Nanoporose Materialien fiir die Energietechnik:
Von der Synthese bis zur Degradation unter extremen Bedingungen

C. Mitterer, N. Kostoglou, S. Zeiler, V. Maier-Kiener

Department Werkstoffwissenschaft, Montanuniversitdt Leoben

Aus erneuerbaren Energiequellen gewonnener Wasserstoff stellt den idealen CO;-neutralen
Energietrager dar; dabei ist jedoch seine Speicherung aufgrund der geringen Gasdichte eine
der letzten grofRen Herausforderungen auf dem Weg zu einer weltweiten nachhaltigen
Energieversorgung. Im Vergleich zur {blichen Verflissigung bei 20 K oder zur
Hochdruckspeicherung von gasférmigem Wasserstoff bei Driicken von 350 bis 700 bar stellt
die Adsorption in nanopordsen Kohlenstoffen bei moderaten Driicken (einige 10 bar) und
Temperaturen (z.B. 77 K) aufgrund der vollstandigen Reversibilitdt und schnellen Kinetik der
Be- und Entladung eine vielversprechende Moglichkeit dar [1]. Die dazu entwickelten
aktivierten nanoporésen Kohlenstoffe mit spezifischen Oberflichen von tiber 2000 m?/g und
PorengrofRen von unter 1 nm erlauben es jetzt schon, die vom U.S. Department of Energy
geforderten gravimetrischen Speicherkapazitdten von 5,5 Gew.% fiir 2025 und 6,5 Gew.% als
ultimatives Ziel zu erreichen [2]. Im Rahmen dieses Beitrages werden die Moglichkeiten der
Synthese, Aktivierung und Funktionalisierung nanopordser Kohlenstoffe sowie die Relationen
zwischen ihrer Porositat und der erzielbaren Speicherkapazitat erldutert. Schlussendlich wird
auch auf die entwickelten Methoden zur Untersuchung der mechanischen Eigenschaften der
nanoporodsen Kohlenstoffe eingegangen, womit die Neigung zur Degradation unter den
extremen Einsatzbedingungen, also bei zyklischer Be- und Entladung mit Wasserstoff
zwischen 0 und 50 bar bei 77 K, bewertet werden kann. Zusammenfassend beleuchtet dieser
Vortrag die erzielten Fortschritte und die existierenden Herausforderungen bei der
Entwicklung innovativer Materialien zur effizienten und nachhaltigen Speicherung von
Wasserstoff.
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Thermoelektrische Materialien kdnnen einen Beitrag zum Sektor der erneuerbaren Energien
leisten, indem sie Strom aus Abwarme erzeugen. Sie sollten eine hohe elektrische Leitféhigkeit
besitzen, wahrend gleichzeitig die Warmeleitfahigkeit niedrig sein sollte. Dartiber hinaus
sollten sie eine gewisse mechanische Festigkeit aufweisen, damit thermoelektrische Module
hergestellt werden kénnen. Um die Leistungszahl zT von Thermoelektrika zu erhéhen, wird
oft das Defektengineering eingesetzt, wobei neben Punktdefekte vorallem Versetzungen und
Korngrenzen in das Geflige eingebracht werden, um Phononen zu streuen und somit die
Warmeleitfahigkeit zu reduzieren. Im Fall von PbTe, welches eine extrem hohe Leistungszahl
besitzt, flihrt jedoch eine hohe Versetzungsdichte und die Immobilisierung der Versetzungen
durch Dotierungselemente, zum Versproden [1]. Bei Na dotiertem PbTe konnte ein paralleles
Versetzungsnetzwerk sowie Cottrell-Atmosphadren mittels Rastertransmissionselektronen-
mikroskopie und Atomsondentomographie nachgewiesen werden, welche sehr effektiv
Phononen streuen [2]. Korngrenzen kdnnen ebenfalls Phononen effizient streuen, verringern
aber oft die elektrische Leitfahigkeit. Durch Korngrenzengineering lasst sich dies verhindern.
So konnte an Ti(Co,Fe)Sb-Halb-Heusler-Legierungen eine signifikante Fe-Segregation und Co-
Verarmung an den Korngrenzen mittels Atomsondentomographie und energiedispersiver
Rontgenspektroskopie im Rastertransmissionselektronenmikroskop detektiert werden [3].
Atomsdulenaufgeloste Aufnahmen zeigen, dass sich eine Korngrenzenphase (,,complexion®)
bildet, die als schneller Ladungstragerpfad dient. Die Auswirkungen auf die mechanischen
Eigenschaften werden derzeit untersucht.
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Uber kreislauffihige Werkstoffsysteme - und warum wir diese auch in den
Weltraum schicken

F. Miicklich (V), D. Miiller, A. Ahmed, S. LoBlein, D. Britz

Universitat des Saarlandes, Material Engineering Center Saarland (MECS),
Campus, Geb. D33, 66123 Saarbriicken

Die belebte Natur zeigt uns, wie mit geringer chemischer Diversitat, aber optimierten
mikrostrukturierten Oberflachen vielseitige Funktionalitaten realisiert werden. Davon sind wir
mit unseren technischen Werkstoffen weit entfernt. Im  Themennetzwerk
Materialwissenschaft und  Werkstofftechnik  der  Deutschen  Akademie  der
Technikwissenschaften, acatech, haben wir deshalb ,kreislauffahige Werkstoffsysteme fir
technologische Resilienz  und geopolitische Unabhdngigkeit® fir die deutsche
Forschungsforderung thematisiert. In diesem Sinne bauen wir in der Universitdt der
GroRregion (UniGR) auch das European Center for Circular Economy of Metals und Materials
(CIRKLA) auf. Unsere ganz eigene Innovation zur bestmoglichen Kreislauffahigkeit technischer
Werkstoffoberflaichen sind biomimetisch funktionalisierte Oberflachen de facto ,ohne
Chemie” als mikrotopographische ,Meta-Oberflachen”. Diese werden beriihrungslos mit
hoher Effizienz realisiert durch das Direct Laser Interference Patterning (DLIP) mit gepulsten
ns-, ps- und fs-Lasern. Dabei gelingen durch jeweils exakt auf die Werkstoffinteraktion
optimierte mikroskopisch periodische Muster z.B. die Reduzierung der mechanischen
Reibung, des elektrischen Kontaktwiderstandes, die Benetzungssteuerung oder das Design
antimikrobieller Oberflachen, um nur einige Beispiele zu nennen. Matthias Maurer, der ESA-
Astronaut, hat sein Studium der Materialwissenschaft und Werkstofftechnik ,zufallig” am
Institut des Referenten absolviert und konnte wahrend seiner sechs Monate auf der ISS
zahlreiche unserer Experimente mit unterschiedlichen DLIP-Oberflachen auch unter
vielfdltiger Variation der Klimabedingungen sowie der Gravitation flir den Schutz gegen
kritische Biofilmbildung in technischen Systemen und auch fiir die Gesundheit der
Astronauten auf der ISS, auf dem Mond und auf dem Mars vorantreiben. Unser StartUp
Surfunction baut all diese Funktionalitdten seitdem sehr erfolgreich immer weiter aus.
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Die mikromechanische Modellierung ermdglicht die Untersuchung von Mikrostruktur-
Eigenschafts-Beziehungen vielkristalliner Werkstoffe im Rahmen numerischer Simulationen.
Dazu wird ein moglichst realistisches Computermodell der Mikrostruktur als reprasentatives
Volumenelement (RVE) generiert. Dieses RVE kann dann mit Hilfe der Finite-Elemente-
Methode oder anderer numerischer Verfahren verschiedenen thermo-mechanischen
Belastungsszenarien ausgesetzt und das Verhalten des Werkstoffs unter diesen Bedingungen
studiert werden. Dies erlaubt die Untersuchung des Wechselspiels verschiedener
Verformungs- und Versagensmechanismen auf  der Basis  fundamentaler
Modellierungsmethoden. Der Vergleich der Ergebnisse von mikromechanischer Modellierung
und experimenteller Untersuchung gestattet es schliefilich, allgemeine Zusammenhange und
Wirkmechanismen im Werkstoffverhalten zu identifizieren. In diesem Vortrag wird die
Anwendung dieser mikromechanischen Methode auf das Ermiidungsverhalten metallischer
Legierungen exemplarisch vorgestellt. Dabei werden Ergebnisse fiir die isotherme Ermiidung
bei Raumtemperatur und erhéhten Temperaturen sowie fiir thermomechanische Ermidung
prdsentiert.
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Nanopragen ist ein neuer Ansatz, um robuste Oberflachenstrukturen auf Metallen auf verschiedenen
Langenskalen zu erzeugen [1,3]. Die Form und GroRe der gebildeten Strukturen hangt dabei von den
Abmessungen der Pragestrukturen, sowie vom mechanischen Verhalten des gepragten Materials und
dessen Mikrostruktur ab. Zur Charakterisierung der FlieBvorgdnge wurde ein Multi-Lingenskalen-
Ansatz mit unterschiedlichen Werkzeuggeometrien und KorngréfRen (nanokristallin bis grobkérnig)
verwendet [2,3]. Dazu wurden Diamantprdagewerkzeuge mit Durchmessern zwischen 1 und 50 um und
Kavitdaten mit Breiten zwischen 20 nm und 3 pum in einem Nanoindenter verwendet, um das lokalisierte
plastische FlieBen zu untersuchen. Dabei konnte gezeigt werden, dass nanokristalline und
kaltverformte Materialien ein besonders gutes Abformverhalten aufweisen [3].
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Zum Hochskalieren der gepragten Oberflaichen wurde WC-Co Hartmetallstempel mittels Direct Laser
Interference Patterning (DLIP) strukturiert und als Pragewerkzeig fiir unterschiedliche Metallsubstrate
verwendet [4]. Dabei zeigt sich, dass plastische FlieBprozesse beim Pragen von nanokristallinen
Legierungen die Replikation des DLIP-Werkzeugmusters bis hin zu nanoskaligen Strukturen ermaoglicht.
Die gepragten Strukturen sind robust und weisen nach Alterung hydrophobes Benetzungsverhalten
auf. In weiteren Arbeiten sollen weitere Werkstoffe strukturiert und neben dem Benetzungsverhalten
auch die tribologischen Eigenschaften untersucht werden.
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Ein kritisches Problem, das die Funktionalitdt und Zuverldssigkeit keramischer Systeme
beeintrachtigt, ist die Entstehung und unkontrollierte Ausbreitung von Rissen. Bio-inspirierte
Designkonzepte in der aktuellen Keramikforschung haben sich als erfolgreich erwiesen, um
hochzuverladssige keramische Materialien mit verbesserter Bruchzahigkeit zu entwickeln. Die
Nutzung mafigeschneiderter Eigenspannungen in eingebetteten Schichten kann als effektive
Barriere gegen die Ausbreitung von
Rissen von Oberflachenfehlern dienen
und so eine ,Schadenstoleranz”
bieten. Dartiber hinaus kann durch die
Ausrichtung (Texturierung) des
Gefliges — &hnlich der organisierten
Mikrostruktur in natlirlichen Systemen
wie Perlmutt — die Rissausbreitung
innerhalb der texturierten keramischen
Schichten kontrolliert werden [1].

