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Zunderschichten von Kohlenstoffstahlen mit variierenden Chromanteilen

Charaktensierung

der Zunderschadigung

B.-A. Behrens, T. Lampke, |. Uhe, M. Graf, T. Bergelt, H. Wester, N. Mohnfeld, S. Peddinghaus

ZUSAMMENFASSUNG Bei der Warmmassivumformung
von Stahlen tritt durch die Bildung von Zunder ein Massen-
verlust sowie ein erhdhter Werkzeugverschlei3 auf. Um den
Einfluss des Legierungselementes Chrom auf die Bildung

der Zunderschicht zu analysieren, wird ein herkdmmlicher
C45-Stahl mit einer Laborschmelze eines 45Cr4 verglichen.
Der Aufbau der Zunderschichten wird mittels Nanoindentation
und das Schadigungsverhalten durch Zugversuche untersucht.
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1 Einleitung und Motivation

Um hochbelastete Bauteile herzustellen, werden haufig Ferti-
gungsverfahren der Warmmassivumformung angewendet. Mit
Verfahren wie dem Schmieden oder Walzen kann im Vergleich zu
anderen Herstellverfahren zum einen eine hohe Materialausnut-
zung erreicht werden. Zum anderen kénnen Komponenten mit
deutlich besseren mechanischen Eigenschaften hergestellt werden
[1]. Durch die Steigerung der Umformtemperaturen konnen
auflerdem hohe Forminderungen erméglicht und gleichzeitig die
erforderlichen Krifte reduziert werden. Durch die Erwirmung
auf die Umformtemperatur, zum Beispiel tiber 900°C fiir Stahl,
entsteht bei Eisenwerkstoffen eine Zunderschicht auf der Ober-
flaiche der Halbzeuge. Diese Zunderschicht beeinflusst wihrend
der Umformung die Reibbedingungen sowie das Fliefverhalten
und stellt zudem eine Verunreinigung im spiteren Bauteil dar [2].

Um dies zu vermeiden, wird die relativ sprode und harte Zun-
derschicht in der Praxis entweder durch eine vorgelagerte geringe
Umformung, wie zum Beispiel ein gesondertes Anstauchen, oder
durch zusitzliche Schritte, beispielsweise ein ,De-scaling®, ent-
fernt. Durch den auftretenden Massenverlust von bis zu 3 % der
Bauteilmasse sowie den erhohten Werkzeugverschleify, ist die
Zunderbildung wirtschaftlich relevant und steht im Fokus der
Forschung [3].

Chen et al. und Day et al. stellten fest, dass die Zunderbildung
von der Legierungszusammensetzung, der Oxidationstemperatur
und Oxidationszeit mafgeblich beeinflusst wird [4, 5]. Wilgosz
etal. und Cheng etal. identifizierten unterdessen die Dauer und
die Temperatur der Oxidation als primire Einflussfaktoren fiir
die Wachstumsrate des Zunders. Lingere Oxidationszeiten wie
auch erhohte Temperaturen verstirken dabei die auftretenden
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Characterizing oxide scale damage
behaviour — Oxide scale layers on iron-
based steels with varying steel contents

ABSTRACT When hot forging steels, the formation of scale
results in a loss of mass and increased tool wear. To analyze
how the alloying element chromium affects the formation of
the oxide scale layer, a conventional C45 steel is compared

to a laboratory melt of 45Cr4. The resulting structures of the
oxide layers are investigated by means of nanoindentation
and the damage behaviour through tensile tests.

Diffusionsvorginge und fithren so zu hoheren Wachstumsraten
als auch Zunderschichtdicken [6, 7]. Graf etal. zeigten, dass eine
Reduzierung der Zunderschichtdicke, etwa durch eine Erhohung
des Kohlenstoffgehaltes in der Legierung, méglich ist [8].

