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Abstract

Abstract

The need for lightweight construction in the automotive industry is rising. For this reason, the
proportion of aluminium and its alloys has increased significantly in recent years. Particularly
in the field of electromobility, the reduction of vehicle weight plays an important role to achieve
greater battery ranges. Moreover, the CO, emissions of cars with conventional combustion
engines can be reduced. In this context, extruded aluminium profiles of the 6xxx as well as

7xxx family show great potential.

In addition to a literature review on the natural aging effect on alloys of the 6xxx family, this
work includes investigations on the optimization of the stabilization treatment in the AIMgSi
system after extrusion. For this purpose, various tests were carried out to observe the effect
of storage at room temperature between the alloys 6060 (Mg+Si low), 6005 as well as 6082

(Mg+Si high) and subsequently to find an optimal heat treatment strategy for the process.

In the course of the work, it became apparent that for all three alloys a stabilization temperature
of 120 °C for a period of 4 hours achieves the best results. For the alloys 6082 as well as 6005,
a strength increase of 15 MPa can be achieved compared to a heat treatment strategy without

stabilization. For alloy 6060, even 26 MPa could be achieved.



Kurzfassung

Kurzfassung

Das Bestreben nach Leichtbau im Bereich der Automobilindustrie wird zunehmend groR3er.
Aus diesem Grund steigt der Anteil an Aluminium und seinen Legierungen. Vor allem im
Bereich der Elektromobilitat spielt die Reduzierung des Fahrzeuggewichts eine wichtige Rolle,
um groéRere Batteriereichweiten zu erreichen. Zudem ist es das Ziel, den CO2-Ausstol3 von
Autos mit herkdbmmlichen Antrieben so gering wie moglich zu halten. Dabei zeigen Aluminium-

Strangpressprofile der 6xxx- sowie 7xxx-Familie gro3es Potential.

Diese Arbeit umfasst neben einer Literaturrecherche Uber den Kaltauslagerungseffekt auf
Legierungen der 6xxx-Familie, Untersuchungen zur Optimierung der
Stabilisierungsbehandlung im System AIMgSi nach dem Strangpressen. Dazu wurden diverse
Versuche durchgefiihrt um den Effekt der Lagerung auf Raumtemperatur zwischen der
Legierung 6060 (Mg+Si low), 6005 sowie 6082 (Mg+Si high) zu betrachten und in weiterer

Folge eine flir den Prozess optimale Warmebehandlungsstrategie zu finden.

Im Zuge der Arbeit zeigte sich, dass fir alle drei Legierungen eine Stabilisierungstemperatur
von 120 °C fur eine Zeitdauer von 4 Stunden die besten Ergebnisse erzielt. Bei den
Legierungen 6082 sowie 6005 ist eine Festigkeitssteigerung von 15 MPa im Vergleich zu einer
Warmebehandlungsstrategie ohne Stabilisierung zu erreichen. Bei der Legierung 6060

konnten sogar 26 MPa erreicht werden.
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Einleitung

1 Einleitung

Infolge einer EU-Richtlinie dirfen alle neu zugelassenen PKWs bis 2021 im Schnitt maximal
95 g CO2/km ausstoRen. Bis 2025 soll dieser Wert um 15 %, bis 2030 um 37,5 % gesenkt
werden. Dies erhéht den Druck auf die Automobilindustrie den Kraftstoffverbrauch zu senken
bzw. alternative Antriebstechnologien (z. B. Elektromobilitdt) zu optimieren. Bei beiden
Varianten stellt das Gesamtgewicht des Fahrzeugs einen grof3en Einfluss dar. Basierend auf
diversen Leichtbaukonzepten spielt der Werkstoff Aluminium sowie seine Legierungen eine
tragende Rolle. Aufgrund der Eigenschaften von Aluminium wie zum Beispiel das geringe
spezifische Gewicht, vielfaltige Herstellungsmaoglichkeiten, gute Korrosionsbestandigkeit
sowie ein breites Festigkeitsspektrum wurde es Mitte des letzten Jahrhunderts nach Stahl zum
wichtigsten Gebrauchsmaterial. [1-3]

Der Werkstoff Aluminium Iasst sich aufgrund seiner Gitterstruktur (kubisch flachenzentriert)
sehr gut umformen. Vielfaltige Herstellungsméglichkeiten, wie zum Beispiel Gielden, Walzen,
Schmieden, Strangpressen oder Ziehen, aber auch diverse Formgebungsmdglichkeiten wie
Spanen, Tiefziehen, Streckziehen, Stanzen oder Biegen bieten ein breites
Anwendungsspektrum. Die Einsatzbereiche erstrecken sich Uber Architektur und
Ingenieurbau, Schiffsbau, Schienenfahrzeugbau, Flugzeugbau, Nutzfahrzeugbau sowie
Automobilbau, wobei der Sektor Transport und Verkehr den gréf3ten Anteil darstellt. Die Firma
Hammerer Aluminium Industries Extrusion GmbH (kurz HAI) bietet eine breite Produktpallette
an Al-Strangpressprofilen an. Diese finden Anwendung als Fahrwerksprofile, Schwellerprofile,
Spaceframeprofile, Profile fir Fenster, Turen sowie Balkone. Zur Verarbeitung gelangen
hauptsachlich die 1xxx, 3xxx, 6xxx-Serien sowie Glanz- und Crashlegierungen. Zu der Gruppe
der Crashlegierungen zahlen verschiedene Varianten auf Basis von EN-AW-6005 sowie 6082.
In der Anwendung sind hdchste Festigkeitseigenschaften gefordert. [1, 4, 5]

Das international verwendete Bezeichnungssystem ist in der DIN EN 573 definiert. Die

normgerechte Bezeichnung umfasst nacheinander folgende Elemente: [1]

e Die Vorsilbe EN,

e der Buchstabe A fiir Aluminium,

o W fiur Knetlegierungen,

e FEinen Bindestrich,

o Vier Ziffern (bei Knetlegierungen) und funf Ziffern (bei Gusslegierungen) zur Definition

der Legierungszusammensetzung

Im Zuge dieser Arbeit wird auf den Zusatz EN-AW aus Griinden der Einfachheit verzichtet. Um

die Eigenschaftsanforderungen hinsichtlich Festigkeit, Korrosionsbestandigkeit etc. erflillen zu
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kénnen, ist eine optimale Prozesskette nétig. Eine groRe Rolle spielt dabei die Art der
Warmebehandlung nach dem Strangpressen. Hierbei gilt zwischen einer Kaltauslagerung
(Lagerung auf Raumtemperatur) sowie einer Warmauslagerung (Ausscheidungsglihen) zu
unterscheiden. Oftmals erfolgt prozessbedingt eine Zwischenlagerung auf Raumtemperatur.
Mit steigendem Gehalt an Magnesium und Silizium wirkt sich diese negativ auf die
Mikrostruktur und somit auf die zu erreichenden Festigkeiten aus. Mithilfe einer
Stabilisierungsbehandlung vor der eigentlichen Warmauslagerung ist es maoglich, diesem
Effekt entgegenzuwirken. [6]

Im Zuge dieser Masterarbeit soll ein im Prozessfenster mégliches Optimum der Dauer
zwischen Strangpressen und Stabilisierung gefunden werden, um eine Steigerung der

mechanischen Kennwerte zu erreichen.
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2 Technische Grundlagen

Im Folgenden werden allgemein Legierungen der 6xxx-Familie charakterisiert, sowie die
Ausscheidungssequenzen dieser behandelt. Des Weiteren erfolgt eine Literaturrecherche
Uber die Warmebehandlung dieser Gruppe sowie die Auswirkung der Zwischenlagerung bei
Raumtemperatur auf die nachfolgende Warmauslagerung. AufRerdem wird der
Zusammenhang zwischen elektrischer Leitfahigkeit sowie Ausscheidungen naher betrachtet.

Abschlieend wird der Umformprozess des Strangpressens nahergebracht.

2.1 Einteilung der Al-Mg-Si-Legierungen

Die Legierungsgruppe der 6xxx-Familie sind aushartbare Aluminiumknetlegierungen mit den
Hauptlegierungsbestandteilen Silizium und Magnesium. Aufgrund einiger Vorteile, wie gute
Schweil’barkeit, Korrosionsbestandigkeit sowie ihrer geringen Anfalligkeit gegenlber
Spannungsrisskorrosion sind diese in der Anwendung weit verbreitet. Der Haupteinsatz
besteht in der Erzeugung von Profilen mithilfe des Strangpressens. In anwendungsorientierten
Legierungen gibt es zwei Strategien. Zum einen Mg und Si in stéchiometrischen Mengen zu
legieren, welche zur Bildung der Gleichgewichtsphase Mg.Si (3-Phase) bendtigt wird. Zum
anderen erfolgt oftmals die Zugabe eines Si-Uberschusses. Die handelsiiblichen Systeme
lassen sich prinzipiell in drei Gruppen einteilen, welche in Abbildung 1 dargestellt sind. Die
Kurven in der Grafik zeigen die Ublichen Spitzenwerte der Streckgrenze im Zustand T6. Die

diversen T-Zustande sind im Kapitel 2.5 erklart. [1, 7]
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Abbildung 1: Zusammensetzungsgrenzen kommerzieller 6xxx-Legierungen; die Kurven
reprasentieren Ubliche Spitzenwerte der Streckgrenze nach einer Warmebehandlung auf T6-
Zustand [7]

Die erste Gruppe reprasentiert Legierungen mit gleichen Mengen an Magnesium und Silizium,

welche in Summe zwischen 0,8 und 1,2 Massen-% liegen. Diese lassen sich leicht
3
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Strangpressen und bieten den Vorteil der geringen Abschreckempfindlichkeit nach dem
Strangpressen. Durch die Aushartung bei 160-190 °C kann eine mafige Festigkeit erreicht
werden. Die Legierung 6063 ist dabei die sehr haufig verwendete Al-Mg-Si-Legierung. Diese
findet besonders Anwendung flr architektonische und dekorative Oberflachen. [7]

Die beiden anderen Gruppen enthalten mehr als 1,4 Massen-% Mg und Si. Sie entwickeln bei
der Auslagerung eine hohere Festigkeit, besitzen aber den Nachteil der hoheren
Abschreckempfindlichkeit. Ein Beispiel der zweiten Gruppe ist die Legierung 6061, welcher
zur Verbesserung der mechanischen Eigenschaften 0,25 Massen-% Cu zulegiert wird sowie
0,2% Chrom zum Ausgleich der negativen Auswirkungen des Kupfers auf die
Korrosionsbestandigkeit. Diese sind im Allgemeinen als Strukturmaterialien in Anwendung.
Die Legierungen der dritten Gruppe enthalten mehr Silizium als zur Bildung der Mg.Si-Phase
noétig ist. Dies tragt zur besseren Aushartung bei. Der Hintergrund liegt in einer Verfeinerung
der Mg.Si-Partikel und der Ausscheidung von Silizium. Dies fuhrt allerdings zu einer Senkung
der Duktilitdt und zu intergranularer Versprodung, da Silizium die Neigung zeigt, sich an den
Korngrenzen anzulagern. [7]

In verschiedenen Experimenten zeigte sich, dass die Atomverhaltnisse Mg:Si in den
Zwischenausscheidungen, welche die maximale Aushartung bewirken, nahe bei 1:1 und nicht
bei den friher erwarteten 2:1, welche in der Gleichgewichtsphase vorhanden sind, liegen. Dies
fuhrte zur Entwicklung einer vierten Gruppe mit weniger Mg-Anteil, um die
Warmumformeigenschaften zu verbessern sowie die Produktivitat zu erhéhen, ohne die
mechanischen Eigenschaften zu beeintrachtigen. Ein Beispiel dafur ist die leicht
strangzupressende Legierung 6060 mit einer modifizierten Zusammensetzung (Al-0,35Mg-
0,5Si), welche vergleichbar mit der Legierung 6063 (Al-0,5Mg-0,4Si9) ist, wobei die
Strangpressgeschwindigkeit bis zu 20 % hdher sein kann. In dieser Arbeit wird vorwiegend auf
die Legierungen EN-AW 6005, EN-AW 6060 sowie EN-AW 6082 fokussiert. Die genormten

chemischen Zusammensetzungen sind Tabelle 1 zu entnehmen. [7-11]

Tabelle 1: Chemische Zusammensetzung laut Norm fir die Legierungen EN-AW-6005, EN-AW-6060
sowie EN-AW-6082 [9-11]

Legierung | Element | Si Mg Fe Cu Mn Cr Zn Ti Andere | Andere
(jeweils) | (total)
6005 min 0,50 | 0,50 - - - - - - - -
max 0,90 | 0,70 | 0,35 | 0,30 | 0,50 | 0,30 | 0,20 | 0,10 0,05 0,15
6060 min 0,30 | 0,35 | 0,10 - - - - - - -
max 0,60 | 0,60 | 0,30 | 0,10 | 0,10 | 0,05 | 0,15 | 0,10 0,05 0,15
6082 min 0,70 | 0,60 - - 0,40 - - - - -
max 13 (12 (050|010 | 1,0 | 0,25 | 0,20 | 0,10 0,05 0,15
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2.2 Ausscheidungen in 6xxx-Legierungen

