (24) treten

zusgédtzlich zu den dufleren noch die inneren Parameter Ti’ ao hinzu.

Der erste Term der rechten Seite von Gl. (24) wird im wesentlichen

von den Funktionen

und (25)

IRV
bestimmt, Diese sind im Experiment mefbar. Filir den Fall, da@
ti # £ (T), Ti #f( ra) ist PZ=1 und der erste Term der rechten Seite
von Gl. (24) nimmt den Wert 1 an. In diesem Fall wird die rechte Seite

der Gl. (24) einzig von dem verbleibenden Faktor

( Na) ( 61n éo)_1 ( 61n éo)

q = . L - —_—

0T ’'a 61:8, T 6T Ta

bestimmt. Dieser enthilt die Funktionen:
a_ = £ (T) T,

und . (258.)
a_ = f{( Ta)T
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Im allgemeinen sind diese Funktionen und somit auch g experimen-
tell nicht bestimmbar; d.h. eine experimentelle Bestidtigung der Gl.

(23a) kann nur erbracht werden, wenn q= 0, Dies trifft zu, wenn

éo weder von der Temperatur noch von T_ abhéngt

oder éo von beiden Variablen t_, T abhingt, wobei gilt

51n a

( 61t - ) 6t 1
T -

s L [Py (plox | @)
Ta

Fir die in dieser Beziehung enthaltenen partiellen Differentialquotien-

ten der dufleren Variablen T T gilt erfahrungsgemén

61T
(75 <0
und
o
=1 a
abs {PZL( 5T ) }>> X

Dann ist die linke Seite von Gl, (26) positiv, wenn gilt:

(L) 2o (%
511’18.0 '[a < > 5Ta

T

In diesem Fall ist die Temperatur- und Spannungsabhingigkeit von éo

gegenliufig.

Ist jedoch éo nur von einer der Variablen T, T, abhingig, so gilt auf-

grund von Gl, (24)

<1
K, |

K, # £(T)
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unter den nachstehenden Bedingungen:

61n éo
a) (_B—TF_)ta = konst > O, ao 7{ f( Ta)
oder alternativ
61n a
b) (57—) =konst > 0, &_#f(T)
T o
a T

wobei in beiden Fédllen die zusétzlichen Bedingungen

5T 61ln a

(—g7)y #1(T) und (5 )

zu erfiillen sind. Im allgemeinen Fall éo = f (T, ta) ist demzufolge

Eine Experimentelle Uberpriifung tiber die Erfiillung der Konsistenz-

bedingung erlaubt somit die Kldrung wichtiger Fragen wie

Ist eine Zustandsgleichung existent?

Welche Parameter sind erforderlich zur eindeutigen Beschrei-

bung des plastischen Verhaltens?
Ist die additive Uberlagerung von T, mit T, zuldssig?

Ist éo eine echte Modellkonstante?
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3. Versuchsfihrung und Versuchsauswertung
3.1 Der Spannungsrelaxationsversuch (SRV)

Dieser Versuch wird durchgefiihrt, indem die bei konstanter Tempera-
tur befindliche Probe zunédchst in der Regel einer Verformung unterwor-
fen wird. Wird im dynamischen Zugversuch dann bei einem bestimmten
Spannungswert a, die Querhauptbewegung angehalten, so erhilt man
ab diesem Zeitpunkt (t = o) ein zeitliches Abklingen der Spannung

o (t)oo’ c das als Spannungsrelaxation bezeichnet wiSrd (s. Abb. 2c )1+.
Die Probe ist dabei einer plastischen Verformung AlP unterworfen,
Diese ist bedingt durch einen Abbau der in der Maschine und Probe ge-
speicherten elastischen Verformung AIQ/I bzw, Ales, Eine plastische
Verformung der Maschine findet nicht statt. Fiir ihre elastische Deh-

2
nungsinderung d leM gilt +:

dleM=h P , (27)

Darin bedeutet h die Steifheit der Verformungsapparatur und d P die
Belastungsinderung, Im allgemeinen treten beim Spannungsrelaxations-

versuch nur geringe Belastungsdnderungen AP = PO - P( auf, Somit

t)
kann davon ausgegangen werden, dafl anndhernd gilt

h # f( AP)

Andererseits gilt nun fiir die elastische Probenlidngenidnderung:

1+ Tatséchlich bleibt anndhernd die Probenlidnge konstant, Die
plastische Verformung der Probe entspricht der elastischen
Riickdehnung der Probe und des Zuggestidnges,

2+ Fir h ergab die experimentelle Bestimmung den Wert

h=1.8- 10 mm/kp
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S
S 1 C]
= = (1 + —
d1” = g7 (1 + =) dP (27a)
S "
17 ... Probenlidnge
do . ..
O =( 1a ):-1 ... Verfestigungskoeffizient des Pro-

benwerkstoffes

Hierbei ist E der Elastizitdtsmodul des Probenwerkstoffes und F der
Querschnitt der Probe, In Gl. (27a) ist ferner, durch den Klammer-
ausdruck, die Verfestigung des Probenwerkstoffes infolge ihrer plasti-

PS mit beriicksichtigt; und es ist

do = P © a1’
% F S P

schen Verformung um dl

Dies entspricht einer Probenldngenidnderung von

w2

S _ 1 o S
Al -—Edo- le

die ein Teil der elastischen Verformung der Probe kompensiert. Ge-
mifl diesen Erdérterungen setzt sich die Querhauptverschiebung aus den
Anteilen /9/:

} S M
dy = d1J+(d1]

+d leS) (27b)
zusammen,

1
Fiir den Fall der Spannungsrelaxation gilt nundy = o +. Bertlicksichtigt
man dies und substituiert man Gl, (27) und GL. (27a) in G1, (27b), so
erhdlt man bei anschliefender Differentation nach dt fiir die plastische

Abgleitgeschwindigkeit der einkristallinen Probe die Beziehung:

1+ Die Gesamtlidnge von Probe und Zuggestinge bleibt wdhrend der
Spannungsrelaxation konstant,
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. _ 504
a = Kp (Fy)p
1 F -2 '
KR = (E + ——S—) (cos X cos\) - KV (28)
h1l
K =1+—9— nd fiir 6K E K. =1
v E “ '

Dabei gilt flir das zeitliche Abklingen der Spannung ¢ :

Iy = oO-K‘R jt a(g)dt
o
g ... Normalspannung der Probe
cos X cos \ .. Schmidtfaktor
Fd ces mittlere von den Versetzungen auf den aktiven
Gleitebenen iiberstrichene Fliche /11/
n ... Zahl der zu einem bestimmten Zeitpunkt betitig-

ten Gleitebenen

d ... senkrechter Abstand der Gleitebenen

1 ... aktive Gleitlinge des Kristalls /11/, 1a =

Daraus ergibt sich fiir a die aus der Maschinenaufzeichnung auswert-

baren Form:

F

A= — (1+g31—}5)(Ei+ = 5) R (28a)
o o | hi (1 +Bx/1o)
0
1+ =
R = E 1 dy

(cos (X)  cos (\) )2 T 9

A

x ... Abszissenwert im Kraft-Verldngerungsdiagramm

[rom/

V, ... Papiervorschub bei SRV /mm/
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C Kraftmeflbereich
**" Schreiberbreite
Verformungsgeschwindigkeit
Bo.- Papiervorschub bei der plastischen Verformung

.. Ordinatenwert im P-l1-Diagramm /mm/

x ... Abszissenwert in der P-t-Aufzeichnung /mm/

Gl. (28) ist die Grundgleichung der Relaxation, Sie verdeutlicht, daB
die Spannungsabhéngigkeit der Verformungsrate sich aus der Messung
des zeitlichen Abfalls der Spannung im Intervall zwischen 9% und dem
Endwert o, in einem Versuch erfassen 1l4B8t., Und zwar wegen der sehr
kleinen Gesamtdehnung wihrend der Messung, da (AS (t)/E) und

(A9(t) /h) < 1 ist, und bei Beschrinkung auf kurze MeBzeiten bei prak-
tisch gleichbleibender Struktur des Materials, d.h, bei Abwesenheit

von Erholungsvorgéngen gilt somit wihrend der Spannungsrelaxation
¢ und S= konst, In diesem Falle ist dann

(Gti/ 5t)T= 0, T, # £ (t)oo' 2
gemiB Gl, (2b) (O oa/ S t) o, durch ( 6Oe/ 5 t) o, zu ersetzen.

Unter dieser Bedingung ist dann a ( re) bei Kenntnis der inneren Span-

nungen aber auch der Funktion1, = f (a) aus a ( T,) (d.h, Ga(t)do ) be-

rechenbar,

Im Hochtemperaturbereich, wo sich‘durch das Wechselspiel zwischen

Verfestigungs- und Erholungsvorgéngen ein dynamisches Gleichgewicht

. . - 6 6 .
einstellt, ist (6Ta/ Gt)T ( 'ce/ 1:)T in G1. (28) durch

bt 81 G'Ei
(g7 )= (57 )+ (57 )

zu ersetzen., Dabei ist die Grége (5Ti/ 6’c)T = f(t) sowohl von der Theo-
rie als auch vom Experiment her schwer zu erfassen., Uberschligige
Berechnungen von /13/ zeigen jedoch, daf mit zunehmender Relaxations-
zeit das dynamische Gleichgewicht einem stationidren Zustand zustrebt.

Fir 1/t - 0 geht somit ebenfalls (5Ti/ Gt)T sehr schnell gegen null,

Wie schon zuvor erdrtert wurde, setzt die Berechnung von a ( Te) ge-

méifB Gl. (28) auch die Kenntnis der Verformungsabhingigkeit der akti-
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ven Gleitldnge des Kristalls /11/ voraus. Falls jedoch fiir 1, =f (a)
gilt

1a7‘ f (a)

so kann a ( te) gemifB Gl, (28) bis auf einen konstanten Faktor berech-
net werden. In der vorliegenden Arbeit wurde 1/1a = 1 gesetzt., Mit sy-
stematischen Fehlern bei der Auswertung mit Gl. (28) muBl bei geringen
Relaxationszeiten gerechnet werden. Und zwar deshalb, weil kurz nach
Abstellen des Antriebes der Maschine ein Nachlaufen bzw. Pendeln des
Querhauptes auftreten kann, In diesem Fall ist also die Voraussetzung
dy/dt = 0 fiir GL. (28) nicht oder nur niherungsweise erfiillt, Eine Un-
tersuchung dieses Umsteuerungseffektes an einer dhnlichen wie der
hier verwendeten Verformungsapparatur /12/ ergab, daf mit dem Auf-

treten dieser Umsteuerungseffekte fiir t €3 s zu rechnen ist.



30

3.2 Geschwindigkeitswechselversuch (GWV)

Neben den SRV wurden zusétzlich auch sprunghafte Verformungsge-
schwindigkeitsdnderungen im dynamischen Zugversuch durchgefihrt.
Wie schon in Abschnitt 2, 3 erodrtert, wird bei dieser Versuchsfithrung
bei einer augenblicklichen Anderung von a die Spannungsinderung AT,

verfolgt, Der GWV liefert somit den Differentialquotienten
Aln é/éo
(——)
aty 7T

Im allgemeinen Fall ist nun anzunehmen, dafl T, abhéngig ist von T,
Tor Tye Somit erhélt man flir d T a bei T = konst, :
8T 4 6t 4

d = . : dT,
ta (Gt T e 5Ti)“ce 1

Die Substitution dieser Beziehung in ( §1n é/éo/ ) te)T ergibt:

51ln a/a 5ln a/a
( 0y = ) L (29)
61 T 61 T 6t 57T 61,
© ° (=) () (=)
61:a T, Gri T, Gta T,

Soweit nun

Ti% £ 1:a)T

RN QP

zutrifft, wird (Gre/ﬁTi) T = ( 61:1/ 61,) , = 0undaus GL (29) folgt:

e
6 1n é/éo 51n é/éo
( ) = )
bte g 6ty 'r
bzw. aln a/a Aln a/a
o o

T T e
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Setzt man nun den Quotienten ( Aln é/éo/ AT e)T

dem entsprechenden

Differentialquotienten gleich, so begeht man einen Fehler der Grifle

(1-w):

6ln a/a Aln a/a
—) = W (1) (——)

(
T ATe T

61:e

Dieser soll nun abgeschitzt werden:

Da gemiB Gl. (10) die GroBe é/éo von der Funktion AG ( te) abhingt,

gilt somit gleichfalls:

W= t(aG(T1))

Im Falle von AG ~1n ‘Ee, das hiufig experimentell gefunden wird,

erhdlt man fiir W ( T ):

e
AT _
2+ z
AT
W = te In e
AT
e 9 - e
T
e
-1 .
Ist AG~‘ce , 80 wird:
n AT A'[e -n Are -n
W= - . [(1-—2_5) _(1+2I):|
e e e

Ist nun ferner m der auf To bezogene Spannungsexponent:
e

61n a/aO

me=( 5lnre )

T

so gilt fiir die relativen Spannungsénderungen AT / ¢
é é e e
2 o1
In — :
Alg %1 %0 9
Te M

(29a)

(29b)

(29c)

(29d)

Experimentell ergab sich, wie in Abschnitt 4. 3 angefithrt wird, anni-

hernd m_ = 5 fir T = 300 K. Setzt man diesen Wert in Gl. (29d) ein, so
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folgt aus G1. (29a) fir W ein Wert von etwa:
W = 0, 98

Dieser Wert verdeutlicht somit, dafl im Falle der Gleichsetzung von

61n a/a Aln a/a
) = (——)

(
T Ate T

01
e

die GréBe ( 61n é/éo/ Gre) um rund 2 % zu grofl bestimmt wird. Da

T
mit fallender Temperatur m, in der Regel ansteigt, wird gemifl Gl.

(29¢) Ate/ T, ™ 0. Aufgrund von GI, (29a) gilt somit fiir den Tieftem-

peraturbereich:

61n é/é Aln a/a
_.______O_) ~ ( _______E)

(
T ATy T

61
e



3.3 Bestimmung der Konsistenzbedingung (KB)

Nach dem im vorangegangenen Teil 2,5 Erorterten, sind gemifl Gl.
(24) nicht alle Faktoren, die zur Priifung der KB erforderlich sind,
mefBbar. Experimentell ermittelbar davon ist nur die linke Seite in
Gl. (24), bezeichnet mit KZ und der erste Term der rechten Seite,
im folgenden mit D bezeichnet. Zur Bestimmung von KZ eignen

gsich nun folgende Methoden (Tab. 1):

i) Kombination des SRV mit dem Kriechversuch. Nach Bestimmung
der Kenngrégen ( 6T/ Gta)é und ( Gta/ 61n a) bei den Temperatu-
ren Tj im SRV erfolgt die Bestimmung von ( —Sl—n,f%) ¢ im Kriech-

a

versuch,

ii) Nach der Messung von ( 6T, / 6T) T. im dynamischen Zugver-
such wird ( 5ta/ 51n é)T~ im SRV oder im Kriechversuch ermit-
telt. Die GroBe ( 61n a/ %T)raj wird wiederum im Kriechversuch

bestimmt.

iii) Bestimmung aller Kenngréfen aus dem SRV:
Um verformungsbedingte Strukturénderungen zu vermeiden, wird
eine Probe bei verschiedenen Temperaturen ’I‘j nur bis zur Streck-
grenze belastet und die Relaxationsfunktion o, (t) bestimmt, Aus
diesen wird dann zun&chst mittels graphischer Differentiation der
Differentialquotient ( 61n a/ 6t,)

T

bei Tj und ta' ermittelt, Bei
der durch Tj und Taj festgelegten JVerformungsgeschwindigkeit

aj wird ferner die Spannung Ia(j+1) bei der Funktion T, (t)T(j+1)
bestimmt, Daraus berechnet sich ( Ara/ AT)é_ zus
J
( A‘Ta) - Ya(j+l) ~ ra(j))_
T 'a, T, 4y - T, 2.
At A (j+1) G 3
Aus der gleichen Funktion < (‘c)T wird nun bei Tt . die Ver-

. i+1
formungsgeschwindigkeit a(j+1 beg:c'-il%mt. Filir den restlich zu be-

)

stimmenden Differentialquotienten ( aAln a/ AT) taj gilt danns
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(In é)j+1 - (In élj
)

T . T,. .
aj (G+1) 7

pna,
(L, =

Die Methoden i) - ii) zur Bestimmung der KB erfordern folgende Vor-

aussetzungen:

- BErmittlung sdmtlicher Differentialquotienten an mehreren Prif-

lingen bei einer Verformung,

Ermittlung sédmtlicher Differentialquotienten an einem Prifling

als Funktion der Verformung,

In beiden Féllen ist keine Gewdhr fiir die aufgrund von Gl. (2a) zu for-
dernde Strukturkonstanz ( S= konst.) gegeben (vgl. Ziffer 1, und 5. 4).
Diese ist jedoch eine wesentliche Voraussetzung fiir die Priifung von
Gl, (24). Die unter iii) angefithrte Methode erlaubt jedoch die Ermitt-

lung aller Differentialquotienten unter den Bedingungen:

i) Einer Versuchsfiihrung und einer Probe, Damit werden unkon-

trollierbare duflere Einfliisse ausgeschaltet.

ii) An einem Verformungswert und somit bei weitgehend einheitlicher
Struktur, Die Verformung nimmt bekanntlich Einflul auf Struktur-
faktoren wie Versetzungsstruktur (Dichte, Verteilung), Fremd-
stéffverteilung usw,, die geméfl den Erdrterungen in Ziffer 5. 4

S zum Teil beinhaltet.

iii) Modglichkeit der exakten Bestimmung des Differentialquotienten
( 6Ina/ Gta)T.
Aussagen itber die Existenz einer Zustandsgleichung héngen von der
Moglichkeit der Bestimmung von KZ und D ab. In . KZ - treten
die partiellen Differentialquotienten der dufleren Variablen 'Ea, T, a
auf, Im allgemeinen sind jedoch nur deren Differenzenquotienten be-
stimmbar, Bei Gleichsetzung der Differenzen- mit den Differentialquo-

):

tienten begeht man einen Fehler der GroRe (1 - WKB
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6lna 5T 0T, Alna AT A
—=) ) =) =W_._ ( :
( 6T T, ( Gta 5 ( 61n a)T KB' AT )ta( AT, ) (Alna

) (30)
T

a
Aufgrund von G1. (10) ist WKB abhingig von AG ( 'ce). Fiir den Fall
einer logarithmischen Spannungsabhingigkeit von AG, die hdufig ex-

perimentell beobachtet wird, erhdlt man fir W

KB*
1 -/- —1
naj/a T
AT o) AT 1 Aba 2
= |1 - =
Wis [+ T (%m zr) T ) (30a)
a a
Andererseits wird fiir den Fall von AG ~te_n:
1 1 1
T2 n T, n T, n
AT AT [1—(—A—>] -[(H—A—) - (- £ ]
a 27T 2T 2T
W= (1+ )
KB T T ) AT, D
a Aa a
(]‘ - 9 ) - (1 - 2 )
Ta Ta
Aus G1, (30a) ist zu entnehmen, dall Genauigkeit,mit der KZ be -

stimmt werden, neben m_ von den relativen Anderungen AT/T bzw.
AT

abhédngt. Da in der Regel gilt:

In a/a AT

2 m T
a

> 0

folgt aus Gl. (30a):

WKB >0

Dies verdeutlicht, daf fiir AT, = Gra, AT = 8T, pAa= 6a die KB

stets kleinere Werte liefert als | 11, Eine Abschétzung von W ergibt

KB
fiir die hier zutreffenden Bedingungen AT = lo K, é\z/él =10, T=300 K,
m_ = 5

a

~ 1,1
WKB . 14

Somit wird gemif Gl. (30a) die Grofe KZ gegeniiber jenem Wert, der
sich bei Existenz von Gl. (2) ergibt, um rund 14 % verringert. Da AT/T
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und im allgemeinen auch m, mit T abféllt, ist zu erwarten, dafl sich

(=

WT{B zu tieferen Temperaturen hin verkleinert., Fir T = 200 K ist

m, = 10 und bei sonst gleichen Bedingungen ( AT, éz/él) wird

C

~ 1,11
WKB .

