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Zusammenfassung

Der Einbau von keramischen Nanopartikeln in eine metallische Matrix ist mit einer Verande-
rung der Eigenschaften der gewonnenen Composit-Schichten verbunden. AIN-Nanopartikel
in einer Nickelmatrix weisen veranderte mechanische Eigenschaften im Vergleich zu reinen
Nickelschichten auf. Die vorliegende Arbeit beschaftigt sich mit der Ermittlung der Zugfestig-
keit bzw. der Bruchdehnung speziell angefertigter Mikrozugproben sowie der Harte der
Schichten vor und nach erfolgter Warmebehandlung bei 500 bzw. 700°C. Der Einbau der
AIN-Partikel wird mit Hilfe des REMs beschrieben und bewertet, wobei die eingebaute Men-
ge sowie deren Verteilung in der Nickelmatrix von den Galvanikparametern abhéngen. Die
metallographischen Untersuchungen dienen dabei der Gefligecharakterisierung der erzeug-
ten Schichten.



Investigations on the Mechanical Properties and the Micro Structure of Nickel with
Incorporated AIN Nanodispersoids

Abstract

The incorporation of ceramic nanosized particles in a metal matrix causes a distinct change
of the composite layer’s properties. This report gives an overview of the mechanical proper-
ties of composite layers, modified by nanosized AIN particles in comparison to pure nickel.
The characterization of tensile strength and hardness before and after heat treatment at 500
and 700°C is presented. The SEM investigation shows the incorporation of AIN in the nickel
matrix, whereas the amount and the distribution depend on the parameters of the electro-
plating process. The metallographic investigation clarifies the micro structure of nickel and
the AIN-nickel composites.
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Einleitung

1 Einleitung

Die in der Vergangenheit durchgefiihrten Arbeiten zur Dispersionsabscheidung von AIN-
Nanopulver in einer Nickelmatrix, abgeschieden aus einem Nickelsulfamat-Elektrolyten, wie-
sen auf Zusammenhange zwischen dem Einbau der Nanopartikel und den mechanischen
Eigenschaften der Proben hin. Unter anderem existieren Hinweise auf eine Verbesserung
der Warmfestigkeit von Nickel-Schichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln gegentuber
Proben aus reinem Nickel. In weiteren Untersuchungen sollten die vielschichtigen Einfluss-
faktoren ermittelt werden.

Die vorliegende Arbeit beschreibt die Ergebnisse aus systematischen mechanischen Unter-
suchungen der Proben mittels Harte- und Zugprifung. Mit REM - Aufnahmen wurde die
Oberflache der Proben unterschiedlicher Herstellung und Zusammensetzung untersucht. Die
metallographische Charakterisierung des Gefuges reiner Nickel- bzw. Nickeldispersions-
schichten soll dem Verstandnis des Stabilisierungseffektes der Nanopartikel auf Nickel bei
héheren Temperaturen nach erfolgter Warmebehandlung dienen.



Mechanische Untersuchungen der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im
Vergleich zu reinem Nickel

2 Mechanische Untersuchungen der Nickelschich-
ten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im Ver-
gleich zu reinem Nickel

2.1 Beschreibung des AIN-Pulvers, des verwendeten Elektrolyten sowie der
Gerate und MelReinrichtungen

. AIN: Partikelgrof3e 5-200 nm (Agglomerate sind wesentlich gréR3er)

Partikelstruktur: hexagonal

Spezifische Oberflache: > 18 m?/g

Dichte: 0,16-0,28 g/cm3

Reinheit: >98,6 Gew. - %

Verunreinigungen: Al (freies Metall) < 4,0; Mg < 0,03; Na < 0,03; Fe <0,1;
Cu<04,W<0,2

Réntgen-Analyse: AIN ca. 96% hexagonale Struktur mit Gitterparametern:
a=3,114 A,

Cc=4,986 A;

Al (freies Metall) < 3,5%

= Nickelsulfamat-Elektrolyt

410 ml/l Nickelsulfamat-Lésung (76 g/l Ni2+)
35 g/l Borsaure

0, 15 g/l Fluortensid

T=52°C

pH=33-35

|6sliche Ni-Anode

= Verwendete Gerate

Dispergierstab Fa. Miccra, Umdrehungsgeschwindigkeit: 8500-34000 U/min
Mikrosonde Camebax Microbeam, Fa. Cameca

REM (Jeol JSM 6400)

Ofen Fa. Carbolite
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2.2 Harte der Schichten in Abhangigkeit von der erfolgten Behandlung der
Proben

Die Mikroharte der Proben wurde im Querschliff bei einer Belastung von 50 p ermittelt. Bei
den nachfolgenden Hartewerten handelt es sich um Mittelwerte aus 5-10 Messungen je nach
der Streuung der Einzelwerte.

Die Harte der Nickel-Proben wurde in Abhangigkeit von der Stromdichte gemessen.

Die AIN-haltigen Schichten wurden bei Stromdichten von 2 und 3 A/dm? abgeschieden, um
den Einfluss der Stromdichte auf die Schichtstruktur sowie auf die Inkorporation der Nano-
partikel festzustellen.

Wie in der Abbildung 2-1 dargestellt, ist bei reinem Nickel nur eine geringe Verénderung der
Harte in Abhangigkeit von der Stromdichte zu verzeichnen. Bei niedrigen Stromdichten ist
die Harte etwas hdher, was mit der Ausbildung eines feineren Kornes zu erklaren ist.

230

228

226

224

Héarte HV0,05

222

220

*

218

0 1 2 3 4 5
Stromdichte i in A/dm?

Abb. 2-1 Harte von Nickelschichten, die bei unterschiedlichen Stromdichten abgeschie-
den wurden (gemessen im Querschliff nach Abscheidung)
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Ein differenzierteres Bild ergeben die Hartewerte der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-
Nanopartikeln im Ausgangszustand. (Dieser Zustand ohne nachfolgende Warmebehandlung
wird im Bericht mit ,unbehandelt* bezeichnet). Die Grafik 2-2 veranschaulicht die bei der
Stromdichte von 2 A/dm? festgestellte Zunahme der Harte der Proben mit steigender Pulver-
konzentration im Elektrolyten, ein Maximum im Harteniveau fir die Schicht mit 1 g/l AIN und
eine Abnahme der Harte mit hoherer Konzentration im Elektrolyten. Bei der erhéhten Strom-
dichte von 3 A/dm2 wird fir die AIN-Konzentration von 0,5 g/l eine deutlich héhere Harte als
bei 2 A/dmz erzielt.