Wie in Kapitel 2.1 erwahnt sind die Hauptlegierungsbestandteile der 6xxx-Legierungen
Magnesium und Silizium zumeist mit einem Si/Mg-Verhaltnis grof3er als eins. Des Weiteren
sind neben den gewollten Legierungselementen immer Eisen als Verunreinigung und Mangan
zur Verbesserung der Strangpressbarkeit prasent. Wenn der Si-Gehalt jenen zur Bildung der
Mg.Si-Phase Ubersteigt, wird es in Phasen wie Al-Fe-Si, Al-Fe-Si-Mn und Al-Fe-Si-Cr oder
Mischphasen mit Mn und Cr eingebaut. [8]

Der gesamte Ausscheidungsprozess wurde von vielen Forschern untersucht und gilt heute als
vielleicht der komplexeste aller aushartbaren Aluminiumlegierungen. Dies liegt daran, dass die
Ausscheidungssequenzen keine sind, die fur jede Temperatur gelten. Einige der Phasen treten
bei zu niedriger Temperatur mdglicherweise nicht auf oder entwickeln sich bei zu hoher
Temperatur fast augenblicklich in andere, womit es Bereiche der Koexistenz von mehr als
einer Phase gibt. Die genaue Ausscheidungsfolge hangt von der chemischen
Zusammensetzung (Uberschuss an Mg, Si oder beide zu gleichen Mengen) sowie von der
Einflussnahme maéglicher Spurenelemente (Cu, Mn, Fe, etc.) ab. Des Weiteren nimmt eine
Zwischenlagerung bei RT ebenso Einfluss auf die Ausscheidungskinetik, genaueres dazu in
Kapitel 2.3. [7, 12]

In Abbildung 2 sind DSC-Kurven der Legierungen 6005 sowie 6082 dargestellt. Mithilfe dieser
Methode ist es mdglich, die allgemeine Ausscheidungsfolge von Al-Mg-Si-Legierungen zu
deuten. Dazu werden Proben nach dem Ldésungsglihen abgeschreckt und danach in der DSC-
Kammer bei konstanten Aufheizraten erhitzt. Die Ausscheidungssequenzen sind von

mehreren Forschern wie folgt dargelegt: [1, 8, 13]

Ubersittigter Mischkristall (UMK) — Cluster von Si- und Mg-Atomen — Auflésung von Mg
- Bildung von Mg/Si Co-Cluster — Ausscheidungen unbekannter
Struktur (GP-I-Zonen)— B’’-Phase (z.T. als GP-II Zonen bezeichnet)
— B’-Phase — B-Phase (Mg,Si-Gleichgewichtsphase) [1,8, 13]

Die ersten beiden exothermen Peaks in Abbildung 2 (rechts) lassen sich auf die Bildung von
Guinier-Preston-Zonen (GP-Zonen) zurickfihren. Der Hauptpeak (3) bei 260 °C gehdrt zur
Ausscheidung der metastabilen B*“-Partikeln, welche am besten zur Festigkeitssteigerung der
6xxx-Legierungen beitragen. Der nachste Ausschlag bei 310 °C erfolgt durch die teilweise
koharente B‘-Phase, welche die nachste Stufe der Ausscheidung aus dem Ubersattigtem
Mischkristall (UMK) ist und die zur endgliltigen Ausscheidung der Gleichgewichtsphase B
(Peak 5 bei 475 °C) fuhrt. Der Volumenanteil an GP-Zonen sowie Mg.Si-Partiekln nimmt mit

zunehmendem Gehalt an Legierungsbestandteilen zu. [8]
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Abbildung 2: DSC-Kurve einer abgeschreckten Probe der Legierung 6005 (links) sowie 6082 (rechts)
mit einer Aufheizrate von 10 °C/min [8]

Erst in letzter Zeit ist die Rolle des Mg/Si-Verhaltnisses, des Keimbildungsmechanismus
(Anfangs- und Ubergangsphasen), die Stabilitit und das Umwandlungsverhalten der
Ausscheidungen sowie der Gitter-Leerstellen klarer geworden. Es existieren jedoch grofie
Unsicherheiten hinsichtlich Struktur und Zusammensetzung der friihen
Ausscheidungsphasen, da die entscheidenden Vorgange im Nanobereich vollzogen werden
und sich bis heute der direkten Beobachtung (z. B. durch hochauflésender Durchstrahlungs-
Elektronenmikroskopie, kurz HRTEM) entziechen. Die Kenntnis dber die
Ausscheidungsprozesse, schematische Darstellung siehe Abbildung 3, stitzen sich auf der
Interpretation  indirekter ~ Messmethoden, wie  Differenz-Thermoanalyse  (DTA),
Leitfahigkeitsmessungen, Positronenspektroskopie, 3D-Atomprobe und neuerdings Myon-
Spektroskopie. Die neueren Methoden haben die Einblicke in die Ausscheidungssequenzen,
vor allem die Wichtigkeit der Leerstellen in ihrer Wechselwirkung mit Legierungselementen,
Spurenelementen, Ausscheidungen und Versetzungen erheblich verbessert. [1, 14]

SIazess el
$6-0- 3920360
e Sedentiss
900G P08 9

Clusterbildung koh&rente Ausscheidung  teilkohdrente Ausscheidung  inkohdrente Ausscheidung

Abbildung 3: Schematische Darstellung der Ausscheidungsfolge: Clusterbildung, koharente,
teilkoharente sowie inkoharente Ausscheidungen in 6xxx-Legierungen (ohne Berlcksichtigung von
Leerstellen) [1]
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e Cluster

Sehr fruh in der Ausscheidungssequenz wurden uber indirekte Methoden Veranderungen im
Legierungssystem festgestellt. Um diese zu erklaren erfolgte die Verwendung sogenannter
Atomcluster, ein Zusammenfinden von Atomen unbekannter Struktur. Indirekt bedeutet, dass
die Wirkung der Cluster, nicht aber die Verteilung oder GréRe dieser quantitativ gemessen
werden kann. [15]

Die Reaktion zur Bildung setzt Warme frei, dieser exotherme Peak im Temperaturbereich von
zirka 20—-120 °C kann im DSC festgestellt werden. Des Weiteren verandert sich der elektrische
Widerstand der Legierung, sodass mithilfe der elektrischen Widerstandsmessung Aussagen
Uber die Clusterbildung getroffen werden koénnen. Direkte Methoden wie
Rasterelektronenmikroskopie oder Transelektronenmikroskopie zeigen keinen deutlichen
Kontrast bei niedrigem Legierungsgehalt und Elementen ahnlicher Ordnungszahl, wie dies bei
AlIMgSi-Legierungen der Fall ist. Die einzige Mdglichkeit die Anfangsstadien der Entmischung
zu beobachten ist die Atomsondentomographie (APT). Mit dieser Methode erfolgten von
einigen Forschern, wie Edwards et al., Murayama et al. oder Dutta und Allen Untersuchungen,
wobei teils unterschiedliche Ergebnisse erzielt wurden. [13, 15, 16]

In der Studie von Edwards et al. ist die Ausscheidungssequenz einer 6061-Legierung mithilfe
von Proben aus einem stranggepressten Stab sowie den Methoden der DSC, hochauflésender
Dunkelfeld-Elektronenmikroskopie (HRDEM) sowie Atomsonden-Feldionenmikroskopie (AP-
FIM) untersucht worden. Proben, welche mit 5 °C/min auf 100 °C (nahe dem ersten DSC-
Peak) erhitzt wurden, zeigten bei der Untersuchung mittels Hellfeld- und Dunkelfeld-TEM
sowie Selected area diffraction pattern (SADP) keine Hinweise auf Ausscheidungen. Dies
korreliert nicht mit den Ergebnissen von Dutta und Allen. Es gab lediglich schwache
Reflexionen bei SADP, diese zeigten sich jedoch auch im abgeschreckten Zustand. Es wird
vermutet, dass diese durch eine Oberflachenschicht aus Oxid oder anderem Material auf den
dinnen Folienproben entstanden sind. AP-FIM-Konzentrationsprofile zeigen das
Vorhandensein dreier Arten von Ausscheidungen. Cluster aus Si-Atomen, Cluster aus Mg-
Atomen sowie Co-Cluster, welche sowohl Mg als auch Si-Atome enthalten. [13, 17]

Um die Clusterbildung genauer zu untersuchen wurden Proben fir 0,5 h, 8 h sowie 60 h bei
70 °C gehalten und anschlieffend mittels AP-FIM untersucht. Die Konzentrationsprofile sind in
Abbildung 4 dargestellt. Fur die Haltezeit von 0,5 h (Abbildung 4 a.) zeigt sich kein eindeutiger
Nachweis von Co-Cluster mit Mg und Si. Erst fur die langeren Haltezeiten (Abbildung 4 b.) und
c.) zeigen sich Co-Cluster, welche Magnesium und Silizium enthalten. Nach der Auslagerung
bei 8 h wiesen die meisten dieser Ausscheidung ein Mg:Si-Verhaintis von zirka 0,7 auf, wobei

einige mehr Si oder mehr Mg enthielten. Nach 60 h lag das Verhaltnis nahezu bei eins. [13]
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Abbildung 4. AP-FIM-Konzentrationsprofile von Proben welche bei 70 °C fira.) 0,5h, b.) 8 hund c.)
60 h warmebehandelt wurden. Eine statistische Analyse von a.) zeigte, dass sowohl Cluster von Si-
Atomen als auch von Mg-Atomen vorliegen. Co-Cluster, welche Si und Mg enthalten sind in b.) und c.)
prasent. [13]

GP-Zonen

Unklarheit herrscht derzeit auch Uber die nachste Stufe in der Ausscheidungssequenz, die
sogenannten Guinier-Preston-Zonen (oft auch als pre- B"'-Phase bezeichnet). Diese wurden
1938 gleichzeitig von Guninier und Preston im System Al-Cu entdeckt. In der Literatur werden
als GP-Zonen allgemein Phasen bezeichnet, welche sich durch eine geringe Gro3e sowie eine
hohe Koharenz mit der Matrix auszeichnen. Smith, Cordier und Gruhl berichten von
kugelférmigen Ausscheidungen, wobei Dutta und Allen behaupten, dass diese nicht dargestellt
werden kdnnen. Marioara et al. bezeichnen die pre-B"’-Partikel als GP-Zonen, welche sich
nadelférmig ausscheiden. Die Zusammensetzung dieser frihen Ausscheidungen ist
unbekannt. [13, 17-20]

Marioara et al. fihrte an einer 6082-Legierung isotherme Warmebehandlungen bei 150 °C
durch. Die Untersuchungen konzentrierten sich auf den Zusammenhang zwischen der
atomaren Struktur der frihen Ausscheidungsphasen (GP-Zonen und ") und der Harte. Der
Harteverlauf in Abhangigkeit der Warmebehandlungszeit ist in Abbildung 5 dargestellt. Die
Kurve zeigt eine gleichmalige Steigung zwischen 4 und 11 Stunden. Danach erfolgt ein
langsamerer Anstieg bis zum Hartemaximum nach 9 Tagen. Durch Untersuchungen mithilfe

von Dunkelfeld-Aufnahmen sowie SADP zeigt sich am Beginn der Ausscheidungssequenz
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eine hohe Dichte an feinen Partikeln, vor allem fur die 4 h Probe. Die Ausscheidungen sind
nadelférmig und entlang der <100> Al angeordnet. Die Lange der Nadeln liegt nach 4 h bei
7,5 nm sowie nach 9d bei 16,3 nm. Obwohl die Proben 4 und 11 h eine doppelt so hohe
Partikeldichte und einen héheren Volumenanteil aufweisen als die Proben 2 und 9 d zeigen
die Proben 4 sowie 11 h einen geringeren Hartungseffekt. Dies deutet darauf hin, dass die
Ausscheidungen nach 4 und 11 h eine groRere Koharenz mit der Matrix aufweisen. Die pre-
B’-Phase kann als die am weitesten entwickelte GP-Zone angesehen werden und ftritt kurz

vor der Bildung der ""-Ausscheidung auf. [18]
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Abbildung 5: Vickersharte als Funktion der Warmebehandlungszeit bei 150 °C fur eine 6082-

Legierung mit der Zusammensetzung von 0,6 wt-% Mg, 0,9 wt-% Si, 0,5 wt-% Mn und 0,2 wt-% Fe
[18]

Im Verlauf der weiteren Arbeit werden GP-Zonen (pre- 37°) als Keimstellen fiir die B"'-Partikeln

angesehen.

e ["’-Ausscheidungen

Die B""-Partikeln sind jene, welche das Hartemaximum der AIMgSi-Legierungen bewirken. Das
Ziel einer Auslagerung ist es, eine mdglichst homogene, fein verteilte Ausscheidung dieser
Phase zu erreichen. Erstmals wurde sie durch die Rontgenanalyse entdeckt und spater durch
TEM genau spezifiziert. Die Ausscheidung tritt nadelférmig auf und ist entlang der Nadelachse
koharent mit der Matrix. Die Zusammensetzung der "'-Phase ist MgsSis. Die Lange liegt
zwischen 20-100 nm, der Durchmesser in etwa bei 6 nm. Verschiedene Kristallstrukturen

wurden fur die Ausscheidung vorgeschlagen: [13, 18, 21]

e Monoklinmita=c=6,16 A, b=7,1 Aund B =82 °[13]
e Monoklinmita=3,0A,b=33A,c=4,0Aundy=71°[13]
e Hexagonal mita=7,05A und c =4,05 A [21]