Eine weitere Fehlerquelle bei der Priifung der Konsistenzbedingung
entsteht bei der Ermittlung des Faktors D, GeméiR den Erdrterungen

in ziffer 3.3 ist in D die Abhéngigkeit AT, = f{( Ata,AT) infolge plotz-

licher Anderung von T bzw. T enthalten, Diese Funktion AT, =

=T ( AT AT) ist in der Regel experimentell schwer zu erfassen. Be-
zeichnet t die Zeit nach erfolgter Anderung von AT bzw. AT, so wird
flir t >» 0 die Funktion Ari (t) in einen stationiren Wert einmiinden, Ex-
perimentell ist in der Regel nur dieser bestimmbar, also Afi (t o)’
Im Falle einer Zeitabhdngigkeit von Joh kann also Ari nur dann sicher

erfalt werden, wenn Ati(t) sehr schnell einem S&ttigungswert zustrebt.
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4, Experimenteller Teil

4,1,1 Versuchsmaterial

a) Vielkristallines Material
Als Ausgangsmaterial zur Herstellung von vielkristallinen Vanadin-

proben dienten zylindrische Vanadinstidbe (d = 10 mm @) der Reinheit

200 Gew., ppm O2
340 Gew. ppm N2
530 Gew, ppm C

3000 Gew, ppm Y

Mittels Rundhdmmern wurde der Durchmesser dieser Rundstabrohlinge
auf etwa 6 mm verringert. Daraus wurden schliellich Zugproben nach
der in Abb, la dargestellten Form hergestellt, Durch darauffolgende
Rekristallisationsglithung bei 1000°C/1 h im Vakuum von 107° Torr
stellte sich ein mittlerer Korndurchmesser von anndhernd 50-10_4cm
ein, Die Konzentration an Fremdelementen in Vanadin blieb wihrend
dieses Herstellungsganges der Zugproben anndhernd unverindert. Dies
verdeutlicht Tab. 2,in der das Ergebnis der chemischen Analyse von

den Elementen N,, O.,, C, H

97 Ogs Y der Priiflinge angefiihrt ist.

9
b) Einkristalle

Zur Herstellung von Einkristallen ''geringer Reinheit'' wurde das gleiche
Ausgangsmaterial wie bei der Herstellung vielkristalliner Priiflinge ver-
wendet, Ohne weiterer Reinigungsdurchfiihrung wurden daraus die ent-
sprechehden vielkrigtallinen Einsétze, wie im folgenden erldutert wird,
fiir die Binkristallziichtung hergestellt. Fir die Erzeugung "hochreiner
Einkristalle' ergab sich als Notwendigkeit,von einembereits reinen Aus-
gangsmaterial auszugehen, Dazu schien das sogenannte '""Marz - Grade -

Vanadin'' (Material Research Corporation) als geeignet. Dieses war
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elektrolytisch gereinigt und hatte folgenden Gehalt an interstitiellen

Fremdelementen:

250 Gew. ppm 02
1 Gew. ppm N2
4,5 Gew. ppm H2

23 Gew. ppm C

Mittels Rundhdmmern wurde der Durchmesser der reinen Vanadinstab-
rohlinge auf zunichst 6 mm § verringert. In dieser Form wurden diese
Stabrohlinge einem weiteren Reinigungsprozell mittels Zonenschmelzen
unterworfen, Das Zonenschmelzen erfolgte dabei durch Elektronen-
strahlschmelzen im Hochvakuum bis zu 10_9 Torr, bei einer Zonenwan-
vderungsgeschwindigkeit von etwa 5 mm/min, Eine ausfithrliche Be-
schreibung des Zonenschmelzens findet man in /64/. Durch unterschied-
liche Anzahl von Zonenreinigungsdurchgingen erreichte man einen un-
terschiedlichen Reinheitsgrad der Vanadinstabrohlinge. Und zwar da-
durch, da mit der Anzahl der Zonenreinigungsdurchginge das dabei er-
reichte Vakuum von anfdnglich 10-6 auf minimal 10_9 (entspricht etwa
12 Durchgingen) abfiel, Zur Erreichung einer moéglichst homogenen
Verteilung von substitutionellen Verunreinigungen entlang der Stabachse
erfolgte die Bewegungsrichtung der Schmelzzone jeweils entgegenge- |

setzt zu jener der vorangegangenen,

Aus diesen zylindrischen Vanadinstabrohlingen (gereinigt (6mm §) als
auch nicht gereinigt (10 mm @) ) wurden durch Rundhdmmern auf einen
Durchmessger von 2 mm § die entsprechenden Einsétze (Linge ¥ 240 mm)
fir die Ziichtung von Einkristallen hergestellt., Diese erfolgte gleich-
falls in der Zonenschmelzapparatur unter Verwendung eines Keimein-
kristalles bekannter Orientierung. Dazu wurde zunichst Keimeinkristall
und Einsatzmaterial aneinandergeschweiflt, wobei anschlieflend die Zo-

nenschmelzung (Einkristallziichtung) im Keimeinkristall gestartet wurde,.
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Die Zichtung des Einkristalles erfolgte dann in einem einzigen Zonen-
durchgang in Aufwirtsbewegung der Schmelzzone bei einer Zonenwan-
derungsgeschwindigkeit von etwa 5 mm/min, Unter diesen Bedingungen
war die Stabilitdt der Schmelzzone gesichert. Dadurch und durch Ver-
wendung mafigenauer Einsatzstibe war die erreichte Durchmesserénde-
rung des Kristalls innerhalb einer Lidnge von ca., 30 mm kleiner als

+ 0.03 mm. Zur Beseitigung von Verunreinigungen an der Oberfldche
(Erreichung einer guten Oberfldchenglite}) wurde der Kristall abschlie-
Bend chemisch poliert, Dabei erreichte man eine gleichmi@ige Abtra-
gung, so dafl die Durchmesserinderungen + 0, 03 mm des Kristalls wei-

ter verringert werden konnte (+ 0.02 auf einer MeBlinge von 30 mm),

Aus den Einkristallstiben (Lénge =~ 240 mm) wurden dann durch Schmel-
zung Zugproben der Linge = 30,0 mm abgetrennt. Deren Enden wurden
im weiteren durch Schmelzung kugelfdrmig ausgebildet (Abb. 1b). Die
so entstandenen Zugproben konnten mit speziell dazu entworfener Kugel-

fassungen in einer Zugmaschine verformt werden.

Bei der abschlieflend durchgefiihrten chemischen Analyse der einzelnen
Kristalle wurden einzig die Elemente 02, N2, HZ’ C, quantitativ be-
stimmt, Das Ergebnis dieser Analyse ist aus Tab. 2 ersichtlich.

Die Orientierungsbestimmung der Kristalle erfolgte nach dem Laue-
Riickstrahlverfahren. Die Kristallorientierungen sind durch die Winkel
X1 und ?\1 bzw. )(2 und ‘7\2 festgelegt (Abb. 2a). Dabei bedeuten ’)\1
und A\, die Winkel zwischen der Probenachse und der [111/ bzw. 111/
Gleitrichtung. Die Winkel Xl und X2 geben die Winkelabweichung der
Ebene mit maximaler Schubspannung von der (101) bzw. (101) Ebene

an (Abb, 2a). Die Winkel ‘Pl und Y, bestimmen die Abweichung der
Gleitebene von der (101) bzw, (101) Ebene. Wie aus Tab. 3 zu entneh-
men ist, besitzen alle Kristalle mittlere Orientierung. Die Abweichun-
gen der Kristalle in den Winkeln ?\1 und )(1 sind kleiner als + 3° bzw.
+ 2, 50. Somit konnte infolge nahezu einheitlicher Orientierung ein

orientierungsbedingter Einflul auf die plastischen Eigenschaften ver -

mieden werden,



40

4.1.2 Verformungsapparatur

Die Verformungsexperimente wurden an einer Verformungsapparatur
der Firma Instron ausgefiihrt, Die Einstellung der Verformungstempe -
ratur unterhalb von Raumtemperatur erfolgte mittels eines Kryostaten.
Dessen Aufbau ist chematisch in Abb. 2d dargestellt:

Danach wurde die Probe mit dem Zugsystem in ein mit der Kihlfliissig-
keit Ultratherm MC gefiilltes Glas-Dewargefd3 getaucht. Die Tempera-
tur dieses Kiihlbades, dessen Gefrierpunkt bei etwa 150 K lag, konnte
mit einer ins Bad eintauchender Kihlspirale, in deren Zentrum die
Probe plaziert war, auf einen festgesetzten Wert eingestellt werden,
Diese Kiihlspirale war ferner mit einem Metrathermostaten (gleich-
falls geftillt mit der Kihlflissigkeit Ultratherm MC) verbunden, des-
sen Badtemperatur auf einen festgesetzten Wert eingefegelt wurde.

Zur Kiithlung des Thermostatbades wurde bis zur Temperatur von 213K
Trockeneis verwendet. Fiir darunterliegende Temperaturen (bis etwa
163 K) wurde das Thermostatbad mit flissigem Stickstoff gekiihlt. Zu
diesem Zwecke wurde am Boden des Thermostatgefédfles eine Kiihlspi-
rale angebracht, welche mit einem Stickstoff-Vorratsbehédlter verbun-
den war. Die Kiihlleistung bzw. Durchflufmenge des Stickstoffs wurde
dabei tiber Druckinderungen im Stickstoff-Vorratsbehdlter geregelt.
Der erforderliche Druck in diesem Vorratsbehédlter wurde mittels einer
in Stickstoff eintauchender Heizspirale aufgebaut und liber eine Druck-
ablaBventilsteuerung geregelt. Zur Vermeidung groéferer Temperatur-
gefille im Kiihl- und Thermostatbad wurden beide einer Zirkulation

unterworfen,

Fiir Verformungstemperaturen oberhalb von Raumtemperatur wurde

ein Strahlungsvakuumofen verwendet. Das Vakuum lag bei etwa 10_6Torr.
Der Ofen war mit dem oberen Zuggestinge liber eine Abdichtung fest
verbunden, Mit dem unteren Zuggestinge wurde der Ofen zum Zwecke

eines belastungsfreien Lingenausgleichs mittels eines Federbalgs ge-
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ringer Federkonstante abgedichtet. Die Temperatur wurde mittels
eines Pt-Pt-Rh-Thermoelements direkt an der Probe abgegriffen und
mittels eines Eurotherm-Reglers (Phasenanschnitt) geregelt.

Die Verwendung der Spannungsrelaxation unter 1Probe + lMaschin.

1Zugsyst. = konst. als Versuchsfiihrung stellte besondere Forderungen
an die Temperaturkonstanz, Infolge der Konstanthaltung der Gesamt-

linge des Zugsystems (von Kraftmefdose bis zum unteren beweglichen
Querhaupt der Zugmaschine) verursacht jegliche Temperaturinderung

( aT/ At)Zugsyst. therni
Diese durch Temperaturidnderungen bedingte Belastungsidnderung liber -

im Zugsystem eine Belastungsinderung ( AP/ At)

lagert sich additiv mit jener, die infolge plastischer Verformung der
Probe hervorgerufen wird. Gem4R € ~ F

Pplastisch + Ptherm. (GL, (28) )
erfordert somit eine Ermittlungsgenauigkeit der plastischen Verfor-

-7 -1 -1 = -5
mungsgeschwindigkeit von + 10 T s Dbei 10/1Z ~10 , a{Z ~ 10 ~ eine
Temperaturstabilitdt von etwa

‘5 : 1 1 =7 -1 1
_—At ~ E'th ——-—10 _ = 10 10 _5
A erm 1, s, 10
€therm ~ P’cher‘m
- -1
AL 26 10 2[Kmin ]
At
@Z ... unglnstiger thermischer
Ausdehnungskoeffizient
1O ... Probenldnge
1Z ... Lénge des Zugsystems

Uber eine Zeitspanne von ca. 20 min, Dieser Wert konnte mit der
verwendeten Kryo- und Ofeneinrichtung erreicht werden. Die Prifung
der Temperaturkonstanz erfolgte, indem die Abweichung einer aufge-
brachten geringen Belastung ( T = 0.3 ‘ta) innerhalb einer Zeitspanne
von 15 min verfolgt wurde. War diese geringer als 1 - 10'7 dyn, so

wurde mit dem Experiment begonnen,



42

4.2  Die Flielspannung
4.2.1 Umrechnungsbeziehungen

Die Abhéngigkeit der aktiven Gleitebenen von der Kristallorientierung
verdeutlichen die ¢ (X )-Kurven (vgl. Ziffer 4.1.1 und /14/). Diese
Abhingigkeit ist flir Vanadin mit mittlerem Fremds’coffgehal’c1 *) in Abb.
2b gezeigt. Darin bedeutet die unterbrochene Gerade die Lage der Ebene
mit maximaler Schubspannung., Die Abb. 2b verdeutlicht, dafl die Glei-
tung in Vanadin bei Raumtemperatur anndhernd auf den Ebenen mit
maximaler Schubspannung mit Abweichungen in Richtung der (110)
Ebene und (112) Ebene fir o<X <30 bzw. o < X >-30 erfolgt. Gem4is
den in Tab. 3 angegebenen Orientierungen wurde aufgrund von Abb. 2b
die dullere am Kristall angelegte Spannung o, und seine Verlidngerung
Al auf das kristallographisch definierte Gleitsystem (110) /111/ in
wahre Schubspannung T bzw. Abgleitung a umgerechnet. Und zwar
erfolgte dies unter Verwendung der Beziehungen nach Bowen et al. /32/.

Danach gilt flir Einfachgleitung:

1
1 .2 2 —
[(—l——) - sin }\0]2 - cos ?\0
0
a:
cos Xo
und
9 1
1= L 1o . 2 2
= —F—o (cos Xo) - T sin )\O

Erreicht die Kristallachse nach Verformung in Einfachgleitung die
/001/ - /011/-Symmetrieebene (s, Abb. 2a), so wird das zu (110)
/111/ konjugierte Gleitsystem mit dem priméren spannungsmigig
gleichberechtigt. Erfolgt dann die weitere Gleitung an beiden Gleitsy-

stemen zu gleichen Anteilen (Doppelgleitung), so bewegt sich die Kri-

1
* Die Fremdstoffzusammensetzung entspricht derjenigen der Kri-

stalle der Serie 28, /15/,
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stallachse gemil der Beziehung

fa
sin (3 = - sin BO ~ (31a)
in Richtung /011/, In Gl. (31a) bedeutet B der Winkel zwischen Kri-

stallachse und /011/, 1 die Probenlinge, wobei 8, und 1. die entspre-

d
chenden Werte von 3 und 1 bei Einsetzen von Doppelgleitung bedeuten,
Flr die wahre Schubspannung bzw. Abgleitung im Falle von Doppelglei-
tung erh&lt man dann /32/
1
1:=FE—) L1 (cosB) cos (45 -B) (31b)
o

10 3

bzw,

14+ ctgd

a=aE+\/é 1n(1+ ctgrg,) (31c)

In Gl. (30c) bedeutet a_, den durch Einfachgleitung erreichten Abglei-

E
tungswert, Unter Berilicksichtigung von Gl. (31a) - Gl. (31c) wurden:
nach dem theoretisch zu erwartenden Einsetzen von Doppelgleitung die

gemessenen g ( Al)-Abhéngigkeit in ‘Ta (a) umgerechnet.

4,2,2 Die Verfestigungskurven

Das Ergebnis der gemessenen Verformungsabhingigkeit der Spannungs -
komponenten T T bei T = konst. sind in Abb. 3a - 4b dargestellt.
Dabei kennzeichnet T, jene sogenannte kritische (innere) Spannung,bei
der nach stufenweisen Entlastung im SRV keine weitere Gleitung mehr
erfolgt (es gilt a = 0 bei TS T, /6/). Bei Abwesenheit von entlastungs-
bedingten anelastischen Erscheinungen /30/ wird dann aufgrund von

Gl, 10 T, = 0 ,und man erhilt ferner gemifl G1. (2b) L Ta(é=o)°
Bei weiteren Entlasten unter der Bedingung T, <T, erfolgt sodann
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eine Umkehr der Gleitrichtung, wobei a< 0 gilt, Diese Ta,éa)-Abha'n-
gigkeiten sind einmal bei Raumtemperatur (Abb. 3a, b)und zum anderen
bei T = 193 K (Abb. 4a)gemessen worden., Ferner wurde an einem ein-
zelnen Kristall (23/3/4) die Verformung bei unterschiedlichen Tempe-
raturen Tj durchgefiihrt (Abb, 4b). Und zwar erfolgte dies bei den Tem-
peraturen Tj in Intervallen von aj ~ 0,1 - 0,2, ausgehend von Raum-
temperaturen zu tiefen Temperaturen hin, Alle in diesem Zusammen-
hang verformten Kristalle weisen anndhernd gleiche chemische Zusam-
mensetzung auf, Aus den T, (a)T—Messungen ergeben sich folgende

Feststellungen:

In Ubereinstimmung mit /16/ erfolgt im Temperaturbereich von

T > 190 K die Verfestigung in drei deutlich voneinander abgrenzbaren
Bereichen, Im Tieftemperaturbereich T < 190 K fehlt, dhnlich dem
Ergebnis der Verfestigungskurven an Ta /17/ und Nb /18/ der Bereich I1+
der Verfestigungskurve, Bei T = 300 K erstreckt sich dagegen der Be-

reich I bis zu einer Verformung von a__ = 0,45, Die Ausdehnung des

11

Bereiches I (a,.) widchst somit mit der Temperatur an, Diese ist im

Gegensatz zu éin Beobachtungen an kfz, Metallen und Legierungen /22/,
WO ar mit der Temperatur stark abfillt. Ein merklicher Verfestigungs-
anstieg im Bereich I ist nur bei hdheren T zu verzeichnen (H/ @ s

8 . 103).

Die Ausdehnung des Bereiches 112(-5 ) nimmt mit der Temperatur ge-

ITI

ringfligig zu. Dabei erreicht A bei T = 300 K einen Wert von etwa

aIII ~ 0.7. Bei Raumtemperatur ist imm Bereich II ein maximaler Ver-
festigungsanstieg 4 /emax von etwa 790 - 855 zu beobachten, Die Tem-
peraturabhéngigkeit des maximalen Verfestigungsanstiegsfaktors

y/ 0 ax zeigt Abb. 4c fiir mittelorientiertes Vanadin, Sowohl chemi-

sche Zusammensetzung als auch die Orientierung dieser Kristalle unter-

* Dieser Bereich kennzeichnet den anfianglichen verhdltnisméiBig fla-
chen Teil der Verfestigungskurve.

* Bezeichnet den am Bereich I anschlieflenden steileren, aber eben-
falls linearen Mittelteil der Verfestigungskurve (VK),
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scheiden sich gemdafl Tab. 4 nur geringfligig, In Abb. 4c sind ferner
neben ( b/ Omax) 7 welche aus der Zugverformung gewonnen wurden,
die maximalen Verfestigungsanstiégsfaktoren bei Druckverformung an-

gefithrt., Aus Abb. 4c ergibt sich folgende SchluBfolgerung:

Die GroBe (K/ 0 max) nimmt mit der Temperatur bis zu etwa T = 300 K
kontinuierlich ab, Im darauf anschliefenden Bereich 300 K € T €400 K
ist £/ © max 2Pndhernd unabhéngig von T. Im Bereich von T >400 K

1+

zeichnet sich dann ein leichter Anstieg von K1 /© max mit T ab.  Der

a
Faktor u/0 max ist bei Zugverformung groBer als bei Druckverformung.
Dies entspricht den Beobachtungen an Nb- und Nb-Mo-Kristallen /65/,

die gleichfalls zeigten, daB gilt

e) < ©
1I Zug II Druck

Die Ausdehnung des Bereiches IIIZ+ wichst mit zunehmender Tempera-

tur auf Kosten des Bereiches II . Dabei bleibt ‘Ea der den Beginn die-

III
ses Bereiches kennzeichnet, annihernd unabhingig von T .