In diesem Beitrag wird das Potenzial eines 3D-Druck Prozesses (s.g. Lithography-based
Ceramic Manufacturing, LCM) vorgestellt, um mehrphasige Schichtarchitekturen zu gestalten,
die zur Herstellung zukiinftiger 3D-Keramikkomponenten mit verbesserter Schadensresistenz
beitragen konnen. Es werden mehrere Beispiele prasentiert: (i) Ein Multi-Material-Ansatz, in
welchem Alumina-Zirkonia-Schichten zwischen reinen Alumina-Schichten eingebettet sind,
was zu einer charakteristischen Festigkeit von Gber 1 GPa im Multi-Material-System fiihrt, (ii)
3D-gedrucktes, hochtexturiertes Alumina, hergestellt durch die Kombination der LCM-
Technologie mit Templated Grain Growth (TGG) wahrend des Sinterns, um eine hoéhere
Zahigkeit bei gleichzeitiger Erhaltung der Festigkeit zu erreichen [2], und (iii) 3D-gedruckte
Komponenten mit auBergewdhnlicher Thermoschockbestandigkeit, die durch eingebettete
Druckschichten erzielt wird [3].
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Nanoskalige lamellare metallische Verbundwerkstoffe kénnen sehr effektiv mit dem
akkumulativen Walzprozess (ARB) hergestellt werden. Es lassen sich dabei minimale
Lagendicken von nur wenigen Nanometern erreichen und solche lamellaren heterogenen
Werkstoffen erzielen bemerkenswerte mechanische und funktionale (Leitfahigkeit)
Eigenschaften. Bei der Kombination von unmischbaren Elementen wie Cu/Fe oder Cu/Nb im
ARB-Prozess weisen diese heterogenen Schichtsysteme eine fiir Nanowerkstoffe sehr
ungewohnlich hohe thermische Stabilitdt auf. Im Vortrag wird das dehnratenabhangige
Verformungsverhalten dieser nanolamellaren Verbundwerkstoffe diskutiert und
insbesondere auf das Erreichen einer optimalen Lagendicke bzgl. Festigkeit und Leitfahigkeit
eingegangen. Oftmals zeigen die lamellaren Metallverbunde eine Festigkeit die deutlich héher
ist als einer einfachen Mischungsregel entsprechend, was nur mit einem zusatzlichen
Hartungsbeitrag der Grenzflachen verstanden werden kann. Mit zyklischen mikroplastischen
Verformungsversuchen kann der Beitrag der vielen Grenzflichen zur Festigkeit dieser
Metallverbunde bestimmt werden und diese Versuche bieten somit wertvolle Einblicke in die
Verformungsmechanismen, die hinter der hohen Kombination aus Festigkeit und Duktilitat
stehen.
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In einer Ubersicht werden die in der Technik am hiufigsten auftretenden Mechanismen der
Wasserstoffaufnahme metallischer Komponenten dargestellt, die zur ,verzogerten
Rissbildung” fuhren konnen /1/. Diese Wasserstoffeffekte konnen die Verformungs-fahigkeit
reduzieren und bei der ,Wasserstoffversprodung” zum volligen Verlust der Duktilitat fihren.
Die dabei anzuwendende Wasserstoffanalytik, insbesondere fiir den ,diffusiblen Wasserstoff”
und die speziellen Verfahren der mechanischen Werkstoff-prifung werden erortert.

Der Hauptteil des Beitrags befasst sich mit dem fraktographischen Nachweis der Wirkung des
Wasserstoffs bei der Bruchbildung und den typischen Erscheinungs-formen /2/. Die
behandelten Werkstoffgruppen sind Kohlenstoffstahle, Gusseisen, Sinterwerkstoffe,
Austenitische Stihle, Duplex-Stdhle und Nichteisenmetalle.
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Hydrogen-Induced Delayed Cracking
Prak. Met. 56 (2019), S. 556 — 566
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Dualphasenstahle (DP) bestehen aus einer weichen Ferritmatrix und harten Martensitinseln.
Sie werden aufgrund ihrer vorteilhaften Kombination aus hoher Festigkeit und guter Duktilitat
haufig in der Automobilindustrie eingesetzt. Wahrend der Umformung kann es in DP-Stahlen
zur Umformschadigung — d. h. zur Bildung und Wachstum von Poren, die typischerweise durch
Grenzflachendekohdsion und Martensitbruch entstehen — kommen. Derzeit kann die
Schadigung eines verformten Bauteils nicht quantitativ vorhergesagt werden, weshalb in der
Praxis Sicherheitsfaktoren verwendet werden, um die erforderlichen mechanischen
Eigenschaften und die Lebensdauer des Bauteils zu gewahrleisten. Der von der DFG geférderte
Sonderforschungsbereich TRR188 zielt daher auf eine quantitative Charakterisierung,
Vorhersage und Kontrolle der duktilen Schadigung wahrend der Umformung ab.

Wahrend die Porennukleation durch die harten Martensitinseln in der weichen Ferritmatrix
dominiert wird, wird das Schadigungswachstum in der Regel durch die lokale Verfestigung des
Ferrits unterdriickt. Um die Mechanismen der Porennukleation und des Porenwachstums
guantitativ zu verstehen und zu unterscheiden, verwenden wir korrelative FIB-basierte
Mikromechanik und Electron Channeling Contrast Imaging (ECCI). Diese Experimente werden
auf statistisch fundierte Weise durchgefiihrt und ermdoglichen ein Verstandnis des kollektiven
Verhaltens auf der mikrostrukturellen Langenskala, auch bei erheblicher Verfestigung. Auf
diese Art geling — in Kombination mit kristallplastischer Modellierung — die Vorhersage des
mechanischen Verhaltens und des Schadigungsverhaltens unter unterschiedlichen
Lastpfaden.
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Mikromechanische Prifmethoden haben in den letzten zwei Jahrzehnten einen wertvollen
Beitrag zum tieferen Verstandnis der mechanischen Eigenschaften und der Verformungsme-
chanismen von verschiedensten Werkstoffen geliefert. In diesem Vortrag werden aktuelle
Weiterentwicklungen dieser Prifmethoden erldutert, wobei der Fokus auf dem Wachstum
von Ermidungsrissen und der Interaktion mit der Mikrostruktur sowie dem Einfluss von Was-
serstoff auf das Verformungsverhalten von Metallen liegt.

Das Ermidungsrisswachstum und die Interaktion mit der Mikrostruktur spielt fir die Lebens-
dauer und Zuverlassigkeit von Bauteilen eine grofRe Rolle. So kénnen Defekte in Materialien,
wie z.B. Korn- und Phasengrenzen, aber auch lokale Anderungen der mechanischen Eigen-
schaften durch Variation der Zusammensetzung oder der KorngroRe das Wachstum verzogern
oder beschleunigen. Mikromechanische Versuche bieten hier den Vorteil gezielt die Interak-
tion mit einzelnen , Defekten” zu quantifizieren. Als Beispiel werden in-situ Versuche mittels
Mikrobiegebalken an Multilagen-Schichten und nanostrukturierten Metallen gezeigt und die
Interaktion der Ermidungsrissspitze mit der Mikrostruktur dargelegt und quantifiziert.