260

250

240

230 -

Hérte HV0,05

Nickel + 0,5 g/l AIN Nickel +0,5g/l AIN Nickel +0,5g/l AIN Nickel +1 g/l AIN2 Nickel +2g/l AIN2
2A/ldm? 2 Aldm? 3A/dm? Aldm?2 Aldm?2

Abb. 2-2 Harte der reinen Nickel- bzw. der Nickeldispersionsschichten unterschiedlicher
Zusammensetzung (gemessen am Querschliff nach der Abscheidung)

Wird hingegen das Harteniveau der partikelhaltigen Schichten nach erfolgter Warmebehand-
lung (500 bzw. 700°C jeweils 1 Stunde unter Vakuum, siehe Kapitel 2.2.3) betrachtet, so ist
der stabilisierende Effekt der eingelagerten Partikel nur bei einer Konzentration von 0,5 g/l im
Elektrolyten deutlich ausgeprégt. Die anschlielBenden Abb. 2-3 und 2-4 und die Tabelle 2.1
veranschaulichen die gewonnenen Ergebnisse.
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300

250

o Nickel +0,5g/I AIN 2 A/dm?
@ Nickel +0,59/1 AIN 2 A/dm?
O Nickel +0,5g/I AIN 3 A/dm?

200 +

150 ~

Harte HV0,05

100

50 -

O Nickel +1g/I AIN 2 A/dm?
| Nickel +2 g/l AIN 2 A/dm?

unbehandelt

500°C

700°C

Abb. 2-3 Hartevergleich der AIN-haltigen Schichten bei unterschiedlicher AIN-Konzen-
tration im Elektrolyten unbehandelt bzw. nach erfolgter Warmebehandlung (1 h

bei 500 bzw. 700°C)

Tabelle 2.1: Ubersicht iiber die Hohe der Harte AIN-haltiger Schichten bei unterschiedlicher
AIN-Konzentration im Elektrolyten unbehandelt bzw. nach erfolgter Warmebehandlung (1 h
bei 500 bzw. 700°C) im Vergleich zu reinen Nickelschichten

Probenbezeichnung unbehandelt 500°C 700°C
Nickel + 0,5 g/l AIN 2 A/dm?2 220,41 221,56 196,75
Nickel + 0,5 g/l AIN 2 A/dm? 215,62 211,87 182,02
Nickel + 0,5 g/l AIN 3 A/dm?2 229,66 211,74 170,08
Nickel + 1 g/l AIN 2 A/dm?2 254,49 140,96 136,11
Nickel + 2 g/l AIN 2 A/dm? 248,26 181,87 127,24
reines Nickel 2 A/dm? 223,48 146,72 111,03
reines Nickel 3 A/dm?2 218,98 119,18 115,14
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300
O Nickel +0,5g/I AIN 2 A/dm?
@ Nickel +0,5g/I AIN 2 A/dm?
O Nickel +0,5g/I AIN 3 A/dn?
250 B Nickel +1g/I AIN 2 A/dm2 |
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__ O reines Nickel 2 A/dm?
| o reines Nickel 3 A/dm2
200
n
o
S
T 150 - _
b
@
T - _
100 =
50 -
0o+ ‘ ‘ ‘ ‘
unbehandelt 500°C 700°C
Abb. 2-4 Grafische Darstellung der Harte AIN-haltiger Schichten bei unterschiedlicher

AIN-Konzentration im Elektrolyten unbehandelt bzw. nach erfolgter Warmebe-
handlung (1 h bei 500 bzw. 700°C) im Vergleich zu reinen Nickelschichten

Beim Betrachten der Proben mit einer Pulverkonzentration von 0,5 g/l im Elektrolyten ist die
Stabilitdt des Harteniveaus nach den Warmebehandlungen bei hoheren Temperaturen auf-
fallig. Bei 500°C ist fur den Fall i = 2 A/dm2 kaum ein Harteverlust im Vergleich zur nicht
warmebehandelten Probe festzustellen, bei i = 3 A/dm?2 ein Verlust von nur ca. 18 HV, gs. Flr
die Gluhtemperatur 700°C betragen die Hartedifferenzen ca. 20-30 HV, s bei i = 2 A/dm2 und
ca. 59 HVy o5 bei 3 A/dmz2.

Aus den weiteren vorhandenen Ergebnissen ist jedoch ersichtlich, dass im Falle einer Kon-
zentrationszunahme des Pulvers im Elektrolyten und somit einem erhohten Partikeleinbau in
die Schicht (wie die REM-Aufnahmen zeigen) nicht zwingend auf eine verbesserte Warmfes-
tigkeit der Schichten bei héheren Temperaturen geschlossen werden kann. Die wesentlichs-
te Verbesserung der Warmfestigkeit im Vergleich zu Nickel tritt bei einer Konzentration von
0,5 g/l auf, wahrend sich diese mit einer Konzentrationssteigerung wieder mehr oder minder
stark abschwacht. Bei einer Konzentration von 1 g/l im Elektrolyten betragt die Differenz zur
unbehandelten Probe ca. 114 bzw. 118 HV, o5 bei 500 bzw. 700°C. Im Fall von 2 g/l fallt die
Abnahme bei 500°C mit ca. 67 HVq s noch etwas geringer aus, dafir belduft sich dieser Un-
terschied bei 700°C bereits auf ca. 120 HV, o5 (Vergleiche Werte bei 1 g/l AIN), was auf eine
weitgehende Entfestigung hindeutet.
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Die reinen Nickelvergleichsproben liegen im ungegliihten Zustand im Hértebereich der Ni +
AIN-Proben bei 0,5 g/l Pulverkonzentration im Elektrolyten, und sind damit diesen nicht un-
terlegen. lhre Harte nimmt nach der erfolgten Warmebehandlung hingegen um ca. ein Drittel
bis um die Halfte ab.

2.3 Zugfestigkeit und Dehnung der Proben vor und nach erfolgter Warmebe-
handlung

2.3.1 Neues Probendesign der Zugproben

Um eine einwandfreie Prifung der Proben zu gewéhrleisten ist es notwendig, das Probende-
sign und die Einspannung der Proben wahrend der Zugbeanspruchung korrekt auf einander
abzustimmen. Bei dem alten Probendesign (siehe hierzu [1]) betrug der Bohrungsdurchmes-
ser 1,4 mm, was beim Prifen der Probe zum vorzeitigen Versagen der Schrauben vor dem
Bruch der eigentlichen Zugprobe fiihren konnte. Aus diesem Grund musste der Kopf der
Zugprobe vergrof3ert werden, um durch Verwendung von Schrauben gréf3eren Durchmes-
sers einen Form- und Kraftschluss wahrend der Zugbeanspruchung zu ermdéglichen. Die
Abb. 2-5 — 2-6 veranschaulichen das neue Design der Zugprobe. Bei den neuen Proben be-
tragt die Steglange 4 mm im Vergleich zu 7 mm bei der alten Probenform.