In Abbildung 6 (a) ist eine Hellfeld Transmissionselektronenmikroskop-Aufnahme (TEM-
Aufnahme) aus der Studie Edwards et al. dargestellt. Es zeigt eine nadelférmige Ausscheidung

einer Probe, welche mit 5 °C/min auf 250 °C aufgeheizt wurde. Hochauflésende Aufnahmen

9
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wurden nur von Ausscheidungen erhalten, welche mit der Langsachse parallel zum
Elektronenstrahl ausgerichtet sind. Bei anderen Ausscheidungsorientierungen kommt es
aufgrund des kleinen Durchmessers der nadelférmigen B""-Phase zu Uberlappungen mit der
Al-Matrix. Aus diesem Grund gibt es nur eine Ansicht des Ausscheidungsgitters, siehe
Abbildung 6 (b). Es zeigt sich, dass das Gitter eine Periodizitat aufweist, welche durch die
Vektoren a1 sowie c definiert ist. Eine detaillierte Analyse der hochauflosenden Aufnahme (b),
der Streifen in SADPs sowie der schwachen, kreisférmigen Reflexionen in SADPs fihrt zu
einer vorgeschlagenen basiszentrierten monoklinen Struktur fir B mit a = 15,34+0,15 A, b =
4,05 A, c=6,83+0,15 A sowie B = 106 °+1,5 °. Der Einheitsvektor a ist doppelt so lang wie der
Vektor a1 in Abbildung 6 (b). Die Orientierungsbeziehung zwischen dieser Struktur und dem
Al-Gitter wurde wie folgt gefunden: (001)a//(010)g und [310]a//[001]s. Es gibt 12 aquivalente
Orientierungen der Ausscheidung, vier fur jede <001>4 Orientierung der Nadelachse. Eine AP-
FIM Analyse einer f""-Ausscheidung ergibt 118 Mg Atome, 97 Si Atome und 3 Cu Atome, dies
ergibt ein Mg:Si-Verhaltnis von 1,2. [13]

(e )

. - -‘FJ&JI" w Gl
-...".;_.-l‘d . :‘
B M Py

Abbildung 6: (a) Hellfeld TEM-Aufnahme und (b) hochauflésende elektronenmikroskopische
Aufnahme einer nadelférmigen Ausscheidung entlang seiner Achse [13]

e [(3’-Ausscheidungen

Die B’-Ausscheidung formt sich in der Sequenz nach der B"". Sie ist stabférmig und langs
entlang der <100>4 ausgerichtet. Die Struktur wurde von Jacobs als hexagonal mita = 7,05 A
und ¢ = 4,05A bestimmt. Des Weiteren erfolgte eine Untersuchung mit HRTEM und
Mikrodiffraktion (uXRD), wodurch diese bestatigt wurde. Die Zusammensetzung der Phase
wurde ebenfalls analysiert, die Ergebnisse sind jedoch zum Teil unschlissig. Lynch et al. hat
unter Verwendung von EDS festgestellt, dass das Mg:Si-Verhaltnis (atomar) viel kleiner als
das 2:1-Verhaltnis in der Gleichgewichtsphase und modglicherweise sogar nur 0,44 ist.
Matsuda et al. verwendete ebenso EDS, erhielt jedoch ein Verhaltnis von 1,68. [13, 22, 23]

Des Weiteren wurde beobachtet, dass sich neben der B’-Phase mehrere andere

Zwischenausscheidungen bilden. [13]

10
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e [-Ausscheidungen

Als letztes bildet sich die Gleichgewichtsphase Mg.Si in Form von Plattchen entlang der {100}
Ebene aus. Die Phase ist durch die kubisch flachenzentrierte Anti-Fluoritstruktur
charakterisiert. Dies ist allgemein eine Struktur der Form M2X. In Abbildung 7 ist das
pseudobindre Phasendiagramm fir die Mg.Si-Phase und Aluminium dargestellt. Die

Ausscheidung tragt wenig zur Festigkeit der Legierung bei. [13]
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Abbildung 7: Pseudobinares Phasendiagramm fir Al-Mg2Si-Phase [24]

e Leerstellen

Leerstellen sind nulldimensionale Fehler (Punktfehler) und kennzeichnen das Fehlen von
Atomen auf Gitterplatzen. Der Gehalt an Leerstellen C_erhdht sich mit steigender Temperatur.
C. betragt fur Reinstaluminium bei Temperaturen um 500 °C etwa 1,3*10*. Mit abnehmender
Temperatur nimmt der Gehalt exponentiell sehr stark ab (bis zu 8 GréRenordnungen bei
Raumtemperatur). Durch Abschrecken aus héheren Temperaturen erfolgt ein Einfrieren der
Legierungselemente (Ubersattigter MK) sowie der Leerstellen, welche bei der
Warmebehandlung eine enorme Rolle spielen. Das Ausheilen von Uberschissigen Leerstellen
erfolgt durch Diffusion zu Leerstellensenken (Fremdatome, Versetzungen, Korngrenzen) oder
auch durch Kondensation zu Versetzungsringen. Des Weiteren steuern sie die Kinetik der
Ausscheidungsprozesse Uber den Diffusionsprozess der Legierungselemente. [1]

Versuche mittels APT und PALS lassen vermuten, dass Leerstellen auch fiir die Stabilitat von
Co-Cluster verantwortlich sind. Fur Legierungen mit einem niedrigem Mg-Gehalt (< 0,1 at.-%)
neigen die Leerstellen dazu sich wahrend dem Abschrecken zu Doppel- oder
Dreifachleerstellen anzuhdufen. Anschlie3end unterstitzen sie die Bildung Si-reicher Cluster
im Verlauf der Kaltauslagerung. Fur Legierungen mit einem Mg-Gehalt > 0,1 at.-% bleiben die

Mono-Leerstellen erhalten. Die Clusterbildung wird zundchst durch Si-Atome und mit

1"
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fortschreitender Kaltauslagerung durch Mg-Atome bestimmt. Fir die Legierung 6061 zeigen
jungste Ergebnisse, dass die Warmauslagerungskinetik Gber die Konzentration mobiler
Leerstellen gesteuert wird, welche durch eine temperaturabhangige Auflésung von Co-
Clustern in Verbindung mit der Freisetzung unbeweglicher, eingefrorener Leerstellen bestimmt
wird. Durch eine sehr langsame Co-Cluster-Auflésung bei  kommerziellen
Auslagerungstemperaturen wird der Ausscheidungsprozess stark verzogert. Abschlieliend
bleibt zu erwahnen, dass die Rolle der eingefrorenen Leerstellen wahrend der Keimbildung als
Schlissel zum Verstandnis des Einflusses der Kaltauslagerung auf die nachfolgende

Warmauslagerung angesehen wird. [1, 25-27]

2.3 Kaltauslagerungseffekt auf die "-Phase

Es ist mittlerweile bekannt, dass sich eine Lagerung auf RT ab einem gewissen Gehalt an Mg
und Si auf die nachfolgende Warmebehandlung im System der 6xxx-Legierungen negativ
auswirkt. Negativ bedeutet, dass mit steigender Kaltauslagerungszeit vor der
Warmebehandlung die erreichbare Festigkeit sinkt. Dies liegt in einer Abnahme der Dichte der
B"-Ausscheidungen sowie einer Vergroberung dieser mit zunehmender Warmauslagerung.
Der negative Effekt ist bei stéchiometrischen Legierungen ab Mg.Si-Gehalten Gber 0,8 Gew.-
% zu beobachten. Bei einem Uberschuss an Mg oder Si sinkt die kritische Grenze auf ca.
0,6 Gew.-% Mg:Si ab. [1, 6, 15]

In [6] erfolgte eine Untersuchung des Kaltauslagerungseffektes bei Raumtemperatur auf die
B’-Phase an der Legierung 6082. Die Proben wurden aus 2 cm dicken, homogenisierten
Knuppeln bezogen, welche zu 1 x 1 x 1 cm?® Wurfeln weiterverarbeitet wurden. Danach erfolgte
eine Behandlung im Salzbad bei 540 °C fur 55 min sowie ein Abschrecken in Wasser auf
Raumtemperatur. Die erste Reihe an Proben wurde sofort in einem Olbad bei den
Temperaturen 100, 125 und 150 °C warmebehandelt, eine zweite Reihe zunachst fir 7 Tage
auf RT gelagert und anschlieBend wie die erste Serie warmebehandelt. Fur beide
Probenreihen variierten die Warmebehandlungszeiten bei jeder Temperatur zwischen 1 h und
mehr als 40 Tagen. Die Probenbezeichnung lautet wie folgt: x/xxx °C/x h (oder x d), wobei sich
die erste Zahl auf die Lagerzeit bei RT (0 fur keine Lagerung oder 7 fir 7 Tage), die zweite
Zahl auf die Warmebehandlungstemperatur und die dritte Zahl auf die Dauer der Behandlung
bezieht. [6]

Die Ergebnisse der verschiedenen Warmebehandlungen sind in Abbildung 8 dargestellt. Die
Hartekurven der Proben bei 125 und 150 °C ohne Lagerung ergeben ein ahnliches Bild. Im
Anfangsstadium erhoéht sich die Harte ausgehend vom Ubersattigten Mischkristall mit einem
Ausgangswert von 50-55 HV drastisch auf 110-115 HV. Nachfolgend zeigt sich ein Plateau,

bei dem kaum ein Anstieg vorliegt. Schlielich erfolgt ein zweiter Anstieg der Harte auf ein
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Maximum von 125-130 HV. Jene Proben, welche nach 7 Tagen Lagerung den gleichen
Warmebehandlungen unterzogen wurden, zeigen ein anderes Verhalten. Die Harte erhdht sich
monoton, bis ein Maximum von etwa 115 HV erreicht ist. [6]
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Abbildung 8: Harteverlauf fir (a) 0/125 °C; (b) 0/150 °C; (c) 7/125 °C; (d) 7/150 °C; (e) 0/100 °C. Far
jede Probe sind jeweils an reprasentativen Positionen die Warmebehandlungszeiten im Kurvenverlauf
eingetragen [6]

Um einen Zusammenhang zwischen dem Harteverlauf und der Mikrostruktur sowie den
gebildeten Ausscheidungen zu finden, erfolgte eine Untersuchung mittels TEM. Die
Ergebnisse aus der TEM-Analyse hinsichtlich Partikeldichte, Ausscheidungsart, etc. sind in
Tabelle 2 zusammengefasst. Aufgrund diverser Fehlereinflliisse sind die absoluten Zahlen zum
Teil verfalscht, die Tendenzen zwischen den Warmebehandlungen sind jedoch vergleichbar.
Im Anfangsstadium bei 0/150 °C bildet sich ein sehr hoher Volumenanteil an kleinen pre-°'-
Ausscheidungen. Diese zeigen sich bei den Proben mit 4 und 11 h, nach 2 Tagen erfolgte
bereits die Umwandlung zum ""-Typ. [6, 28]

Die Ergebnisse der Serie 0/100 °C zeigen, dass sich ab Beginn der Warmebehandlung eine
grole Menge sehr feiner und koharenter Pre-B"" bilden. Dies steht im Einklang mit der

0/150 °C-Reihe. Jedoch erfolgt, auch nach einer Warmebehandlung von 17 Tagen keine
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Umwandlung in die B""-Phase. Im Vergleich zur 0/150 °C-Reihe zeigt die Mikrostruktur der auf

RT gelagerten Proben eine andere Entwicklung. In Tabelle 2 ist ersichtlich, dass nach 4 h

keine Ausscheidungen beobachtet werden konnten sowie nach 11 h nur eine sehr geringe

Menge an Pre-B"". Nach 2 bzw. 9 Tagen lag ein Gemisch aus Pre-B"" und groben B"’-Partikeln
vor. [6, 28]

Tabelle 2: Partikeldichte, Grofie und Art der Ausscheidung in Abhangigkeit der Lagerdauer,
Warmebehandlungstemperatur sowie -zeit [6]

Proben Partikeldichte Nadellange | Nadelquerschnitt | Ausscheidungstyp
[Partikel/pm?] [nm] [nm?]
0/150 °C/4h h 350.000-450.000 75+0,6 3-5,2 Pre-B”*
0/150 °C/11 h 350.000—450.000 9,5+0,6 3-5,2 Pre- B~
0/150 °C/2 d 100.000—-200.000 10,1+ 0,6 3-5,2 B~
0/150 °C/9d 100.000—-200.000 16,3+ 0,6 3-5,2 B~
7/150 °C/4 h keine Ausscheidung keine keine keine
Ausscheidung Ausscheidung Ausscheidung
7/150 °C/11 h sehr wenig 8,5+0,6 1-2 Pre-B”
7/150 °C/2 d 40.000-60.000 24,0+0,6 7507 Pre-B" + B
7/150 °C/9 d 40.000-60.000 35,2+0,6 11,0+ 0,7 Pre-B + B
0/100 °C/8 d > 500.000 4-6 1-5 Pre-B”
0/100 °C/8 d > 500.000 4-6 1-5 Pre- B~

Aus den Ergebnissen wurden folgende Schlussfolgerungen gezogen: [6]

Wahrend der Lagerung auf Raumtemperatur bilden sich Atomcluster

GP-I-Zonen (Pre-B"") sind die ersten Partikel, welche sich ausscheiden. Liegt die
Gluhtemperatur tber 125 °C erfolgt eine Umwandlung in die B"'-Phase