Die wachsende Nachfrage nach Leichtbausystemen erfordert oft den Einsatz von hochfesten
metallischen Werkstoffen. Allerdings kann die immer weitere Steigerung der Festigkeit auch
die Empfindlichkeit gegenliber Wasserstoffversprodung erhéhen. Auch hier kénnen mikrome-
chanische Versuche dazu dienen, die grundlegenden physikalischen Prozesse der Wasser-
stoffversprodung besser zu verstehen. Als Beispiele werden die neuen Mdéglichkeiten mecha-
nische Versuche bei in-situ H-Beladung mittels Plasmas und elektrochemischer Zellen gezeigt.
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Ein besonders reizvolles Ziel flir Materialwissenschaftler ist die prazise Charakterisierung des
FlieBverhaltens von Materialien bei minimalem experimentellen Aufwand und zugleich
hochster Zuverlassigkeit der Ergebnisse. Die tiefenregistrierende Harteprifung, auch
Nanoindentation, erweist sich hierbei als eine vielversprechende Methode. Wahrend sie sich
bereits als Standardtechnik zur Bestimmung von Harte und Elastizitaitsmodul etabliert hat,
wird ihr Potenzial zur Ermittlung lokalisierter Fliefkurven bislang nicht vollstandig
ausgeschopft. Diese Licke ist vor allem auf die Herausforderung zurlickzufiihren, die
mechanischen Eigenschaften aus spharischen Eindriicken mit den Ergebnissen aus
einachsigen Experimenten zu korrelieren.

Zur Uberwindung dieses Problems und zur Minimierung von Spitzenfehlern wurde ein
Kalibrierungsverfahren entwickelt, das auf grundlegenden geometrischen Prinzipien basiert.
Dieses Verfahren bildet die Basis fiir dehnungsgeschwindigkeitsgesteuerte Experimente und
ermoglicht die experimentelle Bestimmung des Zwangsfaktors unter Berlicksichtigung der
mechanischen Eigenschaften und der induzierten Dehnungen. Dadurch wird die zuverldssige
Gewinnung praziser FlieRkurven erheblich erleichtert.

Die entwickelten Protokolle sind sowohl unter Umgebungsbedingungen als auch unter
anspruchsvollen Nicht-Umgebungsbedingungen, wie etwa elektrochemischen Szenarien,
anwendbar. Hierbei kommt ein innovativer elektrochemischer In-situ-Ladeansatz, die
sogenannte Seitenladezelle, zum Einsatz. Untersuchungen zeigen, dass die elektrochemische
Aufladung nicht nur zu einer Erhéhung von Harte und FlieBspannung fuhrt, sondern auch den
Zwangsfaktor  verringert. Diese Reduktion bietet tiefere Einblicke in das
Verformungsverhalten unter elektrochemischen Bedingungen und weist auf einen
signifikanten Einfluss dieser Umgebungen auf die Materialverformung hin.

1. D. Kiener, M. Wurmshuber, M. Alfreider, G.J.K. Schaffar, V. Maier-Kiener: Recent advances in nanomechanical and in
situ testing techniques: Towards extreme conditions Current Opinion in Solid State and Materials Science 27 (2023)
101108. DOI: 10.1016/j.cossms.2023.101108

2. S.Zeiler, AS. Jelinek, V. Terziyska, R. Schwaiger, C. Mitterer, S. Brinckmann, V. Maier-Kiener: A new approach for in situ
electrochemical nanoindentation: Side charging as a promising alternative Acta Materialia 276 (2024),120113. DOI:
10.1016/j.actamat.2024.120113



Einblicke aus ab-initio Elektronenstruktur-Rechnungen in das Zusammenspiel von
atomarer Korngrenzenstruktur, lokaler Spannung und Wasserstoffpartialdruck
bei der Wasserstoff-verstiarkten Dekohasion von Grenzflachen in Metallen

R. Janisch

ICAMS, Ruhr-Universitat Bochum, 44780 Bochum

Die Wechselwirkung von Wasserstoff mit Korngrenzen und anderen Defekten, und damit die
Verteilung von Wasserstoff an diesen Elementen der Mikrostruktur, hdangt nicht nur von der Struktur
der Defekte ab, sondern auch vom chemischen Potential des Wasserstoffs und der lokalen Spannung
in der Mikrostruktur. Elektronenstruktur-Rechnungen der Dichtefunktionaltheorie (DFT),
sogenannte ab-initio oder ,,First Principles” Rechnungen, eignen sich besonders gut dazu, solche
Zusammenhange quantitativ zu erfassen und gleichzeitig die zugrundeliegenden Mechanismen auf
atomarer und elektronischer Ebene zu durchleuchten. Gleichzeitig sind diese Rechnungen aber auch
Einschrankungen in Bezug auf die Systemgrofe unterworfen, so dass man stets vor der
Herausforderung steht, von wenigen Spezialfallen auf das allgemeine Verhalten von Wasserstoff in
einer Mikrostruktur zu schlieRen. Beide Aspekte werden im Vortrag am Beispiel der
Wasserstoffsegregation an Korngrenzen und er Wasserstoff-verstarkten Dekohdsion dieser
Grenzflachen in ferritischen Stahlen demonstriert und diskutiert.

Die DFT Ergebnisse fir zwei reprasentative Korngrenzen zeigen, dass bei niedrigen Konzentrationen
die bevorzugten Spaltebenen im Einkristall zunichst deutlich empfindlicher auf eine Anderung der
Wasserstoffkonzentration reagieren als die Grenzflachen [1]. Ab einer kritischen Konzentration
beobachtet man jedoch eine signifikanten Reduktion der Korngrenzenkohasion, welche wiederum
far unterschiedliche Strukturen unterschiedlich stark ausgepragt ist — die betrachtete 25 Korngrenze
mit einer vergleichsweise offenen Struktur bindet H deutlich starker und wird gleichzeitig starker
geschwadcht als eine dichtgepackte 23 Korngrenze [2]. Interessant ist dabei vor allem die Tatsache,
dass sich durch mechanische Belastung die relative Bindungsenergie von Wasserstoff an den
Grenzflachen umkehrt, dass also bestimmte Spannungszustanden eine Umverteilung von
Wasserstoff an die resistentere 23 Korngrenze fiihren konnen. Die beobachteten Trends kénnen
weiterhin durch die Zugabe von Legierungselementen (V, Cr, Mn) beeinflusst werden [2][3].

Literatur:

[1] Hydrogen Embrittlement at Cleavage Planes and Grain Boundaries in Bcc Iron—Revisiting the
First-Principles Cohesive Zone Model; Abril Azdcar Guzman, Jeongwook Jeon, Alexander
Hartmaier and Rebecca Janisch. Materials 13, 5785 (2020); doi:10.3390/ma13245785 .

[2] Effects of mechanical stress, chemical potential, and coverage on hydrogen solubility during
hydrogen-enhanced decohesion of ferritic steel grain boundaries: A first-principles study; Abril
Azdécar Guzman and Rebecca Janisch. Phys. Rev. Materials 8, 073601 (2024);
doi:10.1103/PhysRevMaterials.8.073601 .

[3] Ab Initio Study of the Combined Effects of Alloying Elements and H on Grain Boundary
Cohesion in Ferritic Steels; Aparna P. A. Subramanyam, Abril Azécar Guzman, Smobin
Vincent, Alexander Hartmaier and Rebecca Janisch. Metals 9, 291 (2019);
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Damping of vibrations of a rod by dissipation due to diffusion

J. Svoboda }, K. Hackl 2, F.D. Fischer 3
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2 Institute of Mechanics of Materials, Ruhr-Universitit Bochum, D-44780
Bochum, Germany
3 Chair of Mechanics, Department Physics, Mechanics and Electrical
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The Thermodynamic Extremal Principle (TEP) [1] represents an excellent tool for
thermodynamic modeling of microstructure evolution controlled by diffusion and/or by
interface mobility. In a standard way, such models are based on solution of partial differential
equations with respective starting, boundary and contact conditions. Then the evolution of
the system microstructure can be described by kinetics of characteristic paraments extracted
from the solution of the differential equations. This way is, however, often rather complicated
and can be significantly simplified by using the TEP. In that case, we can select the most
appropriate characteristic parameters for the microstructure evolution and use the TEP to
derive the evolution equations for them without the need to solve the partial differential
equations. The method of TEP is demonstrated on the following example.

Understanding the interaction of vibrations with diffusion, e.g. of carbon in fcc lattice, is still
of practical relevance. An analytical framework is offered based on the mechanics and
thermodynamics, where the evaluated total dissipation by diffusion allows calculation of
damping of a vibrating rod from the Gibbs energy balance. Finally, a simple relation is found
relating the diffusion coefficient, geometry and elastic properties of the rod with its damping
coefficient. This method could be utilized for measurement of the diffusion coefficient. More
details can be found in [2].
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Fig. 1. Diffusion coefficient D calculated versus to the damping coefficient g according to Eq.
(18) (solid) and to Eqg. (19) (dashed).
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Wissenszuwachs aus 20 Jahren Forschung liber Hochentropielegierungen
(HEA)

U. Glatzel

Metallische Werkstoffe, Universitat Bayreuth, 95445 Bayreuth, Deutschland
uwe.glatzel@uni-bayreuth.de

The denomination high entropy alloys (HEA) was published first in 2004 by Prof. J.-W. Yeh and
in parallel by Prof. B. Cantor. Research picked up exponentially since then, leading to more
than 2,200 (!) papers listed in Web of Science containing "high entropy alloy" within the title
in the year 2023.