In jiingeren Forschungsarbeiten steht die numerische Abbil-
dung von Zunderschichten im Fokus. Mit Simulationen auf Basis
der Finite-Elemente-Methode (FEM) sollen Zeit und Kosten im
Rahmen der Prozessauslegung eingespart werden, indem die Bil-
dung der Zunderschicht und das mechanische Verhalten (zum
Beispiel die Schadigung) im Prozess abgebildet wird. Behrens etal.
stellten einen Ansatz vor, mit dem neben der Bildung einer Zun-
derschicht auch deren Umformverhalten modelliert werden kann

9].
[ ]Zur Abbildung der Schidigung von Zunderschichten entwi-
ckelten Schiitze etal. Diagramme, um die Schidigungsart der
Schicht vorhersagen zu konnen. Die Daten dieser Arbeit und das
dazugehorige Modell konnten in FEM-Anwendungen implemen-
tiert werden, um das grundsitzliche Schadigungsverhalten zu be-
schreiben. Dabei zeigte sich die Notwendigkeit von prozessrele-
vanten, spezifischen Materialdaten fiir eine prizise Versagens-
beschreibung der Zunderschicht. Daher wurde die Zunderschidi-
gung, etwa im Kontext des Walzens, anwendungsbezogen unter-
sucht. Das Schiadigungsverhalten zeigte eine starke Abhingigkeit
zu der Umformtemperatur und der Zusammensetzung der Zun-
derschicht [10].

Zunderschichten weisen in der Regel eine dreilagige Struktur
auf. Diese besteht, ausgehend vom Halbzeugmaterial, zuerst aus
einer Lage Wistit (FeO), einer Zwischenschicht Magnetit
(Fe30,) und einer Aufenschicht Hamatit (Fe,O3) [11]. Die Zun-
derschicht kann auch eine schiitzende Wirkung erfiillen und zum
Beispiel weitere Diffusionsprozesse hemmen und so weiterer Oxi-
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Bild 1. (a) Schematischer Versuchsaufbau, (b) mit Probengeometrie. Grafik: IFUM Hannover

dation vorbeugen. Dies ist nur gewihrleistet, wenn die Zunder-
schicht nicht durch Delaminationen oder Risse beschadigt ist
[12].

Bei rostfreien Stihlen entsteht, im Wesentlichen durch das
Legierungselement Chrom, eine passive Schutzschicht. Da Chrom
eine hohere Affinitit zu Sauerstoff aufweist als Eisen wird anstel-
le von Zunder eine dichte Schicht aus Chromoxid (Cr,0;) gebil-
det. Diese Schicht schiitzt die restlichen Bestandteile des Stahls
vor Sauerstoff und reduziert so weitere Oxidationsvorginge [13].
Da Chrom je nach Temperatur auch eine hohe Affinitit zu Koh-
lenstoff besitzt, kann die Bildung von Chromoxid in Konkurrenz
zu der Bildung von Chromkarbiden (Cr;C, Cr;C; CR,;3Cq)
stehen. Chromkarbide erhohen zwar die Harte und somit die Ver-
schleififestigkeit, beeintrichtigen dabei aber die Korrosionsbestin-
digkeit des Materials [14]. Bis auf wenige Ausnahmen ist bei
rostfreien Stihlen in der Regel der Legierungsanteil von Chrom
mit iber 10% sehr hoch und der Anteil von Kohlenstoff mit
unter 0,12% so gering, dass die Bildung der Chromoxidschicht
nicht beeintrichtigt wird. Fiir Stahle mit deutlich hoheren Koh-
lenstoffanteilen und geringeren Chromanteilen kann jedoch zum
einen nicht ausreichend Chromoxid fiir eine vollstindige Schutz-
schicht gebildet werden und zum anderen, je nach Temperatur
und Kohlenstoffanteil, auch die Bildung von Chromkarbiden
tiberwiegen [15].

Geringe Legierungsanteile an Chrom verhindern somit nicht
grundsitzlich die Bildung von Zunder, beeinflussen aber die Oxi-
dationsvorgénge. Im Fokus aktueller Forschungsvorhaben steht
daher die Frage, ob durch die Zugabe von Chrom in geringen Le-
gierungsanteilen entweder der Massenverlust der Zunderbildung
reduziert werden kann oder Eigenschaften der Zunderschicht
verbessert werden kénnen, welche fiir die schiitzende Wirkung
gegen weitere Diffusionsvorginge relevant sind, zum Beispiel das
Schidigungsverhalten. Der Einfluss von Chrom als zusitzliches
Legierungselement in verschiedenen Kohlenstoffstihlen auf die
grundsitzliche Zunderbildung wurde von Bergelt etal. untersucht.
Dabei wurde fiir mehrere Stahlwerkstoffe die gesamte Zunder-
schichtdicke in Abhéngigkeit der Oxidationstemperatur und -zeit
in Abhingigkeit der Legierungsanteile untersucht [1 6].