Die gemessenen T, (a)Tj—Abhéngigkeiten (Abb. 3a - 4b) entsprechen
im untersuchten Temperaturbereich von 193 < Tj < 300 K im wesent-
lichen den T, (a)Tj—Verléiufen. Es gilt also anndhernd:
dz o dt .
( d a )a = ( da 4

Gemill Gl. (2b) ist

dTt dr 4+
a e

@a=(da )é+(da )é=®i+ ®e (31d)

L+ Im Gegensatz dazu ist bei kubisch flichenzentrierten Metallen und Le-

gierungen (p/ G)II) unabhingig von T und hat ungefihr den Wert 300
j40/.

2+ Der allmé#hlich flacher werdende und schwach gekrimmte Kurventeil,
der im Anschlufl an den beiden anderen Kurventeilen der VK folgt,
wird mit Bereich III bezeichnet.

3 Im Gegensatz dazu beobachtet man bei k. f, z. -Metallen ein Anstieg

) 99/
von T, .. mitder Temperatur /29/

@ , O pedeuten die Verfestigungsanstiege infolge zunehmender thermi-
sBhe? Aktivierungsprozesse bzw, infolge innerer Spannungen,

4+
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Soweit To die langreichweitigen inneren Spannungen beinhaltet, fiihrt
dieser experimentelle Befund zur wiederholt bestitigten Feststellung,
dafl die Verfestigung im wesentlichen durch athermische Vorginge ver-

ursacht wird /66/.

4,2,3 Die Temperaturabhingigkeit der kritischen Schubspannung
(KSS)

Zur Bestimmung der KSS wurde die erste Abweichung von der elasti-
schen Gerade herangezogen, Das Ergebnis der gemessenen Tempera -
turabhidngigkeit der KSS ist in Abb, 5a - 5d dargestellt, Die KSS wurde
dabei in Temperaturintervallen von etwa AT <10 K von Raumtempe-
ratur abwéirts zu tiefen Temperaturen gemessen. Das Ergebnis dieser

Experimente 148t sich wie folgt qualitativ zusammenfagsen:

Im untersuchten Temperaturbereich von 77 K € T € 300 K steigt die KSS
(Einkristalle) mit abnehmender Temperatur kontinuierlich an, Zu ho-
hen Temperaturen hin miindet der T, (T)é—Verlauf in einen Sattigungs-
wert (Plateauspannung) ein,

Vergleichend zu den eigenen Ergebnissen an mittelorientiertem Vana-
din ist in Abb, 4a gleichfalls der T, (T)é-Verlauf flir Kristalle der
Eckorientierung /110/ und /211/ /67/ angefiihrt (Kurve la bzw. 1b in
Abb. 5a). Dabei zeigt sich, daB der Temperaturverlauf von T, fur
mittelorientiertes Vanadin annihernd jenen der Eckorientierung /110/
entspricht. Dieser Befund ist neben dem Ergebnis der ¢ (X )-Kurve
(Abb. 2b) ein weiterer Hinweis darauf, daf fiir /110/ und mittelorien-
tierte Kristalle annidhernd dieselben Gleitsysteme betédtigt werden,
Gemill von Abb., 2b sind dies neben den Ebenen mit maximaler Schub-

spannung die (112) bzw. (110)-Ebenen.
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Gleichfalls aus Abb, 5a - 5d ist die Fremdstoffabhingigkeit von

T, (T)é fiir einkristallines Vanadin zu entnehmen, Daraus folgt:

Erhbhuhg des Fremdstoffgehaltes bewirkt neben einem Anstieg der
FlieBspannung bei Raumtemperatur zusitzlich eine Anderung der Tem-
peraturabhéngigkeit von T, Der Einflufl ist dabei im untersuchten Tem-
peraturbereich nicht einheitlich. Oberhalb von etwa T >230 K bewirkt
eine Erhdhung des Fremdstoffgehaltes ein Anwachsen der Temperatur-
emptindlichkeit ( Gta/ 5T)él . Bei Temperaturen von T €230 K er-
folgt durch Erhohung des Fremdstoffgehaltes ein Abfall von (Gta/ 6T)é.

Das Ergebnis der gemessenen Temperaturabhédngigkeit von T, ist aus

Abb., 5b ersichtlich, Daraus folgt:‘

Unter Berlicksichtigung der Bestimmungsgenauigkeit von T, ergibt
gich kein prinzipieller Unterschied beziliglich des Fremdstoffeinflusses
auf die Temperaturabhingigkeit von T, Der Anstieg von T, um den
Faktor =~ 2,5 von Raumtemperatur auf 77 K war fiir alle Einkristalle
nahezu gleich., Der grofite Teil des To -Anstieges erfolgte geméifl Abb, 5b
dabei im Temperaturbereich oberhalb von T 2>200 K. Geméil den Er-
o6rterungen in Ziffer 2 gilt im einfachsten Fall: T, w(T). Im Vergleich
zur Temperaturabhingigkeit von p /31/ ist die beobachtete rC(T) -Ab-
héngigkeit im gesamten Temperaturbereich gréfer,

Vergleichend zu den eigenen Ergebnissen an V-Einkristall (Kurve 1b
und la in Bild 5b, Kristall VB) sind in Kurve 2b der tg(T)—Verlauf von
Fe-Einkristall /19/ mit etwa gleichem Verunreinigungsgrad wie bei
Vanadin VB wiedergegeben, Im Falle von Fe wurden die TCG-Werte
vergleichsweise aus dem doppelten Geschwindigkeitswechselversuch
/20/ (DGW) bestimmt. Zum Unterschied zu T, erfordert die Ermitt-
lung von T:CG keine Umkehr der Gleitrichtung. Der insbesondere bei
Fe-EK im Bereich von T € 250 K zu verzeichnende Anstieg von 'CCG

mit der Temperatur entspricht qualitativ den Messungen an V - EK.,
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Die gleichfalls an einem V - EK nach der DGW-Methode bestimmten
tCG—Werte liegen, ausgenommen des Wertes bei 208 K unterhalb des
gemessenen 1:C (T)-Verlaufes. Ferner kann TCG im Temperaturbe-

reich von 77 K € T <300 K ann#hernd als konstant angesehen werden,

Bei den gleichfalls durchgefiihrten tC—Messungen am Cu-EK mit ge-
ringem Verunreinigungsgrad konnte im Bereich von 77 K € T € 300 K
keine Temperaturabhingigkeit von T, beobachtet werden (Kurve 3b in
Abb. 5b). Dieser Befund entspricht somit den Beobachtungen an viel-
kristallinem Cu /21/.

Das Ergebnis der gemessenen Temperaturabhingigkeit der Streckgrenze

fir vielkristallines Vanadin ist in Abb. 5c wiedergegeben. Daraus folgt:

Bei etwa gleichem Fremdstoffgehalt ist die Temperaturabhingigkeit
von g bei viel (Streckgrenze) und einkristallinem (KSS) Vanadin nahe-
zu gleich. Die tc—Messungen an vielkristallinem V ergaben im Gegen-
satz zu einkristallinem Vanadin im untersuchten Temperaturbereich
einen kontinuierlichen Anstieg von T, mit abnehmender Temperatur

(vgl. Kurve 1b mit Kurve 3b in Abb. 5c).

Aus dem Vorangegangenen ergibt sich aus G, (2b) fiir die Temperatur-
abhéngigkeit von To das in Abb. 6a wiedergegebene Verhalten, Im
oberen Teil der Abb. 6a wurde die T, (T)-Abhédngigkeit nicht beriick-

sichtigt. In diesem Fall wurde angenommen, daf} gilt:

T, # f(T) = <
1 f €300 K

Dagegen wurde im unteren Teil der Abb. 6a vergleichsweise dazu auch

die T, (T)-Abhéngigkeit mitberiicksichtigt. In beiden Féillen ergibt der
T, (T)-Verlauf ein qualitativ dhnliches Bild. Gleichfalls ist die Fremd-

stoffabhéngigkeit von To (T), die sich aus dem unteren und oberen Teil

der Abb. 6a ergibt, vergleichbar und entspricht in qualitativer Art den
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schon zuvor von t_ (T) und ( Gra/ 8T), = f (T)-Verlauf festgestellten

Beobachtungen,

4.2.,4 Der Verformungseinflufy auf die Temperaturabhédngigkeit der

FlieBspannung

In diesem Abschnitt wird iiber den Verformungseinflufl auf die Tempe-
raturabhingigkeit der Spannungskomponenten berichtet., Die Verformung
wurde jeweils bei T = 300 K durchgefiihrt. Ausgehend von T = 300 K
wurden dann in Temperaturintervallen von etwa T <10 K die T, bzw.
TC-Werte abwirts bis auf T = 178 K gemessen, Das Ergebnis dieser
experimentellen Untersuchung fiir einen Kristall mit mittlerem Verun-
reinigungsgrad ist in Abb. 7a wiedergegeben. Daraus ist zu entnehmen,
daBl die Verformung einen augenscheinlichen Einfluff sowohl auf ra(T)
(Abb. 7a) als auch auf T, (T) (Abb. 7a) austibt. Und zwar bewirkt die
Verformung neben einem Anstieg der Spannungen T, eine Verringerung
der Temperaturempfindlichkeiten ( 6-ca/ (ST){-:l bzw. ( 510/ 5T)é. Die
Einflufnahme der Verformung auf die Temperaturempfindlichkeiten ist
bei tiefen Temperaturen ausgeprigter. Im Bereich I der Verfestigungs-

kurve ist dieser Einflufl am geringsten.

Anhand der T, (T) und IC(T) -Abhingigkeiten ergibt sich nach Gl, (2b)
fir die Temperaturabhingigkeit von Te der in Abb, 7b wiedergegebene
Verlauf. Ahnlich wie in Abschnitt 4. 2.3 wurde einmal davon ausgegan- .

gen, daB gilt:

M F T M F

Zum anderen wurde vergleichsweise dazu ausgegangen, dagl gilt (unte-

rer Teil der Abb, 7Db)

T, (T) = 1, (T)
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Beide Auftragungen lassen im wesentlichen die gleichen qualitativen
Schlulfolgerungen zu, Und zwar entsprechen diese den schon vom
( Gta/ (ST)él = f (a)-Verlauf abgeleiteten Feststellungen, wonach T,

und ( 6Te/ 6T), mit zunehmender Verformung abnimmt.
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5. Thermische Aktivierungsanalyse

5.1 Die Aktivierungsfliche

Die Aktivierungsfldche wurde gemif Gl, (14) sowohl aus dem Spannungs -
relaxationsversuch (SRV) als auch aus dem Géschwindigkeitswechsel—
versuch (GWV) ermittelt, Der Schwerpunkt der in diesem Abschnitt er-
orterten Untersuchungen lag in der Ermittlung der Verformungsabhén-
gigkeit von AA., Als eine weitere Erginzung dazu wurde auch der Fremd-

stoffeinfluBl auf AA ( 'ce) untersucht,

5,1.1 Die Temperatur- und Spannungsabhingigkeit der Aktivierungs-

flache

Aufgrund der Definition des Spannungsexponenten m_ (G, 29c) folgt
aus Gl, (13a) fir das Aktivierungsvolumen AV = b AA

me
NV=kT — (13b)

e

Danach ist AV direkt proportional me/ Ty

Fiir Vanadin mit unterschiedlichem Verunreinigungsgrad zeigt Abb. 8a
den gemessenen me(T)—Verlauf. In Abb. 8a sind vergleichend zu den
eigenen me-Werten ferner die Werte /23/ eingetragen. Bei etwa glei-
chem Verunreinigungsgrad liegen diese Werte fiir T < 100 K oberhalb
der eigenen Werte. Fiir T > 100 K sind jedoch beide m (T)-Kurven
anndhernd vergleichbar. Aus Abb., 8a ist zu entnehmen, dag der Ab-
fall von m_ mit steigender Temperatur nicht monoton ist. Innerhalb
des Temperaturbereiches 150 K <T < 240 K ist die Ausbildung einer
Erhohung im me(T)~Ver1auf zu verzeichnen, Ahnliches, jedoch in we-
niger ausgepréigter Form,konnte gleichfalls bei Nb /24/ festgestellt

werden,
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Die Abb. 8b demonstriert die AV(te (T)é )-Abhidngigkeit. Dabei
wurde Abb, 8b gemifB Gl. (13b) aus dem m, (T)-Verlauf gewonnen,
indem die jeweiligen Tj—Werte durch die entsprechenden Tej -Werte
ersetzt wurden, Demnach zeigt Abb. 8b eine Verschmelzung der Span-
nungs- und Temperaturabhidngigkeit von AV. Aus Abb, 8b ist bei qua-

litativer Betrachtung folgendes festzustellen:

AV fédllt monoton mit wachsendem <¢_ und erreicht bei Ty =
9 e
=2,5 - 109 dyn/cm~ etwa einen Wert von AV=7 - 11 b3. Aus Abb. 8a

folgt ferner:

Im Bereich tiefer Temperaturen bewirkt zunehmender Fremdstoffge-
halt in Vanadin keine Veré&dnderungen im m_ (T)-Verlauf. Im Gegensatz
dazu ist bei hohen Temperaturen eine Fremdstoffabhéngigkeit von me(T)
zu beobachten. Und zwar bewirkt zunehmender Fremdstoffgehalt gene-
rell einen Anstieg der me(Tj)—Werte. Die Gegeniiberstellung der Prif-
linge der Serie 28 mit denen der Serie VB, die etwa gleichen Fremd-
stoffgehalt, jedoch unterschiedliche Fremdstoffzusammensetzung be -

sitzen, ergibt folgendes:

Stickstoff bewirkt im Vergleich zu Sauerstoff einen um etwa 30 - 40 %
groéfleren Anstieg von m,_. Zu dem gleichen Ergebnis filhrt der Vergleich
der Priiflinge VK3 mit VK2, Beide Kristalle besitzen bei etwa gleichem
Fremdstoffgehalt ein unterschiedliches Oz/N2—Verh'altnis (0, 46 bzw.
0,123). Jedoch der m_ (T)-Verlauf des Kristalles VK3 liegt um etwa

20 - 30 % oberhalb desjenigen von VK2,

Ahnlich wie in Abb. 8a zeigt sich aus AV ( re), da im Bereich hoher

Spannungen anndhernd gilt:

AA( T (T)é)# f (Fremdstoffgehalt)

Die zuletzt erdrterte unterschiedliche Einfluempfindlichkeit der ein-

zelnen Fremdelemente auf m (T) bei htheren Temperaturen ist auch
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aus dem AA ( T, (T)é ) -Verlauf in gleicher Weise zu entnehmen, d.h,.
N2 triagt zu einer stdrkeren Erhéhung des AV bei als 02.

5.1.2 Die Verformungsabhidngigkeit der Aktivierungsflidche

Die in diesem Zusammenhang durchgefilhrten Experimente konzentrie-
ren sich einmal auf die Untersuchung der Verformungsabhingigkeit von

AV bei konstanter T, d.h. AV (a),; zum anderen auf die Untersuchung

T
des Verformungseinflusses auf die Temperaturabhingigkeit von AV,
d.h. AV (T)a bzw. AV( Tq (T)é) o
5.1,2.1 EinfluB der Verformung auf die Temperatur- bzw. Spannungs-
abhingigkeit der Aktivierungsfldche .

In Abb. 9a ist die Verformungsabhingigkeit von m (T) dargestellt.

Daraus zeigt sich, daf m (T) mit zunehmender Verformung und Tem-
peratur ansteigt. Die EinfluBempfindlichkeit von a auf m (T) ist dabei

in den verschiedenen Bereichen der Verfestigungskurve unterschiedlich.

Im Bereich des maximalen Verfestigungsanstieges (Bereich II) ist die

m (T) = £ (a)-Abhéngigkeit am ausgeprigtesten, In den librigen Berei-
chen zeigt sie sich alg gering. Ferner folgt aus Abb, 9a, dafl sich mit
abnehmender Temperatur die m (T) = £ (a)-Abhéngigkeit abschwicht,

Daneben kommt es im Bereich I zur verstidrkten Ausbildung der Erho6-
hung im m (T)-Verlauf.

Aus m (T) ist gemé&B Gl. (13b) die Av[t -Abhingigkeit berech-

e (T)]

net und in Abb, 9b dargestellt, Daraus folgt:
2

Im Bereich geringer Spannungen Ty <0,35 - 109 dyn/cm” nimmt AV

mit der Verformung zu., Daneben bewirkt in diesem Bereich zunehmende

Verformung eine stirkere Spannungsabhidngigkeit von AV, wobei



54

(L
0a T

im Bereich II einen Maximalwert erreicht.

5,1,2.2 Die Verformungsabhingigkeit der Aktivierungsfldche bei
T = konst.

Die infolge der plétzlichen Geschwindigkeitsinderung (GWV) aAln a
bewirkte Spannungsinderung AT ist flir einen einzelnen Priifling in
Abhingigkeit der Verformung in Abb, 10a angefiihrt. Daraus wurde ge-
méB Gl, (14) das Aktivierungsvolumen ( AVG) berechnet. Das Ergeb-
nis davon in Abhingigkeit der Verformung zeigt Abb. 10b fiir T = 300 K.
Neben diesen, aus dem GWYV berechneten AVG—Werten sind gleichfalls

in Abb. 10b die AVR-Werte aus dem SRV mitangefihrt, Ein Vergleich
dieser Werte zeigt, daB allgemein gilt:

R
AV > AVG

Dabei ist die Verformungsabhéngigkeit von AVG im wesentlichen iden-

tisch mit AVR (a). Abb, 10b 148t folgende Feststellung zu:

Im Bereich I der Verfestigungskurve gilt anndhernd:

AV }‘ f (a)

Ein &hnliches Ergebnis ergaben Untersuchungen an vielkristallinem
Vanadin /25/. Nach einem Ansteigen von AV mit a im Ubergangsbe -
reich I - II ist AV dann wiederum im Bereich III anndhernd unabhén-

gig von a,

Die Temperaturabhéngigkeit von AV (a)T bzw, AT (a)T ist in Abb. 1la
dargestellt, Die Verformung bei dieser Untersuchung' wurde dabei an

einem Priifling, jedoch bei unterschiedlichen Tj durchgefihrt. Und zwar
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erfolgte dies bei den Temperaturen Tj in Intervallen von Aaj ~ 0,1 -

0.2, ausgehend von Raumtemperaturen zu tiefen T hin, Diese Unter-

suchung 1408t folgenden Schluf3 zu:

a)

b)

0.

Die Spannungsinderung AT infolge einer plétzlichen Anderung
von Aln a (GWYV) ist im Temperaturbereich von 300 K < T »

180 K im wesentlichen unabhéngig von a,

Eine Erhshung der Abgleitgeschwindigkeit a beim GWV um einen
Faktor 10 bewirkt ein Ansteigen von AU um etwa 20 - 40 %, Die-
ser Angtieg ist ferner von der Temperatur abhdngig. Da sich aber
mit T auch T, dndert, bestehen fiir die Temperaturabhingigkeit

von At grundsétzlich die Mdéglichkeiten:

1l

AT = £ (T) ¢

e
und

AT

P(T(T) )
T

Die Beantwortung der Frage, ob AT explizit oder nur implizit
tiber T, (T) von T abhingt, ermdglichen die vorliegenden Er-

gebnisse nicht,

Die Aktivierungsenthalpie

Die Enthalpie AHé wurde aus dem Spannungsrelaxationsversuch mittels

Gl. (16) berechnet, Das Ergebnis der Temperaturabhingigkeit von AH;

fiir Vanadin mit hohem Verunreinigungsgrad ist in Abb. 12a dargestellt.

