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Werkstoffwissenschaftliches Grundpraktikum

Praktikumsprotokoll
Aushärtung von Al-Legierungen (AH II)
Versuchstag: Dienstag, 12. Mai 2009

Betreuer: Regina Hörth

1. Einleitung/Aufgabenstellung  

Zur Ermittlung der Aushärtbarkeit von 2 verschiedenen lösungsgeglühten Aluminiumlegierungen (Al-12Gew%Si sowie Al-4Gew%Cu) sollen bei verschiedenen Auslagerungszeiten (0, 5, 10, 15, 20, 30, 45, 60, 80 und 100 min) zwei Methoden angewandt werden: Eine Härtemessung nach Vickers sowie eine Messung des elektrischen Widerstandes der Proben unter Verwendung einer Thomson-Messbrücke. Die Ergebnisse sind in Diagrammen gegen die Auslagerungszeit darzustellen.
2. Grundlagen

Die Härte eines Werkstoffes ist der Widerstand, den er gegen das Eindringen eines anderen Körpers aufbringt. Diesen Widerstand kann man bei Metallen auf 2 Arten erhöhen: durch Verformungs- oder Legierungsverfestigung, wobei durch beide Arten die Versetzungsbewegung im Kristall behindert wird. 
Die Verformungsverfestigung beruht auf einer Aufstauung und Verknäuelung der Versetzungen im Kristall bedingt durch zunehmende Kaltverformung, wobei die Spannungsfelder der Versetzungen sich gegenseitig behindern.

Die Legierungsverfestigung lässt sich wieder in 2 Arten unterteilen: Die Mischkristallhärtung und die Ausscheidungs- bzw. Teilchenhärtung. 

Erstere findet man in unserem Versuch in der Al-12Gew%Si Legierung. Dabei bilden sich in der Probe Mischkristalle, bei denen Si-Atome in die Al-Matrix eingelagert werden. Durch die dabei entstehenden Spannungen werden Versetzungsbewegungen im Kristall behindert. Die Mischkristallbildung bewirkt nur eine geringe Härtesteigerung. Um höhere Härtewerte zu erreichen lagert man den Kristall aus und schreckt ihn schnell ab, wodurch ein feinlammelares Gefüge entsteht, das jedoch mit zunehmender Auslagerungsdauer wieder vergröbert wodurch die Härte wieder sinkt.
Bei der Al-4Gew%Cu Legierung findet eine Ausscheidungshärtung statt. Hierbei entstehen im Al-Kristall Zweitphasen, die zur umgebenden Matrix kohärent, teilkohärent oder inkohärent sein können. Diese Zweitphasen steigern die Härte deutlich stärker als es bei der Mischkristallbildung der Fall ist. Im Verlauf der Auslagerung bilden sich zuerst die GPI Zonen, monoatomare Schichten von Cu-Atomen die zum Al-Gitter kohärent sind und parallel zur {100} Ebene des Systems liegen. Bei weiterem Auslagern treten nach einiger Zeit die GPII Zonen oder (‘‘-Phasen auf, abwechselnde Al- und Cu-Schichten mit der Zusammensetzung Al2Cu die ebenfalls kohärent zum Aluminiumgitter sind. Ausserdem treten noch die (‘-Phasen auf, dickere, teilkohärente Al2Cu Platten. Vollständig inkohärent zum Al-Kristall ist die (-Phase, die erst nach langer Auslagerungsdauer entstehende, stabile Gleichgewichtsphase des Systems. 
Zur Prüfung der Härte kann man die mechanische Härteprüfung nach Vickers anwenden. Hier wird eine kleine Diamantpyramide mit festgelegter Kraft in den Probenkörper gedrückt, anschließend wird der Eindruck vermessen. Aus den Diagonalen des viereckigen Eindruckes kann man dann mit der Formel 
HV=(1,8544*P)/d²







(1)

wobei P die Belastung ist und d die Diagonale des Pyramideneindrucks, die Vickershärte bestimmen.