Ankniipfend an diese Untersuchungen soll in dieser Studie der
Einfluss von zusitzlichen Chromanteilen in einem Kohlenstoff-
stahl im Hinblick auf das Schidigungsverhalten der entstehenden
Zunderschicht sowie deren Schichtaufbau und Eigenschaften un-
tersucht werden. Dafiir wird die Schidigung durch spezielle Zug-
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versuche analysiert und der Aufbau der Zunderschicht anhand
der Verteilung der mechanischen Eigenschaften von Nanohirte
und E-Modul betrachtet.

2 Material und Methoden

Als Versuchsmaterial wurde eine Laborschmelze des Werkstof-
fes 45Cr4 verwendet. Die genaue Legierungszusammensetzung
ist in [16] dargestellt. Das Schidigungsverhalten des 45Cr4 wird
mit den Ergebnissen fiir einen C45-Werkstoff aus [17] vergli-
chen.

2.1 Analyse der Rissbildung

Zur Charakterisierung des Schadigungsverhaltens des Zunders
wurden Zugversuche in Anlehnung an die Untersuchungen von
Krzyzanowski etal. durchgefithrt [18]. Das Vorgehen sowie die
Analyse erfolgte analog zu den Untersuchungen fiir den Werk-
stoff C45 [17]. Die Versuche wurden an einem Umformsimulator
»DIL805 A/D+T“ durchgefiihrt. Um die Rissbildung zu analysie-
ren, wurde der Versuchsaufbau mit einer optischen 2D-Messein-
heit ,GOM Aramis“ an Flachzugproben durchgefiihrt. Die opti-
sche Vermessung ermoglicht eine zeitlich und lokal aufgeloste
Dehnungsmessung. Durch die Verwendung von flachen Proben
kann im Gegensatz zu dem urspriinglichen Versuchsaufbau von
Krzyzanowski etal. eine breitere Fliche untersucht werden. Der
Versuchsaufbau ist schematisch, zusammen mit der verwendeten
Probengeometrie, in Bild 1 dargestellt. Die Proben wurden durch
Drahterodieren aus den gegossenen Brammen entnommen und
auf das Zielmaf bearbeitet.

Zur kontrollierten Oxidation wurden die Zugproben zunéchst
in der Priifanlage fixiert und unter Vakuum induktiv auf die
jeweilige Zieltemperatur erwirmt. Anschliefend wurde fiir eine
Oxidationszeit von 120 s die Versuchskammer mit Luftatmo-
sphire geflutet. Nach der Oxidation erfolgt unter Schutzgas-
atmosphire, bestehend aus Stickstoff, eine Abkiithlung auf die ge-
wiinschte Priiftemperatur mit einer anschliefenden Zugpriifung.
Die Aufheiz- und Abkiihlraten betrugen jeweils 5 K/s. Die Uber-
wachung und Regelung der Temperatur erfolgte durch ange-
schweiflite Thermoelemente des Typs S. Pro Parameterkonfigura-
tion erfolgten drei Versuchswiederholungen.

Wester et al. zeigten fiir den vorgestellten Versuch zudem eine
neue Methode fiir die Auswertung der optischen Messungen mit-
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Tabelle 1. Untersuchte Versuchsparameter.

Oxidationstemperatur in °C 1050; 900

Testtemperatur in °C 1050; 900; 750; 600

Dehnrate in 1/s 0,01; 0,1

Oxidationszeit in s 120

hilfe von Computer Vision [17]. Dabei wurde durch eine Aus-
wahl an unterschiedlichen Filtern zunichst ein Suchbereich auf
der Probe definiert und anschliefend gebildete Risse automati-
siert in diesem Bereich detektiert. Aus der Messung zu dem Zeit-
punkt der ersten Rissbildung wurde die Dehnung der Probe
anhand der unverformten Probenschultern bestimmt. Die so be-
stimmte kritische Dehnung wurde als Mafl fir die ertragbare
Schidigung betrachtet [17]. Fr den Werkstoff 45Cr4 wurden
nach dem gleichen Vorgehen die kritischen Dehnungen bestimmt
und in Abhingigkeit von den Versuchsparametern mit den Ergeb-
nissen von Wester et al. verglichen. Wester et al. betrachteten dabei
die Einfliisse der Oxidations- und Priiftemperaturen sowie der
Dehnrate. Um den Versuchsumfang mit der eigens fiir die Unter-
suchungen hergestellten Laborschmelze effizient zu halten, wur-
den, wie in Tabelle 1 dargestellt, nur zwei Konfigurationen pro
Parametervariation der Studie von [17] analysiert. Die betrachte-
ten Parameterkonfigurationen wurden dabei so gewihlt, dass sie
die in dieser Studie untersuchten Wertebereiche moglichst abde-
cken und zudem charakteristische Effekte, wie etwa Anstiege der
Dehnung, iiberpriift werden konnen [17].