Es zeigt sich, dass die Lagerung auf RT einen wichtigen Einfluss auf die Ausscheidung
von Pre-B""- und B"’-Phasen sowie auf die gesamte Ausbildung der Mikrostruktur hat.
Wahrend der Lagerung gebildete Atomcluster sowie die geringe Konzentration an
eingefrorenen Leerstellen wirken sich verzégernd auf die Bildung von Pre-B""-Partikeln
aus. Folglich werden die danach gebildeten ""-Phasen sehr grob. Im Gegensatz dazu
zeigen die Proben ohne Lagerung eine grof3e Anzahl an Pre-B"°, welche sich in sehr
feine, homogen verteilte B"'-Partikel umwandeln. Die Dichte der B’ '-Phasen ist in
diesem Fall um etwa finf Mal so hoch, als bei den auf RT gelagerten Proben

Die Lagerung auf RT wirkt sich negativ auf die Harte und folglich auf die mechanischen
Eigenschaften aus

Obwohl die Anfangsstadien der Keimbildung bei 100 °C denen bei 125 und 150 °C
ahneln, wird keine B""-Phase gebildet. Dies deutet darauf hin, dass diese Temperatur

fur die Legierung 6082 zu niedrig ist um " zu bilden.
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Im Gegenteil zu den Legierungen Uber dem kritischen Gehalt an Mg und Si wirkt sich eine
Kaltauslagerung bei niedriglegierten Systemen positiv.  auf die nachfolgende
Warmebehandlung aus. In [29] erfolgte eine Untersuchung an einer reinen, ternaren Al-Mg0,4-
Si0,4 (0,44 at.-% Mg und 0,38 at-% Si), welche mit der Legierung 6060 vergleichbar ist, mittels
Hartemessung, TEM sowie 3D-AP. In Abbildung 9 ist der Harteverlauf fir Proben mit und ohne
vorheriger Kaltauslagerung sowie nachfolgender Warmebehandlung bei 180 °C dargestellt.
Bei jener Probe, welche nach dem Ldsungsgliihen direkt warmebehandelt wurde, steigt die
Harte von 30 HV auf ein Maximum von 65 HV nach 40 h. Bei der zweiten Probe erfolgte eine
Kaltaushartung von einer Woche vor der Warmebehandlung. Die Harte steigt bis zu einem
Spitzenwert von ca. 80 HV nach 8 h. Sowohl der groRere Hartezuwachs als auch der

schnellere Anstieg zeigen den positiven Effekt einer vorherigen Lagerung auf RT. [29]
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Abbildung 9: Harteverlauf fir die Warmauslagerung bei 180 °C mit und ohne vorheriger
Kaltauslagerung nach dem Abschrecken aus dem L&sungsgliihen [29]

Die Kaltauslagerung erzeugt eine hohe Dichte an Cluster bzw. Co-Cluster aus Si- und Mg-
Atomen, welche die Ausscheidungskinetik fur die nachfolgende Warmebehandlung steuern,
bei welcher sich die Cluster nur langsam auflésen und als Keimstellen fur nachfolgende
Ausscheidungen dienen. In Legierungen ahnlich der 6060 wirken sich diese positiv auf die
Alterung aus. Fur Legierungen mit hdherem Gehalt an Mg und Si wirken sich die gebildeten

Cluster auf die Ausscheidungskinetik negativ aus. [29]

2.4 Zusammenhang zwischen elektrischer Leitfahigkeit und

Ausscheidungen

Augustus Matthiessen veroffentliche von 1857—1858 mehrere bahnbrechende Artikel Gber die
Leitfahigkeit von Metallen. In London untersuchte er 1861 deren Temperaturabhangigkeit und

ermittelte dabei experimentell die Regel von Matthiessen, siehe Gleichung (1). [30, 31]
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Protal = Po + P(T) (1)

Der gesamte spezifische Widerstand eines Metalls proa setzt sich aus Streuprozessen
zusammen. Der temperaturunabhangige Term po beschreibt die Streuung der Elektronen an
Gitterfehlern. Der temperaturabhangige Term p(T) beschreibt die Streuung der Elektronen an
Gitterschwingungen (Phononen) sowie die Streuung zwischen Elektron-Elektron. Die Regel
von Matthiessen ist streng genommen nur korrekt, insofern es zu keiner Abhangigkeit unter
den Mechanismen kommt. Aus diesem Grund kommt es bei Legierungen zu Abweichungen.
Bei steigender Temperatur sinkt die Leitfahigkeit von Metallen, da die Atome starker
schwingen und dadurch die Mobilitat der Elektronen kleiner wird [30-33]

In technischen Aluminiumlegierungen flihren die im Mischkristall geldésten Fremdatome,
Leerstellen sowie Ausscheidungen zu einer Anderung des elektrischen Widerstands. In
Tabelle 3 sind Eigenschaften wichtiger in der Aluminiummatrix geléster Legierungselemente
bezogen auf Atomprozent angegeben. M ./Ma sowie rie/rai beschreiben das Verhaltnis des
Atomgewichts bzw. der Atomradien des jeweiligen Legierungselements und der
Aluminiummatrix. Die Wertigkeit der Elemente wird unter Z.. angegeben. Des Weiteren ist die
maximale Loéslichkeit cmax bei Raumtemperatur sowie die Widerstandserhohung (Ap) pro

Atomprozent Legierungselement angegeben. [32]

Tabelle 3: Eigenschaften wichtiger in der Aluminiummatrix geldster Legierungselemente [32]

Element Mie/Ma Z. ree/ra Cmax [at.-%] Ap[pQcm] /
at.-%Le
Si 1,0 4 0,978 1,6 0,72
Mg 0,9 2 1,12 17 0,46
Fe 2,1 2,3 0,893 0,025 5,40
Cu 2,4 1,2 0,898 2,50 0,83
Mn 2,0 2,47 0,903 0,90 6,90
Cr 1,9 2,3,6 0,984 0,38 8,40
Zn 24 2 0,972 66 0,23
Ti 1,8 4 1,02 0,14 55

In Tabelle 4 ist der durchschnittliche Anstieg des elektrischen Widerstandes durch in der
Aluminiummatrix geléster und ausgeschiedener Legierungselemente angeflhrt. Apso und
Apprec  beschreiben die Widerstandserhéhung pro Gewichtsprozent an geldéstem bzw.
ausgeschiedenem Legierungselement. Das Ausscheiden eines Elementes aus der

Ubersattigten Matrix fuhrt somit zu einer Erhéhung der Leitfahigkeit. [34]
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Tabelle 4: Durchschnittlicher Anstieg des elektrischen Widerstandes durch in der Aluminiummatrix
geldsten und ausgeschiedenen Legierungselementen [34, 35]

Element Apsol [MQecmM] / wt.-% Le Apprec [MQcm] / wt.-% Le
Si 1,02 0,088
Mg 0,54 0,22
Fe 2,56 0,058
Cu 0,344 0,030
Mn 2,94 0,34
Cr 4,00 0,18
Zn 0,094 0,023
Ti 2,88 0,12

In Abbildung 10 ist der Effekt der Kaltauslagerung auf die Leitfahigkeit dargestellt. Basierend
auf Uberlegungen von Hirosawa et al. sowie Zurob et al. Iasst sich schlussfolgern, dass die
Anderung des Widerstandes (iber die logarithmische Zeit auf das Clusterwachstum
zurickzufuhren ist, welches durch das Entweichen von Leerstellen dominiert wird. In spateren
Arbeiten konnte fur die Kaltauslagerung kein Wachstum der Cluster erzielt, jedoch eine
Zunahme der Clusterdichte mittels APT beobachtet werden. [15, 36, 37]
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Abbildung 10: Effekt der Kaltauslagerung auf den Volumenanteil der geldsten Elemente (Mg, Si und
Cu) sowie auf die elektrische Leitfahigkeit im Zustand T4 [15]

In Abbildung 11 sind die funf Stadien der Clusterbildung wahrend der Kaltauslagerung, das
erste Mal erwahnt von Banhart et al., schematisch dargestellt. Die vorgeschlagenen
Mechanismen beruhen auf Ergebnissen aus Harte, elektrischer Widerstand, DSC sowie
Positronenspektroskopie. Die anfangliche, durchschnittliche Positronenlebensdauer 1., sinkt
nach dem Abschrecken aus dem Ldsungsglihen. Dies wird der ersten Clusterstufe 0
Effekt

leerstellenbezogenen Fehlern, d.h. an Uberschissigen, eingefrorenen Leerstellen (oex) oder

zugeschrieben, wobei der auf der Vernichtung von Positronen an mit

Komplexen aus gelésten Atomen und Leerstellen, zuriickgefiihrt wird. Die nachfolgende, kurze
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Stufe 1 ist gekennzeichnet durch ein nahezu konstantes 1.y, wobei dies nur fir Legierungen
nahe einem Mg/Si-Verhaltnis von 1 zu beobachten ist. Diese Legierungen zeigen einen kleinen
DSC-Peak CO in Phase 1 (Abbildung 11 unten). Des Weiteren zeigt sich ein kleiner Anstieg
des elektrischen Widerstands p sowie der Harte, gefolgt von einer schnellen Steigerung in
Stufe 2. Die Aufteilung der Positronenlebensdauer 1., zu definierten Zeitpunkten 1 zeigt, dass
80-85 % den leerstellenbedingten Fehlern und der Rest leerstellenfreien Clustern aus
geldsten Atomen angehéren. Dies deutet darauf hin, dass die Clusterbildung schon wahrend
dem Abschrecken beginnt. In Stufe 2 sinkt T4 auf ein Minimum, wobei das Signal fir
leerstellenfreien Clustern aus geldsten Atomen mit geringer Lebensdauer auf bis zu ca. 70 %
steigt. Die steigende Anzahl dieser Cluster erzeugt den Peak C1 in der DSC-Kurve, wobei
Silizium eine Hauptrolle spielt. Der Wiederanstieg von Tay in Phase 3 Iasst sich durch die
kontinuierliche Mg-Zufuhr zu vorgebildeten Clustern interpretieren. Stufe 3 beinhaltet eine
Erhéhung des elektrischen Widerstands sowie der Harte und den DSC-Peak C2, welcher
vermutlich Uberlappend mit dem Ende von Phase 2 beginnt. Abschnitt 4 geht mit einer weiteren
Verlangsamung der Harte- und Widerstandszunahme einher. Wahrend bei Si-reichen
Legierungen die Harte innerhalb einer Zeitspanne von 1,5 Jahre kaum zunimmt ist bei anderen
Legierungen eine signifikante, nichtlineare Hartezunahme in Stufe 4 zu beobachten. Moégliche
Mechanismen hierfiir sind eine Vergréberung oder Anderung der Anordnung der Cluster. [38,
39]
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Abbildung 11: Schematische Darstellung der flinf Stadien der Clusterbildung wahrend der
Kaltauslagerung sowie Vorschlage zu den ablaufenden Mechanismen. Vergleich der Harte, des
elektrischen Widerstandes p und der durchschnittlichen Positronenlebensdauer Tav bei
Raumtemperatur mit den Ergebnissen aus der DSC-Untersuchung. Die Peaks der DSC-Kurven
spiegeln die Clusterbildung nach den diversen Kaltauslagerungszeiten wider. [39]
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Da fur diese Arbeit nur die ersten Stunden der Clusterbildung notwendig sind, werden lediglich
die Stufen 0—-2 naher erlautert. [39]

e Stufe 0

Eingefrorene, Uberschissige Leerstellen o.x kommen mit gelésten Atomen in Verbindung und
interagieren mit diesen. Dies wird kontrolliert durch die Starke der Wechselwirkung zwischen
Leerstellen und Atomen sowie der Diffusivitat der gelosten Stoffe. Das Positronensignal im
abgeschreckten Zustand wird dominiert von den leerstellenbedingten Fehlern, d.h. durch freie
Leerstellen sowie Komplexen aus gelésten Atomen und Leerstellen zusatzlich zu einem
weiteren kleinen Signal erzeugt durch leerstellenfreie Cluster, welche sich wahrend dem
Abschrecken bilden. [39]

e Stufe 1

Im Hinblick auf die von Zurob et al. vorgeschlagene Cluster-Theorie vermuten Werinos et al.,
dass sich wandernde Si-Komplexe zu tradgen und stationaren leerstellenhaltigen Si-Clustern

entwickeln, aufgrund von

= der hohen Diffusivitat von Silizium (Ds; > Dwg > Dcu),
= der Si-Leerstellen-Wechselwirkungsenergie und
= der Anziehung von Si-Atomen zu lokal belasteten Bereichen zum Spannungsabbau

(von denen Mg-Atome abgestofien werden)

Fir ein weiteres Clusterwachstum missen die Leerstellen entweichen, sodass ein
leerstellenfreier Si-Cluster zuriickbleibt. Dieser Vorgang leitet den Ubergang zu Phase 2 ein

und tritt aufgrund kirzerer Diffusionswege mit steigendem Si-Gehalt friher ein. [39]
e Stufe 2

Die Bildung neuer leerstellenhaltiger Si-Cluster Uberwiegt und begleitet die kontinuierliche
Bildung von leerstellenfreien Si-Clustern. Bei hdherem Si-Gehalt steigt auch die Anzahl dieser
gebildeten Cluster. Wahrend dieser schnell ablaufenden Reaktion wachsen die Si-Cluster
geringflgig. Spater in Stufe 2 kommen langsam wandernde Mg-Leerstellen-Paare hinzu und
stabilisieren die vorher gebildeten leerstellenfreien Cluster, aufgrund der Mg-Si-
Wechselwirkungsenergie. Letztendlich werden die Cluster zu sogenannten ,Leerstellen-
Gefangnissen®, d.h. Gberschissige Leerstellen oex kdnnen nicht mehr wandern, womit die
Bildung der Si-Cluster endet und der Ubergang zu Stufe 3 stattfindet. [39]