Daraus folgt:

Im Tieftemperaturbereich steigt AHé annihernd linear mit der Tem-

peratur an, d.h. es gilt:

AH ~ T fur T €230 K
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Bei hdheren Temperaturen strebt der AH (T)-Verlauf einem ''konstan-
ten Wert' zu. Dies entspricht qualitativ den Feststellungen an anderen

k, r.z. -Metallen, nicht jedoch an vielkristallinem Mo /26/, W /26/ und
einkristallinem Mo - (8, 25) Rh /27/, wo kein "'Sittigungswert'' beob-
achtet werden konnte. Ferner zeigt sich aus Abb, 12a bei hsheren
Temperaturen das Auftreten von groflen Streuungen im AH (T)-Verlauf.
Im weiteren verdeutlicht Abb. 12a den Einfluf} der Verformungsgeschwin-
digkeit auf AH, Danach nimmt AH innerhalb des untersuchten a-Be-
reiches von ca, 2, 5 Groflenordnungen mit a stetig zu, Dieser Effekt

ist bei htheren Temperaturen ausgeprégter. Da gilt

Mgy = (nafa) kT - 45 (32)

soweit

a f(t_ (@) T)
o 7 Te T (32a)
as # £ T (é)T, T)

AH direkt von a abhédngen, Zufolge der Gl, (32) ist

(55Aé )T=’[“§" k T+ %%S)T]

proportional zur Temperatur und zu 1/a, Aus der Abb. 12a ist zu ent-

nehmen, dafl durch TemperaturerhShung von T = 77 K auf T = 200 K
AAH/ aAln a wird, Gl, (32) liefert AAH/ aAln a = T2/T1 = 200/77 = 2, 6.
Die s e Ubereinstimmung ist als gut zu werten und 148t darauf schlie-
Ben, daB die Annahmen von Gl, (32a) in erster Ndherung erf{illt sind.
Im Gegensatz zu diesem Ergebnis konnte an vielkristallinem Ta, Ta-W

und Ta - Nb /28/ keine AH (a)-Abhingigkeit festgestellt werden.

Die Spannungsabhingigkeit von AaH istin Abb, 12b wiedergegeben.
Diese wurde aus der Abb. 12a erstellt, indem die Tj-Werte durch die

entsprechenden Tej -Werte ersetzt wurden,
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Demzufolge gibt Abb. 12b den kombinierten Spannungs- und Tempe-
ratureinflufl auf AH wieder; d.h, die Funktion AH ( T (T)é) . Da
nach Abb, ba fir 1/T - 0 ebenfalls T, - 0 muB, wenn AH (T) in
einen ''Sittigungswert' einmiindet, dieser gleichfalls im AH[T, (T)é] -

Verlauf auftreten,

Da fiir tiefe Temperaturen AH~ T daraus und aufgrund von Gl. (32)
folgt, daB die Enthalpie nicht explizit von der Temperatur abhingt,

ist in diesem Bereich somit AH allein von T, abhingig, d.h, es gilt:

AH = f( 'Ee)

Aus denselben Griinden gilt

AS # f(re, T)

5.2.1 Der Fremdstoffeinflufl auf die Enthalpie

In Vanadin mit hohem Verunreinigungsgrad bewirken geringe Anderun- |
gen der Fremdstoffzusammensetzung keine merklichen Anderungen der
Temperatur- bzw, Spannungsabhéngigkeit der Enthalpie, Dieser Sach-
verhalt ergibt sich aus dem Vergleich der gemessenen Temperaturab-
hingigkeit von AH der Kristalle VK3 (Abb, 12a) und VK2 (Abb, 13b)
einerseits und aus dem AH( Tq (T)é) ~-Verlauf VK3 (Abb, 12b) und

VK2 (Abb. 13b) andererseits, GemiB Tab. 2 unterscheiden sich die
Kristalle VK2, VK3 bei etwa gleichem Verunreinigungsgrad nur gering-
fligig in der Fremdstoffzusammensetzung. Fir AH gilt nun:

e

AH + D j AA dT, = AH(o) + T (A8 - AS(O)) = AH\(
0 |
Nun ist AA ( re),wie in Ziffer 5.1, 1 erdértert, fiir Vanadin mit hohem

o) (33)

Fremdstoffgehalt von der Fremdstoffzusammensetzung abhingig, Somit

muf} gleichfalls aufgrund von Gl. (33) AH(o)

und/oder As von der Fremd-

stoffzusammensetzung abhéngen,
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Die Extrapolation des AH (T)-Verlaufes auf T = 300 K, wo T = 0

A

(o)’
Man findet fir die Kristalle VK2, VK3 annidhernd den selben Wert

ist, liefert Anhaltswerte fiir die "'Stirke' des Hindernisses AH

AH\(o) =~ 0.7 eV

Der Temperatur- bzw, Spannungsverlauf von aAH ist abhingig vom
Fremdstoffgehalt. Diese Feststellung ergibt sich aus der Gegeniliber -
stellung der Ergebnisse von AH (T) fir Vanadin mit hohem und mittle-
rem Fremdstoffgehalt. Die Ergebnisse flir mittleren Fremdstoffgehalt
(Kristalle der Serie VB) zeigt Abb. 14a bzw, 14b, die fiir hohe Fremd-
stoffkonzentrationen die Abb. 12b - 13b,

Im Tieftemperaturbereich T < 200 K wichst demnach die Enthalpie mit
zunehmendem Fremdstoffgehalt. Bei hoheren Temperaturen (T >200 K)

fallt AH mit steigendem Fremdstoffgehalt ab.

Gemif Tab. 2 unterscheidet sich die Fremdstoffzusammensetzung von
Vanadin mit mittlerem und hohen Fremdstoffgehalt, abgesehen von
Yttrium, im wesentlichen durch den Stickstoffgehalt., Dabei ist bei Va-
nadin mit hohem Fremdstoffgehalt ferner zu beriicksichtigen, daf
Sauerstoff bzw, Stickstoff durch Bildung von Yttriumoxid bzw, -Nitrid

zum Teil abgebunden wird.

5.3 Die Entropie

Zunédchst wird auf die Bestimmungsméglichkeiten der Differential -
quotienten ( Sas/ ﬁte)_r und (6as/ 6T) ¢ ¢ingegangen, Diese sind
e

berechenbar durch:

Substituiert man in G1, (21a) fiir AA Gl. (1 3b), so erhilt man fiir
die Spannungsabhéngigkeit von As bei T = konst. die Beziehung:

OAS ) _ k <6[me (T) ‘ T])
T ) T

(A8
ée T Ty 6T

(33)
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Fiir m (T) . T # f(T) gilt somit gemiB G1, (33):

1]

AS ( te)T konst. # f (T)

oder

rs (T )y =0
Infolge von T, (T) bewirkt eine Temperaturidnderung dT selbst eine
Spannungsinderung d T o SO dag ( Gme - T/ GT)T bei T, = konst.
e

in der Regel schwer zu ermitteln ist. Die Funktion m [ T, (T)é] - T
ist jedoch einer experimentellen Bestimmung zugédnglich, Diese stellt
eine Verschmelzung des Temperatur- und Spannungseinflusses auf m
dar. Die GroéBe ( 6as/ 61:e)T kann aus me[ Te (T)é] - T berechnet

werden:

Da im allgemeinen AA ( Te’ T, a) gilt, erhilt man aus dem totalen

Differential dA fiir da = 0 die Beziehung:

SAA b AA 6T, + BAA

()= (50 Comat (o),

(34)
e

Durch partielle Differentiation von Gl. (13b) nach 6T bei a = konst. er-
gibt sich fir ( § AA/ GT)é:

O AA k 6 me[Te(T)é] - T
6T’a” b 6T A

(34a)

Differenziert man weiter Gl. (32) und Gl. (13b) nach T, bei T = konst.,
so erh#lt man fiir (8 AA/ b-ce)T:

OAA 1 6T das AH 6 6T
( ) = ) [bAA"‘T(——) ]+ [( ) | (34b)
6T, T bT Gre 5 6t T T 6T 6te il

Substituiert man in Gl, (34b) und GIl. (34) fir (ére/ GT)é Gl. (16a),
so folgt aus G1, (34), Gl. (34a) und GI. (34b) die Beziehung:
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. b AAT
é[me[Te(T)é] T) ) Te o (5AS) +bAA 14 AH ( 1 +(61n AH )
6T A k 6t T T bAAY 1 6t a
e e e
(35)

Daraus kann (6as/ 6t ) anhand von me[ T, (T)é] = f (T) berechnet
werden, Eine Gegentiiberstellung von Gl, (35) mit Gl. (33) zeigt, daB
fir AA = AH-O0 gilt:

1
( 6T o 73 6T (me[t (T). ] T (352)
Né&herungsweise gilt Gl, (35a) auch flir T - 0, da in diesem Falle in der
Regel auch me/ T, - 0. Da AA und AH mit zunehmender effektiver
Spannung abfallen, kann somit in erster Ndherung AA/AH7# £ ( T.) an-
genommen werden, Damit ist

5 LA
In (b T -05)

(— 5

Aus G1. (35) und (33) folgt fiir ( Sas/ Gte)T:

bm [t (T).]
N 1 el e '’ AH ‘
(%, )7 71, ka 5T )y T] (36)

Im Falle von As ( Te)T # £ (T) muB dann gemiR Gl. (36) gelten:

Obm [t (T).]
e ‘e a - AH - . . AS
5T )y - In ao/a + o2 (36a)

T (

Soweits
a F £ ( Ty T)

as FE(T, t)
ist gem&B Gl, (32) AH ~ T. In diesem Falle folgt aus Gl. (36a):

m [t (T).] - T AS(

e ‘e 'a e
T T ff(T)—lnao/a+




61

Inwieweit die obigen Voraussetzungen erfillt sind, kann mittels der

T tber T - In (T) gepriift werden,

Auft
uftragung von m [t (T)é]
Falls daraus folgt
Pelt (1))
T F (D)

so kann folgende Aussage iiber As ( T T) getroffen werden:

Asy‘f(r)T und AS ~TT

e
e
gilt iiberdies noch
elt ()] AS
- ma ja+ —29
InT o k2

so gilt nur:

rs? o t( T, T)

Fiir die Temperaturabhingigkeit von as bei T, = konst, gilt GL. (21).
Aus denselben Griinden wie schon eingangs erldutert wurde, ist gleich-
falls die in Gl, (21) auftretende GroéBe ( GAH/ 6T) T, experimentell
schwer zugénglich. Leicht ermittelbar ist jedoch die GroBe (6AH/ GT)é,
die sowohl den Temperatur- und Spannungseinflufl auf AH enthilt,
Daraus kann ( Sas/ 0T) T, folgend bestimmt werden:

Da im allgemeinen AH {( Ty T, é),folgt aus dem totalen Differential

d AH fiir da = 0 die Bedingung:

5T
(2ol .2 c bad,

) - ) (), +
GT a 6'[,'6 'I‘ GT a 5T te

(37)

Substituiert man in Gl. (16a) Gl. (37), so wird ferner



62

OAH, _ AH T PN
(=7 g = Tlgp ), + 70 Gtga | 6’?e)T)

(37a)

Gl. (37a) zeigt, daB ( 6 AH/ GT)é, neben anderen Groéflen, sowohl von

As | te)T als auch von As (T) . beeinflufit wird. Fir den Fall von
e

(6As/ 6 te)T = 0 ergibt sich aus GL. (37a) und Gl. (32):

5 T (550
T'T ..
( G%H)a = AS <1 + " e ) +kind /a (37b)

Ist ferner ( BAH/ 6T) = konst. # f (T) bzw. AH ~ T, so gilt, soweit
a_ #1f( Ty T)

as (T) . # £(T)
e

Ist nun As ( te)T # 0, so folgt durch Substitution von Gl, (34b) in GI,
(37a)

( GAS) 1 ( GAH) AH k ( e[re(T) é] ). +B
5T Te T 4 baA T, 5T a s
- b AAT
0ln —&=——
. A" 1 AH
Bg= —p | T * 6t )a) (38)
e e
bzw. bei Substitution von G, (36) in G1, (37a):
‘ S m - T
( Oas _ 1 ( dAH _AH k- eh:e (T) é] " AH
GT)te_T 5T )4 ka 6T a T

(38a)
Fiir den Grenzfall m - o und somit T - 0 (Aus Experimenten folgt

m, o~ (1/7T) /73/) erhdlt man aus Gl. (38a) und GI., (21):

5 AH 0 aH _ __AH

5T, T Cer), 2

GemiB Gl. (38a) und Gl. (38) ist (65as/06T) Tg ™ 0, wenn gilt:

GAH _ . . AS
( 5T )é = k In ao/a+

° 4t (T)
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Ist ferner:

6 m .-
e[t (T).] Ina /a &
< — )a - —43 oy Sl (38b)

= +
0
T k’T2 T (k T)z
Soweit éo # 1 T, T)und As # £ ( T T) ergibt sich die Integration
von Gl. (38b):

. . AB
m = (lna /a)ln T - () - (39)
e o) 2
k- T
bzw, soweit /—\‘s(o) = 0 ist, erh&lt man, falls die obigen Voraussetzun-

gen erfiillt sind, gleichfalls aus Gl, (38) die Bedingung:

e [Te (T)é] .

TIln T

= konst, = In ao/a # £ (T)

5.3.1 Die Spannungsabhingigkeit der Entropie bei T = konst,

In Abb. 17a ist die m T = f (T)-Abhéngigkeit fiir Vanadin

e [ T e(T) a]
mit unterschiedlichem Verunreinigungsgrad dargestellt,

Daraus ist qualitativ folgendes zu entnehmen:

a) Bei tiefen Temperaturen gilt unabhingig vom Fremdstoffgehalt
anndhernd:
m
e[t (T); ]
= konst, # f (T) (40)
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b) Bei hoheren Temperaturen, wiederum unabhingig vom Fremd-

stoffgehalt, gilt Gl. (40) nicht und somit ist gemiB Gl. (35)

As=f(te)T7é 0

Die Spannungsabhingigkeit von ( das/ 61 e)T fir Vanadin mit unter-

schiedlichem Verunreinigungsgrad ist in Abb. 17b dargestellt, Der

Differentialquotient ( 0as/ G'Ce) wurde nach Ermittlung von ( Gme/ 5T)é

T
aus Abb, 8a und G1, (36) berechnet, Folgende Feststellungen kénnen

aus Abb. 17b getroffen werden:

Im Gebiet geringer Spannungen bzw. hohen Temperaturen (T >110 K)

istdie As=f( t))

o T—Abhéngigkeit am ausgeprigtesten,

Fiir T - 0 gilt, in Ubereinstimmung mit dem III. Hauptsatz der Ther-

modynamik (5As/ 6 te) - 0,

T

Zunehmender Fremdstoffgehalt bewirkt eine Verringerung der As (Te)T—
Abhiéngigkeit. (vergleiche Vanadin der Serie 28 mit VB und VK). Aus-
genommen des Kristalles 28/3/1, wo im gesamten Spannungsgebiet
(5as/ 6re)T< 0 zu beobachten ist, gilt flir die librigen Kristalle allge-

mein:

5
fir T <263 K o<(5$s) <0 fir T >263 K
e T

Der Verformungseinflufl auf die me[ = f (In T)-Abhingigkeit ist

Te(Tal
e a
in Abb, 18a dargestellt, Daraus ist zu entnehmen, da unabhingig

vom Verformungsgrad bei tiefen Temperaturen gilt:

e [Te(T) é]

TIn T

= konst., # f (T)

Im Gegensatz dazu ist bei héheren Temperaturen:
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und somit gemafl Gl. (36):

As = I{ Ie)T

Der VerformungseinfluB auf ( &as/ GTG)T = f ( ’te) ist in Abb. 18b fiir
einen Krigtall mit mittlerem Verunreinigungsgrad dargestellt. Die

GroBe ( Oas/ 6t ). wurde dabei in gleicher Weise wie in Abb. 17b

T
mittels Gl. (36) berechnet. Daraus zeigt sich, dal As ( re)T verfor -

mungsunabhingig ist.

5.3.2 Die Temperaturabhingigkeit der Entropie bei T, F konst.

Die partielle Temperaturempfindlichkeit ( bas/ 6T) ¢ Wwurde gemdf
€
Gl. (38a) aus Abb, 8a gewonnen, Das Ergebnis zeigt Abb. 19a,

Bei tiefen Temperaturen ist unabhingig vom Fremdstoffgehalt

= 0 (41)

Dieses Ergebnis ist in Ubereinstimmung mit den Befunden AH ~ T
bzw. m_ ~ In T (Ziffer 5.2 bzw. 5.3.1). Und demzufolge ist, wie er-
ldutert (Ziffer 5. 3):

N _ Oas
) = )
( T ( 5T Te

=0

Somit muB fiir tiefe Temperaturen aufgrund von Gl, (38b) gleichfalls
gelten:

éo# f( Ty T)

Ferner ergibt sich aus Abb. 19a, daf (6as/ OT) . mit zunehmendem
e
Fremdstoffgehalt abfédllt, Abgesehen von Vanadin der Serie 28, wo im

gesamten Temperaturbereich
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6 s
( )
oT T,

>0

zeigt sich bei den Kristallen mit hohem Fremdstoffgehalt, daf in be-
stimmten Temperaturbereichen auch (6as/ 67T) r < 0 sein kann. Aus

e
Abb. 19b folgt, daB As (T) . verformungsunabhingig ist.
e

5.3.3 Die Entropie bei a = konst.

Fiir die Entropie bei a = konst. gilt:

T' e
b As

= | (=25 aT+ [ (=25 a4z 42

2% [1g (D), ] RERLER RN ). T (422)

Anhand von Gl. (42a) wurde die Temperaturabhéngigkeit des Energie-
beitrages der Entropie AES =AS['ce (T)é] + T berechnet, Dag Ergeb-
nis fiir Vanadin mit unterschiedlichen Reinheitsgrad zeigt Abb, 19c.
Abb. 19c verdeutlicht, dal im Temperaturbereich T <200 K in allen
untersuchten Féllen AES stetig mit T zunimmt, Fir T 2200 K zeich-
net sich bei den Kristallen VB, VK2 im Gegensatz zu Kristall 28/3/1
ein Abfall von AES mit T ab., Wé&hrend bei den Kristallen VB, VK
AS<0 ist, gilt fir Kristall 28/3/1 As >0.

Dem Anteil der Gitterschwingungen an der Entropiednderung bei Akti-

1
vierungsvorgang ASG entspricht ein Energiebeitrag /74, 75/ +:

G

AH
G L )y o ,6Cr (42 b)

AE” =k 1n (0,26 — )
s b ubS

AY

(o)
Versetzungssegmentlinge von L/b = 104 folgt aus GL. (42b) fiir die

Bei Bertlicksichtigung des experimentellen Befundes von H, , und einer

1
* Die Herleitung dieser Beziehung basiert auf folgenden Voraussetzun-

gen: Das Versetzungssegment der Lénge L, ist an seinen Endpunkten
x_=-L/2 und X, = + L. /2 fest verankert und liegt einzig an einem
Hindernis der Stirke AH(o) am Ort x = 0 an,
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Kristalle VB, VK, 28 ein AEOG

= f (T)-Verlauf,der in Abb. 19c¢ der
gemessenen AES = f (T)-Abhingigkeit gegeniibergestellt ist, Abb. 19c¢
verdeutlicht qualitative Ubereinstimmung von Experiment mit Gl. (42b)
nur im Einzelfall, Dies 14Rt darauf schlieflen, daf die Entropieénde-
rungen auch auf andere Ursachen zurilickzufihren ist (Verdnderungen
im Versetzungskern, Bildung von Fehlstellen, s, auch Ziffer 2.5).