2.2 Analyse der Oxidschicht

Um den Aufbau der Zunderschichten zu analysieren, wurde
ein Teil der Zugproben bei 1050 °C fiir 120 s kontrolliert oxidiert
und anschlieffend vertikal eingebettet, auflermittig durchgetrennt,
danach bis zur Probenmitte heruntergeschliffen und poliert. Zu-
sitzlich wurden Proben des Werkstoffes C45 nach identischem
Vorgehen oxidiert und prépariert um den Einfluss des Legie-
rungselementes Chrom auf die mechanischen Eigenschaften der
Zunderschicht zu untersuchen. Zudem wurden Proben des Werk-
stoffes 45Cr4 ohne Oxidierung auf die gleiche Art und Weise auf-
bereitet, um die Eigenschaften des Werkstoffes vor und nach der
Wirmebehandlung zu vergleichen. Mittels , Triboindeter TT 950
der Firma Hysitron konnten die jeweiligen Zunderschichten und
Grundmaterialien durch Nanoindentation untersucht werden.

Fur die Messungen mit dem Triboindenter wurde ein hoch-
praziser 3-Achs-Tandemrohr-Piezoscanner verwendet, an dem ein
kapazitiver 3-Platten-Transducer (2D-Transducer) montiert ist.
Mit dem Transducer ist eine dreiseitige Berkovich-Diamantspitze
mit einem Spitzenradius von weniger als 50 nm verbunden. Die
Berkovich-Spitze wurde im Bereich von 100 uN bis 10000 uN
an einer Quarzprobe kalibriert. Nach dem Ansatz von Oliver und
Pharr wurde eine Flichenfunktion bestimmt, die eine minimale
Eindringtiefe von 50 nm in das Probenmaterial erfordert [19].
Die kontinuierliche Krafteindringpriifung wurde mit einer trapez-
formigen Kraft-Zeit-Funktion durchgefiihrt.

Durch die kontinuierlich gemessene Be- und Entlastungsphase
war es moglich, neben der Nanohirte auch den reduzierten
E-Modul zu bestimmen [20]. Eine Prifkraft von 1800 uN wurde
gewihlt, um zu gewihrleisten, dass die minimale Eindringtiefe
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von 50 pm in der Zunderschicht erreicht wird. Zur Analyse der
gesamten Zunderschicht wurden mit diesen Parametern mehrere
Indents in einem Messfeld eingebracht. Um die Zunderschichten
moglichst fein aufzulésen, wurde ein Indentabstand von 1 pm
iiber ein Messfeld von 120 um x 140 um gewihlt. So war es mog-
lich, die gesamte Zunderschicht wie auch etwaige Einschliisse zu
untersuchen, ohne dass sich die Indents gegenseitig beeinflussen.
Der Messbereich wurde vor und nach der Eindringpriifung licht-
mikroskopisch untersucht. Zusitzlich wurde die Nanohirte und
das E-Modul in der Mitte der verzunderten 45Cr4-Probe sowie
in der Mitte und am Rand einer unverzunderten 45Cr4-Probe
gemessen. Alle Messungen wurden unter Laborbedingungen bei
konstanter Raumtemperatur und Luftfeuchtigkeit durchgefiihrt.

Grof¥flichige und fein aufgeloste Messungen durch Nano-
indentation betrachten meist unterschiedliche Materialien oder
Phasen mit charakteristischen Eigenschaften. Diese Bestandteile
lassen sich durch Clustering anhand ihrer mechanischen Eigen-
schaften einander zuordnen. Das Clustering kann iiber unter-
schiedliche Ansitze, wie etwa dem Spectral Clustering oder dem
hierarchischen Clustering, automatisiert erfolgen.