Der Kaltauslagerungseffekt ist fir den Industriellen Prozess aufgrund des signifikanten
Einflusses auf die Mikrostruktur von entscheidender Bedeutung. Eine lange Lagerzeit fuhrt bei
Si-reichen Legierungen in der Regel zu einer groberen Endstruktur. Fir eine Legierung auf
Basis 6082 zeigt sich dies in einer niedrigeren Festigkeit. Bei reduziertem Legierungsgehalt

bzw. bei Legierungen mit einem Mg-Uberschuss kann sich dieser Effekt umkehren. Im Zuge
19



Technische Grundlagen

dieser Arbeit soll der Effekt im Speziellen auf die Legierungen 6060.22 (Mg+Si low), 6005.SG
sowie 6082.CR (Mg+Si high) der Firma HAI, welche auf Basis der Legierungen EN-AW 6060,
EN-AW 6005 sowie EN-AW 6082 aufgebaut sind, untersucht werden. [6, 28]

2.5 Warmebehandlung aushartbarer Al-Legierungen

Die vollstandige Warmebehandlung besteht im Allgemeinen aus dem L&sungsglihen bzw.
Umformen bei hohen Temperaturen, Abschrecken sowie nachfolgendem Kalt- oder
Warmausharten. Die Werkstoffzustande fir aushartbare Knetlegierungen werden wie folgt

bezeichnet: [1]

o T1: abgeschreckt von der Warmformungstemperatur und kaltausgelagert

e T2: abgeschreckt von der Warmformungstemperatur, kaltverfestigt und kaltausgelagert
o T3:l6sungsgegliht, kaltverfestigt und kaltausgelagert

e T4:16sungsgegliht, abgeschreckt und kaltausgelagert

o T5: abgeschreckt von der Warmformtemperatur und warmausgelagert

e T6: I6sungsgegliuht, abgeschreckt und warmausgelagert

e T7:16sungsgegliht, abgeschreckt, warmausgelagert und Gberhartet

e T8: I6sungsgegliht, kaltverfestigt und warmausgelagert

e T9: I6sungsgegliht, warmausgelagert und kaltverfestigt

2.6 Strangpressen

Strangpressen zahlt nach DIN 8583 ebenso wie das FlieRpressen zu den Verfahren des
Durchdrickens. Strangpressen ist ein Druckumformverfahren mit reinen Druckkraften in allen
drei Belastungsrichtungen. Das Verfahren lasst sich in Kalt- und Warmstrangpressen einteilen,
wobei Zweiteres der Regelfall ist. Industriell Anwendung findet hauptsachlich das Direkte
Strangpressen, siehe Abbildung 12. Dabei wird zunachst der aufgeheizte Block im Rezipienten
aufgestaucht, sodass dieser den Durchmesser des Rezipienten annimmt. Danach wird er vom
Stempel durch die Matrize durchgepresst. [40, 41]

Matrize (Werkzeug)

.

Strang (Stange, Profil) Eolan
41— ) sere
1 L 3

; Rezipient
Gegenhalter

Abbildung 12: Prinzip des direkten Strangpressens ohne Schmiermittel [1]
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Nach dem Strangpressen auf Prozesstemperatur erfolgt eine schnelle Abkuhlung auf
Raumtemperatur, um die homogene Verteilung der Legierungselemente einzufrieren. Die
Abklihlgeschwindigkeit ist abhangig von der Materialdicke sowie dem Abschreckmedium und
konkurriert im Prozess mit dem Verzug des Profils, welcher durch Eigenspannungen entsteht
und anschlieRend durch Recken und Richten beseitigt werden muss. Aufgrund von hoher
Diffusionsgeschwindigkeiten ist der Temperaturbereich zwischen 400-290 °C zlgig zu
durchlaufen, um eine vorzeitige Entmischung der Gleichgewichtsphase und deren Vorlaufer
zu verhindern. Als Voraussetzung fir eine erfolgreiche Warmebehandlung ist es essenziell die
Abschreckempfindlichkeit der Legierungen zu beachten. In Abbildung 13 (a) ist eine C-Kurve
fur die niedrig legierte AIMgSi-Legierung 6060 dargestellt. Die kritische Abkuhlgeschwindigkeit
ist demnach 60 °K/min, das heil3t Profile mit dinnen Querschnitten kdnnen an bewegter Luft
abgeklhlt werden. Mit hoherem Mg:Si-Gehalt, hdherem Si-Uberschuss und bei
entsprechenden Volumenanteil von Dispersionsbildnern nimmt die Abschreckempfindlichkeit
zu. Ein Vergleich der Festigkeits- und Zahigkeitswerte von in Wasser und an Luft
abgeschreckten Proben ist Abbildung 13 (b) zu entnehmen. Es ist zu erkennen, dass fir

héherlegierte Systeme eine Abschreckung an Luft nicht ausreichend ist. [1, 42]
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Abbildung 13: (a) C-Kurve fir Profile aus der Legierung 6060 (Lynch et al.); (b) Vergleich der
Festigkeits- und Zahigkeitswerte der Legierungen 6005A, 6061 und 6082 im Zustand T6 [1, 42]
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3 Werkstoff-Charakterisierung

In diesem Kapitel sind die zur Charakterisierung diverser Werkstoffkennwerte verwendeten
Verfahren aufgefiihrt. Dabei handelt es sich um die Messung der Leitfahigkeit, der

Hartemessung, der Zugversuch sowie die dynamische Differenzkalorimetrie.

3.1 Leitfahigkeitsmessung

Die Messung der Leitfahigkeit beruht auf dem Wirbelstromprinzip und erfolgt mit dem Gerat
Sigmatest® 2.069 der Firma Foerster (siehe Abbildung 14). Dies ist ein portables Messgerat,
auf dem funf Messfrequenzen eingestellt werden kdnnen. Die einzustellende Frequenz ist
abhangig von der vorhanden Wandstarke am Profil. Die Eindringtiefe errechnet sich laut
Formel (2). Die Profilstarke muss mindestens um den Faktor 3 (laut Betriebsanleitung) gré3er
als die Eindringtiefe sein. Fir diese Arbeit ergibt sich eine Frequenz von 60 kHz. Um den
Einfluss der Temperatur auszuschlielen, kommt eine externe Temperaturkompensation zum
Einsatz. Der Messbereich des Gerats liegt zwischen 0,565 MS/m (1-112 % IACS) mit einer
absoluten Genauigkeit von +/-0,5 % des Messwerts. Die Aufzeichnung kann kontinuierlich
Uber die Zeit oder durch Einzelmessungen erfolgen. [43, 44]

503 (2)

§=
Jf+o

O e, Eindringtiefe [mm]

oo, Messfrequenz [Hz]

(o SR elektrische Leitfahigkeit [MS/m] (o = 25,77 fur Al-Mg-Si-Standard)

Abbildung 14: Messgerat Sigmatest® 2.069 der Firma Foerster [43]
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3.2 Hartemessung

Harte ist definiert als jener Widerstand eines Festkorpers, der einem harteren Werkstoff
gegeniber dem Eindringen entgegengebracht wird. Daflr stehen verschiedene Methoden zur
Verfligung, welche sich in Eindringkdrper, Prifkraft und Messwert sowie der Art, wie der
Hartewert bestimmt wird unterscheiden. [45]

Fir diese Arbeit wird nach dem Messprinzip von Brinell auf der Anlage Brickers 220 der Firma
Gnehm Switzerland gearbeitet. Die Angabe des Hartewertes ergibt sich in der Form

HBW/2,5/62,5. Die Messung erfolgt je nach Profilform an unterschiedlichen Zonen.

3.3 Zugversuch

Beim Zugversuch wird eine genormte Probe durch Zugbeanspruchung gleichmaRig und
stol’frei bis zum Bruch belastet. Im Zuge dieser Prifung koénnen mehrere definierte
mechanische Kennwerte ermittelt werden. Dazu erfolgt eine Messung von Kraft und Weg
wahrend der Formanderung. Durch Normierung dieser beiden Messwerte auf die
Ausgangslange bzw. den Ausgangsquerschnitt kann ein Spannungs-Dehnungs-Diagramm
errechnet werden. [45]

Der Zugversuch erfolgt auf der Universalprifmaschine Inspekt 1200 der Firma Hegewald &
Peschke im Priiflabor der Firma HAI. Uber eine Software werden aus den Echtzeitdaten
(Beispiel siehe Abbildung 42 im Anhang) die mechanischen Kennwerte 0,2 %-Dehngrenze
(Rpo,2), die Zugfestigkeit (Rm), die Gleichmalidehnung (Ag) sowie die Bruchdehnung (Aso)

ermittelt.

Abbildung 15: Universalprifmaschine Inspekt 1200 der Firma Hegewald & Peschke [46]
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3.4 Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC)

Die Kalorimetrie ist eine Analysenmethode, welche auf der Messung von Veranderungen der
Eigenschaften von Stoffen unter einem kontrollierten Temperaturverlauf beruht. Bei der
Differenzkalorimetrie ergibt sich das Signal direkt aus der Temperaturdifferenz zwischen der
Probe und einer Referenz. Im Bereich der Leichtmetalle ist die DSC eine Methode um
Festkorperreaktionen, wie zum Beispiel die Bildung von Ausscheidungen, Homogenisierungen
oder Rekristallisation bzw. Fest-Flissig-Reaktionen wie Schmelzen und Erstarren zu
analysieren. [47]

Die DSC-Messungen erfolgen am Leichtmetallkompetenzzentrum (LKR) in Ranshofen auf
dem Gerat DSC 204 F1 der Firma Netzsch. Die Proben werden mit einer Aufheizrate von
3 K/min auf 620 °C erhitzt, 5 Minuten auf Temperatur gehalten und anschliefsend mit 40 K/min
abgekuhlt. Zur Basislinienkorrektur erfolgt ein Abzug der Reinaluminiumkurve sowie eine

Addition einer linearen Funktion zu Korrektur der verbleibenden Verkippung.
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4 Experimentelle Untersuchungen

Im folgenden Kapitel ist die experimentelle Durchfihrung der Versuche mit den Legierungen
6082.CR, 6005.SG sowie 6060.22 naher erlautert. Dies beginnt mit der Aufnahme von
Leitfahigkeitskurven an kaltausgelagerten Proben fir jedes Legierungssystem. Nachfolgend
sind die einzelnen Versuchsreihen zur Beurteilung der Stabilisierung angefihrt. Im Laufe der
Untersuchungen soll die Frage der maximalen Kaltauslagerungszeit sowie der optimalen
Stabilisierungstemperatur bzw. -zeit im Umformprozess fir Mg und Si mit hohen bzw.

niedrigen Konzentrationen diskutiert werden.

4.1 Kaltauslagerung

Zuerst erfolgt fur die Legierungen 6005.SG, 6060.22 und 6082.CR jeweils auf Basis EN-AW-
6005, 6060 sowie 6082 eine Aufnahme der Leitfahigkeit Uber die Zeit. Die Probennahme
geschieht direkt nach dem Abschrecken des Profils am Auslauf der Presse mithilfe einer
Handsage. Die Pressung erfolgt auf der ,41 MN 10“ Front Loading Extrusion Press® der Firma
Presezzi Extrusion am Firmenstandort der HAI in Ranshofen. Die Proben lagern bei einer
Temperatur von 22—-24 °C. Dabei wird die Leitfahigkeit Uber 24 h aufgezeichnet, wobei jede
60 Sekunden ein Messwert generiert wird. Anhand dieser Ergebnisse erfolgt eine Auswahl
jener Legierungen, an denen die Auswirkung einer Stabilisierung auf die Festigkeit untersucht
wird. Der Messaufbau ist in Abbildung 16 dargestellt.

Abbildung 16: Messaufbau zur Aufnahme von LF-Kurven Uber einen beliebigen Zeitraum
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4.2 Legierung 6082.CR

Im Zuge mehrerer Versuchsreihen soll die Auswirkung der Kaltauslagerung bei RT sowie die
Auswirkung der Stabilisierungstemperatur auf die Legierung 6082.CR untersucht werden.