In Abb, 19c sind ferner die eigenen As-Messungen an Vanadin dem
Ergebnis jener der Legierung Fe - Si /36/ gegeniibergestellt, Im Ver-
gleich zu jenen von Vanadin liegen diese Entropien (Fe - Si) bei etwa

gleichen Werten,

Das Ergebnis der aus Abb, 19b berechneten Verformungsabhingigkeit
von AES (T) zeigt flir Vanadin mit mittleren Reinheitsgrad Abb. 19d.
Daraus ist unter Berilicksichtigung der Ermittlungsgenauigkeit von As
keine Verformungsabhingigkeit von As festzustellen (vergleiche dazu

auch Ziffer 5, 3, 2),

5.4 Die Konsistenzbedingung

a) Tiefe Temperaturen

In Abb. 20a ist der Faktor KZ der Konsistenzbedingung Gl, (24)
fir einkristallines Vanadin aufgetragen., Unter Bericksichtigung der
MeBgenauigkeit von KZ (Ziffer 3, 3) ist im Temperaturbereich

77 K € T <300 K unabhéngig von der Temperatur und Fremdstoffgehalt:

Die Streuung von + 10 % liegt in der GréBenordnung des berechneten

Fehlers (1 - W ) 0,14 (s, Gl. (30a) ). In Abb, 20b ist die Ver-
KBinax

formungsabhéngigkeit von KZ dargestellt. Diese zeigt, daf KZ ferner

verformungsunabhingig ist., Nach dem in Ziffer 1, Angefithrten enthilt

die GroBe S alle jene verbleibenden Struktureinfliisse, die nicht oder
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nur ungeniigend durch fi, definiert als Differenz von T, und einer
mittleren effektiven Spannung, erfaflit werden. Im allgemeinen z&hlen
dazu die Fremdstoffkonzentration, Fremdstoffzusammensetzung und
Verteilung, Versetzungsstruktur erzeugt durch Verformung, Korn-
struktur (GroBe und Verteilung). Geméifl den Erdrterungen von zuvor

ist KZ unabhéngig von diesen Strukturfaktoren, Somit ist anzunehmen,
daB die Konsistenzbedingung generell unabhingig von § ist. Auf die-
sen Umstand deutet gleichfalls der experimentelle Befund der Tempe-
raturabhingigkeit von vielkristallinem Vanadin hin (Abb. -21a). Diese
zeigt, dafl auch in diesem Fall die Konsistenzbedingung gilt.

Fir KZ = f (PZ,q ,. ) gilt gemé&B den Erdrterungen in Ziffer 2.6 Gl.(24).
Aufgrund dieser Beziehung und dem experimentellen Befund Kzf f(T)= 1

ergibt sich fir P_, 9 , die Moglichkeiten:

Z

i) szf(T)# g=0 L=1

—

oT,
6Ina T,

H

Pz

Trifft i) zu, gilt gemiB G1, (27)

i) D = 5 (

a f (At A3, AT),
T, #f(at,, A, AT),
T, 7 1(T)

Dagegen ergibt sich aus ii)

1l

a

o=l at,, a2, AT)

und/oder

T, = £ (AT, a3, aT)

Im Falle von i) bedeutet dies, daf3 die Faktoren T. éo wéhrend einer
Anderung der &uBeren Variablen AT s Aé,AT konstant bleiben, Dies
ist dann in Ubereinstimmung mit elektronenmikroskopischen Untersu-

chungen an Vanadin / 68/, wonach ausgeprigte Erholungsprozesse wie
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Quergleitung und Versetzungsknotenbildungen unterhalb einer Tempe-
ratur von T <300 K nicht auftrefen. Dieser Umstand deutet auf die
Giiltigkeit von i) hin, In diesem Fall gilt ferner gemi Gl. (23a) und
Gl, (24):

() omy (Be ) joma, (O om,
6T T, 0T, é/.élna/ao v 01, 'm 6T '3 Olna't,
%
und somit auch
F(t, T, a =0
€ S

Soweit nun ti bei konstanter Temperatur einzig verformungsabhingig

ist (d.h. T, = f(aLTL folgt aus G1. (2), Gl (24), Gl. (31d) flirda = 0

ferner:

i 1 ( 5Ta) (8T
Z O _+0, §T ‘a,a ‘' da 't ,a
e 1 a

K (43)
Fiir die darin enthaltenen Groéflen ergab der experimentelle Befund
folgendes:

Die Grofle ( Gta/ ST)é , ist bei T =300 K verformungsunabhéngig

(s. Abb, 7a), Etwa bei gleicher Temperatur wichst ( 6T/ 6a) T

E

a
mit der Verformung an (vergl., Abb, 3b mit Abb. 4a bei T, = konst. ).

Somit muBl, soweit K _, verformungsunabhingig ist (s. Abb. 20b) anhand

Z
von Gl, (43), ( @e + Oi) mit der Verformung ansteigen. Dieses Ergeb-
nis ist somit gleichfalls in Ubereinstimmung mit den gemessenen Ver-

festigungskurven (vergl. Ziffer 4.2.1),

Zusammenfassend ergeben sich somit aufgrund der Erdrterungen in
diesem Abschnitt folgende Aussagen beziiglich der Konsistenzerfiillung

und deren Kongequenzen:

Die plastische Verformung von Vanadin Ein- und Vielkristall kann im

Temperaturbereich von 77 K < T € 300 K durch eine mechanische Zu-
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standsgleichung in der Form

AG ( Te, T)

kT

1n ao/a =

beschrieben werden.

Die Gréfen T, T, a verhalten sich wie Zustandsvariablen, Sie be-
schreiben den plastischen Verformungsvorgang eindeutig durch Angabe
ihres Endwertes, unabhéngig davon, welche Werte sie schon zuvor
durchlaufen haben,

Die zu Gl, (24) fiihrende Voraussetzung der Spannungsadditivitit

Te= T, T ist offensichtlich im gegebenen Fall erfiillt.

Die Beschreibung der plastischen Verformung durch eine mechanische
Zustandsgleichung (Gl. (2a) ) ist offensichtlich nicht nur im Falle von
Vanadin giiltig. Diesbezligliche Messungen an einkristallinen Nb,

Nb - Mo /4/ (178 K < T<273 K); und einer Reihe anderer kubisch raum-
zentrierten Metallen /77, 71, 69/; sowie an den vielkristallinen k, f, z. -
Metallen Cu /63/ (T = 300 K); Cu, Cd /3/; Ni, Ni-TD /62/; austeniti-
scher Stahl /61/ und in ein-bi- und vielkristallinen Pb /39/ (T = 300 K);
wonach gleichfalls K
(2a) hin,

7 = 1, deuten auf die Allgemeingiiltigkeit von GI.

b) Hohe Temperaturen
Zur Klarung der Frage, ob die Konsistenzbedingung auch dann gilt,

selbst wenn Erholungsprozesse ablaufen, wurden Messungen von KZ

im Temperaturbereich 0.434 < T/TS < 0,528 durchgefithrt. Das Er-
gebnis dieser Untersuchungen an vielkristallinen Vanadin zeigt Abb,

21b, Daraus ist zu entnehmen, dafB KZ> 0 und mit abnehmender Tem-

peratur zunimmt., Die Abweichung vom Wert K_ = 1 betrigt bis zu

Z
25 % und liegt iiber den berechneten maximalen Fehler (1 - Wmax) ~14 %,

Die Abweichungen sind bei tiefen Temperaturen grofler. Aufgrund von
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Gl. (30a) ist jedoch gerade im Bereich hoher Spannungen bzw, tiefen
Temperaturen ein kleiner Fehler zu erwarten, Dieser Umstand deutet
darauf hin, daB die gemessene Temperaturabhingigkeit von KZ ein re-
eller Effekt ist.

Gemdf den Erdrterungen Uber K, in Ziffer 2.6 erlaubt ein Wert K, F 1

keine Schluffolgerungen iiber eini‘ mogliche Existenz der Zustandsglei-
chung, Gl. (2a), Gilt eine solche, so folgt aus GI1. (24):

entweder PZ und/oder g ist gem&R Gl, (24) temperaturabhéngig und/
oder die StrukturgroBe S (s. Ziffer 1. und 5.4.a) ) ist innerhalb des

untersuchten Temperaturbereiches 0,434 < TS<0. 528 nicht konstant,

Es ist naheliegend, anzunehmen, daf PZ =1 (T), La=f (T) gilt. In
diesem Falle ist dann im Gegensatz zum Temperaturbereich T ¢ 300°K
zumindest eine der beiden GréfB3en 'Ci,‘ éo abhéngig von angelegter Span-
nung, Temperatur oder wenigstens bei einer pldtzlichen Anderung die-
ser, Ist éo # £ ( 1. T), so folgt bei Einsetzen von Gl. (14) und GL. (17)

in Gl. (24) daraus fiir KZ:

b ok, T

Ist Uberdies T, einzig von T abhéngig, so erhdlt man aus Gl. (44)

ferner

AHIan+( Gfi) ( 6Ti
bAA T 6 u ——“)-
K = ex T ta 6T 'a (4;4:8.)

Z AH
0T 6T) Taex (5Ti)]
"(GT)é(ér -l AA T Y01
a a ex a

bzw. fiir den Fall von L ( t ), Ti # £(T)
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OT
i
P Gta)T
K = - 4:4b
7 bt 1 (44b)
- )
6-':a T

Gemif den Erdrterungen in Ziffer 5.3 und Gl. (31) gilt soweit
AS F L Ty T) ist ( AH ‘Caex/ b AAeX) ~ T, Dann folgt im Falle

von T, = f (T) aus G1. (44a), daB K_ > 0 und mit steigender Tempera-

Z
tur abfédllt, Dies entspricht prinzipiell dem experimentellen Befund von

KZ = f (T) (Abb, 2l1a), aber auch T, (T) (Abb, 6b), wonach K

mit der Temperatur abfallen,

7 und Tc

Inwiewelt wird nun Ubereinstimmung des MeBergebnisses von
K,=£(T) mit rc(m)é1+ (4bb.8b) im Falle von T =f(v,), T =£(T)
erreicht? Aufgrund von GL.(42b) muB in diesem FallezKZ
temperaturabhangig sein,im Gegensatz zum experimentellen
‘ErgebnisoDies bedeutet somit,daB die gemessene Abhangig-
keit ti=f(ta(T)é9 gemdB von Abb. 6b nicht auf einen allei-
nigen expliziten SpannungseinfluBl zurilickzufilhren ist.d.hwo
im gegebenen Fall gilt Ti=f(T)é oder aber ti=f(ta,T)o

1+ Soweit T, die innere Spannung beinhaltet,
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6. Diskussion der Ergebnisse

6.1 EinfluB der Verformung auf den geschwindigkeitsbestimmenden

Prozef}

In diesem Abschnitt wird versucht, verformungsbedingte Eigenschafts-
dnderungen von Gleithindernissen zu erdrtern. Die Ausfiihrungen stiit-
zen sich auf die beobachtete Verformungsabhingigkeit bestimmter Ak-
tivierungskenngroéfen (s, Ziffer 5.), Wihrend der plastischen Verfor-

mung kénnen

i) Eigenschaftsdnderungen von bereits vorhandenen Hinder-

nissen erfolgen

ii) Die Vermehrung der bereits vorhandenen Hindernissen

sowie
iii) die Erzeugung neuer Hindernisse mit neuen Eigenschaften

stattfinden,

Diese Prozesse bewirken Anderungen in den Gréflen AG P éLO

(o)’

in einer Weise, die zusammenfassend in Tab. 5 angegeben sind. Dar-
aus ist zu entnehmen, dafl zur Unterscheidung in den Prozessen i) -

iii) der Spannungsabhingigkeit von AG entscheidende Bedeutung Ve

(o)
kommt. Diese AG(O) ( te)—Abhéngigkeit ist ermittelbar durch:

Te

AG (T )g = AG(O)T-b JAA(Te)T 6T, (45)

o} :
Da nun im allgemeinen die Gréflen AG bzw. AA von 'l:e, T, a abhén-

gen, erhilt man fiir da = 0 die Beziehungen

$8%)  aT+ (529 an (450)
e a e Te T



74

O AA

_ bAA
(r (my) " {TeT o

61T

d AA dT + ( ) dt (45b)

e
e T

Durch Integration von Gl. (45a) und Gl. (45b) mit darauffolgender Sub-
stitution in G1. (50) wird bei AG= f(Tg)+ f(T) sowie pA=f(1g) + f(T)

Xe
= + A e \
280 % Al my TP jA FTe My e B
o
T
e T
. O A
B = _b dT d’[: - T S )
b Gy e A5(1 (M) -
o o
Unter Verwendung von AA LT, (T)é] aus Abb. b und AH['E (T), ]

aus Abb. 16b kann die GroBe ( AG - B ) in Gl. (45c) berechnet wer -

(o)
den, Das Ergebnis ist in Abb. 22a dargestellt. Daraus folgt

8 2
T 1 ° 1
AG(O) # £ ( te)a fir g > .2 0 dyn/cm (46)
VAG(O) =f( T;e) ist anndhernd verformungsunabhingig,

Die Hindernisstirke AG(o nimmt mit der Verformung zu. Wihrend

flir geringe Spannungen ger)nélﬁ Abb. 19a (ziffer 5.3.3) B = f ( te) >0
ist, gilt fiir hohe Spannungen
B# f( T,)
Demnach kann die bei geringen Spannungen zu beobachtende Spannungs -
abhidngigkeit von ( AG(o) - B ) (Abb. 22a) im wesentlichen auf B= f ( re)
zurlickgefiihrt werden, Aus dem experimentellen Befund der Spannungs-

unabhingigkeit der Hindernisstidrke (Gl. (46) ) ergibt sich aufgrund der

1+
Eroérterungen unter :

L+ Zur Erlduterung dessen betrachten wir zunichst ein System, wel-
ches ein Spektrum von n m 5
ng= z z n’
j=1 =1

statistisch verteilten verschiedenen Hindernisarten AG OJl enthilt,
Nicht alle, sondern nur ein Teil der von den Gleitversetzungen j
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Die Gleitversetzungen haben fir ihre Fortbewegung einzig Hindernisse
von ''gleicher Stirke" zu tiberwinden, All die von Gleitversetzungen an-
getroffenen Hindernisse erlangen ferner anndhernd einheitliche Darch-
lassigung ( € = konst.), Infolge der Verformungsunabhingigkeit des

7

Verlaufes der Spannungsabhédngigkeit von AG(o) (5AG(0) /6'ce o
# f (a) s. Abb, 20) bleiben letztere Aussagen auch nach erfolgter pla-
stischer Verformung giiltig, Gleichfalls infolge von Gl. (46) ist es zu-

lidssig, die thermodynamischen Makrogrofien AG AV usw. auf ein

einzelnes Hindernis zu beziehen (s. auch Ziffer 1??), Damit wird erst
die Analysierung der physikalischen Eigenschaften dieser Hindernisse
ermoglicht. Auf diese wird im einzelnen in Ziffer 6.2 eingegangen, Zu-
nidchst soll nur die Verformungswirkung auf Hinderniseigenschaften be-
trachtet werden,

Der experimentelle Befund von AG 7‘ f( (Gl. 46) schrankt den

mogllchen Verformungseinflufl auf d1e geschwmd1gke1tsbestlmmenden

Hindernisse auf folgende Prozesse ein:

Fortsetzung der Fuflnote 1+ von S, 74:
angetroffenen Hindernisse i werden als solche mit der Stirke AG n

. - : . . (o)
wirksam, Dies ist leicht einzusehen, wenn man zwei eng benach-
barte Hindernisse mit unterschiedlicher Hérte betrachtet., Das gro-
Bere davon bewirkt gemidB G1l. (10) eine hohe Spannung T , die das
betrachtete Versetzungssegment j befdhigt, {iber das kleine Hinder-
nis hinwegzustreichen, ohne von ihm nennenswert aufgehalten zu
werden, Demnach wird nur der Teil:

oM
n = 3 Y £ n"<n
V4=l el

wirksam /76/, Die GriéRe 0< € <1 charakterisiert die 'Durchlissig-
keit' des Hlndernlsses Fir die, gemessene Hindernishirte gilt dann
Gl. (47): f( E,Jl AG . Die von den Gleitversetzungen j
angetroffenen (ﬁlndermsse i v&ge}rden Jun nicht in allen Spannungsbe -
reichen einen einheitlichen Wert ng annahmen, Daraus und aufgrund

von Gl. (47) folgt: ‘
G( ) = £ ( Te) (46a)

Die gleichen Uberlegungen, die zu Gl. (46a) fithrten, sind auch dann
anwendbar, wenn das betrachtete System Hindernisse gleicher Stér-
ken, jedoch voneinander abweichenden AAJ ( T _)-Verlauf besitzen,
Gemdf Gl, (45) trifft ja.in diesem Fall die Glel%versetzung fir T >0
1 e

auf verschiedene AG , fur die je nach Spannungsbereich gilt

GJl S Aqd (i+1) Au(s)dlesen Ausfithrungen ergibt sich, daf} die ex-
perimentelle Prufung von Gl. (47a) Auskunft dariiber geben kann, ob
die Versetzungen wihrend ihres Bewegungsablaufes gleich oder ver-
schiedenartige Hindernisse zu liberwinden haben,

g



76

Eigenschaftsdnderungen von vorhandenen Hindernissen

(s. Tab, 5 1i) a)
sowie

Vermehrung von bereits vorhandenen Gleithindernissen

(s. Tab, 5 iii) a)

Aufschlufl dariber, inwieweit im einzelnen diese Prozesse im vorlie-

genden Fall wirksam sind, ergibt eine Gegeniiberstellung von:

Verformungsabhéngigkeit der Modellkonstanten (Gl. (11a) )

éo (a) = v b Af (a) Cyy (@)

mit
Verformungsabhéngigkeit thermodynamischer Gréflen, Besonders

geeignet dafiir ist die Aktivierungsfliche:

AA (@) =Ly () AR, () | (48)
Sie beschreibt die geometrischen Beziehungen zwischen Gleitver-
setzungen (LH) und dem Hindernis ( ARa).

Da éo neben AA auch die Hinderniskonzentration C__ enthé&lt, ermdg-

H
licht ein Vergleich von éo (a) mit AA (a) Aussagen iiber die Verfor-

mungsabhéngigkeit von L__ und ARa.