Due to this number, it is impossible to discuss all research results in detail. The focus of this
presentation is on mechanical strength. Four core effects, resulting from an increased
configurational entropy, have been proposed: decrease in Gibb's free energy at higher
temperatures, lattice distortion, sluggish (slower) diffusion and cocktail effect.

Within this presentation, there will be a clear distinction between single-phase HEA (at the
designated application temperature) and two- or more-phase alloys. Due to this distinction, it
will be possible to clearly separate into well-known strengthening effects. The probability of
staying single-phase is decreasing with the number of elements since intermetallic phases can
form, decreasing the Gibb's free energy more than the configurational entropy does.
Therefore, only a handful of single-phase, equi-atomic, 5-component HEA are known by now.
They can be distinguished by crystallographic structure and located in groups within the
periodic table. To name some of them: fcc or Cantor alloy, fcc of precious metals, bcc or
Senkov alloy, hcp or Feuerbach alloy. With respect to mechanical strengthening the only
classical strengthening mechanism is solid solution strengthening.

On the other hand, the number of two- or more-phase compositionally complex alloys (CCA)
is countless, and all options of precipitate hardening are available (e.g., internal stresses,
Orowan bowing, locally strong increase of dislocation density, cutting of precipitates)
additionally to solid solution strengthening.

Selected examples from literature and our own research will be presented and discussed.



Charakterisierung der Schadenstoleranz von HEA-basierten Schichtsystemen

M. Kuczyk®? T. Kriille!, M. Zawischa?, O. Zimmer?, J. Kaspar?, C. Leyens'?,
M. Zimmermann?*

1 Technische Universitat Dresden, Dresden, Sachsen, Deutschland
2 Fraunhofer Institut fir Werkstoff- und Strahltechnik, Dresden, Sachsen, Deutschland

Verschleil- und Korrosionsbestandigkeit sind zwei herausragende Eigenschaften fiir die
Beschichtungen in der Regel ausgelegt werden. Dies geschieht haufig auf Kosten der
Schadenstoleranz der verwendeten Materialien. Das Konzept der Hochentropie-Legierungen
zeichnet sich dadurch aus, dass es neue Eigenschaftskombinationen erwarten lasst, die durch
klassische Werkstoffklassen nicht erreichbar erscheinen. Dieses Potential wird in dem
vorliegenden Beitrag aufgegriffen und anhand von Beschichtungen aus HEA-Nitriden, die
einerseits durch die Verwendung von Refraktdarelementen und andererseits von Elementen
wie Al oder Si erzeugt werden, vorgestellt. Der Schwerpunkt liegt auf einem Vergleich
verschiedener experimenteller Strategien zur Bewertung der Schadenstoleranz dieser
Beschichtungen. Die Ergebnisse zeigen, dass Beschichtungen aus HEA-Nitriden eine hohe
Harte bei gleichzeitig guten Zahigkeiten aufweisen. Eine einheitliche Tendenz der
Eigenschaftskombinationen Uber alle angewandten Mess-Verfahren hinweg konnte hingegen
nicht festgestellt werden.



Werkstoffe fiir umweltfreundliche und wettbewerbsfahige Flugtriebwerke

J. EBlinger

MTU Aero Engines AG, DachauerstralRe 665, 80995 Miinchen

Der Vortrag schildert im Uberblick, welche Bedarfe sich in der Flugtriebwerksindustrie an die
Werkstofftechnik durch die heutige Flotte und die Triebwerke der Zukunft ergeben. Treiber
sind dabei v.a. die wirtschaftlich-technische Absicherung des erheblichen Wachstums in
Produktion und Betrieb, das umweltfreundliche Fliegen sowie militarische
Hochleistungsmotoren. Dafiir geht einerseits die Suche nach moglichst leichten Werkstoffen
mit noch hoherer Belastbarkeit sowie nach wirtschaftlichen Herstellverfahren unvermindert
weiter. Anderseits konzentrieren sich die Entwicklungen immer starker auf eine noch
prazisere Vorhersagefahigkeit des Werkstoffverhaltens sowie die Tatsache, dass bezliglich
Emissionen revolutiondre Antriebskonzepte fir die Werkstoffe haufig neuartige
Belastungsbedingungen oder auch Funktionalitdten bedeuten. Die zur Entwicklung dieser
Fahigkeiten notwendigen, hohen Aufwdnde und eine weitere Optimierung oder
Neuentwicklung von Materialien erfordern sowohl die verstarkte Nutzung digitaler Methoden
als auch enge Partnerschaften von Forschung und Industrie. Im Vortrag werden zu den
genannten Aspekten Losungsansdtze und konkrete Bedarfe an die Gemeinschaft der
Materialwissenschaft und Werkstofftechnik vorgestellt.



Legierungsstrategien zur Beeinflussung der Raum- und
Hochtemperatureigenschaften von Mo-Silizidwerkstoffen

M. Kriiger, J. Becker, R. Touzani, G. Hasemann

Otto-von-Guericke-Universitat Magdeburg

Wahrend des Betriebes von Hochtemperaturwerkstoffen treten zeit-, temperatur- und
beanspruchungsabhingige Gefligeveranderungen auf. Dabei spielen Vorgange, wie z.B. Korn-
und Teilchenvergréberung sowie Kriechphdanomene und damit verbundene Schadigung eine
Rolle. Zusatzlich wirkt sich die umgebende Atmosphdre durch Oxidations- und
Korrosionsprozesse auf die Lebensdauer von metallischen Hochtemperaturwerkstoffen aus.
Mehrphasige Molybdanlegierungen, meist mit Silizium zur Bildung von Silizidphasen legiert,
sind interessante Kandidaten fiir Hochtemperaturanwendungen.
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In der Abbildung wird ersichtlich, dass Molybdan-Silizidwerkstoffe eine extrem hohe
Warmfestigkeit, aber gleichzeitig eine hohe Dichte aufweisen. Letztere kann fir rotierende
Bauteile nachteilig sein. Im Hinblick auf die strukturelle Anwendung solcher Werkstoffe in
einem breiten Temperaturbereich sind sowohl die ausreichende Zahigkeit bei
Raumtemperatur als auch eine hervorragende Warmfestigkeit und Kriechbestandigkeit bei
Temperaturen jenseits von 1000°C gefordert. Diese Eigenschaften lassen sich zum Einen durch
den Anteil und die Verteilung der Silizidphasen steuern, zum Anderen werden weitere
Legierungselemente hinzugefiigt, um die Geflige-Eigenschafts-Beziehungen gezielt zu
beeinflussen. Darliber hinaus existieren verschiedene Legierungskonzepte zur Steigerung der
Oxidationsbestandigkeit bei Temperaturen oberhalb von 700°C.

Im Vortrag werden verschiedene Legierungsansatze vorgestellt, z.B. unter Nutzung der
Elemente Ti, Zr und V. Diese Strategien wirken sich sowohl auf die Zdhigkeit bzw. Duktilitat als
auch auf die Hochtemperaturfestigkeit und -oxidationsbestdndigkeit und die Dichte der
Legierungen aus.



Rissinitiierung und -wachstum in polykristallinen Ni-Basis Gusslegierungen bei
Ermiidungs- und Kriech-Ermiidungsbelastung
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Konventionell erstarrte (CC) Ni-Basis-Gusslegierungen weisen -bedingt durch ihre grobkristal-
line Erstarrung, verbunden mit einer ausgepragten elastischen Ansiotropie- eine ausgepragte
Streuung der Ermiidungslebensdauer auf. Da diese Werkstoffklasse liberwiegend in den hin-
teren Stufen von Gasturbinen eingesetzt wird, sind durch Start-Stopp- und Lastanderungsvor-
gdngen sowie fluidmechanische Effekte verursachten zyklischen Lasten ausgepragte Kriech-
beanspruchungen infolge von Fliehkraften tberlagert.

Der erste Teil des Beitrags analysiert experimentell und simulativ den Einfluss der Kornaniso-
tropie auf die Spannungs- und Dehnungsverteilung in der Ni-Basislegierung Alloy 247 CC samt
deren Konsequenzen fir die Bildung und das Wachstum von Ermidungsrissen. Die numeri-
schen Simulationen erfolgten mittels FEM an digitalen Zwillingen der in den Versuchsproben
mittels EBSD ermittelten Korngrenzenstruktur und individuellen Kornorientierungen [1]. Der
zweite Teil geht auf Ermidungsversuche an vorab kriechgeschadigten Proben und Ermi-
dungsversuche mit hohen Mittellasten ein [2]. Hierbei wurde die Kriechporenbildung anhand
metallographischer Aufnahmen und mittels Rontgen-Mikrotomographie unter Zuhilfenahme
Kl-gestitzter Bildanalysen ausgewertet. Die Ergebnisse miindeten in ein diffusionsbasiertes
Modell zur Simulation der Kriechporenevolution [3], auf dessen Grundlage der Ansatz zur Vor-
hersage der Ermidungsfestigkeit nach Kitagawa-Takahashi um den Einfluss kriechinduzierter
Schadigungen erweitert wurde. Die Ergebnisse wurden in mehreren durch das BMWi / BMWK
Uber die AG-Turbo geférderten Verbundvorhaben erzielt, an denen, neben der RPTU, Siemens
Energy die BU Wuppertal beteiligt waren.
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Dehnungsakkumulation und Versagen von austenitischem Stahl unter
torsionaler Ermiidung mit tiberlagerter Druckbeanspruchung

S. Hanke, T. Ngeru

Universitat Duisburg-Essen, Werkstofftechnik, Lotharstr. 1, 47057 Duisburg, Deutschland

Multiaxiale Belastungen erzeugen komplexe Werkstoffreaktionen und sind daher schwierig zu
prognostizieren. Fiir diese Studie wurden zylindrische Proben aus duktilem austenitischem
Stahl unter zyklischer Torsion mit gleichzeitig aufgebrachter konstanter Druckspannung
getestet. Aus der Literatur ist bekannt, dass eine tiberlagerte Druckspannung der Rissbildung
entgegenwirken kann. Tests wurden bei Torsionswinkeln von 5° bis 20° sowie axialer
Druckspannung von 250 MPa oder 350 MPa (55% bzw. 75% Rpo,2) durchgefiihrt.