Dieses Legierungssystem besitzt den héchsten Gehalt an Mg und Si.

e Versuchsreihe 1

Die Probennahme geschieht am Auslauf der Presse, der Ort der Entnahme am Profil ist in
Abbildung 17 dargestellt. Die Profilform sowie die Stellen der Probenentnahme sind im
weiteren Kapitel fur jede Legierung einzeln dargestellt. Nachfolgend ist der Aufbau der
Versuche aufgelistet, der schematische Temperatur-Zeit-Verlauf des Prozesses ist in
Abbildung 18 ersichtlich. Um den Versuchsaufbau Ubersichtlich zu gestalten, wird die

Stabilisierungsbehandlung fett und die Kaltauslagerungszeit kursiv geschrieben:

¢ Aufnahme einer Referenzkurve (Leitfahigkeit Gber 24 h fir eine Probe, welche bei
24 °C lagert)

o Ofenprogramm 4 (OP4 entspricht 190 °C flr 4 h) mit Kaltauslagerungszeiten von 0.25,
0.5 1,2 34,5 6, 12und 24 h

e Stabilisierung bei 100°C 4h mit nachfolgender Behandlung mit OP4 fir die
Kaltauslagerungszeiten von 0.25, 0.5, 1, 2, 3, 4, 5, 6, 12 und 24 h

e Stabilisierung bei 120°C 4h mit nachfolgender Behandlung mit OP4 fur die
Kaltauslagerungszeiten von 0.25, 0.5, 1, 2, 3, 4, 5, 6, 12 und 24 h

4000 mm verwerfen Probennahme

[
- Ll |

Pressende Extrusionsrichtung Pressanfang

L J

.
-

Abbildung 17: Darstellung der Probennahme am Auslauf der Strangpresse

Die veranderlichen Parameter sind die Kaltauslagerungszeit sowie die Temperatur bzw. Zeit
der Stabilisierungsbehandlung. Die Warmauslagerung mit dem Ofenprogramm 4 (OP4) ist
eine Standardwarmauslagerung der Firma HAI bei 190 °C fir 4 Stunden. Die Stabilisierungen
erfolgen mit 100 °C bzw. 120 °C fur 4 h mit nachfolgender Auslagerung mit OP4. Die Proben
werden am Auslauf der Presse mittels einer Handsage auf 250 mm Lange zugeschnitten. Die
Zeitmessung erfolgt ab einem Pressenrest von 400 mm. Die Pressgeschwindigkeit betragt

10 m/min, die Kihlung erfolgt mit Wassernebel (WN).
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| strangpressen auf Umformtemperatur

Wamauslagerung

Temperatur [*C]

Stabilisierungsbehandlung

- Lagerdauver auf Raumtemperatur

Zeit [t]

Abbildung 18: Schematischer Temperatur-Zeit-Verlauf des gesamten Prozesses

Nach der Probennahme wird die Probe zur Kaltauslagerung konstant auf Raumtemperatur von
24 °C gelagert. Die restlichen Proben kommen je nach Lagerdauer auf RT, zum Beispiel nach
15 min Kaltauslagerung, in die entsprechende Warmebehandlungsstufe. Die Stabilisierungen
werden im Olbad der Marke Memmert (Typ ONE 45) bzw. Julabo (Typ SL 26) — siehe
Abbildung 19 — durchgefuhrt. Die Abkuhlung nach der Stabilisierungsbehandlung erfolgt an
Luft. Zur Bewertung der Auswirkungen von Lagerung und Stabilisierung erfolgt die Messung
von Leitfahigkeit sowie Harte an der kaltausgelagerten Probe bzw. an den stabilisierten Proben
nach dem Olbad/Lésungsgliihofen. Nach dem Stabilisierungsglihen erfolgt bei den Proben
von 100 °C sowie 120 °C eine Behandlung mit OP4 im Universalschrank UF30 plus der Firma
Memmert (siehe Abbildung 19). Nachfolgend findet die Messung der Leitfahigkeit sowie der
Harte statt. AnschlieRend wird das Profil in die einzelnen Zonen gesagt und zu Zugproben
verarbeitet. Die Zonen fur das verwendete Profil sind in Abbildung 20 dargestellt. Aus diesen

dargestellten Zonen werden 25 mm breite Blechstreifen gesagt und zu Zugproben verarbeitet.

Abbildung 19: links: Olbad Julabo SL26, mitte: Olbad Memmert ONE 45, rechts: Universalschrank
Memmert UF30 plus [48-50]
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Die Durchfuhrung der nachfolgenden Versuchsreihen erfolgt analog. Die Pressenparameter
sowie die Stabilisierungs- / Warmebehandlungsabfolgen sind fir jeden Versuch angefiihrt.
Zone 2 wird fur jede Versuchsreihe flir weitere Untersuchungen beiseitegelegt, die restlichen

Zonen werden geprift.

Z4

NS Y

Abbildung 20: Verwendetes Doppelhohlkammerprofil mit den eingezeichneten Zonen fiir die
Legierung 6082.CR

e Versuchsreihe 2

In dieser Versuchsreihe sollen nochmals die Ergebnisse fir die Stabilisierungsbehandlung aus
der ersten Versuchsreihe bestatigt werden. Des Weiteren soll die Mdglichkeit einer Verkirzung
der Stabilisierungsdauer betrachtet werden.

Die Pressenparameter fiir den zweiten Versuch lauten wie folgt:

e Pressengeschwindigkeit: 10 m/min
e Kihlung: WN

Die Stabilisierungs- / Warmebehandlungsabfolgen fir diesen Versuch sind nachfolgend

aufgelistet:

e Referenzkurve

¢ OP4 mit Kaltauslagerungszeiten von 0.5, 3und 12 h

e Stabilisierung mit 100°C 4h mit nachfolgender Behandlung mit OP4 fur die
Kaltauslagerungszeiten von 0.25, 0.5, 1, 2, 3,4, 5, 6, 7, 8, 12und 24 h

¢ 30 min Kaltauslagerung mit Stabilisierung bei 120 °C fiir 10, 20, 30, 60, 120, 180 und
240 min

e 120 min Kaltauslagerung mit Stabilisierung bei 120 °C fur 10, 20, 30, 60, 120, 180 und
240 min
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e Versuchsreihe 3

In dieser Versuchsreihe soll fir die Stabilisierung bei 120 °C die erste Stunde der Lagerung
auf RT sowie eine Stabilisierung bei erhéhter Temperatur fir eine kurze Zeit ndher betrachtet
werden.

Die Pressenparameter fur den dritten Versuch lauten wie folgt:

e Pressengeschwindigkeit: 10 m/min
e Kuhlung: WN

Die Stabilisierungs- / Warmebehandlungsabfolgen flr diesen Versuch sind nachfolgend

aufgelistet:

e Referenzkurve

¢ OP4 mit Kaltauslagerungszeiten von 15, 30 und 60 min

e Stabilisierung mit 120°C 4h mit nachfolgender Behandlung mit OP4 fir die
Kaltauslagerungszeiten von 15, 30 und 60 min

e Stabilisierung mit 200°C fir 5 und 10 min mit nachfolgender Behandlung mit OP4 fur

die Kaltauslagerungszeit von 30 min

e Versuchsreihe 4

Da sich bei der Legierung 6082.CR unterschiedliche Startwerte der LF nach dem
Strangpressen ergaben, erfolgten Ldsungsglihversuche, um einen Einfluss der Kihlung

auszuschliefRen.

4.3 Legierung 6005.SG

Um einen Vergleich der Wirkung der Stabilisierung auf eine unterschiedliche Legierung zu
erhalten, erfolgte ein Versuch mit der Legierung 6005.SG. Dieses Legierungssystem hat einen
Mg/Si-Gehalt zwischen den Legierungen 6060.22 und 6082.CR mit einem leichten

Uberschuss an Mg.

e Versuchsreihe 1

In der ersten Versuchsreihe soll ein Vergleich zum Versuch 1 der Legierung 6082.CR fur die
ersten drei Stunden Kaltauslagerung erfolgen. Die Pressenparameter flr diesen Versuch

lauten wie folgt:

o Pressengeschwindigkeit: 4,5 m/min
o Kihlung: WN
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Die Stabilisierungs- / Warmebehandlungsabfolgen fir diesen Versuch sind nachfolgend
aufgelistet, die Kaltauslagerungszeiten wurden aufgrund der vorhergehenden Versuche auf

kirzere Zeiten gestaffelt:

e Referenzkurve

¢ OP4 mit Kaltauslagerungszeiten von 0.25, 0.5, 1, 1.5, 2, 2.5, 3 h

e Stabilisierung mit 120°C 4h mit nachfolgender Behandlung mit OP4 fir die
Kaltauslagerungszeiten von 0.25, 0.5, 1, 1.5, 2, 2.5, 3 h

Das verwendete Profil ist in Abbildung 21 dargestellt. Aus den einzelnen Zonen werden 25 mm
breite Streifen gesagt und zu Zugproben verarbeitet. Zone 5 wird fir jede Versuchsreihe flr

weitere Untersuchungen beiseitegelegt, die restlichen Zonen werden geprift.

Z5 Z6 7

Abbildung 21: Verwendete Profilform fur die Legierung 6005.SG

e Versuchsreihe 2

Um die Effizienz der Stabilisierung hinsichtlich Temperatur bzw. Zeit zu beurteilen, erfolgte der
Einsatz der DSC-Messung. Die Idee ist, durch die fir die Auflésung bendtigte, kleinere /
groflere Warmemenge, eine Aussage Uber die Effektivitdt der Stabilisierung und somit in
weiterer Folge Uber die Ausscheidung von pre-B"'-Partikel zu treffen. Um die Moglichkeit zu
Uberprifen, ob Aussagen mdglich sind, wurden zuerst eine kaltausgelagerte sowie eine bei
120 °C stabilisierte Probe verglichen. Aufgrund des Ergebnisses aus diesem Vergleich,

erfolgten DSC-Versuche von folgenden Warmebehandlungen:

e Gleiche Zeit (4 Stunden) bei den Temperaturen 80, 100, 110, 120, 130, 140 °C
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e 120 °C bei den Zeiten 1,2, 3,4,5,6 und 8 h
e Vergleich zwischen 120 °C fiir 4h sowie 120 °C fir 4 h mit nachfolgender Auslagerung
mit OP4

Die Probennahem erfolgt aus Zone 1, gekennzeichnet in Abbildung 21 mit DSC-Probe. Die
Proben wurden nach der Stabilisierungsbehandlung am LKR Ranshofen mit dem Gerat DSC
204 F1 der Firma Netsch gepruft.

4.4 Legierung 6060.22

Um einen Vergleich der Wirkung der Stabilisierung zwischen den hoherfesten Legierungen
und einer niederfesten Legierung zu erhalten, erfolgte ein Versuch mit der Legierung 6060.22.

Die Pressenparameter fur diesen Versuch lauten wie folgt:

e Pressengeschwindigkeit: 22 m/min
e Kuhlung: WN

Die Stabilisierungs- / Warmebehandlungsabfolgen flr diesen Versuch sind nachfolgend

aufgelistet.

¢ Aufnahme einer Referenzkurve (Leitfahigkeit Uber 24 h fir eine Probe, welche bei
24 °C lagert) sowie Messung der Harte

¢ OP4 mit Kaltauslagerungszeiten von 0.25, 0.5, 1, 2, 3, 4, 6, 12, 24 und 48 h

e Stabilisierung bei 100°C 4h mit nachfolgender Behandlung mit OP4 fir die
Kaltauslagerungszeiten von 0.25, 0.5, 1, 2, 3, 4, 6, 12,24 und 48 h

e Stabilisierung bei 120°C 4h mit nachfolgender Behandlung mit OP4 fur die
Kaltauslagerungszeiten von 0.25, 0.5, 1, 2, 3, 4, 6, 12, 24 und 48 h

Das verwendete Profil ist in Abbildung 22 dargestellt.

Z2 Z1

= F Iﬂﬁ

Z3 Z4

Abbildung 22: verwendete Profilform fir die Legierung 6060.22
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5 Ergebnisse

Im folgenden Kapitel sind die Ergebnisse zu den durchgefiuihrten Versuchen angefihrt. Zu
Beginn erfolgt die Erlauterung der Auswirkung einer Kaltauslagerung auf die Leitfahigkeit.
Danach erfolgt eine Darstellung der weiteren Resultate zu den Legierungen 6082.CR,
6005.SG sowie 6060.22 in dieser Reihenfolge. Der Versuchsaufbau der einzelnen

Experimente ist in Kapitel 4 angefiihrt.

5.1 Kaltauslagerung

In Abbildung 23 ist die Auswirkung einer Kaltauslagerung nach dem Abschrecken von der
Umformtemperatur auf die elektrische Leitfahigkeit o (LF) ersichtlich. Es ist zu erkennen, dass
die LF mit der logarithmischen Zeit abnimmt. Dies stimmt mit den Ergebnissen aus Abbildung
10 Uberein. Aufgrund der Legierungszusammensetzung, siehe Tabelle 5, ist es erklarbar, dass
die Legierung 6060.22 den hdchsten und die Legierung 6082.CR den niedrigsten Wert der LF
zeigt. Nach dem Umformprozess sind alle Legierungselemente in Ldésung. Infolge der
Kaltauslagerung bilden sich Cluster, welche sich in Verteilung und GréRRe unterscheiden. Da
die Legierung 6060.22 den niedrigsten Legierungsgehalt aufweist scheidet sich folglich
weniger aus als bei den anderen Legierungen. Damit ergibt sich der niedrigste elektrische
Widerstand der drei Legierungen, wodurch die LF am grofdten ist. Den hdchsten

Legierungsgehalt weist die Legierung 6082.CR auf, womit die LF am niedrigsten ist.

——6082.CR 6005.5G ——6060.22
295
28,5
=275
%)
2.26,5
L
-
25,5
24,5 \
23,5
10 100 1000
Kaltauslagerungszeit [min]

Abbildung 23: Effekt der Kaltauslagerung flir eine Dauer von 24 h auf die Leitfahigkeit an den
Legierungen 6005.SG, 6060.22 und 6082.CR
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Tabelle 5: Zusammensetzung der verwendeten Legierungen 6060.22, 6005.SG sowie 6082.CR

Legierung Si Mg Cu Fe Mn Cr
6060.22 0,44 0,42 0,0003 0,2 0,05 0,002
6005.SG 0,6 0,7 0,03 0,2 0,4 0,1
6082.CR 0,7 0,7 0,2 0,2 0,7 0,15

Um eine Vergleichbarkeit zwischen Abbildung 11 sowie der durchgefihrten Messung
herzustellen, erfolgt die Umrechnung der Leitfahigkeit in den elektrischen Widerstand laut
Gleichung (3). Das Ergebnis ist in Abbildung 24 dargestellit.