Fur die Untersuchungen dieser Studie wurde die ,k-Means-
Methode® ausgewihlt, da sie sich besonders fiir Messungen mit
einer groflen Menge an Datensitzen eignet. Bei dieser Methode
werden die Daten in eine benutzerdefinierte Anzahl £ an Clustern
durch einen k-Means-Algorithmus auf Basis des euklidischen
Abstandes eingeteilt [21]. Als Anzahl an Clustern wurde zunichst
k=5 gewdhlt um die drei Zunderschichten, das Einbettmaterial
und das jeweilige Halbzeugmaterial abzubilden. Die Einteilung er-
folgte in diesem Fall durch die charakteristischen Wertepaare aus
Nanohirte und E-Modul. Jeder Cluster hatte dabei einen charak-
teristischen Wertebereich fiir beide Groflen. Dabei wurden nur
Messungen einem Cluster zugeordnet, wenn die Nanohirte und
das E-Modul innerhalb dieser Wertebereiche lagen. Die Vertei-
lung der Bestandteile wurde im Messbereich durch die gebildeten
Cluster visualisiert. Dadurch konnte der Schichtaufbau anhand
der mechanischen Eigenschaften analysiert werden.

3 Ergebnisse und Diskussion
3.1 Auswertung der Rissbildung

Die Ergebnisse der Zugversuche der verzunderten Proben
wurden analog zu [17] ausgewertet. Bild 2 stellt die Versuche
dar, bei denen die Zugpriifung jeweils bei der gleichen Tempera-
tur wie die Oxidation erfolgte. Dabei betrug die Dehnrate
0,01 1/s.

Bei einer Temperatur von 1050 °C konnen fiir beide Werk-
stoffe vergleichbare Dehnungen von circa 0,002 detektiert wer-
den. Auferdem ist zu erkennen, dass der untersuchte Werkstoff
45Cr4, bei einer geringeren Oxidations- und Priiftemperatur von
900°C eine erhohte Dehnung von etwa 0,006 zeigt. Jedoch fllt
die Verinderung deutlich geringer aus als beim Werkstoff C45.
Dies deutet daraufhin, dass die deutliche Erh6hung der Dehnung,
wie bei C45 fiir Oxidations- und Priiftemperaturen von 900 °C
bis 950 °C, entweder bei anderen Temperaturen oder gar nicht
fiir 45Cr4 auftritt.

Die Versuche bei einer Oxidations- und Priiftemperatur von
900 °C fiir verschiedene Dehnraten sind in Bild 3 gegeniiberge-
stellt.

Fur den Werkstoff C45 kann dabei eine erhohte Dehnung fiir
0,01 1/s und 0,05 1/s beobachtet werden. Bei einer Dehnrate von
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Bild 2. Einfluss der Oxidations- und Priftemperatur auf die Rissdehnung bei einer Dehnrate von 0,01 1/s fiir 45Cr4 im Vergleich zu C45 [17].
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Bild 3. Einfluss der Dehnrate auf die Rissdehnung bei einer Oxidations-
und Priftemperatur von 900 °C; fiir 45Cr4 im Vergleich zu C45 [17].
Grafik: IFUM Hannover

0,1 1/s ist die Dehnung von C45 jedoch stark reduziert. Fiir den
Werkstoff 45Cr4 ist die Dehnung bei einer Dehnrate von
0,01 1/s, wie zuvor erwihnt, deutlich geringer und weist bei
einer hoheren Dehnrate von 0,1 1/s eine geringe Erhéhung der
Dehnung auf circa 0,01 auf. Diese Erhohung liegt noch innerhalb
der Standardabweichung der Dehnrate von 0,01 1/s. Bei einer
Dehnrate von 0,1 1/s zeigen die beiden Werkstoffe vergleichbare
Werte fiir die Dehnung.

In Bild 4 ist der Einfluss variierender Priiftemperaturen bei
jeweils gleicher Oxidationstemperatur und Dehnrate dargestellt.