26.300
12,300
7.000
»
GtO
OO "
8
ST % [ :
- .
: s
4,500 13.900

Abb. 2-5 Design und Abmessungen der Zugprobe
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Abb. 2-6 Photographie der verwendeten Zugprobe (aus einem Blech hergestellt)

2.3.2 Charakterisierung des Partikeleinbaus im Stegbereich der Zugprobe

Um eine korrekte Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften des Materials der
Zugproben zu erméglichen, muss ein Partikeleinbau in der schmalsten Stelle der Probe, dem
Steg, gewahrleistet werden. Da die Proben aus einem Blechmaterial mittels Laser herausge-
schnitten worden sind, kann davon ausgegangen werden, dass auch im Stegbereich Partikel
vorkommen miissen. Um den Einbau zu bestatigen, wurden Zugproben im Stegbereich und
im Vergleich dazu ein Segment aus der Blechprobe im REM untersucht. Die Abscheidungen
erfolgten dabei aus dem gleichen Elektrolyten, allerdings zum einen unter Einsatz eines
Anodenbeutels um die I6sliche Anode und zum anderen mit einem feinmaschigen Siebge-
webe als Anodenbeutelersatz (Abb. 2-7 — 2-8).

Die Tendenz der suspendierten Partikel zur Agglomeration wahrend der Abscheidung muss
bertcksichtigt werden. Die Anlagerung von Agglomeraten an ein Metallgewebe fallt geringer
aus als an einen Anodenbeutel, allerdings kann es beim Einsatz des Siebgewebes zu ge-
ringflgiger Rostbildung kommen. Da ein Anodenbeutel eine groBe Anzahl an Partikeln anla-
gern kann, konnte es im Extremfall zur Passivierung der Anode kommen. Auf3erdem musste
nachgewiesen werden, dass trotz der Adhasion der Nanopartikel an den Anodenbeutel ge-
nigend Partikel fur die Mitabscheidung zur Verfigung stehen. Eine Anzahl an agglomerier-
ten Nanopartikeln wird durch die regelmaRige Dispergierung zwar wieder dem Elektrolyten
zugefihrt, und doch fehlte der Beweis wie viel an AIN tatséchlich in die Schicht eingelagert
wird.
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Die mittels Mikrosonde in den unterschiedlichen Probenbereichen gemessenen AIN-
Konzentrationen zeigen eindeutig, dass die Konzentration in der abgeschiedenen Schicht
sowie im Stegbereich der tatsachlichen Zugprobe vergleichbar ist (siehe Tabelle 2.2).

In der Tabelle 2.3 sind Ergebnisse der Mikrosondenmessungen zusammengefasst, die den
Einfluss des Hillmaterials, mit dem der Anodenkorb umgeben ist, veranschaulichen. Dem-
nach ist dieser Einfluss unwesentlich. Um die unerwiinschte Eisenmitabscheidung (eventuel-
ler Angriff des Metallnetzes) zu vermeiden, wurde daher der Anodenbeutel bevorzugt.

Tabelle 2.2: AIN-Konzentration der Proben in unterschiedlichen Probenbereichen (AIN-
Konzentration im Elektrolyten 0,5 g/l, i = 2 A/dm?, t = 10 h, I8sliche Anode mit Metallnetz bzw.
Anodenbeutel um den Anodenkorb)

Probenbezeichnung AIN-Konzentration in Gew.-%

0,05 (unterer Probenbereich)

Ni + 0,5 g/l AIN Metallnetz Schicht ] ]
0,06 (mittlerer Probenbereich)

Ni + 0,5 g/l AIN Metallnetz Steg 0,04
einzelne Ergebnisse:
0,03
0,03
0,03
0,06
0,05
0,04
0,04
0,03
0,05
0,04

Ni + 0,5 g/l AIN Anodenbeutel Schicht 0,05
Ni + 0,5 g/l AIN Anodenbeutel Steg 0,09
einzelne Ergebnisse:
0,10
0,12
0,11
0,12
0,13
0,09
0,09
0,05
0,07
0,05




Mechanische Untersuchungen der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im
Vergleich zu reinem Nickel

Tabelle 2.3: AIN-Konzentration der Schichten vor und nach erfolgter Warmebehandlung der
Proben (AIN-Konzentration im Elektrolyten 0,5 g/, i = 2 A/dm?, t = 10 h, I6sliche Anode mit
Metallnetz bzw. Anodenbeutel um den Anodenkorb)

Probenbezeichnung AIN-Konzentration in Gew.-%
Raumtemperatur 500°C 700°C
Ni + 0,5 g/l AIN 0,05 0,11 0,08
Anodenbeutel Schicht 1 einzelne Ergebnisse: | einzelne Ergebnisse: | einzelne Ergebnisse:
0,05 0,08 0,06
0,06 0,18 0,09
0,07 0,06 0,07
0,05 0,07 0,08
0,03 0,09 0,09
0,05 0,17 0,07
0,04 0,13 0,07
0,05 0,13 0,09
0,05 0,12 0,07
0,07 0,06 0,11
Ni + 0,5 g/l AIN 0,04 0,06 0,14
Anodenbeutel Schicht 2 einzelne Ergebnisse: | einzelne Ergebnisse: | einzelne Ergebnisse:
0,06 0,08 0,14
0,03 0,04 0,11
0,03 0,05 0,22
0,04 0,04 0,15
0,06 0,03 0,09
0,03 0,08 0,07
0,06 0,14 0,20
0,05 0,05 0,09
0,12 0,05 0,18
0,03 0,07 0,12
Ni + 0,5 g/l AIN 0,05 0,07 0,09
Metallnetz Schicht einzelne Ergebnisse: | einzelne Ergebnisse: | einzelne Ergebnisse:
0,05 0,05 0,08
0,05 0,08 0,07
0,06 0,09 0,11
0,05 0,06 0,12
0,05 0,07 0,08
0,06 0,08 0,07
0,05 0,07 0,08
0,04 0,05 0,08
0,05 0,06 0,11
0,05 0,07 0,16

Die an den Proben erfolgten REM-Aufnahmen im Querschliff veranschaulichen die AIN-
Inkorporation in die Nickel-Matrix. Dabei fallt der doch recht grof3e Abstand (10-50 um) zwi-
schen den einzelnen Agglomeraten auf. Die Partikelansammlungen sind im Allgemeinen
nicht groRer als 5 um, wobei zwischen den einzelnen Teilchen ein geringer Abstand vorhan-
den ist, und die Partikel zum Grof3teil mit Nickel umgeben sind.
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Mechanische Untersuchungen der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im
Vergleich zu reinem Nickel

Abb. 2-7 Probe Schichtbereich (AIN-Konzentration im Elektrolyten betrug 0,5 g/l,
Anodenbeutel um die Anode)
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Mechanische Untersuchungen der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im
Vergleich zu reinem Nickel