Die Zweite Messung welche im Versuch durchgeführt wird ist die Widerstandsmessung. Diese beruht darauf, dass der Widerstand im Metall durch Störstellen wie Fremdatome, Ausscheidungen oder Mischkristalle größer wird, ausserdem gibt es noch einen temperaturabhänigen Anteil der auf den Gitterschwinungen der Atome beruht. Somit ändert sich der Widerstand direkt durch die Veränderungen die wir durch die Auslagerung im Gefüge erzeugen. Die Messung des Widerstandes erfolgt durch die Thompsonbrücke, welche durch einen parallel zur Messleitung geschalteten Spannungsteiler Fehler stärker eliminieren kann als die Wheatstone-Brücke. Die Brücke wird dabei so eingestellt dass die Messung stromlos stattfindet und die Zuleitungswiderstände ohne Einfluss sind. Wenn dies erreicht ist kann der Widerstand der probe errechnet werden. 
3. Versuchsaufbau/-ablauf
Der Versuch gliedert sich in die mechanische Härtemessung nach Vickers sowie die Widerstandsmessung. Zur Widerstandsmessung wird die Probe in das Messgerät das nach dem Prinzip der Thomsonbrücke funktioniert eingespannt und damit der Widerstand gemessen.

Zur Härteprüfung wird die Probe unter ein Mikroskop gelegt und so eingestellt dass kein Messeindruck und keine Gefügefehler an der Oberfläche sichtbar sind, dann wird mittels einem Messgerät eine Diamantpyramide in die Probe gedrückt. Der Eindruck wird, wieder unter dem Mikroskop, per Computerprogramm vermessen, sodass die Diagonalen sowie ihr Mittelwert errechnet werden. Pro Versuchszeitpunkt und Probe werden je 3 Messungen durchgeführt.

Beide Messungen werden jeweils zu den Zeitpunkten t= 0, 5, 10, 15, 20, 30, 45, 60, 80, 100 min durchgeführt. In der Zeit zwischen den Messungen werden die Proben bei T=250 °C in einem Ofen ausgelagert. Nach der entsprechend vergangenen Zeit werden die Proben aus dem Ofen genommen und in Wasser abgeschreckt.
4. Messergebnisse und Auswertung
4.1. Härtemessung
Tabelle 1: Ergebnisse der Härtemessung nach Vickers (Diagonalenwerte in mm)
	
	Probe mit Loch
	Probe ohne Loch

	
	
	
	
	
	
	