Durch die einheitliche Oxidation aller Proben bei 1050 °C fiir
120 s und der folgenden Abkiihlung unter Schutzgasatmosphire
auf die jeweilige Priiftemperatur wurde gewihrleistet, dass die
Randbedingungen zur Einstellung der Zunderschichten vergleich-
bar sind. Die Dehnrate bei den Zugversuchen betrug 0,01 1/s.
Die Dehnungen des Werkstoffes 45Cr4 zeigen bei den Priiftem-
peraturen 600 °C und 900 °C dhnliche Werte-Dehnungen wie fiir
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Bild 4. Einfluss der Priftemperatur bei dem Zugversuch fiir eine Oxidation
bei 1050 °C und einer Dehnrate von 0,01 1/s flir 45Cr4 im Vergleich zu C45
[17]. Grafik: IFUM Hannover

C45, jedoch auch hohe Standardabweichungen. Fiir C45 ist eine
hohere Dehnung bei Priiftemperaturen von 750 °C als bei gerin-
geren Priiftemperaturen zu erkennen. Fiir 45Cr4 kann ein starker
Anstieg der Dehnung nicht festgestellt werden. Die Dehnung
steigt leicht von etwa 0,0025 auf circa 0,003 an, jedoch liegt die-
se Erhohung innerhalb der Standardabweichung der Priiftempe-
ratur von 600 °C.

Der Vergleich des Schidigungsverhaltens der Zunderschichten
der beiden Werkstoffe zeigt, dass fiir einen Teil der betrachteten
Parameterkonfigurationen vergleichbare Dehnungen auftreten.
Dies kann aber nur beobachtet werden, wenn fiir den Werkstoff
C45 kein duktiles Verhalten auftritt. Bei den Parametern des duk-
tilen Verhaltens von C45, zum Beispiel bei Oxidations- und Priif-
temperaturen von 900 °C bis 950 °C und einer Dehnrate von
0,01 1/s, ist eine grofe Abweichung zu den Versuchsergebnissen
mit 45Cr4 erkennbar. Dies zeigt, dass das Schidigungsverhalten
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Bild 5. Lichtmikroskopische Aufnahmen der Proben aus 45Cr4 (a) vor, (b) nach der Oxidation sowie (c) C45 nach der Oxidation. Grafik: IFUM Hannover
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Bild 6. Mappings der Nanohérte fiir (a) C45 und (b) 45Cr4 sowie des E-Moduls ftir (c) C45 und (d) 45Cr4. Grafik: IFUM Hannover

der Zunderschicht von 45Cr4 und C45 bei sprodem Verhalten
ahnlich ist.

3.2 Auswertung der Messungen mit dem Triboindenter

In den lichtmikroskopischen Aufnahmen der Zunderschichten
in Bild 5 kénnen deutliche Unterschiede zwischen den Zunder-
schichten der beiden Werkstoffe erkannt werden. Bei beiden
Werkstoffen sind die drei charakteristischen Bestandteile der
Zunderschicht, Hamatit, Magnetit und Wistit, zu erkennen, je-
doch treten diese mit unterschiedlichen Schichtdicken auf. Die
Schicht des Hiamatits ist bei dem Werkstoff 45Cr4 mit durch-
schnittlich 3,6 um Dicke, dicker ist die Schicht des C45 mit
durchschnittlich 1,2 um. Wahrend die gesamte Schichtdicke des
45Cr4 mit durchschnittlich 86,96 um dicker ist als die des
C45-Werkstoffes mit durchschnittlich 71,26 pm. Fiir beide Werk-
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stoffe ist zu sehen, dass der von [16, 22] fiir die angewendeten
Oxidationsparameter festgestellte Anteil des Wiistit von etwa
70 % auch hier auftritt. Die deutlich helleren farbigen Einschliisse
an der Grundmaterialseite der Zunderschicht des 45Cr4 lassen
sich dabei der Herstellung durch Drahterodieren zuordnen, da sie
auch an der unverzunderten Probe bereits in der Randschicht zu
erkennen sind.

Die Mappings der Nanohirte und des E-Moduls ermaglichen,
wie Bild 6 zeigt, die verschiedenen Bestandteile der Zunder-
schicht anhand ihrer mechanischen Eigenschaften zu erkennen.

Dabei kann die Einbettmasse fiir beide Messungen direkt an-
hand der geringen Werte fiir die Hirte, von kleiner 1 GPa, und
das E-Modul, von etwa 20 GPa, erkannt werden. Das Grundma-
terial des Werkstoffes C45 zeigt im Vergleich zur Zunderschicht
eine geringere Hirte von circa 3 GPa und ein hoheres E-Modul.
Bei dem 45Cr4 weist das Grundmaterial mit circa 210 GPa ein
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Tabelle 2. Wertebereiche, Durchschnittswerte und Standardabweichungen der gebildeten Cluster.