Die mechanische Werkstoffreaktion, die Rissbildung und die Verteilung der akkumulierten
Dehnung in der Mikrostruktur hingen stark von den Belastungsbedingungen ab. Hohe
torsionale Dehnung verursachte eine axiale Stauchung der Proben und Verfestigung in der
zweiten Halfte der Versuchsdauer. Risse bildeten sich parallel zur Druckachse und verzweigten
sich innerhalb der Probe. Die Dehnung verteilte sich inhomogen in Kornern mit
unterschiedlicher Orientierung. Die Uberlagerte Druckspannung reduzierte die Zyklenzahl bis
zur Rissbildung deutlich. Niedrige torsionale Dehnungen fiihrten zu Entfestigung und Rissen in
45°-Winkel, wobei die Druckspannung die Lebensdauer der Proben verdreifachen konnte. In
der Mikrostruktur dominiert der Aufstau von Versetzungen an Korngrenzen. Eine
vorangegangene Kaltverfestigung des Werkstoffs war bei niedriger torsionaler Dehnung
vorteilhaft fur die Lebensdauer, hatte jedoch bei héheren Dehnungen nur geringe Wirkung.

Diese Unterschiede in der Werkstoffreaktion auf die variierten Belastungsbedingungen
illustrieren eindriicklich Ursachen fiir die Herausforderungen, die bei der Beschreibung und
Vorhersage des Werkstoffverhaltens unter multiaxialer Belastung bestehen.



Einfluss der Mikrostruktur und Oberflache auf das Ermiidungsverhalten
additiv gefertigter Metalle

S. Stammbkotter, M. Teschke, A. Koch, F. Walther

Lehrstuhl fir Werkstoffpriftechnik (WPT), Technische Universitdt Dortmund

Neben der Mikrostruktur bestimmen Defekte und die Oberflache von additiv gefertigten
Metallen das Ermidungsverhalten von technischen  Anwendungen, wie
Flugzeugturbinen und Implantaten. Geeignete Mess- und Prifstrategien ermdglichen
die genaue Uberwachung der prozessbedingten EinflussgréRen auf das
Ermudungsverhalten.  Mit  intermittierender  Ermidungsprifung  kann  die
Wechselwirkung zwischen lokaler Mikro- und Defektstruktur sowie Rissinitiierung und -
evolution bis zu sehr hohen Lastspielzahlen (VHCF) untersucht werden. Der Stahl 316L
und die Aluminium-, Titan- und Nickellegierungen AlSi1l0Mg, Ti6AlI4V, TNM (TiAl) und
IN718 wurden hinsichtlich der Auswirkung von Mikro-/Defektstruktur, Baurichtung und
Spannungsverhéltnis auf die Ermidungsfestigkeit bewertet und unter Verwendung der
Konzepte von Murakami und Shiozawa weitergehend analysiert. Die Untersuchungen
belegen das Potenzial zur Verbesserung der Ermidungslebensdauer und
Schadenstoleranz auf der Basis grundlegender Prozess-Struktur-Eigenschafts-
Zusammenhange, die in einheitliche Ansdtze zur Schadenstoleranz integriert werden.
Um die Spannungsabschirmung (Stress Shielding) bei Implantaten zu minimieren, kann
die Steifigkeit durch Verwendung von Gitterstrukturen (TPMS, Gyroid) an den Knochen
angepasst werden. Mithilfe gekoppelter Mess- und Prifstrategien bestehend aus p-
Computertomographie, digitaler Bildkorrelation (DIC) und Potentialmessung (DCPD)
kann die Ermidungsschadigung lokalisiert und ein Verstandnis fir die komplexe
Schadigungsentwicklung von Gitterstrukturen mechanismenbasiert geschaffen werden.
Diesem Themenkomplex widmet sich die DFG-Forschungsgruppe 5250 ,Permanente
und bioresorbierbare Implantate mit malRgeschneiderter Funktionalitat”.



Auswirkung von vermehrtem Schrotteinsatz in der Stahlherstellung auf das
Gefiige und die mechanischen Eigenschaften
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Um die Menge an COz-Emissionen zu reduzieren, strebt die Stahlindustrie an, den Anteil von
Schrott in ihrem Produktionsprozess zu erhéhen. Dadurch wird zwangsldufig die Menge an
unerwinschten Verunreinigungen und Spurenelementen zunehmen. Kenntnis {ber die
genaue Menge und Art der Elemente, die sich an beispielsweise Korngrenzen anreichern ist
entscheidend, um deren Einflusses auf die Nano- und Mikrostruktur, sowie die mechanischen
Eigenschaften zu bestimmen.

Im Rahmen der vorgestellten Arbeiten wurden Phasenumwandlungen und
skalenibergreifende Gefligecharakterisierung inklusive hochauflésender Methoden wie
Atomsondentomographie und in situ hochenergetischer Rontgenbeugung an Legierungen mit
unterschiedlichen Gehalten an Spuren- und Begleitelementen durchgefiihrt. Darlber hinaus
kamen atomistische Simulationen mittels Dichtefunktionaltheorie [1] und Methoden des
maschinellen Lernens zur Gefligeauswertung [2] unterstitzend zum Einsatz.

Die Ergebnisse zeigen, dass Verunreinigungselemente nicht nur die Phasenfelder zu langeren
Zeiten verschieben, sondern auch die PhasenumwandIungstemperaturen senken.

Darlber hinaus wurde beobachtet, dass P
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HNS weitergedacht - neue Wege zum Stickstoff

S. Weber

Ruhr-Universitat Bochum

Stickstoff als Legierungselement hat vor allem im Bereich der korrosionsbestandigen Stahle
eine besondere Bedeutung, sowohl aus technologischer Sicht als auch im Sinne einer
nachhaltigen Entwicklung. Eine grundsatzliche Herausforderung stellt aufgrund der
Moglichkeit der Rekombination atomaren, geldsten Stickstoffs zum molekularen, gasférmigen
Zustand die gezielte Einbringung hoher N-Gehalte in High Nitrogen Steels (HNS) dar, vor allem
dann, wenn vollstandige Prozessketten beriicksichtigt werden. Die Pulvermetallurgie auf der
Basis vorlegierter Systeme erdffnet in diesem Zusammenhang und auch unter
Berlicksichtigung additiver Fertigungsverfahren neue und interessante Losungsansatze. Ein
solcher Ansatz, basierend auf der Zugabe von pulverférmigem Siliziumnitrid zu einem N-freien
Stahlpulver, wird in diesem Beitrag vorgestellt und ausgehend von den pulverférmigem
Ausgangsstoffen bis zum finalen, warmebehandelten Halbzeug diskutiert. AbschlieBend wird
ein Ausblick auf weitere, neuartige Ansatze zur gezielten Einbringung von Stickstoff in Fe-
Basiswerkstoffe gegeben.

Schlagworte: High Nitrogen Steels, Pulvermetallurgie, Additive Fertigung, Calphad,
Diffusionslegieren



White Etching Areas und White Etching Cracks - Schadigungsmechanismen
beim Stahl 100Cr6 im geschmierten Walzkontakt

C. Broeckmann? (V), J.Mayer?, A. MikitisinZ, A. Peelal, J. Spille?, F. Steinweg!

1) Institut fir Werkstoffanwendungen im Maschinenbau (IWM), RWTH Aachen University,
Augustinerbach 4, 52076 Aachen
2) Gemeinschaftslabor fir Elektronenmikroskopie (GFE), RWTH Aachen University, Ahorn-
stralRe 55, 52074 Aachen

Hochbeanspruchte Walzlager werden haufig aus dem martensitisch oder bainitisch geharte-
ten Stahl 100Cr6 hergestellt. Das Phanomen der ,,White etching areas” (WEA) und ,,White et-
ching cracks” (WEC) beschreibt Vorstufen zu einem Schaden, unter Walzermidungsbeanspru-
chung der in der Wohlerkurve zu Ausfallen weit unterhalb der klassischen Langzeitfestigkeit
fihrt. WEA sind Bereiche unterhalb der Oberflache, die wahrend der Beanspruchung durch
eine Gefligeumwandlung in einen nanokristallinen Ferrit entstehen. Die Auflésung von Ze-
mentit-Karbiden in der WEA bewirkt eine Ubersittigung des Ferrits mit Kohlenstoff bis zu
deutlich mehr als 1,3 %. Einseitig beobachtet man an der Grenze der WEA zum unbeeinfluss-
ten Geflige haufig die Bildung von Rissen (WEC). Zur Entstehung von WEA/WEC wurden zwei,
teilweise widerspriichliche Hypothesen entwickelt, die sich vor allem in der Reihenfolge des
Auftretens von WEA und WEC unterscheiden. Beide Hypothesen gehen von der Notwendig-
keit zusatzlicher Beanspruchungsfaktoren aus, um das Phdnomen zu erklaren.