1 3
p [uem] = —= * 10° 3)
Q]
——6082.CR 6005.5G ——6060.20
4,300
4,200
___‘.—-—_—-'—'-_—ﬁ

4,100

4,000
— 3,900
&
C 3,800
=
Q 3,700

3,600

3,500

3,400

3,300

10 100 1000
Kaltauslagerungszeit [log(min)]

Abbildung 24: Verlauf des elektrischen Widerstands infolge einer Kaltauslagerung der drei
Legierungen 6005.SG, 6060.22 und 6082.CR

Es ist zu erkennen, dass sich der elektrische Widerstand in den ersten 50—-60 min kaum andert.
Danach steigt p stark an. Zum Ende der Messung nimmt die Steigung ab. Bei dem Versuch
zeigt sich, dass der elektrische Widerstand bei der Legierung 6060.22 die geringste und bei
der Legierung 6082.CR die starkste Anderung vorweist. Dies hangt, wie oben erwahnt, mit den
unterschiedlichen Legierungsgehalten zusammen.

Um mehr Details zu erkennen, ist in Abbildung 25 das Verhalten des elektrischen
Widerstandes fur die Legierung 6082.CR nochmals dargestellt, fir einen Zeitraum von ca.
sechs Tagen. Der Verlauf der Kurve ist vergleichbar mit den Ergebnissen in Abbildung 11
sowie den Literaturstellen [38] und [39]. Bei Vergleich mit der schematischen Darstellung der
Phasen der Clusterbildung befindet sich das Ende der in diesem Versuch gemessenen Kurve
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in etwa beim Ubergang von Stufe 3 zu 4. Der interessante Bereich flr diese Arbeit liegt in den

ersten 24 h. Dies ist gegen Ende der Phase 2 bzw. im Verlauf von Stufe 3.

4,2
4,18
4,16

T 414

O

G 4,12

=

a 41
4,08
4,06

4,04
10 100 1000 10000

Kaltauslagerungszeit [log(min)]

Abbildung 25: Verlauf des elektrischen Widerstands in Abhangigkeit der Kaltauslagerungszeit fiir die
Legierung 6082.CR

Zur Untersuchung des Kaltauslagerungseffektes auf RT bzw. der Wirkung der Stabilisierung
erfolgen unterschiedliche Auslagerungsversuche an den Legierungen 6082.CR (Mg+Si high),
6005.SG sowie 6060.22 (Mg+Si low). Die Parameter der Versuchsreihen sind Kapitel 4 zu
entnehmen. Die Entscheidung fiel auf diese Legierungssysteme, da dadurch der Unterschied
der Auswirkung der Stabilisierung zwischen zwei hochfesten sowie einer niederfesten

Legierung zu erkennen ist.

5.2 Legierung 6082.CR

Im Folgenden sind jeweils die Ergebnisse der einzelnen Versuchsreihen fur die Legierung

6082.CR aufgelistet. Die Zusammensetzung der Legierung ist Tabelle 5 zu entnehmen.

e Ergebnisse zur Versuchsreihe 1

In Abbildung 26 ist der Harteverlauf fir die Versuchsreihe 1 dargestellt. Die blaue Linie
kennzeichnet die Proben fur die Warmauslagerung mit OP4. Die Markierungen stehen jeweils
fur den Messpunkt nach x min Kaltauslagerung mit nachfolgender Stabilisierung /
Warmauslagerung. Die rote Linie (Raute) zeigt den Verlauf fur eine Stabilisierung mit 100 °C
4h sowie nachfolgender Warmauslagerung. Die grune Linie steht fur eine Stabilisierung bei
120 °C 4h sowie darauffolgender Warmauslagerung. Als Referenzprobe dient die violette Linie
(Kreis), welche die Kaltauslagerung (T4-Zustand) darstellt (rechte Achsenbeschriftung). Diese

Kennzeichnung ist sowohl fir den Rp0,2-Verlauf als auch die Leitfahigkeit analog. Der
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Ausgangswert fir den Zustand T4 betragt 54 HB und steigert sich nach 24 h auf 76,8 HB. Bei
Betrachtung der Anfangswerte fir die Warmauslagerungsstrategien zeigt sich, dass eine
vorhergehende Stabilisierung bei 120 °C fiir 4 h den hochsten HB mit 119 erreicht. Dies sind
in etwa 10HB mehr als bei Warmauslagerung ohne Stabilisierung. Je langer die
Kaltauslagerungszeiten, desto negativer wirkt sich dies auf die Harte der Proben aus.

Interessant ist, dass sich alle drei Behandlungen nach 24 h bei einer Harte von etwa 104,5

einpendeln.
120 == OP4 =g 100°C 4h + OP4 120°C 4h + OP4 —— T4 4 90
118 4 80
—0
116 1 7
_ 114 .
o 160 m
L 112 T
2 1 50 ©
:5__?; 110 =§
= 4 40 =
2 108 i A 2
o { 30 @
106 /.h
104 2 420
102 1 10
100 0
0,00 5,00 10,00 15,00 20,00 25,00

Kaltauslagerungszeit [h]

Abbildung 26: Harteverlauf fur eine Warmauslagerung ohne Stabilisierung sowie mit Stabilisierung fur
die Legierung 6082.CR (linke Achsenbeschriftung); zum Vergleich der Verlauf fir eine
kaltausgelagerte Probe (rechte Achsenbeschriftung)

Der Verlauf fur die 0,2 %-Dehngrenze fir OP4 sowie flr die beiden Stabilisierungen mit
nachfolgender Warmauslagerung ist in Abbildung 27 dargestellt. Der negative Effekt der
Lagerung bei Raumtemperatur fir hdherfeste Legierungen (wie AW-6082 und AW-6005) ist
hinlanglich bekannt und bestatigt sich in diesem Versuch. Es zeigt sich, dass die Stabilisierung
bei 120 °C die hochsten Festigkeiten erzielt. Nach 15 min Kaltauslagerung erreicht die
Behandlung mit 120 °C eine Festigkeit von 325 MPa. Danach fallt die Kurve in den ersten 6 h
rapide auf 305 MPa ab und endet bei 300 MPa. Die Auslagerung mit OP4 erreicht lediglich
305 MPa nach 15 min KLT und endet bei etwa 290 MPa. Bei Vergleich der beiden
Stabilisierungstemperaturen zeigt sich, dass 120 °C hoéhere Rp0,2-Werte erreichen als
100 °C. Es wird vermutet, dass sich die hdhere Temperatur, hinsichtlich Verteilung und GréR3e,
positiver auf die pre-B”’-Partikel und in weiterer Folge bei der Auslagerung auf die B'-

Ausscheidungen auswirkt.
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Far alle drei Warmebehandlungen ist die 0,2 %-Dehngrenze nach 24 h Kaltauslagerung am
Minium, wobei diese nach 6 h schon sehr niedrig ist. Jedoch geht aus dem Versuch hervor,
anders als aufgrund des Harteverlaufs vermutet, dass sich eine Stabilisierung zu jeder
Kaltauslagerungszeit (KLT) positiv auf die zu erreichende Festigkeit auswirkt. Nach 24 h ist
durch eine Vorbehandlung bei 120 °C 4h eine Steigerung fir Rp0,2 von etwa 10 MPa im
Vergleich zu einer Auslagerung ohne Stabilisierung madglich.

Prozesstechnisch betrachtet geht aus dem Versuch hervor, dass die

Stabilisierungsbehandlung in der ersten Stunde nach der Pressung erfolgen sollte.

330,0 - —@— OP4 —&— 100°C 4h + OP4 120°C 4h + OP4
325,0 J
320,0 +
© 315,0 +
o
= 310,0 +
o\
o 3050
o
o 300,0
295,0
290,0
285,0 } } } } |

Kaltauslagerungszeit [h]

Abbildung 27: 0,2 %-Dehngrenze fir eine Warmauslagerung ohne Stabilisierung sowie mit
Stabilisierung fur die Legierung 6082.CR

Abbildung 28 zeigt den Verlauf der Leitfahigkeit fur OP4 sowie flr die beiden Stabilisierungen

mit nachfolgender Warmauslagerung.
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Abbildung 28: Leitfahigkeitskurven fur eine Warmauslagerung ohne Stabilisierung sowie mit
Stabilisierung fiir die Legierung 6082.CR; gemessen jeweils nach OP4
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Es zeigt sich, dass die Leitfahigkeit in den ersten Stunden abnimmt. Dies lasst sich auf das
Clusterwachstum mit fortschreitender Kaltauslagerungsdauer zurickfiihren. Nach etwa
5 Stunden steigt sie jedoch rapide an, siehe strichlierter Kreis in der Abbildung. Dies ist sehr
ungewdhnlich, da die Leitfahigkeit im Normalfall keine sprunghafte Anderung vollzieht. Um
Ruckschlisse auf den Grund dieses Anstiegs ziehen zu kénnen, missten bildgebende
Untersuchungen, wie z.B. TEM-Versuche durchgefihrt werden. In den weiteren Stunden bleibt
der Kurvenverlauf von o nahezu unverandert.

Abbildung 29 zeigt die Leitfahigkeit nach der Stabilisierung (blau, Quadrat) sowie nach der
Warmebehandlung (rot, Kreis) sowie die 0,2 %-Dehngrenze (grin, Dreieck) fur die
Stabilisierung bei 120 °C fir 4 h mit nachfolgender Warmauslagerung bei OP4. Zum einen
zeigt sich, dass der Sprung, welcher in der vorigen Abbildung angesprochen wurde, bereits
nach der Stabilisierungsbehandlung ersichtlich ist. Nach der Warmauslagerung ist dieser
etwas starker ausgepragt. Vergleicht man die Leitfahigkeit mit der 0,2 %-Dehngrenze so ist im
Festigkeitsverlauf keine Anderung ersichtlich, welche die sprunghafte Anderung in der
Leitfahigkeit erklaren warde.

Zwischen der LF nach der Stabilisierung und der LF nach der Warmebehandlung ist ein Delta
von ca. 1,2-2,1 MS/m vorhanden. Dies hangt mit der Ausscheidung der Legierungselemente

infolge der Warmauslagerung aus dem ubersattigten Mischkristall zusammen.
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Abbildung 29: Verhalten der LF nach der Stabilisierung mit 120 °C fiir 4h und nach der
Warmebehandlung mit OP4 sowie die Auswirkung auf die Festigkeit

e Ergebnisse zur Versuchsreihe 2

Die Stabilisierungs- / Warmebehandlungsabfolgen fir diesen Versuch sind Kapitel 4.2 zu
entnehmen. Abbildung 30 zeigt die LF vor und nach der WBH fiir die Stabilisierung bei 100 °C
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4h sowie einen Uberblick der 0,2-% Dehngrenze verschiedener Versuche. Die blaue Linie
(Kreis) steht fiir die LF nach der Stabilisierung bei 100 °C flr 4 Stunden, die rote Linie (Dreieck)
fur die LF nach der Warmauslagerung bei OP4. Die griine Linie (Dreieck) zeigt Rp0,2 fir die
Stabilisierung bei 100 °C flir 4 h mit nachfolgender Warmauslagerung bei OP4, die violette
Linie (Rechteck) Rp0,2 fir eine reine Warmauslagerung bei OP4 ohne vorherige
Stabilisierung. Der tlrkise sowie der orange Punkt stehen fiir eine Stabilisierung bei 120 °C
fur 4 h mit nachfolgender Behandlung mit OP4.

Die 0,2-% Dehngrenze beginnt fur rein OP4 bei 305 MPa nach 15 min Kaltauslagerungszeit
und fallt nach 3 h KLT auf 290 MPa ab. Mithilfe der Stabilisierung bei 100 °C fir 4 h startet
Rp0,2 bei 312MPa und fallt nach 24h KLT auf 292MPa. Durch eine
Stabilisierungstemperatur von 120 °C lasst sich eine Festigkeit von 320 MPa bei einer KLT
von 30 min erzielen. Zwischen der LF nach der Stabilisierung und der LF nach der
Warmebehandlung ist ein Delta von ca. 1,33—-1,95 MS/m vorhanden.

Dieser Versuch bestatigt nochmals die Ergebnisse aus der ersten Versuchsreihe. Zum einen
zeigt sich wieder der Abfall der LF gefolgt von einem sprunghaften Anstieg fur die Kurve nach
der WBH. Zum anderen ist die Temperatur bei 120 °C fur die Legierung 6082 besser geeignet
als 100 °C. Es bestatigt sich demnach auch, dass die Stabilisierung im Prozess innerhalb der
ersten Stunde erfolgen sollte. Jedoch wirkt sich die Stabilisierung in jedem Fall positiv auf die

Festigkeit aus.
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Abbildung 30: LF-Verlauf fir die Stabilisierung bei 100 °C 4 h sowie 0,2-% Dehngrenze fur die
Stabilisierung, OP4 sowie x min KLT + 120 °C 4 h fur die Legierung 6082.CR
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Des Weiteren wurde untersucht, ob die Stabilisierungszeit fir die Temperatur von 120 °C
verkurzt werden kann. In Abbildung 31 ist die LF sowie die 0,2-% Dehngrenze fur Proben mit
30 Minuten Kaltauslagerung mit nachfolgender Stabilisierung bei 120 °C fir unterschiedliche
Zeiten sowie Warmauslagerung mit OP4 ersichtlich. Die blaue Linie (Kreis) zeigt die
Leitfahigkeit nach der Stabilisierung, die rote Linie (Dreieck) die LF nach der
Warmauslagerung mit OP4 und die griine Kurve (Raute) Rp0,2.