Nanoharte E-Modul
Nanoharte Werte- Nanoharte Durch- ) E-Modul Werte- E-Modul Durch- )
Cluster L. . Standardabwei- . . Standardabwei-
bereich in GPa schnitt in Gpa ) bereich in GPa schnitt in Gpa )
chung in GPA chung in GPA

Stahl C45 2,24-6,04 4,31 0,42 143,6-258,41 205,26 13,56
Wiistite 3,01-7,94 5,98 0,51 64,81-182,13 142,88 8,12
Magnetite 6,35-12,50 7,60 0,91 88,76-204,12 152,88 13,08
Héamatite 742-15,13 10,18 0,88 123,64-244,39 204,59 11,05
Einbettmaterial 0,12-6,47 0,73 0,98 3,53-196,91 22,28 29,26

Tabelle 3. Nanohérte und E-Modul Messungen fiir verzunderte und unverzunderte Proben aus 45Cr4.

Probe Nanohérte Nanohérte Standard- E-Modul Durchschnitt E-Modul Standard-
Durchschnitt in Gpa abweichung in GPA in Gpa abweichung in GPA
8,87 0,95 9,10

C45Cr4 verzundert Mitte

C45Cr4 unverzundert Mitte 4,06

C45Cr4 unverzundert Rand 3,86

dhnlich hohes E-Modul wie der C45 auf, zeigt jedoch eine hohere
Hérte von etwa 11 GPa. Fir beide Werkstoffe zeigen sich ver-
gleichbare Werte fiir die Hirte und das E-Modul in den verschie-
denen Bereichen der Zunderschichten. Die Schicht des Himatits
kann bei der Probe des 45Cr4 im Vergleich zur C45-Probe bes-
ser anhand von deutlich héheren Hirtewerten von circa 12 GPa
erkannt werden. Die Messung der Schicht des Hamatits wird bei
der Probe des C45 dadurch erschwert, dass bei der Probenvorbe-
reitung eine Kantenverrundung auftritt, wodurch die #uflerste
Schicht der Probe teilweise entfernt wird.

Um die Mappings zusammenzufithren und die Verteilung der
einzelnen Bestandteile zu betrachten, wurden die Messungen mit-
hilfe des k-Means-Algorithmus geclustert. In Tabelle 2 sind die
Wertebereiche der Cluster mit den Durchschnittswerten und den
Standardabweichungen der Nanohirte und des E-Moduls aufge-
fiihrt.

Das Cluster des Hidmatits zeigt dabei zwar mit durchschnitt-
lich 204,59 GPa ein #hnliches E-Modul wie der Stahl C45 mit
205,26 GPa, jedoch mit 10,18 GPa eine deutlich hohere Nano-
hirte als der Werkstoff C45 mit 4,31 GPa im Durchschnitt. Die
Ergebnisse der Clusterung sind in Bild 7 visualisiert.

Es ist zu sehen, dass die einzelnen Bestandteile der Zunder-
schicht gut identifiziert werden konnen. In beiden Fillen ist zu
erkennen, dass entweder beim Priparieren Einbettmasse zwi-
schen dem Grundmaterial und der Zunderschicht gelangt ist oder
dort ein Luftspalt vorliegt. Zudem sind in der Schicht des Wiistits
bei beiden Werkstoffen Einschliisse erkennbar, die die gleichen
mechanischen Eigenschaften wie der Cluster des Magnetits oder
der Cluster des Einbettmittels zeigen. Der Cluster des Einbettmit-
tels reprisentiert auch die Poren oder einen Luftspalt. Da bei der
Messung von Luft, dhnlich wie bei Messung des Einbettmittels,
sehr geringe Nanohirten und E-Moduln ermittelt werden, wur-
den diese im Cluster Einbettmittel zusammengefasst. Bei den Ein-
schliissen innerhalb der Wiistitschicht handelt es sich daher um
Poren. Dabei zeigt die Zunderschicht des 45Cr4 einen grofleren
Anteil an Poren, welche durch den Cluster des Einbettmittels
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reprisentiert werden. Fiir den 45Cr4 ist zu erkennen, dass das
Grundmaterial dhnliche Eigenschaften wie das Hamatit aufweist
und es deswegen zu dem gleichen Cluster gezdhlt wird.