H

Fir tiefe Temperaturen bzw. hohe Spannungen gilt gemé&f Ziffer 5, 3, 2

a (1, T)# f(a)

Bei héheren Temperaturen bzw. kleinen Spannungen konnte liber eine
Spannungs- und Verformungsabhingigkeit von éo keine Aussage aus den
thermodynamischen Groéfen allein getroffen werden, Aussagen ilber

éo (a) ermoglicht die Gegentiberstellung der Verformungsabhingigkeit

von T (T)é mit jener von A A( -ce) und AG ( re). Danach gilt
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Die Spannungsabhingigkeit von AA kann, wie eine Anpassung verschie-
dener Funktionen an AA ( Ie)é. (Abb., 9b) zeigt, anndhernd durch:
AA (a) =K (@) ———— (49)

beschrieben werden. Setzt man Gl. (49) in Gl. (1) ein, so kann, falls

B'# £ ( T.), diese nach T_ (T), aufgeldst werden. Es ist dann:

1
X -
T, (D = () 77" (49a)
mit
c® = Gy -k TIna /3 + B (T)

Fiir die Temperaturempfindlichkeit folgt

1
dt X -1
e _ 1 C 1-n X
(dT)a ——1_n (K\(a)) 'R (49b)
mit
X k .« -
R” = = In ao/a
dt
Bei hohen Temperaturen ist T, und ( 3T % anndhernd verformungs-
unabhéngig (s. Abb, 7a und Abb. 7b), Da -g? > 0 folgt fiir den Fall,

daff T # £ (a) gemdB Gl, (49a)

b
X _ dC
C” = £ (a) B >0
Da nun AG fur T = konst, mit wachsender Verformung ansteigt

(0)
(Abb. 22a), sollte gemiB Gl, (492) éo und/oder B' mit zunehmender

Verformung abfallen, Ferner gilt gem&B Abb. 19d annihernd as# f (a).
Aufgrund von Gl. (49a) gilt B =f (s (a)). SomitistB' # £ (a). Dar-
um kann angenommen werden, daf Cc* im wesentlichen durch éo ver-

- formungsabhéngig wird.
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In diesem Falle muf} dann gelten:

da
(0]

<
da "

Fiir die Verformungsabhéngigkeit von éo, AR_ und L. ergibt sich

H
aufgrund des in diesem Abschnitt Erorterten folgendes:

Tiefe Temperaturen:

Die Eigenschaften und Konzentration von Hindernissen werden durch
den Gleitvorgang nicht veréndert. Die Verformungsunabhédngigkeit der
Hinderniskonzentration (CH # f (a) ) ergibt sich aus den Erérterungen

von zuvor, wonach éo # f (a) und ferner gemiB Gl. (1la)

1 . 1
CH ~ m ‘ao ~ -]_:E 7‘ f (a) (50)
ist, Da gemifl Abb, 9b
AA = Ly (&) AR, (@) £ £ @) (502)

mufl aufgrund von G1. (50a) und GIl. (50) gleichfalls gelten:

AR, F 1 (a)
L7 f(@)

Hohe Temperaturen;
Gemadl den experimentellen Befunden einer Verformungsunabhéngigkeit
von éo (d. h. éo # f (a) ) in diesem Temperaturbereich gilt anhand von

Gl. (50)

' 1 . 1
Cu T MR 0T T, T TE

d.h, die Hinderniskonzentration wird durch den Gleitvorgang veréndert,
Gleichfalls damit ist eine verformungsbedingte Anderung des Hindernis-

abstandes verbunden, Dies folgt aus:
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Da éo ~ 1/LH und nach G1, (49a) (déo/da) < 0 ist, bedeutet dies, daB
der Gleitvorgang eine Vergroferung des Hindernisabstandes bewirkt,
Da aber iliber die Verformungsabhingigkeit von éo keine Aussagen ge-
macht werden kénnen, kann nicht entschieden werden zwischen den

Moglichkeitens:

d L
da

AA | <
| > |

L=y
a

| d
d
Somit kann ferner keine Aussage dariiber gemacht werden, ob der Gleit-

vorgang neben L.__ (a) eine Anderung der Hindernisbreite ARa ( T, © 0)

m
bewirkt,

Zusammenfassend ergibt sich folgendes:

Im Bereich tiefer Temperaturen hat der Gleitvorgang keinen Einflu}
auf die Konzentration und Struktur von Gleithindernissen, Bei h6heren
Temperaturen nimmt die Konzentration der Gleithindernisse mit der
Verformung ab (LH () und é’o (a)). Gleichzeitig damit erfolgt eine An-
(o) @ und AR, (1) =f(a)).

Verantwortlich daflir ist offenbar die Wechselwirkung zwischen Fremd-

derung der Struktur der Hindernisse ( AG

atomen untereinander und/oder mit anderen Gitterdefekten, die wihrend
der Verformung entstehen, Gleichfalls auf dhnliche Wechselwirkungen
deuten FlieBspannungsmessungen an neutronenbestrahlen Vanadin /23,
38/ und elektrische Widerstandsmessungen an Nb /33/ und Fe /34/ hin,
Von den Autoren wurden aufgrund dieser Messungen auf die Bildung von
strahlungs- bzw. verformungsinduzierten Fehlstellenagglomeration ge-
schlossen, Fir diese ist dabei moglicherweise die Konfiguration Zwi-
schengitteratom - Leerstelle von Bedeutung /35/, Diese Grundkonfigu-
ration beseitzt in Vanadin hohe Stabilitdt und wird erst oberhalb von

T <€0,21 T, wanderungsfihig /41/, In diesem Fall ist dann anzuneh-
men, daf} die eingangs angedeuteten Wechselwirkungen zustandekom-
men, indem Zwischengitteratome zu diesen Grundkomplexen sto@3en,

Dies wird zumindest durch Eigenwanderung begiinstigt., Daflir spricht
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der Umstand, daf im Tieftemperaturbereich kein Anzeichen einer An-
derung der Konzentration von verformungsrelevanten Hindernissen

zu verzeichnen war. Dabei kommt den Zwischengitteratomen 02, H2

gegeniiber C, N2 mit von Dadmpfungsmessungen abgeleiteten Wande -

rungsenergien von AG 09)™ 1,28 eV, AG = 0, 39 eV gegeniiber

1.1 ,
A£G oL 18eV, AG

Als ein weiteres Indiz fur die Wanderungsfdhigkeit von Fremdatomen

(Hz )
1,5 eV /42/ eine groBere Bedeutung zu,

in diesem Temperaturbereich ist die Ausbildung der sog, Stufe II bei
isochronaler elektrischer Widerstandserholung zu werten, die nur an
verformten /43/ und neutronenbestrahlten /44/ Vanadin zu beobachten
war., Mit zunehmendem Fremdstoffgehalt bzw, Bestrahlungsdosis
wird diese Stufe ausgeprégter, wobei gleichzeitig die Temperatur des
Erholungsmaximums TE zu tieferen Temperaturen hin verschoben

wird /45/.

Gleichfalls auf Wanderung von Zwischengitteratomen in der Nidhe von
Raumtemperatur in Vanadin deuten Dadmpfungsmessungen hin /46/,
Dabei wird mit zunehmendem Fremdstoffgehalt das bei etwa T % 1 85°C
auftretende Didmpfungsmaximum verstédrkt, Daneben ist auch denkbar,
daf die Wanderungsfdhigkeit von Fehlstellen, die in der N&he von Gleit-

zonen liegen, durch die als Warme dissipierte Verformungsenergie be-

ginstigt wird /47/.

Die verformungsbedingte Wechselwirkung von Fremdatomen unterein-
ander und oder mit anderen Gitterdefekten bleibt offensichtlich nicht
allein auf Vanadin beschrinkt. Auch bei anderen k, r., z, -Metallen wie
Nb-Ek /48 - 49/, Nb-Po /50/, Ta-Po /50/, Mo /50/ und Fe-1,67 /51/
wird die Temperaturabhingigkeit der effektiven Spannung und AA (a) ¢ o

etwa in gleicher Weise wie bei Vanadin beeinflufit,
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6.2 Der geschwindigkeitsbestimmende Prozef

In diesem Abschnitt soll die Art der Hindernisse bestimmt werden, die
fiir den Gleitprozefl relevant sind, Gilinstig fiir diesen Zweck ist zu-
néchst die Betrachtung der moglichen Einflufnahme von Fehlgtellen
(interstitielle und substitutionelle Fremdatome) auf die Temperaturab-
hangigkeit der effektiven Spannungskomponente. Diese ist flir eine
Reihe von k, r. z, -Metallen und Legierungen in Tab, 7 angefithrt /78 -
94/, Daraus ist generell zu entnehmen, daf substitutionelle und intersti-
tionelle Fremdatome einen unterschiedlichen Einflu auf Te (T) aus-
tiben, Die substitutionellen Fremdatome verstidrken mit nur wenigen
Ausnahmen, die Temperaturabhéngigkeit von Te im gesamten Tempe-
raturbereich. Im Gegensatz dazu haben interstitielle Fremdatome in
einzelnen Temperaturbereichen einen unterschiedlichen Einflufl auf

To (T)é. Bei hohen Temperaturen wird in der Regel die Temperatur-
empfindlichkeit von To verringert, Dagegen erreicht ( § Ie/. 5T)é fur
tiefe Temperaturen etwa die Grofle des fremdstofffreien Metalles, Dies
ehtspricht qualitativ den eigenen experimentellen Feststellungen an Va-

nadin,

Die thermische Komponente der Flieflspannung von k, r, z, -Metallen
kann,wie eine Literaturiibersicht zeigt, auf mannigfaltigate Ursachen
zurlickgefliihrt werden, Am hiufigsten daflir sind folgende Prozesse vor-

geschlagen worden:

i)  Die thermisch aktivierte Bildung von Doppelkinken in Gleit-
versetzungen /52, 59/,

ii) Die thermisch aktivierte Transformation von aufgespaltenen
Versetzungen aus dem nicht gleitfdhigen in den gleitfdhigen

Zustand /53 - 55, 58/,

iii) Thermisch aktivierte Wechselwirkung von Gleitversetzungen

mit tetragonalen Verzerrungsfeldern /56 - 57/,
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Wihrend Fremdatome Prozef iii) direkt beeinflussen, kénnen Prozesse
i) - ii) von Fremdatomen in indirekter Weise beeinflulit werden. Ziel
der nun folgenden Erdrterung ist es, durch einen Vergleich der expe-
rimentellen Ergebnisse mit den Modellvorstellungen i) - iii) zu priifen,
inwieweit diese zur Interpretation des experimentellen Befundes heran-
gezogen werden kann, Dabei wird wie folgt vorgegangen: Die Theorien
liefern Ausdriicke fiir AH ( ‘ce), AH(o) sowie bei Berlicksichtigung von
Gl. (10) auch fir T . (T). Diese werden dann im einzelnen mit dem
entsprechenden Meflergebnis verglichen, Dieser Vergleich ist jedoch
nur dann sinnvoll, wenn sichergestellt ist, da@ iiber den gesamten un-
tersuchten Temperatur- bzw. Spannungsbereich ein''einzelner Prozef"
wirksam ist. Dies kann anhand der Spannungsabhéngigkeit der Hinder-
nisstidrke gepriift werden (vgl. Ziffer 6.1). Falls daraus AG(O)il f ('ce)
folgt, so wird gemil den Erdrterungen in Ziffer 6,1 die plastische Ver-
formiing von einem "einzelnen" ProzeB bestimmt, Im anderen Fall einer
Spannungsabhédngigkeit von AG(O) wird die plastische Verformung von
mehreren Einzelprozessen bestimmt, In Abb, 22b ist diese Abhéngig-
keit AG(O) =f (1T e) gemil Gl. (45c) berechnet, fiir Vanadin mit unter-

schiedlichem Fremdstoffgehalt dargestellt,

Daraus folgt, dal unabhéngig vom Fremdstoffgehalt, AG spannungs -

(o)
unabhéngig ist, Die bei geringen Spannungen in Abb, 22b zu beobachtende
Spannungsabhéngigkeit von ( AG(o) -B)=1(1 e) ist auf die Spannungs-

abhingigkeit von B zuriickzufithren (vgl. dazu Ziffer 5. 3).

[as (T )]
Aufgrund dieses Ergebnisses von AG(o) Ff(1 e) ergibt sich somit
geméil den Erdérterungen von zuvor, dall der geschwindigkeitsbestim-
mende Schritt beim Gleitprozef im wesentlichen von 'einer Hindernis-

art' gesteuert wird.

a) Vergleich der experimentellen Ergebnisse mit dem Doppelkinken-
modell
Im allgemeinen liegt eine Versetzung nicht in einer einzigen Gitterpo-

tentialmulde, die parallel zu dicht gepackten Atomreihen verlduft., Sie
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enthédlt vielmehr Kinken, die zueinander parallele Teilstiicke der Ver-
setzungslinie, die in verschiedenen Potentialmulden verlaufen, ver-
binden, Diese Kinken entstehen im allgemeinen durch thermische Akti-
vierung und sind bei ausreichender Groéfle stabil, Infolge gegenseitiger
Abstoflung der Kinken verlaufen diese entlang der Versetzungslinie (VL)
und vollziehen dadurch den vollstindigen Ubergang der VL in eine be-
nachbarte Potentialmulde (die VI, gleitet), Fiir den Fall, daf} die Rei-
bungskraft /60/, die auf die VL bei ihrer Verschiebung wirkt
parapolisch von ihrem Verschiebeweg abhéngt, erhidlt man fiir die kri-

tische Doppelkinkenenergie U /52/:

o tey? 1
U, =2 U (1-—=) (51a)
p
. abt [‘O
UK= Z @ —-———-—P———Z tp Pelerlspanngng
_ Mb ... Linienspannung der Ver-
b = 72
setzung
Fir die Aktivierungsfliache gilt dann:
60U ab [ + L
1 n o. 2, Te
ph = - (gp ) = el ) T =) (51%)
e T P p

Im folgenden wird das Doppelkinkenmodell im einzelnen dem experi-
mentellen Ergebnis von AH ( T e)’ AA (T e) und To (T) gegeniiber-
gestellt,

Vergleich mit dem experimentellen Befund von AH ( t e):

Dieser ist in Abb. 23a dargestellt, Wie daraus ersichtlich,ist die Uber-
einstimmung von AH ( T e) mit dem Un (T e)—Verlauf einigermafen
befriedigend. GemiB Gl. (57a) ergibt sich aus Abb, 23a eine Doppel-
kinkenenergie von etwa Un x~ 0,6 eV (Tab, 6a), Die gleichfalls anhand
von Gl. (5l1a) aus Abb. 23a ermittelten Peierlspannungen weichen bis
zu 47 % von jenen Spannungen ab, die eine Extrapolation von T, auf

T - 0 ergibt. Diese Extrapolation ist jedoch mit einer groflen Unsicher-
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heit behaftet, Dieser Umstand vermindert somit die Bedeutung einer

Gegenliberstellung beider Methoden zur Bestimmung von rp.

Vergleich mit dem experimentellen Befund von AA ( T e):‘

Das Ergebnis dieses Vergleichs zeigt Abb. 23b. Die theoretisch zu er-
wartende Spannungsabhingigkeit von AADK ist nach G1l. (51b) mit jenen
GroBen berechnet worden, die aus Abb, 23a gewonnen wurden, Aus Abb.
23b ist zu entnehmen, dal AA ( Te)exp nicht mit dem AA ( te)DK—
Verlauf libereinstimmt. Die Abweichungen voneinander verringern sich
zu hohen Spannungsverhiltnissen ( ‘Ee/ T p) hin. Bei geringen Spannun-
gen bzw. hohen Temperaturen und da besonders bei hohem Verformungs-
grad liegen die AAeX—Werte bedeutend iiber jenen von AADK'
Vergleich mit dem experimentellen Befund von T, (T):

Die aus dem Doppelkinkenmodell abgeleitete Temperaturabhingigkeit

der effektiven Spannung ist in Abb., 23c dem experimentellen Ergebnis

gegeniibergestellt, Dabei gilt fiir die kritische Temperatur ( T, © 0):

T a ab‘cpro-g 1

To ( ) kina/a_

o} 2 2

Aus Abb., 23c folgt, daB die gemessene Temperaturabhingigkeit von To

allgemein nicht mit der Doppelkinkentheorie {ibereinstimmt, Dieser Ver-

gleich von Experiment mit Doppelkinkenmodell zeigt, daf die Bildung
von Doppelkinken in Gleitversetzungen nicht die Geschwindigkeitsvor-

ginge bei plastischer Verformung von ''unreinem' Vanadin sind.

b) Vergleich der Experimente mit der thermisch aktivierten Wechsel-

wirkung von Gleitversetzungen mit interstitiellen Fremdatomen

Diese Modellvorstellung beriicksichtigt jenen Beitrag zur Flielspannung,
die sich aus den kurzreichweitigen Wechselwirkungen zwischen Verset-
zung und interstitiellen Fremdatomen ergeben, Diese Fremdatome ver-

ursachen im k, r, z, -Gitter bekanntlich tetragonale Gitterverzerrungen,
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b i) Fleischer-Modell /56/
Die maximale Spannung, die sich aus der Wechselwirkung einer Ver-
setzung mit einem beliebig plazierten tetragonalen Verzerrungsfeld
(Fremdatom) ergibt, bestimmt die effektive Spannung. Dabei geht
Fleischer davon aus, dafl sich durch diese Wechselwirkung die Orien-
tierung des tetragonalen Verzerrungsfeldes nicht d&ndert. Fir ¢ o (T)
erhélt man danach /56/:

12

Te © Te(o)[1 - _Tl-) 2] (52a)
(e}

TO «... kritische Temperatur,
bei der T, 0 ist.
o - 2%
o kIna/a
o
worin T, (o) die Spannung zur Uberwindung des Hindernisses bei T = 0
bedeutet. Ferner erhélt man flir die Spannungsabhéngigkeit der Wech-

selwirkungsenergie

12

T, 2

AG = G - ) (52b)

(o) T
e (o)
Weiter gilt
- - b
AG(O) = re(o) L L T
(4 C )2
Cw ... Wirksame interstitielle

Fremdstoffkonzentration

In Abb, 24a ist die gemessene Spannungsabhéngigkeit der Enthalpie mit
Gl, (52b) verglichen, Fiir die wirksame Konzentration der interstitiel-
len Fremdatome wurde Cw cOz + CN gesetzt. Daraus ist zu entneh-
men, daB sich AH ( Te)exp dem AG (2 re)FL—Verlauf, der geméif

Gl. (52b) berechnet wurde, im gesamten Spannungsbereich gut anschmiegt.
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Dieser Vergleich liefert Te(o) -Werte, die in Tab, 6b angefiihrt sind.
L nach G1, (52b)

und Gl, (13) berechnet worden und in Abb, 24b dem gemessenen

Unter Berilicksichtigung dieser Werte ist AA ( re)

AA ( re)eXp-Verlauf gegeniibergestellt, Daraus ist zu entnehmen, daf}

AA ( re)eXp

scher-Modell gut ibereinstimmt, Fiir dieselben Fremdstoffkonzentra -~

fiir einzelne Fremdstoffkonzentrationen mit dem Flei-

tionen stimmt das Fleischer-Modell gleichfalls mit der gemessenen
Temperaturabhingigkeit von T, tiberein (Abb. 24c), Der T, (T)FL—
Verlauf, in Abb, 24c dargestellt, ist dabei gemiB Gl. (52a) berechnet

worden,

b ii) Frank-Modell /57/

Das Frank-Modell ist im Prinzip eine Verfeinerung der Fleischer-
Theorie, Es beriicksichtigt die gleichzeitige Wechselwirkung zwischen
einer Versetzung mit mehreren Fremdatomen, Dabei wird ferner be-
rlicksichtigt, dafl die Fremdatome verschiedene Abstidnde von den Gleit-
ebenen sowie unterschiedliche Orientierungen haben kénnen, Weiterhin
werden Fremdatome,die oberhalb und unterhalb von Gleitebenen liegen,
in gleicher Weise beriicksichtigt, wie auch dafl Fremdatome die infolge
ihrer rdumlichen Ausdehnung mehrere Gleitebenen blockieren kénnen,
Aulerdem wird berilicksichtigt, daf nur dann Fremdatome als Verset-
zungshindernisse wirksam werden, wenn nicht infolge der gleichzeiti-
gen Anwesenheit stdrker mit den Versetzungen wechselwirkenden Fehl-
stellen Tt o 5° grofl wird, dafl die aktivierten Versetzungsstiicke iiber

sie hinwegstreichen kénnen, ohne von ihnen aufgehalten zu werden,

Fir die Spannungsabhéngigkeit der Wechselwirkungsenergie erhélt man

diesem Modell zufolge /57/:

2 2
T b 1d 3 T b 1d )
e e

) o+

L) .
Vi o) o)

und fiir die Aktivierungsfliche

(53a)

3
G=G, <1-(\/é+
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1
2 —_
D G 3
AA=b<1.26 (— 1(0)) - bDl (53b)
eff “e Ceff7
1
D= ——
6
wobei Ceff die effektiv wirksame Hinderniskonzentration bedeutet. Sind

die interstitiell geldsten Fremdatome die relevanten Hindernisse, so

gilt:

3
c = —
eif 4 F CF ... interstitielle Fremdato-

menkonzentration
Sind die Fremdatome im Gitter scheibchenférmig ausgeschieden, so
bleibt Gl, (53a) gliltig, wenn diese Ausscheidungen gleichfalls annidhernd
tetragonale Gitterverzerrungen hervorrufen, Sowohl fiir das Durchschnei-
den dieser Ausscheidung durch Versetzungen als auch fiir den Fall, daf