Abb. 2-8 Partikeleinbau im Stegbereich der Zugprobe bei unterschiedlichen Vergro-
Berungen (AIN-Konzentration im Elektrolyten betrug 0,5 g/l, Anodenbeutel
um die Anode)

Abb. 2-9 Partikeleinbau im Stegbereich der Zugprobe bei unterschiedlichen Vergro-
Berungen (AIN-Konzentration im Elektrolyten betrug 0,5 g/l, Metallnetz um
die Anode)
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Mechanische Untersuchungen der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im
Vergleich zu reinem Nickel

2.3.3 Warmebehandlung der Zugproben

Die zugeschnittenen Zugproben wurden bei 500 sowie bei 700°C im Vakuum jeweils 1 Stun-
de lang gegluht. Dabei war die tatsachliche Verbleibdauer der Proben im Ofen etwas langer,
da die Aufheizzeit mitberlcksichtigt werden sollte. Das Abkuhlen der Probe erfolgte unter
Vakuum auf3erhalb des Ofens. Erst nach dem Abklhlen wurde das Quarzrohr beliftet und
die Proben entnommen.

Die Proben aus reinem Nickel sind nach der Warmebehandlung sehr duktil und kdénnen leicht
verbogen werden, im Gegensatz dazu sind die AIN-haltigen Zugproben steif. Bei Konzentra-
tionen ab 1 g/l im Elektrolyten treten an Proben merkliche innere Spannungen auf, die sich
durch Wdlben der Zugprobe auswirken. Die Zugproben aus dem Elektrolyten mit 2 g/l AIN
sind regelrecht versprodet und konnten aus diesem Grund nicht gezogen werden. Die Har-
temessung und die anschlieRende metallographische Untersuchung an Schichten waren
trotz Verbiegung maglich.

Die Ergebnisse sind in den Tabellen 2.3 und 2.4. zusammengefasst.
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Mechanische Untersuchungen der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im
Vergleich zu reinem Nickel

Tabelle 2.3: Ubersicht iiber die Zugfestigkeits- bzw. Bruchdehnungswerte der Proben in Ab-

hangigkeit von der Zusammensetzung vor und nach erfolgter Warmebehandlung

Probenbezeichnung unbehandelt 500°C 700°C
Rmin Ain % Rmin Ain % Rmin Ain %
MPa MPa MPa
reines Nickel 686 20 484 51,25 338 52,25
i =2 A/dm2 617 20,5 451 55 341 67
653 15,75 497 51,25 355 60,25
653 15,5 524 53,25 351 51,5
666 19,75 477 53,75
661 19,75
reines Nickel 569 14,75 384 68,5 364 59,25
i =3 A/dm? 554 17,75 365 57,5 359 78
561 14,75 391 64 359 70,5
645 20,25 375 72,5 358 66,65
648 18,75 378 73 362 66,5
617 18,25 386 70,75 361 61
365 64,45
reines Nickel 527 18 381 65,25 385 77
i =5 A/dm2 502 20,5 386 67 349 48,75
542 22,25 391 65,5 381 72,75
546 19,5 388 65 363 67,75
563 22,25 378 61,75 367 75,25
539 19,75 383 52,75 359 56,25
544 19 381 61
Nickel + 0,5 g/l ALN 613 15,5 456 14,75 374 12,5
i =3A/dm 562 15,25 456 17 333 8
566 17 431 11,5 365 13,25
429 7 334 8,25
455 18,75 334 5,25
Nickel + 0,5 g/l ALN 649 10 381 12,25 475 21,75
i =2 A/dm 621 12,25 509 17,5 498 27,25
653 12,5 520 16,25 470 23,75
467 13 462 22
437 24,75 436 18,5
Nickel + 1 g/l ALN 691 8,75 245 7 282 9,5
i =2 A/dm 726 6,5 301 5 259 8,25
670 6,5 322 6,25 259 4,75
755 9 270 4,25 266 2,5
707 8,5 289 3 262 4
714 9,5 110 1,25 195 55
287 2,75 273 8,25
Nickel + 2 g/l ALN 663 6 - - - -
i=2A/dm 583 1,25
718 6,25
633 6,75
546 1,5
720 4,25
568 0
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Mechanische Untersuchungen der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im
Vergleich zu reinem Nickel

Tabelle 2.4: Grafische Darstellung der Zugfestigkeits- sowie Bruchdehnungswerte reiner
Nickel bzw. AIN-haltiger Nickelschichten in Abhangigkeit von der Probenzusammensetzung

vor und nach erfolgter Warmebehandlung

Zugfestigkeit Rm in MPa
Probenbezeichnung
reines Nickel, i = 2 A/dm?

Bruchdehnung A in %
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Vergleich zu reinem Nickel

Nickel + 0,5 g/l AIN,
i =3 A/dm?2
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Mechanische Untersuchungen der Nickelschichten mit eingelagerten AIN-Nanopartikeln im
Vergleich zu reinem Nickel

Die zusammenfassende Beurteilung der Ergebnisse aus den Zugversuchen soll mit der Dis-
kussion des Vergleichsmaterials begonnen werden. Fir das reine Nickel im nicht geglihten
Zustand ergibt sich die Abnahme der Zugfestigkeit (bei nahezu gleich bleibender Bruchdeh-
nung) mit steigender Stromdichte. Die Warmebehandlungen bei hbheren Temperaturen be-
wirken einen rasanten Anstieg der Bruchdehnung auf Werte Uber 50%. Die Zugfestigkeit
nimmt um bis zur Halfte ab, was bei 3 bzw. 5 A/dm?2 schon ab 500°C geschieht. Bei einer
Stromdichte von 2 A/dmz ist noch ein merklicher Unterschied in der Zugfestigkeit bei 500°C
(durchschnittlich 487 MPa) und 700°C (durchschnittlich 346 MPa) festzustellen.

Bei den AIN-haltigen Schichten mit 0,5 g/l im Abscheidungszustand vermindert die Strom-
dichte von 3 A/dm2 im Vergleich zu 2 A/dm2 die Zugfestigkeit leicht. Die Bruchdehnung bei-
der Probengruppen ist bei Raumtemperatur gut und lasst sich mit Nickel vergleichen. Nach
Warmebehandlung liegt die Festigkeit der Proben bei 3 A/dm2 und 500°C héher als diejenige
der Nickel-Vergleichsproben. Bei 700°C ist ein Vorteil der Hartewerte fiir 0,5 g/l AIN, 2 A/dm?
im Vergleich zu 3 A/dm? und insbesondere zu Nickel bemerkenswert. Bei den Dehnungswer-
ten ist eine deutliche Abnahme im Vergleich zu Nickel zu verzeichnen, jedoch nimmt die
Dehnung mit steigender Temperatur zu. Die Zugfestigkeit der Proben nimmt im Vergleich
zum Ausgangszustand um ca. 170 MPa ab, verbleibt aber auch bei 700°C auf nahezu gleich
hohem Niveau wie bei 500°C. Es kann betont werden, dass mit diesen Kennwerten der Zug-
festigkeit und Bruchdehnung eine zuverlassige Nutzbarkeit der nachgewiesenen Warmfes-
tigkeit gewahrleistet ist. Nachteilig ist dafur allerdings die eng begrenzte Spezifikation der
einzuhaltenden Bedingungen der Herstellung des Dispersions-Werkstoffs.