	 
	Diagonale 1
	Diagonale 2
	Mittelwert
	Diagonale 1
	Diagonale 2
	Mittelwert

	t=0 min
	0,268
	0,267
	0,268
	0,196
	0,192
	0,194

	 
	0,267
	0,262
	0,264
	0,195
	0,194
	0,195

	 
	0,270
	0,265
	0,267
	0,194
	0,195
	0,195

	t=5 min
	0,280
	0,275
	0,278
	0,175
	0,171
	0,173

	 
	0,269
	0,267
	0,268
	0,169
	0,167
	0,168

	 
	0,268
	0,263
	0,266
	0,183
	0,184
	0,183

	t=10 min
	0,278
	0,282
	0,280
	0,169
	0,166
	0,167

	 
	0,281
	0,277
	0,279
	0,168
	0,168
	0,168

	 
	0,270
	0,271
	0,271
	0,168
	0,173
	0,170

	t=15 min
	0,255
	0,265
	0,260
	0,164
	0,167
	0,166

	 
	0,287
	0,279
	0,283
	0,169
	0,176
	0,173

	 
	0,282
	0,273
	0,277
	0,176
	0,170
	0,173

	t=20 min
	0,269
	0,273
	0,271
	0,167
	0,166
	0,166

	 
	0,270
	0,266
	0,268
	0,165
	0,168
	0,167

	 
	0,273
	0,275
	0,274
	0,167
	0,167
	0,167

	t=30 min
	0,280
	0,282
	0,281
	0,170
	0,165
	0,167

	 
	0,270
	0,265
	0,268
	0,164
	0,162
	0,163

	 
	0,271
	0,261
	0,266
	0,167
	0,167
	0,167

	t=45 min
	0,344
	0,340
	0,337
	0,169
	0,167
	0,168

	 
	0,285
	0,285
	0,285
	0,170
	0,167
	0,169

	 
	0,271
	0,281
	0,276
	0,172
	0,164
	0,168

	t=60 min
	0,279
	0,289
	0,284
	0,171
	0,179
	0,175

	 
	0,287
	0,275
	0,281
	0,176
	0,185
	0,180

	 
	0,278
	0,282
	0,280
	0,178
	0,170
	0,174

	t=80 min
	0,290
	0,287
	0,289
	0,167
	0,174
	0,171

	 
	0,276
	0,285
	0,281
	0,173
	0,176
	0,175

	 
	0,288
	0,283
	0,286
	0,177
	0,173
	0,175

	t=100 min
	0,290
	0,293
	0,292
	0,173
	0,170
	0,172

	 
	0,267
	0,279
	0,273
	0,180
	0,179
	0,180

	 
	0,279
	0,268
	0,273
	0,175
	0,176
	0,175


Tabelle 2: Mittelwerte aus den Einzelnen Messschritten (in mm)
	t [min]
	mit Loch
	ohne Loch

	0
	0,266
	0,195

	5
	0,271
	0,175

	10
	0,277
	0,168

	15
	0,273
	0,171

	20
	0,271
	0,167

	30
	0,272
	0,166

	45
	0,299
	0,168

	60
	0,282
	0,176

	80
	0,285
	0,174

	100
	0,279
	0,176


Tabelle 3: Errechnete Härtewerte nach Vickers mit Fehlerwerten (in kp/mm²)
	t [min]
	mit Loch
	Fehler +/-
	ohne Loch
	Fehler +/-

	0
	52,286
	0,79
	97,870
	2,01

	5
	50,625
	0,75
	121,566
	2,78

	10
	48,453
	0,70
	130,886
	3,11

	15
	49,642
	0,73
	127,332
	2,98

	20
	50,500
	0,75
	133,517
	3,20

	30
	50,253
	0,74
	135,134
	3,26

	45
	41,393
	0,55
	130,886
	3,11

	60
	46,748
	0,66
	119,279
	2,71

	80
	45,554
	0,64
	122,970
	2,83

	100
	47,532
	0,68
	120,186
	2,74


Zur Berechnung der Härtewerte nutzt man die Formel für die Vickershärte (1).
Zur Berechnung der Fehler nimmt man einen Messfehler von ∆d=0,002 mm an und nutzt die Ableitung der Formel (1): 
∆HV=|(4*1,8544)/d³|*∆d






(2)
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Abb. 2: Härte-Zeit Diagramm.
Hier sieht man bei der Probe ohne Loch dass die Härtewerte bei einer Auslagerungsdauer bis ca. 30 Minuten ansteigen, dann bis ca. 40 min gleich bleiben und dann wieder etwas abfallen. Zu Beginn des Auslagerns besitzt diese Probe die geringste Härte von ca. 100 kp/mm², welche bei 30 min Auslagerzeit auf einen Maximalwert von ca. 135 kp/mm² angestiegen ist und dann wieder bis ca. 120 kp/mm² abfällt. Der Abfallende Wert bei 15 min und der Kurvenverlauf gegen Ende dürfte auf Messungenauigkeiten beruhen.
Die Härte der Probe mit Loch schwankt zwar auch, jedoch weitaus weniger stark wie die der Probe ohne Loch. Der Verlauf der Kurve bleibt die ganze Zeit über im Bereich zwischen 40 und 60 kp/mm² und schwankt nur um ca. 10 kp/mm². Im Mittel nimmt die Härte der Probe jedoch leicht ab.
4.2. Widerstandsmessung

Tabelle 5: Widerstandsdaten der Proben
	
	Probe mit Loch
	Probe ohne Loch 

	t [min]
	Widerstand 1 [mΩ]
	Widerstand 2 [mΩ]