Versetzungen an Ausscheidungen vorbeigleiten, gilt dann

wobei « ein geometrischer Faktor und Cg die atomare Konzentration

der wirksamen Ausscheidungen bedeutet,

Aus dem Vergleich des gemessenen AH ( 'ce)—Verlaufes mit Gl. (53a)

ergeben sich G -Werte, die in Tab, 6¢ angefiihrt sind, Fir die

(o)Fr
Fremdstoffkonzentration wurde dabei der Gesamifremdstoffgehalt
¢y % o + °N eingesetzt, Wie aus Tab. 6c ersichtlich, ergeben sich
y 2 2 . .
fur Cp = 002 + CN bedeutende Abweichungen von AH ( Te)exp mit
G ( Te)Fr (vgl. aazu die Grole
T
e
1 2
Ty I AHex ) GFr) dv e ).
o}
Nur fiir den Fall von CF>002 + ch kann AH ( T e)eXp anndhernd durch

Gl. (b3a) beschrieben werden, Mitden G -Werten, die fir c_, =

(0)Fr F

"¢ + . 2us Gl, (53a) ermittelt wurden, ist gemiB Gl, (563b) die
2 2
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vom Frank-Modell verlangte Spannungsabhingigkeit von AAFr be -
rechnet und dem experimentellen Befund gegeniibergestellt worden (s,
Abb, 23b), Danach liegen die AAeXp—Werte, ausgenommen die Lite-
raturwerte, insbesondere bei kleinen Spannungsverhéiltni_ssen ( ‘te/ T p)

bedeutend liber den Werten von AAFr'

Diese Gegeniiberstellung von Theorie und Experiment zeigt, dal das
Frank-Modell im gegebenen Fall von Vanadin nicht zur Deutung des ex-
perimentellen Befundes der Aktivierungskenngréfen AHe , AA

xp exp

herangezogen werden kann, Da ferner nur fiir den Fall von c +

> C
¥ O,
+ cN2 eine Anndherung von AH ( Te)exp mit AG ( Te)Fr erreicht
wird, kann gemifl den Erdrterungen von zuvor ausgeschlossen werden,
dafl Ausscheidungen von Fremdatomen verformungsrelevante Hinder-

nisse sind,

c) Vergleich der Experimente mit der thermisch aktivierten Trans-
formation von aufgespalteten Versetzungen aus dem nicht gleitféa-

higen in den gleitfsdhigen Zustand /53/

Dieses Modell beriicksichtigt den Umstand, daf sich Versetzungen unter
Verminderung ihrer potentiellen Energie in Teilversetzungen unter Bil-
dung von Stapelfehlern zwischen diesen, aufspalten kénnen, Im allge-
meinen liegen diese Teilversetzungen in mehreren in sich verschneiden-
den Ebenen, In diesem aufgespaltenen Zustand sind die Versetzungen

in der Regel nicht gleitféhig, Die Gleitung erfordert vielmehr zuvor

die Riickbildung jener Stapelfehler, die auflerhalb der Gleitebene lie-
gen, Diese Riickbildung in einen gleitfdhigen Zustand erfordert dabei
eine Spannung, die gemd&f dieser Modellanschauung die effektive Flief3-

spannung darstellt, Diese Spannung ist dabei neben den Gitterreibungs-
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kriaften von den Stapelfehlerenergien jener Ebenen abhingig,

in denen die Teilversetzungen liegen, Fiir die Aufspaltreaktion
einer Schraubenversetzung im k.r. z. - Gitter sind zahlreiche
Modelle vorgeschlagen worden /70/. Eines der bedeutendsten
scheint dabei das Modell nach Fox /53/ zu sein, da es eines
von wenigen ist, die vielfach im k.r.z. - Gitter beobachtete
Richtungsabhéngigkeit von te qualitativ erkldren kann. Dieses
Modell beriicksichtigt die Moglichkeit einer Aufspaltung der
a/2 [111] Schraubenversetzung in die kristallographischen
Ebenen (112) und (110) gemif der Reaktion
1 - _ 1 _

1
— a [111] = — 351111 _—
5 z a ] + 5 a [211) +

1 - a -
54 a [011] +—8— fo11]

Aufgrund dieser Reaktion ergibt sich fiir die zur Gleitung notwendige

Energie H 53/:
gle Hp, /53/

2.3 5
; \ b 2
HFOX =2 (Uc * Uc) * 2 (UR B UG) (54)
3 7 T :
e
U =f°f = V
¢ T Y1) Up "1l Te Teoy Yaiz)
Ug = fM110))
UC, UC ... Energie zur Einschniirung der

Stapelfehler auf den Ebenen

(112) bzw. (110)
UR’ UG' .. Rekombinations- bzw. Redis-
sotiationsenergie (s. /53/)

In Abb. 25a ist eine Gegeniiberstellung von AH( T ) mit dem vom
e’exp

Fox-Modell geforderten H ( te)Fox

wdhlbare Parameter wurden gemifl Gl. (54) die Stapelfehlerenergien

-Verlauf durchgefiihrt, Als frei



der Ebenen Y und Y verwendet, in denen die Versetzungen

(112) (110)
in Teilversetzungen aufgespalten sind. Aus Abb, 25a ist folgendes zu

entnehmen:

Nur fir Vanadin mit geringem Fremdstoffgehalt liegen die Meflpunkte
von AH (Te)exp dicht an dem vom Aufspaltungsmodell gemiR

Gl. (54) Dberechneten H (7 -Verlauf. Dagegen kann bei

e )Fox
hoéherem Fremdstoffgehalt die gemessene Spannungsabhéngigkeit von

AHexp nicht mit G1.(54) beschrieben werden.

Mit den aus der Angleichung von Gl.(25a) an Abb. 25a berechneten
Groflen vy (011) ,Y (112) ist die Spannungsabhingigkeit von

AFox = -1/b (6 HFox/ 67, )T mit dem experimentellen Ergebnis von
AA ( 7o )exp in Abb. 25b verglichen. Nur fiir Vanadin mit geringem
Fremdstoffgehalt sind die Abweichungen zwischen den Abhéingigkeiten
AA (T ) und A ('Te )Fox gering. Bei hohem Fremdstoffgehalt

e exp
ist die nach G1.(54) ' geforderte Spannung sempfindlichkeit von A

Fox
im Vergleich zu der gemessenen stirker. Als eine weitere Ergédnzung
dazu ist in Abb. 25c ferner die gemessene Temperaturabhidngigkeit

von 7 mit jenem Verlauf o+ (T) verglichen, der sich theo-
e e

Fox

retisch aufgrund des Fox-Modells ergibt. Daraus zeigt sich deutlich,

daf} Uber den gesamten untersuchten Temperaturbereich ('I‘)eXp
e

kaum mit dem Aufspaltungsmodell nach Fox erklidrt werden kann.

Zusammenfassend ergibt sich aus der Gegeniiberstellung der experi-
mentellen Ergebnisse mit einzelnen Theorien zur FlieBspannung,

die in diesem Abschnitt erdrtert wurden, folgende Aussage:

Im untersuchten Temperaturbereich von 7T K ¢ T < 300 K sind in
Vanadin mit hohem Fremdstoffgehalt die thermisch aktivierte

i) Bildung von Doppelkinken in Gleitversetzungen

ii} Transformation von aufgespaltenen Versetzungen aus dem

nichtgleitfdhigen in den gleitféhigen Zustand




91

nicht die geschwindigkeitsbestimmenden Vorgénge bei der plastischen
Verformung. Die fiir den Gleitprozefl relevanten Hinderrﬁsse schei-
nen in diesem F‘alle die im Gitter interstitiell geltsten Fremdstoff -
atome 02, N2 zu sein (FleischerprozeB). Bei Vanadin mit mittlerem
Fremdstoffgehalt sind neben dem Fleischermechanismus gleichfalls
die thermisch aktivierte Bildung von Doppelkinken in Gleitversetzungen

zur Erklidrung der experimentellen Ergebnisse Vbn ’Te (T) prinzipiell

geeignet,



7. Zusammenfassung

Die Aufgabe dieser Arbeit bestand in der Priifung der Anwendung der
termischen Aktivierung zur Beschreibung der Versetzungsbewegung.
Dies erforderte zum einen die Klédrung der Frage nach der Existenz
einer mechanischen Zustandsgleichung, zum anderen die Klidrung
methodischer Probleme von Experimenten, Als fiir diesen Zweck ge-
eignet erwiesen sich Spannungsrelaxationsexperimente, Neben diesen
wurden ferner Geschwindigkeitswechselversuche durchgefiihrt, Auf-
grund des unterschiedlichen Verformungsverhaltens bei hohen und tie-
fen Temperaturen (relativ zur Schmelzteinperatur TS) wurde die Pri-
fung der Existenz einer mechanischen Zustandsgleichung (Gl. (2a) )
sowohl auf den Tief (T < 0,14 TS)— als auch auf den Hochtemperaturbe-
reich ausgedehnt. Die Untersuchungen im Hochtemperaturbereich wa-
ren ingofern von Interesgsse, um festzustellen, inwieweit die thermische
Aktivierungsanalyse angewandt werden kann, wenn gleichzeitig erheb-
liche Strukturinderungen (siehe Ziffer 1. und 5. 4) erfolgen. Durchge-
flihrt wurden diese Untersuchungen an Vanadin Ein- und Vielkristallen
unterschiedlichen Reinheitsgrades in Abhingigkeit von der Verformung.

Die wesentlichen Ergebnisse konnen wie folgt zusammengefalt werden:

Flr Temperaturen, bei denen keine Erholungsprozesse ablaufen

(T €0,12 TS) kann die plastische Verformung von Vanadin Ein- und
Vielkristall innerhalb eines Streubandes von + 10 % durch eine mecha-
nische Zustandsgleichung beschrieben werden,

Fiir Temperaturen (T > 0,4 Ts)’ bei denen Erholungsprozesse ablaufen,
lassen die experimentellen Ergebnisse darauf schlielen, dafl entweder
die Zustandsgleichung erfiillt ist, wobei dann die GréBe T, éo und/
oder die Struktur S wihrend des Verformungsvorganges nicht konstant

bleiben, oder dafl die Zustandsgleichung nicht erfiillt ist.



10,

11,

12,

13.

14,

15.

16.

17.

18.

93

L.iteraturverzeichnis

J.C.M. Li, Dislocations Dynamics; ed.: Rosenfield at al.,

Mec. Graw-Hill Book Company, S. 87 (1968)
R.J. Arsenault, Acta. Met., 14, 831 (1966)

G. Schoeck and R. Pascual, Verhandlungen der Deutschen

Physikalischen Gesellschaft, 5, 452 (1970)
T. Kan, Scripta Met. 5, 597 (1971)
M. Bodek and W. Schneider, Z. Metallk. 62, 302 (1971)

C.N. Ahlquist and W. D. Nix, Scripta Met. 3, 679 (1969)

G. Schoeck, phys. stat. sol. 8, 499 (1965)

J. Friedel, Dislocations, Pergamon Press, Oxford 1964,

S. 2565
F. Guin and P.L. Prott, phys. stat. sol. 6, 111 (1964)

H.D. Baehr, Thermodynamik, Springer-Verlag, Berlin (1962)
S. 102

Ch. Schwink, phys. stat. sol. 18, 557 (1966)

Mecking and K. Liicke, Mater. Sci. Eng. 1, 349 (1967)

M. Bodek and D. Preininger, Mater. Sci. Eng. 9, 301 (1972)
A.J. Opinski and R. Smoluchowski, J. Appl. Phy. 22, 1380 (1951)
J. Bressers, priv. Mitteilung

J. Bressers, M. Heerschap and P.D. Meester, J. Less-
Common Metals 22, 321 (1970)

T.E. Mitchell, R.A. Foxall and P. B. Hirsch, Phil. Mag. 8,
1895 (1963)

T.E. Mitchell and W. A, Spitzig, Acta. Met. 13, 1169 (1965)



19.

20.

21.

22,

23.

24.

25.

26.

217.

28,

29.

30.

31.

32.

33.

34.

35.

36.

37.

38,

94

W.A. Spitzig and A.S. Keh, Metallurg. Trans. 1, 3325 (1970)
J.W. Christian, Acta. Met, 15, 1257 (1967)

v
M. Bodek, H. Schneider and P. Sindelar, Mat. Sci. Eng. 8,
161 (1971) |

Mader S., A. Seeger and Chr. Leitz, J. Appl. Phys. 34,
3368 (1963)

R.J. Arsenault and E . Pink, Mater. Sci. Eng. 8, 141 (1971)
K.R. Evans and E. B. Schwenk, Acta, Met. 18, 1(1970)

I. Gupta and J.C.,M. Li, Metallurg, Trans. 1, 2323 (1970)
Conrad and Hayes, Transaktion Quarterly 56, 249 (1963)

D. L. Davidson and F.R. Brotzen, Acta., Met. 18, 463 (1970)
R.J. Arsenault, Acta. Met 14, 831 (1966)

Berner R., Z. Naturforsch. 15a, 689 (1960)

C. Zener, Elasticity and Anelasticity in Metals (University
of Chicago Press. Chicago, Illinois, 1948)

G.A. Alers, Phys. Rev. 119, 1532 (1960)
D. K. Bowen and J. W, Christian, Phil. Mag. 12, 369 (1965)
D. Kramer, J. Less-Common, Metals., 119, 64 (1966)

Konzihide Tanaka and Tetsuro Watnabe, Jap. J. of Physics
11, 1429 (1972)

M. Bocek, KFK 1640, Juli 1972

J.C.M. Li, Trans. Am. Inst. Mln metall. Engrs. 233,
219 (1965)

R.W. Guard, Acta Met. 9, 163 (1961)

M. Bodek, H. Béhm and W. Schneider, J. Nucl. Mat. 40,
249 (1971)



39.

40,

41,

42,

43,

44,

45,

46.

47,

48,

49,

50.

51.

52,

53.

95

G.L. Wire, H. Yamada and CHe-Yu I.i, Acta. Met. 22,
505 (1974)

A, Seeger, S. Mader and H. Kronmiiller, Electron Microscopy

and Strength of Crystals, ed. J. Washburn u. G, Thomas,
Kap. 14 New York, Interscience (1963) '

D.R. Boostrom and C. W, Chen, Scripta Met. 6, 571 (1972)
R.W. Powers and M. V. Doyle, J. Appl. Phys. 30, 514 (1959)
A. Kéthe and F. Schlat, J. Mat. Sci. 2, 201 (1967)

J. Nihoul, Vacancies and Interstitials in metals, Ed.
A. Seeger, D. Schumacher, W. ‘Schilling and J. Diehl,
North-Holland, Amsterdam 1970, S. 839

R. Gerers, J. Nihoul and L. Stals, phys. stat. sol. 15,
701 (1966) '

J.T. Stanley, J.M. Williams, W.E. Brundage and M. S.
Wechsler, Acta Met. 20, 191 (1972)

R. P. Tucker, M.S. Wechsler and S. M. Ohr, J. Appl. phys.
40, 400 (1969)

K.R. Evans and E. B. Schwenk, Acta Met. 18, 1 (1970)

F. Graham, Wilson and E. Teghtronion, Phil. Mag. 22,
815 (1970)

I. Gupta and J.C. M. Li, Metallurg. Trans. 1, 2323 (1970)
S.K. Cahn and M. E, Fine, Metallurg. Trans. 1, 1495 (1969)

Pierre Guyot and John E. Dorn, Cannad. J. Phys. 45,
983 (1967)

R.A. Foxall, M.S. Duesbery and P. B. Hirsch, Cannad. J.
Phys. 45, 607 (1967)



54.

55.

56.

57.

58.

59.

60.

61.

62.

63.

64.

65,

66.

67.

68.

69.

70,

71.

72,

73.

96

F. Kroupa and V. Vitch, Cannad. J. Phys. 45, 945 (1967)
R.J. Wassilewsky, Acta Met. 13, 40 (1965)

R.J Fleischer, J. Appl. Phys. 33, 3564 (1962)

W. Frank, phys. stat. sol. 19, 239 (1967)

W. Frank and B. S/eéték, Scripta Met., 4, 451 (1970)

K. Ono and A. W, Sommer, Metallurg. Trans. 1, 877 (1970)
R.E. Peierls, Proc. Phys. Soc. 52, 34 (1940)

H. Yamada and Che-Yu Li, Met. Trans., 4, 2133 (1973)

H. Yamada and Che-Yu Li, Met, Trans. in press

M. Boc'/ek, Mater, Sci. Eng., in press

J. Bressers, M. Heershap‘and P.D.E. Meester, Metall 25,
765 (1971)

C.D. Statham, D. Vesely and J, W. Christian, Acta Met. 18,
1243 (1970)

v
B. Sestdk and A. Seeger, phys. stat. sol. (b) 43, 433 (1971)

C.T. Wang and D, W, Bainbridge, Metallurg. Trans. 3,
3161 (1972)

J.D. Elen, Microscopie Elektronique, ed. P. Farard, Soc,
C.F.B. Paris 1970, Vol. 2 S, 351

Kamal E, Amin, K. Linga Murty and John E. Dorn, J. Appl.
Phys. 44, 615 (1973)

M. S. Duebery and P. B. Hirsch, Dislocations Dynamics,
ed.Rosenfield et al., Mc. Graw-Hill Book Company, 1968, S. 57

H. Yamada and Che-Yu Li, Acta. Met. 22, 249 (1974)
H.A. Beale, R.J. Arsenault, Metallurg. Trans. 1, 3355 (1970)

K.H. Adams, T. Vreeland and S.D. Wood, Mater. Sci. Engng.2,
37 (1967)



4.

75.

76.

7.

78.

79.

80.

81,

82.

83.

84.

85.

86.

87.

88.

89.

90.

91.

92.

93.

97

A.V. Granato, K. Licke, J. Schliff and 1., J. Teutonico,
J. Appl. Phys. 35, 2732 (1964)

G.H. Vineyard, J. Phys. Chem. Solids 3, 121 (1957)
W. Frank, Z. Naturf. 22 a, 365 (1967)

C.W. McGregor and J.C. Fisher, Trans. ASE 68, A-11
(1946)

T.L. Briggs and J.D. Cambell, Acta Met. 5, 711 (1972)
S.S. Lau and J. E. Dorn, Scripta. Met. 2, 335 (1968)

H.L. Prehel, A, Lawley and H. Conrad, Acta. Met. 16, 337
(1968)

R.L. Smialek, T.E. Mitchell, Phil. Mag. 22, 1105 (1970)

R.L. Smialek, G,L. Webb and T.E. Mitchell, Scripta Met.
4, 33 (1970)

R.J. Arsenault, Acta. Met. 17, 1291 (1969)

D.F. Hasson and R.J. Arsenault, S.F.C.S.M.A. 1, 267 (1970)
H C. Kim and P.L. Pratt, phys. stat. sol. 41, 797 (1970)

Y. Nakada, A.S. Keh, Acta. Met. 16, 903 (1968)

J.T.A. Roberts, Phil, Mag. 23, 243 (1971)

T. Takeuchi and J. Mano, Acta. Met. 6, 809 (1972)

T. Tanaka and S. Watanabe, Acta. Met. 19, 991 (1971)

W. A. Spitzig and W.C. Leslie, Acta. Met. 19, 1143 (1971)

T. Sakuma, S. Karashima, S.I.C.S.M.A. 1, 88 (1970)

R.J. Arsenault and E. Pink, S.I.C.S.M.A. 2, 731 (1970)

E. Pink and R.J. Arsenault, erscheint in Metall. Trans.



98

Abb. 1b Abb. Ta
—=tM5 :
27 o e
7 |
31003
f o |
f'? I
o ‘ N
T_*_ 19%+003 o R
o |
2" J
2r
L
MafBie in mm

Abb. 1: Form der Zugproben
a) Vielkristalle
b) Einkristalle




99

¢
30 p
/O
/
20
i
/
I o 17 1
s
0/
S0 20 [0 o] 200 30 X
//-ro
s ]
/ g
/ 2
v
/
-30

Abb. 2b: Die W (X) Kurven fiir Vanadin mit mittlerem Fremd-
stoffgehalt bei T = 300K /15/.