Um zu iberpriifen, ob die hohe Hirte des Grundmaterials
45Cr4 durch die Wirmebehandlung des Oxidationsprozesses
oder durch den Werkstoff an sich bedingt wird, wurden Messun-
gen der Nanohirte und des E-Moduls in der Mitte der verzun-
derten Probe sowie in der Mitte und am Rand einer unverzun-
derten Probe verglichen. Wie die Ergebnisse der Messung in
Tabelle 3 zeigen, kann die erhohte Hirte des Grundmaterials der
verzunderten Proben aus 45Cr4 auf eine Wirmebehandlung
durch die Oxidation zuriickgefiihrt werden. Dass ein solches Phi-
nomen nicht fir den Werkstoff C45 beobachtet werden kann
deutet daraufhin, dass durch das Legierungselement ein anderes
Phasenumwandlungsverhalten vorliegt.

4 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Studie wurde die Zunderschadigung unter dem Ein-
fluss des Legierungselementes Chrom untersucht. Dafiir wurden
fiir eine Laborschmelze des Werkstoffes 45Cr4 Zugversuche mit
kontrolliert oxidierten Proben durchgefiihrt sowie die Nanohirte
und das E-Modul in den Zunderschichten gemessen und mit dem
Material C45 verglichen. In den Zugversuchen zeigen die Deh-
nungen zum Zeitpunkt der Rissbildung fiir einen Teil der be-
trachteten Parameterkonfigurationen beider Werkstoffe dhnliche
Werte. Das temperaturabhingige, duktile Verhalten der Zunder-
schicht konnte bei den betrachteten Temperaturen beim 45Cr4
nicht beobachtet werden. Um zu iiberpriifen, ob ein duktiles Ver-
halten fiir den Werkstoff 45Cr4 gar nicht oder nur bei anderen
Temperaturen auftritt, sind weitere Zugversuche in einem erwei-
terten Temperaturfeld geplant.

Bei den Untersuchungen der Zunderschichten durch Nano-
indentation war erkennbar, dass sich bei beiden Werkstoffen die
Verteilung der Schichten unterscheidet. Im Vergleich zum C45
konnte beim 45Cr4 eine durchgehende und dickere Schicht des

613

Access - T TE


https://doi.org/10.37544/1436-4980-2024-10-36
https://www.inlibra.com/de/agb
https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/

TITELTHEMA - FACHAUFSATZ

.-Mua - e <L e

Y-Position in um

100
X-Position in um

® Grundmaterial C45

© Einbettmasse

Y-Position in um

0 4 '
0 50 100
X-Paosition in ym
@ Waustit O Magnetit O Hamatit

Bild 7. Verteilung der aus den Mappings bestimmten Cluster flr (a) C45 und (b) 45Cr4. Grafik: IFUM Hannover

Himatits gemessen werden, wihrend die gesamte Zunderschicht
grofer war. Durch das Clustern anhand der Nanohirte und des
E-Moduls konnten die verschiedenen Bestandteile der Zunder-
schicht zugeordnet werden. Dabei zeigten sich in der Schicht des
Wiistits eine grofle Anzahl an Einschliissen, die weiterfithrende
Untersuchungen erfordern. Um die Zusammensetzung der Ein-
schliisse zu ermitteln und auch zu tiberpriifen, inwiefern Chrom-
oxid in der Zunderschicht vorhanden ist, sind Untersuchungen
durch ein Rasterelektronenmikroskop, gegebenenfalls in Kombi-
nation mit einem fokussierten Ionenstrahl, erforderlich.

Zudem zeigte sich, dass bei den verzunderten Proben des
45Cr4 das Grundmaterial eine hohe Nanohirte aufwies und so
bei der Bildung von Clustern dem Hématit zugeordnet wurde.
Durch den Vergleich zu unverzunderten Proben konnte gezeigt
werden, dass die erhohte Hirte auf eine Wirmebehandlung durch
die Oxidation zuriickzufithren ist. Im Vergleich zu identisch ver-
zunderten Proben des Werkstoffes C45 deutet dies auf ein ande-
res Phasenumwandlungsverhalten hin. Um zu iiberpriifen, wie
stark das Umwandlungsverhalten abweicht und welchen Einfluss
zum Beispiel eine abweichende Wirmeausdehnung auf die Schi-
digung der Zunderschicht hat, muss der Werkstoff 45Cr4 durch
weiterfithrende Untersuchungen charakterisiert und analysiert
werden.
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