Bei einer Konzentration von 1 g/l AIN im Elektrolyten ist die Zugfestigkeit im Abscheidungs-
zustand mit durchschnittlich 711 MPa hoch, was mit einer relativ geringen Dehnung verbun-
den ist. Bei 500 bzw. 700°C geht der Vorteil der hohen Festigkeit verloren, und die Bruch-
dehnung geht weiter zuriick.

Bei 2 g/l AIN im galvanischen Bad ist die Zugfestigkeit bei Raumtemperatur mit derjenigen

bei 0,5 g/l vergleichbar, die Dehnung ist jedoch gering und uneinheitlich. Bei Warmebehand-
lung versproden die Zugproben, so dass eine sinnvolle Prifung nicht mehr mdglich ist.
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REM-Untersuchungen an AIN-haltigen
Nickeldispersionsschichten

3 REM-Untersuchungen an AIN-haltigen
Nickeldispersionsschichten

3.1 Qualitative Charakterisierung anhand von polierten Querschliffen unter
Beriicksichtigung unterschiedlicher Pulver-Konzentrationen im
Elektrolyten

Die REM-Untersuchungen der Proben im Querschliff sollen Aufschluss Uber die Partikel-
Verteilung in der Nickelmatrix vor und nach der Warmebehandlung geben.

Dazu wurden Blechsegmente herausgetrennt und mit den Zugproben warmebehandelt. Die
anschlieBende spezielle metallographische Behandlung der Proben ermdglichte deren Be-
trachtung im Rasterelektronenmikroskop. Die Proben wurden bei zwei Vergrél3erungen auf-
genommen. Die kleinere VergroRerung gibt ein Ubersichtsbild tiber die Verteilung der AIN-
Agglomerate in der Probe. Beim eingehenden Betrachten der Bilder gibt es keinen eindeuti-
gen Hinweis auf eine zunehmende Partikelansammlung entlang der Korngrenzen infolge
einer Warmebehandlung. Bei niedriger Pulvereinwaage von 0,5 g/l im Elektrolyten (Abb. 3-1
— 3-2) werden ,ringformige* Partikelansammilungen beobachtet, im Ubrigen liegen die Nano-
teilchen in Form von Agglomerathaufen vor. Die hdéhere Stromdichte von 3 A/dm?2 scheint
den Partikeleinbau nicht zu beginstigen. Die an Proben durchgefuhrte Warmebehandlung
lieferte im Vergleich zu unbehandelten Proben kein abweichendes Bild der Partikelansamm-
lungen in der Nickelmatrix. Die Abstande zwischen den Agglomeraten betragen 30-50 pum,
allerdings gibt es deutliche Hinweise auf vereinzelte AIN-Nanopartikel gerade im Fall nach
erfolgter Warmebehandlung (siehe Abbildung 3-3 und 3-4). Hier sind die Abstande wesent-
lich kiirzer und liegen im Bereich von 5-10 um. Bei héheren Pulverkonzentrationen, vor allem
bei 2 g/l, treten groRRere Poren auf.

18



REM-Untersuchungen an AIN-haltigen
Nickeldispersionsschichten

= Nickel + 0,5 g/l AIN, i =2 Aldm?2

Vor der Warmebehandlung

Nach 1h Warmebehandlung bei 500°C

N

Nach 1h Warmebehandlung bei 700°C

Abb. 3-1 Dispersionsschicht mit 0,5 g/l AIN im Elektrolyten vor und nach erfolgter Wér-

mebehandlung
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REM-Untersuchungen an AIN-haltigen
Nickeldispersionsschichten

= Nickel + 0,5 g/l AIN, i =3 A/dm?2

Vor der Warmebehandlung

Nach 1h Warmebehandlung bei 500°C

Nach 1h Warmebehandlung bei 700°C

Abb. 3-2 Dispersionsschicht mit 0,5 g/l AIN im Elektrolyten vor und nach erfolgter
Warmebehandlung
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REM-Untersuchungen an AIN-haltigen
Nickeldispersionsschichten

= Nickel + 1 g/l AIN, i =2 Aldm?2

Vor der Warmebehandlung
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Nach 1h Warmebehandlung bei 700°C

Abb. 3-3 Dispersionsschicht mit 1 g/l AIN im Elektrolyten vor und nach erfolgter Wér-
mebehandlung
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REM-Untersuchungen an AIN-haltigen
Nickeldispersionsschichten

= Nickel + 2 g/l AIN, i =2 Aldm?2

Vor der Warmebehandlung

Nach 1h Warmebehandlung bei 500°C

Nach 1h Warmebehandlung bei 700°C

Abb. 3-4 Dispersionsschicht mit 2 g/l AIN im Elektrolyten vor und nach erfolgter War-
mebehandlung
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Metallographische Untersuchungen an Nickel bzw. AIN-haltigen Nickelschichten

4 Metallographische Untersuchungen an Nickel
bzw. AIN-haltigen Nickelschichten

Die metallographischen Untersuchungen geben Aufschluss Uber den inneren Aufbau der
mittels galvanischer Abscheidung gewonnenen Materialien. Da elektrolytisch abgeschiede-
nes Nickel iber eine sehr hohe Reinheit verfiigt, gestaltet sich die metallographische Atzung
sehr schwierig. Nach mehreren durchgefiihrten Atzversuchen wurde die modifizierte Schiil-
ler-L6sung folgender Zusammensetzung ausgewahlt und verwendet:

40 ml Salzsaure (32%-ig)

2 ml Salpetersaure konz.

0,5 g Kupferdichlorid

10-20 ml Ethanol zum Entschérfen der Lésung.

Die Atzdauer betrug 1-2 min.

Vor dem Atzen der Proben erfolgte ein mehrstufiger Schleif- und Polierprozess.

Der letzte Schritt einer Politur mit OPS (kolloidale Siliciumoxid-Politur) ist fur einen erfolgrei-
chen Atzangriff unentbehrlich.

Nach dem Atzen wurden die Proben im Interferenzkontrast des Mikroskops bei 500- und
1000fachen VergréRerungen betrachtet.