An der RWTH Aachen konnten von den Autoren mit einem Vierscheibenpriifstand WEA/WEC
reproduzierbar erzeugt und die Einflussfaktoren fiir ihre Bildung studiert werden. Insbeson-
dere die Wirkung eines Uberlagerten Schlupfes, des Wasserstoffeintrags, eines elektrischen
Stroms und des spezifischen Schmierstoffs wurden durch die systematische Parametervaria-
tion quantitativ erfasst. Gefligeveranderung und Schadigungsevolution wurde durch hochauf-
|I6sende Raster- und Transmissionselektronenmikroskopie an geschadigten Proben und an
vorzeitig dem Versuchsstand entnommene Proben dokumentiert. So konnten erste Wirkun-
gen im Geflige in der Frihphase der Schadigungsevolution identifiziert werden. Ein mehrska-
liges FEM-Modell wurde genutzt, um Effekte der lokalen adiabaten Verformung, der Gefu-
geumwandlung und des Scherens von Karbiden numerisch zu simulieren.

Die in der Studie gefundenen Erkenntnisse stiitzen die Hypothese, dass lokale Deformations-
prozesse mit hoher plastischer Verformung und einer massiven Steigerung der Versetzungs-
dichte durch Polygonisation und Rekristallisation die nanokristallinen Kérner der WEA bilden.
Die neu gebildeten Koérner werden durch Korngrenzensegregation des durch Auflosung der
Karbide freigesetzten Kohlenstoffs stabilisiert. Die lokal hohe Versetzungsdichte und —mobili-
tat erklart sich durch diffusiblen Wasserstoff dessen Freisetzung im geschmierten Walzkontakt
durch den elektrischen Strom unterstiitzt wird. In Folge der Steifigkeits- und Héarteunter-
schiede entstehen in der Folge Risse an der ,Phasengrenze” zwischen WEA und unbeeinfluss-
tem Stahlgefiige.



Optimierung des Bauteilverhaltens durch Oberflachenkonditionierung in
unterschiedlichen Fertigungsprozessen und Prozessketten

V. Schulze

Karlsruher Institut fir Technologie, Institut fiir Produktionstechnik und Institut fir
Angewandte Materialien, Kaiserstr. 12, D-76128 Karlsruhe

Fertigungsprozesse beeinflussen den Randschichtzustand von Bauteilen und damit die
Bauteileigenschaften bei unterschiedlichen Beanspruchungsarten. Die
Oberflachenkonditionierung zur gezielten Einstellung von Randschichtzustanden Uber den
Einsatz von in-process-Messtechnik und Softsensoren dient also zur robusten Einstellung von
Funktionseigenschaften. Im Beitrag wird mit Fokus auf der Zerspanung vorgestellt, welche
Ansdtze in diesem Kontext verfliigbar sind. Zudem werden prozessseitig das Umformen, die
Wiarmebehandlung und die Mechanische Oberflaichenbehandlung angesprochen und
Korrelationen zwischen den Prozessen, fertigungsbedingten Randschichten und den
Bauteileigenschaften vorgestellt.



Rissausbreitung in nanobainitischen Stdhlen

Eberhard Kerscher

Arbeitsgruppe Werkstoffprifung
Rheinland-Pfalzische Technische Universitat Kaiserslautern-Landau

Der Vortrag beschaftigt sich mit dem Versagen von nanobainitischen Stahlen bei hochzyklischer
Ermidungsbeanspruchung. Nanobainitische Stdhle sind eine neue Stahlklasse, die eine
exzellente Kombination aus hoher Festigkeit und groBer Bruchdehnung aufweisen. Die Ursache
hierfir ist in der hierarchischen Gefligestruktur aus ehemaligen Austenitkorngrenzen,
Restaustenitblocken, Paketen und alternierenden Lamellen zu finden. Letztere bestehen als
kleinste Gefligeelemente aus abwechselnde angeordneten ferritische und austenitische
Elementen, die eine Lamellendicke von einigen 10 nm besitzen. Dies fiihrt zu der sehr hohen
statischen Festigkeit. Gleichzeitig erreichen diese Stahle beachtliche Bruchdehnungen durch ein
mechanisch induzierte Phasenumwandlung der austenitischen Lamellen. Die Kombination aus
hoher statische Festigkeit und grolRer Verformbarkeit ldsst prinzipiell auf eine hohe
Langzeitfestigkeit schlieBen. Ermidungsversuche zeigen jedoch, dass die bisher gemessenen
Langzeitfestigkeiten hinter dieser Erwartung zurlickbleiben. Dabei spielt die Rissinitiierung an
nichtmetallischen Einschlissen und das Rissausbreitungsverhalten in der hierarchischen
Gefligestruktur eine grofle Rolle, wie es im Rahmen des Vortrags anhand detaillierter
Bruchflachen- und Rissausbreitungsanalysen gezeigt wird.



Einstellung und Auswirkungen von Restaustenit in niedrig legierten Stahlen

R. Fechte-Heinen'?, H. Surm?, M. Steinbacher'2

1 MAPEX Center for Materials and Processes, Universitiat Bremen, BibliothekstraRRe 1,
28359 Bremen, Germany
2 Leibniz Institut fir Werkstofforientierte Technologien - IWT, Badgasteiner Str. 3,
28359 Bremen, Germany

Der Vortrag fasst eine Reihe von Erkenntnissen aus Forschungsprojekten zusammen, die den
Effekt des Restaustenits auf die Werkstoff- und Bauteileigenschaften von niedrig legierten
Stahlen untersucht haben. Die wesentliche Motivation der zusammenfassend dargestellten
Projekte lag in der Erhéhung der Lebensdauer und Defekttoleranz von Maschinenelementen
durch eine gezielt gesteuerte Restaustenitmorphologie und einen gesteigerten
Restaustenitanteil. Die entsprechenden Einflisse werden anhand von Prifungen an
Standardproben sowie an Bauteilen bewertet.

Nach einer Einfihrung in die grundlegenden Aspekte in Bezug auf die Bildung und
Umwandlung von Austenit in niedrig legierten Stdhlen sowie den resultierenden
mechanischen Eigenschaften wird insbesondere auf den Einfluss der Warmebehandlung nach
dem ,Quenching and Partitioning” (Q&P) Konzept auf die Mikrostruktur inklusive des
Restaustenits eingegangen. Hierbei wird ein Stahl mit geeigneter Zusammensetzung nach dem
Austenitisieren auf eine Temperatur abgeschreckt, bei der nur eine unvollstandige
Martensitbildung erreicht wird. AnschlieRend wird durch Halten oder Wiedererwdrmen eine
Umverteilung des Kohlenstoffs (Partitionierung) vom Martensit in den Restaustenit bewirkt.
Die Kinetik der Kohlenstoffpartitionierung kann durch in-situ-Rontgenographie verfolgt
werden. Der grundlegende Einfluss des Kohlenstoffgehalts wird durch Dilatometrie an
unterschiedlich stark aufgekohlten Proben ermittelt. Neben dem fir Q&P-Stahle Ublichen
zweiphasigen Geflige aus - zumindest teilweise angelassenem - Martensit und Restaustenit
werden auch resultierende Gefiige mit bainitischen Anteilen untersucht.



Additive Fertigung als Syntheseroute fiir partikelverstarkte Legierungen

F. Schulz!, R. Freundl?, C. Felber?, V. Devulapalli?, G. Dehm?, E. A. Jigle!

Unstitut fir Werkstoffkunde, Fakultit Luft- und Raumfahrttechnik, Universitat der
Bundeswehr Miinchen, Werner-Heisenberg-Weg 39, 85579 Neubiberg, Deutschland
2Abteilung Struktur und Nano-/ Mikromechanik von Materialien, Max-Planck-Institut fur
Nachhaltige Materialien, Max-Planck-Str. 1, 40237 Dusseldorf, Deutschland

Die Kombination aus einer metallischen Matrix mit verstiarkenden, keramischen Partikeln ist
schon seit Langem als vielversprechend bekannt. Allerdings fiihren konventionelle
Fertigungsmethoden wie Guss, Pulvermetallurgie und mechanisches Legieren entweder zu
suboptimalen Gefiigen oder sind sehr aufwandig und teuer. Die additiven
Fertigungsverfahren, insbesondere das laserbasierte Pulverbettschmelzen (PBF-LB/M), bieten
eine alternative Route zur Herstellung von komplexen Bauteilen aus Kompositwerkstoffen mit
homogenem, feinem Geflige. In dieser Prasentation werden einige Beispiele fiir solche
Werkstoff/Fertigungskombinationen vorgestellt. Anhand der Kombination aus einer
Aluminium-Gusslegierung und beigemischten Titancarbid-Partikeln verschiedener GroéRe
(Mikro- und Nanobereich) werden die Schwierigkeiten der Prozessroute und die Grenzen der
erreichbaren Partikelgehalte diskutiert. Trotz erheblichem Unterschied in der
Schmelztemperatur zwischen Metall und Keramik sind deutliche Anzeichen fir ein teilweises
Aufschmelzen der Partikel sichtbar. Eine alternative Prozessroute zur in-situ Bildung von Oxid-
und Nitrid-Partikeln wird am Beispiel einer Eisen-Titanlegierung vorgestellt. Dabei werden
reaktive Prozessgase wie CO; eingesetzt. Schlielich werden die erreichbaren statischen und
dynamischen mechanischen Eigenschaften solcher Werkstoffe anhand einer Titannitrid-
verstarkten Mittelentropie-Legierung vorgestellt. Durch das extrem feine Geflige kann eine
deutliche Erhéhung der Festigkeit sowie der Lastspiele bis zum Ermidungsbruch sowohl bei
Raumtemperatur als auch bei tiefen Temperaturen erzielt werden.