100

dynamisch. tion
Zugversuch Spannungsrelaxatio
a= konst. o a=f(t)

o,

|
|
|
(tees)e O
o° | l
| S
t 1
dina d__K—
| (dta« T CR{dTQ,T
tk0 .
a t

Abb. 2c: Zur Bestimmung von AA im Kriechversuch unter

verdnderlicher Last (Spannungsrelaxation).

Regelbox

Wider standsthermometer
®

p 1
CO, Nachfiill 2 ; Zugstange
vorrichtung

Thermoelement
Thermaostat zumSchreiber

[ i J
Traverse g — 1

Kryostat

T 1T T 1 1

Probe

I R W |

Kiihischlange

1

(¢

Abb. 2d: Aufbau der Kryostatanlage.



ost— L]
Probe .28/3/1

) N

2780~
max e

I
|
|
|
R 03— ‘
E b P
$ |
o / %
o Q90— —t—— o e |
n o
(] .
e
| -
0
0 g2 Q4 06 08
Abgleitung @ ————

Abb. 3a: Verfestigungskurven der Spannung skomponenten von

Vanadin mit niedrigem Fremdstoffgehalt (Raumtempera-

turverformung).

95— - ! ': ' L

04 — _Probe 28/4/1

03

02

e Ty T Te 10° Z;yn/c"ﬁ -

o1

Abgleitung a — - -

Abb. 3b: Verfestigungskurven der Spannung skomponenten von

Vanadin mit niedrigem Fremdstoffgehalt (Raumtempera-

turverformung).



102

I | \
_Probe 28/472 !
‘ |
Ob— -+ ————- - , 1,
/——
N asf | |
N |
L3,
o [:] @ 13 -cc
O Ji S D ]
‘s
= f I———— T
T !
| o1 — |- - L _ ]
! :
293" T= 193°K N
PN N WS ]
g2 04 0,6 08 10 12

Abgleitung @ —— - -

Abb. 4a: Verfestigungskurven der Spannung skomponenten von
Vanadin mit niedrigem Fremdstoffgehalt (Verformungs-
temperatur T = 193 K),

10
ta
7
[? Vanadin 23/3/4
S
-g Y
loly\l // Ta _ ///I
o 05 =
Xq, ——_____,_’137‘..00 e e @ © e
% I —
0-’; ——"”—_ a A.-.d ©|® ®e o Te
- 'c -
PD I-O-a.o e%e ’te'
Qi.‘o... N Te e--0-T.
o T= 296°K N\ =248°K T= 208/K T|=180°K \
0 o1 02 03 04 05 06

a

Abb. 4b: Verfestigungskurven der Spannungskomponenten von Vanadin
mit niedrigem Fremdstoffgehalt (Verformungstemperatur
T = 300K -~ 193K). Kurve I: Werte nach T. E, Mitchell
etal. /18/.



103

10 T 1
f t e e e — ——
Yanadin. V7Y S S ——
F— o eigene Werte | ———— 1 R
o//’IB/ }»Zugverformung o /17] Zugverformung
| of1§ R
°® . e[72/ Druckverformung R
RN
~N ° ~
103 N e R
3 - g ]
G)E s v . a l® | @& e { 0
o o ‘._ﬁé ‘: - E—
=)
und des Fremdstoffgehal ]
)
102
150 200 250 300 350 400 450 500 550
—— ol

Abb. 4c: Temperaturabhingigkeit des maximalen Verfestigungs-
anstiegsfaktors ( K/ Qmax) (Bereich II) flr mittel-

orientiertes Vanadin.



Abb. 5a:

104

B
FR— . [

23/34 t
28/4/2
251 - — 2843/ I
vB 1 !
v83/2 !
23/4/4 |
i3 |
VK2

00 ©6 000

20

15 .
" hoher Fremdstoff =
E gehal
e
(&,
©
e
.;'u
i
|
|

S

sl N\ N fremdstoffgehalt
¥ 1
L )
0 L i
0 100 200 300

Temperaturabhingigkeit der Fliespannung fiir Vanadin

mit verschiedenem Fremdstoffgehalt.
©.0,0 . ® .. mittlerer Fremdstoffgehalt

@ . ® .. hoher Fremdstoffgehalt

la: 7_(7) von Vanadin der Orientierung /110/

1b: T, (7) von Vanadin der Orientierung /211/



Abb. 5b:

105

o————

i

. .. T (T)Vonadineinkr. 23/3/4
DGWY — Mathode

|

Ep/mmg e e

T T

Temperaturabhéngigkeit der Flief-, kritischen und
inneren Spannung filir verschiedene Metalle

la, b: T (1), 7 (T) fir Vanadineinkristall mit hohem
Fremdstoffgehalt.

2a,b: 7T (T), T (T) von Eiseneinkristall /19/.

3a, b: T (T), 7. (T) von Kupfereinkristall,

4a, b: Ty (T), T (T) von VB 1/1



Abb. 5c:

106

T

.

30— - l
% !

\ |

L¥) :.,
i%
//
&
bad
(/\-—0/‘ -
N
R

bemm?] e

V-Vielknistall

Ta,Te
<
-~

i

\w 2a

1
0\‘0-“‘0‘?(*0-@\_5_ 2b

|
e
o
5_—{_ ) NS
: IV w3
: r)vam_/
°~~J|\ X (rIvau
|
[
|

L
50 0o 150 200 250 300
— R — 75'(7 —_ - —

Temperaturabhingigkeit der Fliel- kritischen und inneren
Spannung fiir viel- und einkristallines Vanadin

la, b: Ty (T), 7 (T) von Vanadin Vielkristall

2a, b: T (T), 7 (T) fur Vanadin Einkristall mit mittlerem
Fremdstoffgehalt

3a, b: T (T), 7 (T) fur Vanadin Einkristall mit hohem

Fremdstoffgehalt.



107

06

mittlerer
\@\ Fremdstoffgehalt

| hoher
Fremdstoffgehalt
'@ o
S 1) — E%_sq . P
L3,
- 08 \0\ A\
) d VK 2
o VK3
P
06— — 3
© g )
e 8
1 - 8 8 °
04 : =%
mittlerer 28/3/1
Fremdstoffgehalt 28/4/2
02
Ll =
0
0 100 200 300
———— T [K]
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b) Spannungsabhingigkeit der kritischen Spannung
(’TC [ T (T) 5 ] ) fiir vielkristallines Vanadin.

Wurde aus Abb. 6a) gewonnen,
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a) 7, (T) # 'Ti(T) = T.s300K # f (T)
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Abb, 10b: Verformungsabhingigkeit des Aktivierungsvolumens von
Vanadin mit mittlerem Fremdstoffgehalt. AV wurde aus

GWYV und SRV berechnet.
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Abb. 12a: Temperaturabhingigkeit der Enthalpie bei verschiedenem

a von Vanadin mit hohem Fremd stoffgehalt,
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Abb. 12b: Spannungsabhéngigkeit der Enthalpie AH [ T (T) é] von
Vanadin mit hohem Fremdstoffgehalt.

( AH[ T (T) é] wurde aus Abb. 12a und 5a gewonnen).
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Abb. 13b: Spannungsabhéngigkeit der Enthalpie AH ['re ('T) é] von

Vanadin mit hohem Fremdstoffgehalt. ( AH[7 (T) é] -

e
wurde aus Abb. 13a und Abb. 5a gewonnen).
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10
Probe V8372
075
o logg =-7,5 °a e
Nyl o logg =-57 ° 2 8
2, e logg =-51
o B ! n
::D
<
025 : o e
-~
-
0 //
0 100 200 300
T LK

Abb. 14b:Temperaturabhiéngigkeit der Enthalpie fiir Vanadin
mit mittlerem Fremdstoffgehalt (Kristall VB 3/2 )
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Enthalpie AH [ 7o (T) é]
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Abb. 16a: Verformungseinfluf auf die Temperaturabhingigkeit der

Enthalpie von Vanadin mit mittlerem Fremdstoffgehalt.
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Abb. 16b: Verformungseinfluf auf die Spannungsabhéngigkeit der
Enthalpie AH|[ 7o (T) é] fliir Vanadin mit mittlerem
Fremdstoffgehalt (Abb. 16b wurde aus Abb. 16a und
Abb. ba gewonnen).
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Abb. 18b: Verformungseinflu@ auf die Spannungsabhingigkeit des

Differentialquotienten ( § As/ 8 're)T von Vanadin mit

mittlerem Fremdstoffgehalt.
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Abb. 19b: Verformungseinflufl auf die Temperaturabhingigkeit des

Differentialquotienten ( 8As/6T) T, (aus Abb, 16a und
Abb. Ta gewonnen),
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Abb. 20b: Verformungsabhingigkeit von K, (T) (Konsistenzbedingung
(Gl. 24))fir einkristallines Vanadin mit geringem Fremd-
stoffgehalt (28/3/1).
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Abb. 23c: Vergleich der Doppelkinkentheorie mit der Temperatur -
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Abb. 25c: Vergleich der gemessenen Temperaturabhingigkeit der

effektiven Spannung skomponente mit dem Aufspaltungs-

modell nach Foxall (Gleitung (110) [111]).
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dynamischer

Zugversuch

statischer

Zugversuch

Spannungs-

relaxation

+ +

<Bla a) + + +
9 Talt
dTal. + +
3T Ja —

Tab. 1: Moglichkeiten zur Bestimmung des Faktorsk, der

Konsistenzbedingung

(24)).




Fremdstoff

Probenbezeichnung

Vielkris-—

Gew. ppm. 23/344 | 28/4/1 | 28/4/2 | 28/3/1 | VB 1/1 | VB 3/2 | VK 2 vk 3| tall

0 & 1 5 1 2

5 00 95 100 50 50 65 00 4o
4

N, 59 74 7 7 130 130 530 | 460 | 340

C 530

Y 5700 | 2900 | 3000

Tab. 2: Analysenwerte der untersuchten Priflinge

6€ 1



Frobenbezeichnung ‘71; /\4 X,
2% /3 /1 10 %0 520" 339451
Yy N EVC R ECCO B
28/4/2 11%%0" 50451 40°%0!
28/%/4 10°30 52%0! 389304
28/3/1 10%%0 50° 419151
2% /1t /1 10° 5530 3845
VB 3/3 7° 55°45" 5630
VB 1/1 11° 53915 38°
VB 3/2 11° 55%45! %5°%20
VK 5° 58° 32915
VK 2 22%30" 54, 5° 410
VK 3 22%301 58°30! 38°

Tab. 3: Orientierungen der Priflinge
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Fremdstoffgehalt .
. . - Bemer—
Crientierung O? N2 H2 C 64 kungen
~ . o neferenzen
Gew.ppm. | Gew.DPPMe | “EWeDPIMe| TEeWeDPMe| “max
28/4/2 95 L. - - 60%0| eisene
 Upreraus
23/%/1 100 i - _ 790 ntersu
chung
28/4/1 100 7l - - 855 Zusverf.
70 10 10 20 Q95 /18/
' 70 10 10 20 861 “dugver-
a j X 70 10 o 20 13%0| Tormung
. 70 10 10 20 1755
' 1 30 2=10 ) 5=11 700
2 |l 95-120 4-1o | 3 1413 700 | 718/
4 85-120 4-10 3 4% 577 lugver—
5 || 95-120 4-1o | 3 =13 565 | formung
6 95-120 eS¢ 3 U413 740
7’ 30 2-10 3 4-1% 795
A 7l 30 2-10 | 3 3-11 aug | 716/
Zugver—
8 %0 2=10 3 A=11 2620| formung
B 46 15 - 50 372 /72 /
B 46 1% _ %0 362 sruckver-
formung
' A 200 30 - 4o 556
Tab. 4: Verfestigungskoeffizienten von einkristallinem Vanadin
im Temperaturbereich von 193 £ T € 500K




sntscheidung

Rickeschlisse

keine Rick-

findernisart 46 (aRe) vor der nach aus: schlilsse aus:
vor der Verformung nach Verformung |Verformung |Verfornung
I A 8Go, 7 ()| 26 (1)
< 7\ shia)p A (Telp|a b (75) = Fre
&) A £ N [AG(BIENE (1) f @)
a6, = £(T.)
(o)
b) al, = f(T)| sh(a), s, (7,) =fla
/\ /\ U NG A7 / @
i Aé&»=7:(ZQ
86,4 H(%) shea), 46,,(2.) =fre
4 Gy(72)=1a)
x a6, FF () a A ¥ fler
aj /////A\\\\ A{wﬁészé) 6 A;igzéggfrigz)
N\ A4 (m(zé}#)[(a) in g, =7[(a)
N aG=FT) a A, 4 Fra
3) A /\ A a6 =) 7 7 INSN s
/\ / N /\ () e AQO)(Z;)#ﬁa) A A (?2){/_, 75}[(&) (0) )

Tab.5

: lEgliche anderungen der Hinderniseigenschaften

Jurch Verformung

Al



Tab. Ha: Doppelkinkentheorie
2
D7 X, |Abwelchung 7, =7e auf
o 2 1 ex
T -0 extrapo=
X4 Zp A,D, B 2 Ue liert Z'/D
probenbe-— 107 o 2;>ex Toex
zeichnung e ) 107 5 P
dyn/cm 10 eV dyn/cm
e 4,25 0.6 . 09 1ol
4084‘ 3024 4059 007 3009 /1005
as O,e4 1.0 5.0 3,02 0.7 - -
28/3/1
/3 0,436 1.0 5.0 5.17 0.7 - -
0,76 /lco 5.0 9044 Oor? - -
100 4,19 0.588 5,78 1.1
TB/1/1 50
2.09| 2.99 %.9 0,725 3,78 0.79
160 442 6.0% 0,605 4,14 1.07
VB3/2
2.3 3,15 3.718 0,706 4.4 0.76
1.0 5.0 2,271 0.64 2,72 1.84
VK 2 2 >
269 4,34 0,52 0,895 2.72 1.59
1.0 o I 4,23 O, 2 .84 2.0S
VE 3 5:9 22 7
1.98| 4.22 0.4 0.855 2. 84 1.45

evi



Tab. 6p:Anpassung der Fleischertheorie an

Anpassung der Fleischertheorie an

Te (T)&

AH(Te) < 7;(0) ég-i-ohung C a’o Z;(a) vAvgichung! lf;
A
Proben-— 107 100 51 o‘F2H o .1-012 ) 107 AFZI :fb-
bezeichnun| at % dyn/cm at % s- dyn/cm 10 e
23 /1 /1 - %.735 3.78 4.78 5.735 0,007 4.74 0.5 2
1%2.33 6.02 0.27 6.525 5210, 8.15 0.716 Ta
TB1/1 6.525 4.8 3.%6 60,525 52, 8.15 0.46 1b
Q.41 5.29 2.15 6.325 5210, 4.8 12, 1c
VB3/2 0,525 5.0 6.65 - - - -
12.45 5.84 1.96 - - - -
VK 2 27.37 8.9 4.671 21.37 13.7 13.7 1.7 4
" 245 6.59 1.59 21.37 T.64 3.9 11.
VK 3 19,94 8.63 1.97 19.94 0.86 12.8 1,57 3
9,226 6.63% 0,65 19,904 0,86 8.6 9.26
T
) :((AHeX =£Gp1 )2d"3e T?( Tex = TFL )2dre

A

TH

vhL



Tab.6c: “npassung der Frank-schen Theorie an

Ab- Anslyse
welching
C AFR Agco) c
Proben- =Z L -4
bezeichnung alo% 1o ~ eV e %
28.34 1627 0.756 373
2% /4 /4%
3.75 57 T.24 5.73
38.3 4,11 0.75 6.52
VB 1/1
5.%2 34, 1.15 o032
VB 5//2 4‘5:3 5-28 0174 6052
6032 4e, 1.15 ©.32
VK 3 43,3 0.54 1.06 19.94
19.9 9.7% 1.1 19.94
VK 2 45,8 056 0.97 21.37
274 6.2 1.16 2737

Tab.6:

a)Anwendung der Doppelkinkentheorie auf
den experimentellen AH(te) Verlauf.

b)Anwendung der Fleischertheorie auf den
experimentellen Befund von AH( Te) bzwe

1:e(T>a o
¢ )Anwendung der Frank'schen Theorie auf
den experimentellen Befund von AH (te) .

JoN:
_aOex
dop =0

2
=~ 2Gpy ) dtg

Syl



Tabelle 7 :

EinfluB der sub - und interstitiellen Elemente auf die “ktivierungsparameter fiir verschiedene
k.r.z. Metalle bzw., Legierungen.
Steigender Gehalt an Fremdstoff bewirkt:

Material Fremdstoff FlieBspannung Plateau-  Aktivierungsvolumen  Aktivierungs- Bemerkungen und
6Ta) spannung enthalpie Literaturangabe
5T -+ .
a’T
Kristall- niedere T hohe T hohe T AV=f(Q§) AV=F(T)
art / K/ <300 K
Ein N, f&111<113  steigr113 - - - kein EinfiuB auf AG
/ 87 /
Ein c steig. - steig. - - / 88 /
Po C nein - - - - / 88 /
Ein steig. - steig. - - / 89 /
Fe - - steig<170 /78 /
fali+>170
Ni falit steig. - - - / 90 / -
Po Ni f&811+<200 - - nein+) +)bei 20-30 kp/mm2 Minimum
3Ni fa11+<200 steig.>200 - - - / 91/
Si falI+ steig. - - - / 90 /
3Si f&111<200 steigr200 - - - / 91/
Mo falit steig. - - steig. / 92 /
Max.bei 150

oL



Ein steig. - - - T, bei 4,2 K unabh&ngig von
Verunreinigung
Ein nein nein - - /99 /
Ein Rh fall+ steig. - f&11t<180 /27 /
Steig>180 '
Mo e
Ein nein nein +)unabhdngig von Ver-
setzungsstruktur /80 /
Ein steig. steig. - - /81/
Ein Rh steig. steig. - - /82/
Nb fa11+") steig. 5111 - +) bei kleinen Spannungen
Umkehr /83 /
Te £ )
fo Nb - - konst. a1t +) kein EinfluB von Ein- u.
© Polykristallen
Nb kein Reinigungseffekt / 84/
Ein . +) . X -
P W - - steig. konst. +) kein EinfiuB ob Ein- oder
° Polykristall /29 /
W kein Reinigungseffekt /84 /
Rh falit steig. steig. /83 /
Ein 0, steig. steig. steig. steig. aT steigt, IIféilT,
konst. IIT s%aig'r, kontinuTerlicher
Anstieg von AV /30 /
Po 0, nur steig. - -
>0,01 at% wenig
Nb .
Ein N, nein - - - / 85/
Ein nein steig. - - / 86 /

Lyt



- - steig. /78 /
>170
Ein nein+) - steig. +) starker EinfluB der Ver-
unreinigungen im Microbereich
bei hohen T
EinfluB der Vorverformung auf
Wirkung der Verunreinigungen
/ 49/
Ein W - steig. - - / 30 /
Ti-0 nein]) - - - 2)fir C..> C, kein EinfiluB
2 Ti Oy
von O2
5 1) fur CTi< CCE EinfluB gon
Ti-0, ja - - - 2
0,—N steig. od. steig. +)Abhdngig von (0 +N_/)-Gehalt
P £811t %) z 2
vorliegende Untersuchung
Ti fallt<150 steig. steig. - /oyn /
150
0,75 Ti fail+ - - - / 93/
Bestrahlg.
1,6 Ti fa1 1t - - - / 95/
Bestrahlg.

8L