4.1 Gefugeausbildung reiner Nickelschichten in Abhangigkeit von der Strom-
dichte vor und nach erfolgter Warmebehandlung

Die mikroskopischen Untersuchungen an Nickelproben (Abb. 4-1 — 4-3) gaben Aufschluss
Uber das sich einstellende Geflige vor sowie nach der erfolgten Warmebehandlung der Pro-
ben. Dabei fallen bei Nickel Unterschiede in der Gefligeausbildung der Proben sofort nach
der Abscheidung in Abhangigkeit von der eingestellten Stromdichte auf.

Bei einer Stromdichte von 3 A/dmz fallt ein stangeliges Kristallwachstum mit Vorzugsorientie-
rung auf, das bei 2 bzw. 5 A/dm2 weniger ausgepragt ist. Bei i =5 A/dm? ist das Korn grober
als bei niedrigeren Stromdichten, was auch zu erwarten war.

Nach erfolgter Warmebehandlung der Proben bei 500°C tritt in allen Fallen eine deutliche

Erholung und beginnende Rekristallisation auf. Bei 700°C kann von einer weitgehenden
Kornneubildung mit Kristallitwachstum gesprochen werden.
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= Reines Nickel, i =2 A/dm?2

Vor der Warmebehandlung

Nach 1h Warmebehandlung bei 700°C

Abb. 4-1 Geflige einer Ni-Schicht (i = 2 A/dm2) vor und nach erfolgter Warmebehand-
lung, geétzt in mod. Schiiller-Lésung
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Metallographische Untersuchungen an Nickel bzw. AIN-haltigen Nickelschichten

= Reines Nickel, i =3 A/dm?2

Vor der Warmebehandlung

Nach 1h Warmebehandlung bei 500°C

Abb. 4-2 Geflige einer Ni-Schicht (i = 3 A/dm2) vor und nach erfolgter Warmebehand-
lung, geéatzt in mod. Schiiller-Lésung
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Metallographische Untersuchungen an Nickel bzw. AIN-haltigen Nickelschichten

= Reines Nickel, i =5 A/dm?2

Vor der Warmebehandlung

Nach 1h Warmebehandlung bei 700°C

Abb. 4-3 Geflige einer Ni-Schicht (i = 5 A/dm2) vor und nach erfolgter Warmebehand-
lung, geétzt in mod. Schiiller-L6sung
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4.2 Gefugeausbildung AIN-haltiger Nickelschichten in Abhangigkeit von der
Stromdichte vor und nach erfolgter Warmebehandlung

Die metallographischen Untersuchungen an AIN-haltigen Schichten sollten zunéchst Auf-
schluss Uber die Anordnung der Nanopartikel bzw. —agglomerate in der Nickelmatrix geben.
Dartber hinaus sollten eventuelle Einfliisse der Partikel auf das Geflige und dessen thermi-
sche Stabilitat nachgewiesen werden.

Im Gegensatz zu reinem Nickel erfolgte bei AIN-haltigen Schichten unter gleichen Atzbedin-
gungen mittels modifizierter Schiller-Losung kein Oberflachenangriff, der eine zuverlassige
Gefuigebeurteilung ermoglicht hatte. Aus diesem Grund stellte die Entwicklung der Atzme-
thode eine spezielle Herausforderung dar. Um doch die Kérner der Schicht sichtbar zu ma-
chen, wurden mehrere Atzlésungen bzw. Atzverfahren erprobt. Zum einen handelte es sich
um kochende Phosphorsdure. Dabei kam es zu keinem Angriff der AIN-haltigen Schicht.
Jedoch wurde das Aluminiumoxid, das zur Hartesteigerung des Aralditharzes verwendet
wurde, chemisch angegriffen. Atzversuche mit einem Sauregemisch aus Eisessig und Salpe-
tersaure, die eine Korngrenzenatzung ermdglichen sollten, fihrten ebenfalls zu keinem Er-
folg. Es fand ein Oberflachenangriff statt, der aber wesentlich von der entstandenen Verfor-
mungsschicht bestimmt wurde [2]. Auch ein Uberpolieren des Schliffes und ein anschlieRen-
des erneutes Atzen lieferte kein zufrieden stellendes Gefiigebild. Die Zugabe von HCI zur
Lésung war ebenfalls erfolglos. Der vorgelegte Bericht lasst offen, unter welchen Bedingun-
gen die nachgewiesene Korrosionsbestandigkeit des Dispersionsmaterials technisch vorteil-
haft ware.

Zur Abtragung der Verformungsschicht wurde ein langer andauerndes Polieren mittels einer
Aluminiumoxid-Suspension eingefihrt. Das Polieren musste mindestens 10-20 Minuten lang
bei einer Geschwindigkeit von 100 Umdrehungen/min durchgefiihrt werden. Generell war
das erzeugte Polierrelief ausreichend, um bereits im polierten Zustand mittels Interferenz-
kontrast die einzelnen Korner sichtbar zu machen. In manchen Fallen, gerade bei Schliffen
von Schichten, die keine Warmebehandlung erfahren hatten, war dieser Interferenzkontrast
allerdings schwach. Nach dem Polieren wurden die Proben einem Atzangriff in modifizierter
Schiller-Lésung unterworfen. Uberwiegend fand ein geeigneter Angriff statt und die Korner
konnten sichtbar gemacht werden. Die Atzung in modifizierter Schiiller-Lésung lieferte einen
insgesamt nicht voll zufrieden stellenden Angriff der Schichten, da trotz Entschéarfung der
Lésung mit Ethanol teilweise Muldenkorrosion auftrat.

Die anschlielRenden Bilder veranschaulichen die Gefligeausbildung der Schichten mit 0,5
bzw. 1 g/l AIN im Elektrolyten (Abb. 4-4 — 4-5). Dabei handelt es sich zum Teil um Bilder po-
lierter Schliffe, zum anderen Teil um geatzte Schliffe, je nach Erfolg des stattgefundenen
Atzangriffes. Das Polieren von Schichten aus einem Elektrolyten mit 0,5 g/l AIN konnte eine
weit groRere Partikelanzahl freilegen als die Untersuchung der Proben im REM zunéchst
lieferte. Die Partikel scheinen nicht bevorzugt an Korngrenzen eingebaut zu werden. Viel-
mehr erfolgt ihr Einbau unregelméafig, was ein Streifen der Oberflache und das sofortige
Umwachsen der Nanopartikel mit Nickel vermuten l&sst.
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Abb. 4-4 Geflige einer Ni + AIN-Schicht (0,5 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) vor
erfolgter Warmebehandlung, mit OPA poliert

Abb. 4-5 Geflige einer Ni + AIN-Schicht (1 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) vor er-
folgter Warmebehandlung, mit OPA poliert
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Werden die Schichten nach erfolgter Warmebehandlung mit reinen Nickelschichten vergli-
chen, so féllt ein deutlich kleineres Korn auf. Wahrend der Gliihbehandlung bei 500°C kann
der Einfluss der dispergierten Partikel als Behinderung der Korn-Neubildung im Erholungsge-
flige gedeutet werden, die allerdings nicht wirksam unterdriickt wird (Abb. 4-6 — 4-8).