400 /—\

300 -

Stress [MPa]

YS [MPa] | UTS [MPa] | El [%]
200 — Base | 35924 | 48725 |238%39
‘ TiN/0.5/80 | 437 +5 637+4 | 30919
TiN/0.5/800 | 433 +4 626+2 | 359+12

— TiN/5/800 | 480+7 707+7 | 200+23
TiO,/0.5/<5000 | 44913 | 611+9 |287%22

100

0 10 20 30 40
Strain [%]

V. Devulapalli, F. Schulz, E.S. Barreto, N. Ellendt, E.A. Jagle, G. Dehm, Add. Manuf. 91 (2024)
104338. DOI:10.1016/j.addma.2024.104338
R. Freundl, E.A. Jagle, Mater. Des. 248 (2024) 113490. DOI:10.1016/j.matdes.2024.113490



Gefiige und Bruchzahigkeit von Hartstoffschichten

Paul H. Mayrhofer

Institut fir Werkstoffwissenschaft und Werkstofftechnologie, TU Wien, 1060 Wien

Ubergangsmetallnitride sind bevorzugte Materialien fiir struktur- und funktionsorientierte
Hartstoffbeschichtungen, insbesondere bei mechanisch dominierten Lastprofilen. Wie solche
Nitride entwickelt werden konnen, die gleichzeitig hohe mechanische Festigkeit und
Bruchzahigkeit sowie aulRergewohnliche thermische Stabilitat bieten, ist Gegenstand dieses
Beitrags.

Basierend auf experimentellen und theoretischen Untersuchungen werden
zentrale Materialentwicklungskonzepte vorgestellt, die auf die
Verbesserung mechanischer und thermischer Eigenschaften abzielen.
Dabei spielt die Kontrolle des Gefliges eine Schlisselrolle, da es
entscheidend firr die Bruchzahigkeit ist. Nanolamellare Mikrostrukturen,
wie sie in Ubergitter- und Nanolagenbeschichtungen vorkommen, erhéhen
durch gezieltes Gefligedesign sowohl die Widerstandsfahigkeit gegen
Rissausbreitung als auch die mechanische Stabilitdit bei hohen ,
Temperaturen. F

Dariliber hinaus ermoglichen legierungstechnische Konzepte Nicht NUI iNe e —
signifikante Steigerung der thermomechanischen Eigenschaften, sondern

auch eine deutliche Erhéhung der Beschichtungsrate und eine Reduktion TEM_B_IId eme.r )
. . . . . Ubergitterschicht mit
der notwendigen Beschichtungstemperaturen (bei gleichbleibender A=7.5nm [1]

Zerstdubungsleistung). Diese Ansdtze tragen zu einem effizienteren
Herstellungsprozess bei, ohne die Materialeigenschaften zu kompromittieren, und bieten
zudem auch den Vorteil, dass sie unempfindlicher gegenlber
Beschichtungsparametervariationen sind, was ihre industrielle Umsetzung erheblich
erleichtert.

AbschlieBend wird die Bedeutung der Gefligemodifikation in elektrochemischen
Anwendungen hervorgehoben. Offenporige Mikrostrukturen, hergestellt durch innovative
Abscheidetechniken, kombinieren herausragende elektrochemische
Energiespeicherfahigkeiten mit auBergewdhnlicher mechanischer Flexibilitat. Solche gezielten
Gefiigedesigns verdeutlichen, wie vielseitig und anpassungsfihig Ubergangsmetallnitride fiir
anspruchsvolle Anwendungen sind.

Die vorgestellten Konzepte zeigen, wie durch gezielte Gefligemodifikationen und
Materialentwicklungsstrategien Beschichtungen mit aulRergewohnlichen und
maRgeschneiderten Eigenschaften gestaltet werden kdnnen, um den stetig steigenden
Anforderungen gerecht zu werden.

[1] Z. Gao, J. Buchinger, R. Hahn, Z. Chen, Z.L. Zhang, N. Koutnd, P.H. Mayrhofer, Acta Mat. 279
(2024) 120313 1-10



Increasing the Ductility of Freestanding Metallic Thin Films — Insights from in situ
TEM and in situ AFM Nanomechanical Testing

B. Merle

Institute of Materials Engineering, University of Kassel
Materials Science & Engineering |, Interdisciplinary Center for Nanostructured Films, Friedrich-
Alexander-University Erlangen-Nirnberg (FAU)

Freestanding metallic thin films are generally thought to be very brittle and little is known about their
ability to accommodate large strains under certain circumstances. New insights are provided by
investigations on 30-200 nm thick PVD gold and silver films by means of in-situ tensile tests in a TEM
and in-situ bulge tests in an AFM.

The bulge tests reveal that the low toughness of the films derives from the limited expansion of the
fracture process zone, which limits the plastic energy dissipation. In-situ tensile testing in the TEM
suggests that grain boundary mediated deformation mechanisms can significantly increase the
tolerance of the samples to small cracks and lead to a ductility well above 10% plastic strain. These high
ductility values measured on TEM samples are in sharp opposition to the behavior of larger samples,
which typically fail around 1% strain. This is likely a statistical size effect, associated with the much
larger surface of the bulge samples and the higher probability that they contain critical defects. As
avoiding these defects is hardly achievable in practice, a promising strategy consists in improving the
resistance of the films to crack nucleation and propagation. Using the bulge test technique, it was found
that introducing grain boundaries and maximizing the material strength is key to optimizing the
fracture toughness of freestanding metallic films.
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Versagen in der Nanowelt - ist wirklich alles besser?

R. Spolenak

Laboratorium fiir Nanometallurgie, Departement Materialwissenschaft, ETH Ziirich, Schweiz

Das Konzept ,Kleiner ist Fester” ist seit vielen Jahren in der Materialwissenschaft akzeptiert.
Bei ganz kleinen Dimensionen st6Rt dieses Konzept natiirlich an seine physikalische Grenzen
und damit an die theoretische Festigkeit. Dieser Vortrag wird sich an den Limits des Versagens
sowohl durch plastische Verformung als auch durch Bruch bewegen. Die Konzepte werden an
Fallbeispielen illustriert. Diese beginnen mit dem Versagen von diinnen Schichten auf
Polymer- und Halbleitersubstraten und kulminieren am Beispiel des multimaterial 3D Drucks
mit VoxelgroRen unter 100 nm. Im letzteren Fall wird analysiert wie sowohl das Geflige als
auch das Material von Voxel zu Voxel verandert werden kann und wie sich das auf die
Versagensmechanismen auswirkt. Materialbeispiel werden in Kupfer, Silber, nanopordésem
Silber und Magnesiumoxid gezeigt. Zusammenfassend, werden die Langenskalen von
Schichtdicke, Porengrol3e, Rissgrofie und plastischer Zone diskutiert.



Risse beim Wachsen beobachten — Welchen Einfluss hat die
Grenzflachenstruktur?

D. Kiener, K. Schmuck, J.F. Keckes, M. Burtscher, M. Alfreider

Montanuniversitat Leoben, Lehrstuhl fiir Materialphysik, Jahnstralle 12, 8700 Leoben,
Osterreich

Wenn im Service Risse durch Werkstoffe laufen, stellt dies in der Regel das Ende der
Komponente und im besten Fall die Einleitung von Reparatur oder Recycling dar. Im
schlimmsten Fall besteht allerdings Gefahr fir Leib und Leben. Um moderne héchstfeste
Werkstoffe resistenter gegeniber Versagen zu machen, ich es notig besagte Rissausbreitung
bestmoglich zu kontrollieren. Derartige Bestrebungen in der Forschung erfordern zum einen
die Moglichkeit der Rissbeobachtung und zum anderen innovative Ansatze, um das lokale
Materialversagen zu unterbinden oder zumindest zu erschweren. Den ersten Aspekt
adressieren wir durch quantitative miniaturisierte Bruchversuche in Elektronenmikroskopen,
wahrend innovative Ansadtze des Grenzflaichendesigns basierend auf thermodynamischen
Segregationsansatzen die Eigenschaften der nanostrukturierten Materialien verbessern
sollen. Konkret erlaubt die in situ Elektronenmikroskopie die hochaufgeléste Untersuchung
der Rissausbreitung im Geflige. Darauf aufbauend nutzen wir moderne Methoden der
maschinengestitzten Bildauswertung, wodurch sich groBe Datenmengen, wie beispielsweise
komplette in situ Videos, effizient in statistisch signifikante Bruchcharakteristika
transformieren lassen. Mit Hilfe dieser Mess- und Analysemethodik zeigen wir anhand von
ausgewadhlten Fallbeispielen, wie sich durch gezielte Grenzflaichenmodifikation in
nanostrukturierten Diinnschichten und Massivwerkstoffen das Risswachstum behindern und
dadurch neben der Festigkeit auch die Bruchzahigkeit steigern lasst.