	0
	0,298
	0,285

	5
	0,274
	0,262

	10
	0,266
	0,256

	15
	0,265
	0,257

	20
	0,259
	0,249

	30
	0,256
	0,245

	45
	0,252
	0,243

	60
	0,252
	0,239

	80
	0,248
	0,238

	100
	0,246
	0,238
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Abb. 3: R-t Diagramm der Proben.
Beide Kurven sehen hier sehr ähnlich aus: Sie starten mit hohen Widerstandswerten welche recht schnell sinken und ab ca. 30 min dann nur noch schwach sinken. Die Unterschiede zwischen den Kurven betragen nur zwischen 0,008 und 0,013 mΩ. 
5. Diskussion
5.1 Härtemessung
Durch die von uns gemachten Beobachtungen der Härtewerte kann man annehmen, dass die Probe ohne Loch die Probe ist welche 4Gew% Kupfer enthält:
Das Ansteigen der Härtewerte zu Beginn bei der Probe ohne Loch deutet auf die Bildung der GPI und II Zonen hin. Die GP I Zonen sind wie bereits beschrieben monoatomare Schichten von Cu-Atomen und die GP II Zonen abwechselnde Schichten von Cu und Al Atomen parallel zur {100} Ebene in tetragonaler Struktur. Dadurch dass beide Arten von GP Zonen kohärent zum Gitter sind entstehen Spannungen im Inneren des Kristalls welche die Versetzungsbewegungen behindern. Folglich kann man beim Härtemaximum nach ca. 30 min annehmen dass die maximale Anzahl an GP Zonen gebildet wurde.  Bei der Härteabnahme nach 30 min werden (‘ Phasengebiete und im weiteren Verlauf ( Phasen gebildet, wo die Kohärenz zum Gitter und damit auch die Spannungen im Kristall abnehmen weshalb die Versetzungen weniger behindert werden. Durch das Zunehmen der inkohärenten ( Phase und damit die Abnahme der GP Zonen wird das Material weniger hart da die Versetzungen leichter durch den Kristall gleiten können. Dies nennt man Überalterung.

Bei der Probe mit Loch bleiben die Härtewerte die ganze Zeit über ähnlich und schwanken nur um wenige kp/mm². Dies deutet darauf hin dass die Probe mit Loch jene ist, die 12Gew% Silizium Atome enthält. 
Das leichte Abnehmen der Härte über die Auslagerungszeit deutet darauf hin, dass das zu Beginn feinlammelare Gefüge des Kristalls durch die Auslagerung vergröbert. Zu Beginn können die Silicium Atome im Mischkristall nur wenig diffundieren und werden durch das Abschrecken an ihren Plätzen im Gitter fixiert. Dadurch entstehen die feinen Lamellen im Gefüge und dadurch Spannungen die die Härte erhöhen. Durch steigende Auslagerungsdauer haben die Atome mehr Zeit sich im Kristall zu bewegen wodurch die Lamellen gröber werden und folglich auch die Härte sinkt.

Die Schwankungen in den Härtemessungen resultieren vermutlich aus Konzentrationsschwankungen im Gefüge die dazu führen dass nicht jede Stelle der Probe die gleichen Härtewerte aufweist.
5.2 Widerstandsmessung

Der Hohe Widerstand zu Beginn der Messungen liegt vermutlich an den hohen Defektzahlen in den Probengefügen und an den verschieden Phasen. Diese erhöhen den elektrischen Widerstand der Werkstücke. Durch das Auslagern und die damit verbundenen Umlagerungen von Atomen und Phasen in den Kristallen sinkt der elektrische Widerstand im Laufe der Zeit ab, da die entstehenden Gefüge (groblamellares Gefüge bei der AlSi Legierung und entstehen der teil-/inkohärenten Phasen bei der AlCu Legierung) den Stromfluss im Kristall schlechter behindern.
Dadurch dass beide Widerstandsverläufe sehr ähnlich aussehen und auch kaum auseinander liegen lässt sich nur schwer eine Aussage darüber treffen welche Probe aus welcher Legierung besteht.
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