Abb. 4-6 Geflge einer Ni + AIN-Schicht (0,5 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) nach
erfolgter Warmebehandlung bei 500°C, mit OPA poliert

Abb. 4-7 Geflge einer Ni + AIN-Schicht (0,5 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) nach
erfolgter Warmebehandlung bei 500°C, mit mod. Schuller-Lsg. geétzt
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Metallographische Untersuchungen an Nickel bzw. AIN-haltigen Nickelschichten

Abb. 4-8 Geflige einer Ni + AIN-Schicht (1 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) nach
erfolgter Warmebehandlung bei 500°C, mit mod. Schiller-Lsg. geatzt

Bei 700°C kann offensichtlich die Kornvergréberung durch die AIN-Partikel zum Teil verhin-
dert werden (Abb. 4-9 — 4-10). Ein grol3er Teil der Partikel findet sich im Innern der neu ge-
bildeten Kérner, so dass anzunehmen ist, dass urspringlich eventuell vorhandene Grenzfla-
chendefekte abgebaut worden sind. Die an Korngrenzen und Zwillingsgrenzen oft perl-
schnurférmig aufgereihten Einzelpartikel kbnnen eine mechanische Stabilisierung bewirken.
Diese Anordnung ist kaum ohne eine gewisse Partikelbewegung durch Umldsung tber kurze
Wege erklarbar. Eine nachweisbare Partikelvergréberung findet aber offenbar nicht statt.
Folglich sind mit der Verteilung und der thermischen Stabilitat der Partikel notwendige Be-
dingungen fiir eine technisch nutzbare Dispersionshartung erfiillt. Dem stehen das empfindli-
che Verfahren der Erzeugung der Schichten und die Leistungsgrenzen des Systems Ni/AIN
gegenlber, die mit alternativen Systemen verglichen werden sollten.
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Metallographische Untersuchungen an Nickel bzw. AIN-haltigen Nickelschichten

Abb. 4-9 Geflige einer Ni + AIN-Schicht (0,5 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) nach
erfolgter Warmebehandlung bei 700°C, mit mod. Schuller-Lsg. geétzt

Abb. 4-10 Geflige einer Ni + AIN-Schicht (0,5 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) nach
erfolgter Warmebehandlung bei 700°C, mit mod. Schiller-Lsg. geatzt,
vergroRerte Darstellung
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Metallographische Untersuchungen an Nickel bzw. AIN-haltigen Nickelschichten

Abb. 4-11 (a, b): Gefuge einer Ni + AIN-Schicht (1 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?)
nach erfolgter Warmebehandlung bei 700°C, mit OPA poliert

Die abgeschiedenen AIN-haltigen Schichten mit 1 g/l AIN im galvanischen Elektrolyten mus-
sen mit Vorsicht beurteilt werden (Abb. 4-11 — 4-14). Hier bildete sich zuerst eine Dispersi-
onsschicht aus, die im Aussehen derjenigen mit 0,5 g/l &hnelt. Dann nahm offenbar im Laufe
der Abscheidung der Partikeleinbau in die Nickelmatrix zu. Da dieser Einbau mit mehreren
Faktoren wie z. B. dem Tensidgehalt des Elektrolyten, der geringen Verschiebung des pH-
Wertes, der wiederum von der Aktivitat der I6slichen Anode abhangig ist, zusammenhangen
kénnte, missen noch weitere Experimente zur Bestatigung durchgefiihrt werden.
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Es kdnnte sich hier um einen labilen Grenzfall handeln, da die friiher durchgefiihrten Expe-
rimente eine Abnahme der Partikelkonzentration in der Ni-Schicht bei 1 g/l AIN im Elektroly-
ten im Vergleich zu 0,5 g/l verzeichneten.

Abb. 4-12 Geflige einer Ni + AIN-Schicht (1 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) nach
erfolgter Warmebehandlung bei 700°C, mit OPA poliert. Perlschnurférmiges
Anreihen einzelner Partikel ist deutlich zu sehen.

Abb. 4-13 Geflige einer Ni + AIN-Schicht (1 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?2) nach
erfolgter Warmebehandlung bei 700°C, mit mod. Schuller-Lsg. geatzt

Schichten, die bei einer Einwaage von 1 g/l hergestellt wurden, konnten etwas besser metal-
lographisch prépariert werden (siehe Abb. 4-13).
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Allerdings wurden die zwei Schichtbereiche mit héherem bzw. niedrigerem AIN-Gehalt unter-
schiedlich angeatzt. Auch deren Kdrnung ist von unterschiedlicher Grol3e.

Abb. 4-14 Geflige einer Ni + AIN-Schicht (1 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?) nach
erfolgter Warmebehandlung bei 700°C, mit mod. Schiller-Lsg. geatzt. Der
Ubergang ist deutlich zu sehen.

Die Abb. 4-15 zeigt das Gefiige einer mit 2 g/l AIN hergestellten Schicht nach erfolgter War-
mebehandlung bei 700°C. Hier liegen die Partikel in geringen Abstéanden voneinander. Es
sind keine Poren zu sehen, und doch traten bei den Zugproben enorme innere Spannungen
auf, die die Prifung der Zugfestigkeit verhinderten.

Abb. 4-15 Geflige einer Ni+AIN-Schicht (2 g/l AIN im Elektrolyten, i = 2 A/dm?2) nach er-
folgter Warmebehandlung bei 700°C, mit OPA poliert.
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5 Zusammenfassende Diskussion der Arbeiten mit
AlIN-Nanopartikeln im galvanischen Nickelsulfa-
mat-Elektrolyten