Untersuchung des spréd-duktil Ubergangs von Al,Ca mit Hilfe
mikromechanischen Methoden

G. Dehm, J.P. Best, A. Kanjilal

Max-Planck-Institut fiir Nachhaltige Materialien GmbH, Disseldorf

Die Laves Phase CaAly ist ein wichtiger Bestandteil zur Verbesserung der mechanischen
Eigenschaften von Mg-Legierungen. Allerdings ist wenig liber die mechanischen Eigenschaften
in Abhangigkeit von der Temperatur bekannt. In dieser Studie wird die Hochtemperatur-
verformung der intermetallischen C-15 Phase CaAl, mit einem Fokus auf den Sprod-Duktil
Ubergang untersucht. Als Messmethoden wurden nano- und mikromechanische in situ-
Experimente wie Nanoindentation, Mikro-Ritzpriifung und Mikrodruckversuche eingesetzt.
Jede dieser Methoden untersucht eine andere Materialreaktion und hat ihre Vor- und
Nachteile, die in dieser Studie diskutiert werden. Die Korrelation der Beobachtungen aus den
verschiedenen Methoden ergab, dass CaAl, bei ~0,55 der homologen Schmelztemperatur
einen Sprod-Duktil Ubergang durchlduft. Dieser 3uBert sich zuerst durch lokale
Mikroplastizitdt. Wahrend bei niedrigen Temperaturen Risse in der Nanoindentation
entstehen, bleiben diese oberhalb von 300 °C aus. Ahnlich verhilt es sich auch bei der
Mikrosaulenspaltung (pillar splitting). Bis 300 °C verhalten sich die Mikrosdulen aus CaAl;
sprode. Die scheinbaren Bruchzahigkeitswerte steigen von (0,9 +0,1) MPavm bei 25 °C auf (2,8
10,3) MPavm bei 300°C an. Ab 400 °C bleiben die Mikros&ulen Riss frei. Die Hochtemperatur-
Nanoindentation zeigt einen signifikanten Abfall der Nanoindentationsharte bei (475 + 25) °C.
Ursache hierfiir ist die zunehmende Versetzungsplastizitdt, die mittels Transmissions-
elektronenmikroskopie bestatigt wurde [1,2].

[1] A. Kanjilal, et al. Materials & Design, 2024, 113206.
[2] Die Arbeiten entstanden im Rahmen des SFB 1394 (Teilprojekt B06; 409476157).



Herausforderungen bei der Messung der Festigkeit und
Bruchzdhigkeit von Keramiken

T. Lube

Montanuniversitat Leoben, Department Werkstoffwissenschaft, Franz Josef-Strale 18,
A-8700 Leoben, Osterreich, tanja.lube@unileoben.ac.at

Bauteile aus Keramik sind Produkte einer Abfolge von verschiedenen Formgebungs- und
Verarbeitungsschritten, die fir die Eigenschaften wie zum Beispiel die Festigkeit oder
Bruchzahigkeit verantwortlich sind. Separat hergestellte Probekorper aus demselben Material
konnen andere Eigenschaften aufweisen. Um eine Vergleichbarkeit zwischen Werkstoffen
herzustellen, Werkstoffe flir bestimmte Aufgaben auszuwdhlen oder Ziele fir die
Werkstoffentwicklung zu definieren ist es sinnvoll, die Festigkeit mit solchen genormten
Proben zu prifen. Um Aussagen (iber das tatsachliche Bauteilverhalten treffen zu konnen, ist
es notwendig, Bauteile direkt zu priifen. Dies ist besonders wichtig fir additiv gefertigte (AM-)
Keramiken. Um hier sinnvollen Priifverfahren zu entwickeln, muss berticksichtigt werden,
welche Merkmale typisch sind und wie geeignete Probekorper unter Ausnutzung der
Moglichkeiten des Fertigungsverfahrens geschickt gestaltet und hergestellt werden kénnen.

Anhand von Beispielen zur Festigkeits- und Bruchzahigkeitsmessung wird gezeigt, wie man
diesen Anforderungen gerecht werden kann. Fir stereolithographisch hergestellte AM-
Keramiken wurde ein Prifkorper gestaltet und untersucht, auf dem ausreichend viele Proben
flr statistisch belastbare Ergebnisse in einem Druckvorgang hergestellt werden kdnnen. Die
Orientierung dieses Probekorpers in Relation zum Schichtaufbau kann variiert werden. Die
Probenabmessungen, die man fiir die Berechnung der Festigkeit bendtigt, werden durch eine
automatisierte Auswertung von 3D-Scans ermittelt. Damit wurde nicht nur ein
Festigkeitsprifverfahren eingefihrt, sondern auch die Moglichkeit geschaffen, eine Fiille von
ergdnzenden Daten zur Prozessbeschreibung zu erfassen.

Viele technische keramische Bauteile haben die Form von diinnen Scheiben oder Platten und
kénnen gut mit zwei-achsigen Biegeprifverfahren untersucht werden, wobei etablierte
Versuche nur im Bereich kleiner elastischer Verformungen ausreichend genau ausgewertet
werden konnen. Fir den Ball-on-Three-Balls Versuch wurde die Anwendbarkeit auch fir
besonders diinne Bauteile mit hoher Festigkeit unter Berlicksichtigung geometrisch nicht-
linearer Effekte etabliert.

Um die Bruchzihigkeit von kleinen Bauteilen zu untersuchen, war man bisher darauf
angewiesen, ungenaue, empirische Schatzmethoden zu verwenden, die mit wenig Material
auskommen. Es konnte gezeigt werden, dass das zuverldssige Priifkonzept einer genormten
Versuchsmethode auch auf Bauteile Ubertragen werden kann. Mithilfe von numerischen
Methoden wurden die Berechnungsgrundlagen ermittelt, die es nun erlauben, genaue Werte
fiir die Bruchzdhigkeit auch an kleinen Kugeln mit wenigen Millimeter Durchmesser oder
kleinen, diinnen Scheiben zu messen.
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Themen wie Nachhaltigkeit, Recycling und zirkuldare Kunststoffe haben in den letzten Jahren
enorme Aufmerksamkeit erlangt. Im Jahr 2021 wurden weltweit fast 391 Millionen Tonnen
Polymere produziert. Zum ersten Mal wurden Post-Consumer-Recyclingpolymere, die einen
Anteil von 8,3 % ausmachen, ebenfalls in die Produktionsstatistik aufgenommen. Mit 19,3 %
hat Polypropylen (PP) den groRten Anteil am Produktionsvolumen. Hauptsdchlich wird dieses
Polymer fiir kurzlebige Verpackungen, aber auch fir langlebige Produkte in der Bauindustrie
verwendet wird. In Europa steigt die Menge der fiir neue Produkte verwendeten Rezyklate
kontinuierlich an. In etwa 43 % der Produkte aus Rezyklaten entfallen auf den Bausektor. Die
Nutzungsdauer der Produkte in diesem Bereich betrdgt jedoch bis zu 100 Jahre, was groRe
Anspriche an die Zuverldssigkeit der verwendeten Materialien stellt. Daher ist es wichtig, den
Einfluss der verwendeten Rezyklate auf die Morphologie und das Bruchverhalten genau zu
kennen.

In der gegenwartigen Studie wurden mehrere neuwertige (,,virgin“) und rezyklierte (,,PCR")
Polypropylen Mischungen hinsichtlich dieser Aspekte untersucht. Dazu wurden primér
thermisch-analytische, als auch mikroskopische Verfahren zur Morphologie Analyse
verwendet. Die mechanischen Langzeiteigenschaften wurden mittels des zyklischen ,Cracked
Round Bar“ (CRB) Versuchs, einem zyklischen bruchmechanischen Versuch zur beschleunigten
Charakterisierung des Langzeitverhaltens von Polyolefinen, untersucht. Die Ergebnisse zeigen,
dass die Zumischung von PCR Material die Langzeiteigenschaften von Polypropylen signifikant
beeintrachtigt. Wahrend auf der mechanischen Ebene Fremdpartikel und Fremdpolymere als
direkte Spannungskonzentrationen wirken, so erfolgt durch den Einsatz von PCR Material
zusatzlich eine Beeinflussung der Kristallmorphologie des teilkristallinen Kunststoffes. Durch
die Mischung verschiedener Polypropylen Grundtypen, als auch die Einbringung von
Fremdstoffen kommt es zu nukleierenden Effekten im Matrixmaterial, die sich ebenfalls direkt
auf die mechanischen Eigenschaften auswirken.
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