Die in diesem Bericht erlauterten Arbeiten zum Einbau von AIN in eine Nickelmatrix dienten
einer umfangreicheren Ermittlung der mechanischen Eigenschaften wie Harte, Zugfestigkeit
bzw. Bruchdehnung sowie der Charakterisierung der Gefiigeausbildung im Vergleich zu rei-
nen galvanisch abgeschiedenen Nickelschichten aus einem Nickelsulfamat-Elektrolyten. Die
Vergleichsmessungen waren notwendig, um den Effekt der Inkorporation der AIN-
Nanopartikel in die Nickelmatrix hervorheben zu kénnen. Dazu wird ein nahezu gleichmani-
ger Einbau der AIN-Nanopartikel in die Nickelmatrix vorausgesetzt. Dass dieser in genligen-
dem Male erfolgt ist, zeigten die REM-Aufnahmen der Schichten wie auch der Zugproben
an der engsten Stelle, dem Stegbereich. Die Ni-Vergleichsschichten wurden bei Stromdich-
ten von 2, 3 und 5 A/dm? abgeschieden. Bei den partikelhaltigen Schichten handelt es sich
um Schichten, die bei Pulvereinwaagen von 0,5 g/l, 1 g/l und 2 g/l hergestellt wurden. Die
Variation des Partikelgehaltes im Elektrolyten sollte den AIN-Einbau in die Nickelmatrix be-
glunstigen. Alle gewonnenen Materialien wurden gleichen mechanischen Untersuchungen
unterzogen. Auf diese Weise kdnnen die Ergebnisse untereinander verglichen werden. So
wiesen z. B. die partikelhaltigen Schichten im Vergleich zu reinen Nickelschichten im Zu-
stand nach Abscheidung keine bzw. nur eine geringe Hartesteigerung von ca. 10-30 HVq s
auf. Nach erfolgter Warmebehandlung bei 500 bzw. 700°C fallt aber eine weit gro3ere Har-
tedifferenz auf. Die reinen Nickelschichten verlieren bei 700°C bis zur Halfte ihrer urspringli-
chen Harte. Hingegen zeigen die partikelhaltigen Schichten eine Abhangigkeit von der AIN-
Konzentration im Elektrolyten. Bei Schichten mit 0,5 g/l AIN und einer Stromdichte von 2
A/dm? bleibt die Harte mit Werten von 220 (unbehandelt) — 197 (700°C) HV, s nahezu stabil.
Bei einer Stromdichte von 3 A/dm2 und gleicher Einwaage nimmt die Harte um ca. 20 - 50
HV, 05 ab. Bei hoheren Pulver-Konzentrationen im Elektrolyten steigt zwar die Harte, nimmt
allerdings nach erfolgter Warmebehandlung extremer ab (siehe Tabelle 2.1). Aber auch in
diesem Fall liegen die Hartewerte um ca. 16-25 HV, 05 hoher als diejenigen der reinen Ni-
ckelschicht. Bei einer Einwaage von 0,5 g/l betragt der Unterschied zu reiner Nickelschicht
59 — 85 HVj gs.

Das Verhalten der Proben, die aus abgeschiedenen Schichten mittels Laserschneidens ge-
wonnen wurden, unter Zugbeanspruchung liefert einen weiteren interessanten Beitrag zu
den mechanischen Eigenschaften der galvanisch hergestellten Nickel- bzw. Ni + AIN-
Werkstoffe, der fur Nickel auch in der Literatur Erwahnung findet [3]. Die Proben wurden im
Zustand nach Abscheidung sowie nach erfolgten Warmebehandlungen bei 500 bzw. 700°C
gezogen. Dabei fallt bei reinem Nickel eine Abhangigkeit der Werte von der eingestellten
Stromdichte ab. Die R,-Werte der Proben nach Abscheidung sind bei 2 A/dm2 abgeschiede-
nen Schichten héher als diejenigen bei 3 bzw. 5 A/dmz2.
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Dieser Effekt geht bei héheren Temperaturen nahezu verloren. Bei 700°C zeigen die bei 5
A/dmz abgeschiedenen Zugproben hohere Werte. Da es sich bei Nickel um einen duktilen
Werkstoff handelt, liegen hier die Werte fur die Bruchdehnung mit 15 - 22% hoch und steigen
infolge der Warmebehandlung auf ca. 51 - 78%.

Bei unbehandelten AIN-haltigen Zugproben mit 0,5 g/l AIN im Elektrolyten vermindert die
Stromdichte von 3 A/dm?2 im Gegensatz zu i = 2 A/dm? die Zugfestigkeit leicht. Die Bruch-
dehnung beider Probengruppen ist mit Bruchdehnungen reiner Nickelschichten vergleichbar.
Unterzieht man die Zugproben einer Glihbehandlung fuhrt dies zu héheren Zugfestigkeiten
der bei 2 A/dm2 und 0,5 g/l Pulvereinwaage hergestellten Proben. Hier betragen die Werte
bei 700°C 472 MPa im Vergleich zu 346 MPa der Nickelproben. Die Bruchdehnung der Pro-
ben liegt bei ca. 22% (700°C).

Mit zunehmendem Gehalt an Pulver im Elektrolyten steigt zwar die Zugfestigkeit im unbe-
handelten Zustand auf Gber 700 MPa, nimmt allerdings nach der Warmebehandlung extrem
ab und fallt sogar unter das Niveau reiner Nickelschichten. Bei 2 g/l AIN im Elektrolyten ver-
sproden die Proben nach Warmebehandlung dermal3en, dass eine Priifung der Zugfestigkeit
unmaglich wird. Dieses Phanomen ist eventuell auf eine Entfestigung infolge von vorhande-
nen Poren bzw. dem zunehmenden keramischen Charakter der Komposite zurlickzufiihren.

Um Uber den inneren Aufbau der Werkstoffe Aufschluss zu bekommen, waren metal-
lographische Untersuchungen unentbehrlich. Allerdings gestaltet sich die Atzung des Nickels
aufgrund der hohen Reinheit des Materials sehr schwierig. Es mussten verschiedene Atzver-
fahren getestet werden, um eine zufrieden stellende Gefligebetrachtung erreichen zu kon-
nen. Die modifizierte Schiller-Losung ermdglichte einen Atzangriff und legte die Korner frei.
Das Gefiige der reinen Nickelschichten besteht im abgeschiedenen Zustand aus groben
Nadeln, die zum Teil plattenartig erscheinen. Bei 500°C beginnt eine Kornumwandlung, die
bei 700°C vollstandig erfolgt ist und zur Vergroberung des Gefiiges fuhrt. Es kommt zur Bil-
dung neuer Kristallite von einer Gréf3e bis zu 100 pm.

Die AIN-haltigen Schichten lieRen sich mit der Schiller-Lésung nicht zufrieden stellend anat-
zen, was mit einer signifikant verbesserten Korrosionsbesténdigkeit des Materials zusam-
menhangen kénnte. Um doch noch ein Gefligebild zu erhalten, wurden die Proben mittels
einer Aluminiumoxid-Suspension uber einen langeren Zeitraum poliert. Diese Politur ermog-
lichte eine Betrachtung des Gefliges im Interferenzkontrast des Mikroskops. Das Gefiige vor
der Warmebehandlung ist ebenfalls nadelig. Die Politur erreichte ein Freilegen der AIN-
Partikel im groReren Mal3e als es vorerst die REM-Aufnahmen zeigten. Die Partikel werden
in die gesamte Nickelmatrix eingebaut und nicht bevorzugt im Bereich der Korngrenzen ein-
gelagert. Die warmebehandelten Proben weisen im Vergleich zu reinem Nickel ein kleineres
Korn auf, was auf einen stabilisierenden Effekt der AIN-Nanopartikel zurlickzufiihren ist.
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