Die Leitfahigkeit zeigt fir beide Kurven zu Beginn leichte UnregelmaRigkeiten. Die LF nach
der Stabilisierung steigt nach 60 min Stabilisierungszeit leicht an und bleibt danach konstant.
Die LF nach der Warmebehandlung nimmt nach 60 min konstant ab.

Bei Betrachtung von Rp0,2 zeigt sich in den ersten 60 Minuten Stabilisierungszeit ein starker
Anstieg von 303 auf 318 MPa. Danach bleibt die Festigkeit annahernd gleich. Dies zeigt, dass

die Zeit der Stabilisierung bei einer Kaltauslagerung von 30 min verkirzt werden kdnnte.
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Abbildung 31: LF nach der Stabilisierung und nach der WBH sowie Rp0,2 fur 30 min KLT + 120 °C
X min sowie darauffolgender Warmauslagerung mit OP4

Der gleiche Versuch wie in Abbildung 31 erfolgte mit einer Kaltauslagerungszeit von
120 Minuten. Das Ergebnis ist in Abbildung 32 ersichtlich. Die Leitfahigkeiten verhalten sich
annahernd ahnlich im Vergleich zur KLT von 30 min. Der Verlauf von Rp0,2 zeigt, dass bei
einer langeren Kaltauslagerungszeit die Stabilisierungszeit nicht wesentlich verkirzt werden
kann. Um entsprechende Festigkeitswerte zu erreichen muss die Stabilisierungszeit zwischen

3—4 Stunden liegen.
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Abbildung 32: LF nach der Stabilisierung und nach der WBH sowie Rp0,2 fir 120 min KLT + 120 °C
X min sowie darauffolgender Warmauslagerung mit OP4

e Ergebnisse zur Versuchsreihe 3

Ziel dieser Versuchsreihe ist es zu untersuchen, inwiefern das Zeitfenster in der ersten Stunde
die Festigkeitseigenschaften beeinflusst. Des Weiteren soll die Wirkung einer hohen
Temperatur fur eine kurze Zeit untersucht werden. In Abbildung 33 sind die Ergebnisse
ersichtlich. Die blaue Linie (Rechteck) zeigt die Kurve fur OP4, die rote Linie (Kreis) die
Stabilisierung bei 120 °C fur 4 Stunden mit nachfolgender Auslagerung bei OP4. Die griune
Markierung (Dreieck) sowie die violette Markierung (Kreuz) zeigen die Punkte flr 15 min KLT
mit nachfolgender Stabilisierung bei 200 °C fur 5 bzw. 10 min sowie Warmauslagerung bei
OP4.

Es zeigt sich, dass innerhalb der ersten Stunde Kaltauslagerung fir die Stabilisierung bei
120 °C keine wesentliche Anderung fiir die zu erreichende Festigkeit auftritt. Fiir den Prozess
bedeuten die Ergebnisse der ersten Versuche, dass die Profile nach dem Strangpressen in
den ersten 60 Minuten der Stabilisierungsbehandlung zuzufihren sind, um optimale
Festigkeitsergebnisse zu erhalten. In jedem Fall ist durch eine Stabilisierung vor der
eigentlichen Warmauslagerung eine Steigerung der Festigkeit zu erreichen.

Fir die erhdhte Temperatur bei 200°C zeigt sich, dass keine wesentliche
Festigkeitssteigerung bzw. eine Verschlechterung zu beobachten ist. Dies deutet darauf hin,

dass 200 °C zu hoch fur eine Stabilisierung in diesem Legierungssystem sind.
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Abbildung 33: 0,2-% Dehngrenze fiir eine Behandlung bei OP4, 120 °C 4 h + OP4 sowie fir hohe

e Ergebnisse zur Versuchsreihe 4

Temperatur und kurze Zeit

In Abbildung 34 ist der Einfluss der Kaltauslagerung auf die Leitfahigkeit flr unterschiedliche

Pressungen ersichtlich. Es handelt sich dabei jeweils um die gleiche Legierung (6082.CR), die

gleiche Profilform sowie die gleichen Pressenparameter. Es zeigt sich jedoch ein immenser

Unterschied am Startwert der LF. Der Verlauf verhalt sich bei allen Versuchen gleich. Diese

Differenzen in der Leitfahigkeit konnte bei den anderen Legierungen nicht beobachtet werden.
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Abbildung 34: Verlauf der Kaltauslagerung fur die Legierung 6082 aus unterschiedlichen Pressungen
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Die Pressungen stammen aus unterschiedlichen Chargen, der Sprung der LF beim Startwert
zwischen 23,5 und 25 ist fir diesen Umstand jedoch zu hoch. Eine mégliche Erklarung kénnen
ein Einfluss von Legierungselementen oder der Kihlung sein. Dazu erfolgten
Losungsglihversuche an stranggepressten Proben, welche zu diesem Zeitpunkt keine

Erklarung des Problems lieferten.
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5.3 Legierung 6005.SG

Im Folgenden sind jeweils die Ergebnisse der einzelnen Versuchsreihen fur die Legierung

6005.SG aufgelistet. Die Zusammensetzung der Legierung ist Tabelle 5 zu entnehmen.

e Ergebnisse zur Versuchsreihe 1

In Abbildung 35 ist der Verlauf der Leitfahigkeit nach der Stabilisierung (griin, Raute) sowie
nach der Warmebehandlung (violett, Dreieck) und die 0,2-% Dehngrenze fur eine
Warmauslagerung mit OP4 (blau, Kreis) sowie einer Stabilisierung bei 120 °C fur 4 h mit
nachfolgender Auslagerung (rot, Quadrat) dargestellit.

Die Leitfahigkeit o nimmt nach der Stabilisierungsbehandlung in den ersten 60 Minuten um
etwa 0,5 MS/m ab. In den nachfolgenden zwei Stunden bleibt diese annahernd konstant. Die
Leitfahigkeit nach der Warmebehandlung bei OP4 zeigt keine wesentliche Anderung. Ein
Sprung der LF ahnlich zur Legierung 6082.CR ist bei diesem Versuch nicht festzustellen.
Dieser zeigte sich jedoch erst nach 5 Stunden (Vergleiche Abbildung 28). In diesem Fall erfolgt
lediglich eine Kaltauslagerung von 3 Stunden (Abbildung 35).

LF nach Stabilisierung ~ —#—LF nach WBH —e—Rp0,2 (OP4) —#&—Rp0,2(120°C 4h + OP4)

27,5 290
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26,5 280 __
— ©
s =
g 26,0 275
= g

25,5 270

25,0 265

24,5 260

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Kaltauslagerungszeit [min]

Abbildung 35: LF-Verlauf fur die Stabilisierung bei 120 °C 4 h sowie 0,2-% Dehngrenze fir OP4
sowie fur 120 °C 4h + OP4

Die 0,2-% Dehngrenze fir die Warmauslagerung bei OP4 ohne vorhergehende Stabilisierung
betragt nach 15 Minuten Kaltauslagerung 273 MPa. Diese fallt in der ersten Stunde auf
263 MPa ab und verhalt sich nachfolgend annahernd konstant. Abhangig der KLT lasst sich

eine Festigkeitssteigerung von maximal 10 MPa erreichen bei einer Warmebenhandlung
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innerhalb sehr kurzer Zeit. Bei einer Stabilisierung vor der Auslagerung startet Rp0,2 bei
288 MPa. Nach drei Stunden KLT fallt die 0,2-% Dehngrenze auf 269 MPa ab womit eine
Festigkeitsdifferenz von ca. 20 MPa vorliegt. Der Versuch zeigt, dass die Legierung 6005.SG
ahnlich zur 6082.CR so schnell als méglich der Stabilisierungsbehandlung zuzufihren ist.
Analog zur Legierung 6082.CR zeigt sich in jedem Fall eine Festigkeitssteigerung im Vergleich
zu einer Behandlung mit bzw. ohne Stabilisierung. Nach 15 min Kaltauslagerung zeigt sich
eine Festigkeitsdifferenz von 15 MPa zwischen 120 C fir 4 h + OP4 sowie OP4. Nach
3 Stunden liegt diese Differenz bei 6 MPa.

e Ergebnisse zur Versuchsreihe 2 (DSC-Versuche)

Im Folgenden werden die Ergebnisse der DSC-Versuche dargestellt. Der Zustand der DSC-
Proben ist zum einen eine gleiche Stabilisierungstemperatur von 120 °C fir unterschiedliche
Zeiten und zum anderen unterschiedliche Temperaturen (80-160°C) flr eine
Stabilisierungszeit von 4 Stunden. Die genaue Interpretation der Kurven ist eine auliert
schwierige Angelegenheit, vor allem da im Zuge dieser Arbeit keine bildgebenden Methoden

verwendet wurden.
- Stabilisierung bei 120 °C flr verschiedene Zeiten

In Abbildung 36 ist der DSC-Verlauf fur einen Temperaturbereich von 0—650 °C ersichtlich. Bis
zu 120 °C zeigt sich keine Anderung.
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Abbildung 36: DSC-Kurven fir die Stabilisierungstemperatur von 120 °C mit unterschiedlichen Zeiten
im Temperaturbereich von 0-650 °C
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In Abbildung 37 ist der Verlauf nochmals fir einen Temperaturbereich von 100-550 °C zur
Besseren Erkennung der Peaks abgebildet. Es zeigt sich links sowie rechts des ersten Peaks
eine Schulterbildung. Dies deutet darauf hin, dass sich zwei Peaks Gberlagern. Diese kdnnten
durch die Bildung von B“-Partikel bzw. B‘-Partikel entstehen.

Die Uberlappung aus Peak 1 und Peak 2 erreicht das Maximum bei etwa 225 °C bei einer
Stabilisierungszeit von 4 Stunden. Bei einer Zeit kleiner bzw. gréfier 4 Stunden verschiebt sich
die Peaktemperatur nach rechts.

Nachfolgend zeigt sich im Temperaturbereich von 300-350 °C der nachste Peak (3), welcher
mit der Auflésung der B*/B‘-Phase zusammenhangen kdnnte. Der nachste Peak (4) tritt fir den
Bereich von 350—400 °C und koénnte mit der Bildung der Gleichgewichtsphase (B-Phase)
zusammenhangen. Peak (5) tritt zwischen 450-500 °C auf und durfte mit der Aufldsung der
Gleichgewichtsphase zusammenhangen.

Bei Vergleich mit diversen Literaturstellen zeigen sich die Peaks 1 und 2 als zwei getrennt
auftretende Peaks. Es besteht die Mdglichkeit, dass durch die Umformung infolge des

Strangpressens Einfluss genommen wird.
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Abbildung 37: Detaillierte Darstellung der DSC-Kurve fiir die Stabilisierungstemperatur von 120 °C
mit unterschiedlichen Zeiten
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- Stabilisierung bei unterschiedlicher Temperatur fir 4 Stunden

In Abbildung 38 ist der DSC-Verlauf fir einen Temperaturbereich von 100-550 °C dargestellt.

Die Bezeichnung der Peaks ist gleich zu der vorigen Abbildung.
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Abbildung 38: Detaillierte Darstellung der DSC-Kurve fiir unterschiedliche
Stabilisierungstemperaturen bei gleicher Stabilisierungszeit (4 Stunden)

Fir die Temperaturen unter 120 °C verschiebt sich das Peakmaximum (Peak 1 und 2) nach

rechts. Fir die héheren Temperaturen zeigt sich deutlich die Auftrennung des Einzelpeaks in

zwei separate Peaks. Bei 160 °C sind diese vollstandig getrennt. Die Peakmaxima fiir 160 °C

sind bei ca. 215 und 265 °C.
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- Stabilisierung mit nachfolgender Warmauslagerung

In Abbildung 39 ist die DSC-Kurve fir eine Stabilisierung bei 120 °C mit und ohne
nachfolgender Warmauslagerung bei OP4 dargestellt. Es zeigt sich dabei bei 185 °C noch ein
kleiner Peak (1). Der nachste Peak (2) zeigt sich bei ca. 255 °C.
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Abbildung 39: DSC-Kurve flr eine Stabilisierung bei 120 °C mit und ohne nachfolgender
Warmauslagerung bei OP4
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5.4 Legierung 6060.22

Im Folgenden sind die Ergebnisse der Versuchsreihe fir die Legierung 6060.22 aufgelistet.

Die Zusammensetzung der Legierung ist Tabelle 5 zu entnehmen.

e Ergebnisse zur Versuchsreihe 1

In Abbildung 40 ist der LF-Verlauf nach der Stabilisierungsbehandlung bei 100 °C bzw. 120 °C
sowie nach der Auslagerung bei OP4 ersichtlich. Bei Betrachtung des Kurvenverlaufs zeigt
sich zu Beginn eine Schwankung der LF, jedoch bleibt o Uber die Kaltauslagerungszeit von
24 h annahernd konstant. Ein Sprung ahnlich zur Legierung 6082.CR ist nicht zu beobachten.
Es lasst sich lediglich eine Aussage treffen, ob die Proben stabilisiert oder warmebehandelt
sind, jedoch keine Uber die Auswirkung der Stabilisierung / Warmauslagerung auf die

Festigkeit.
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Abbildung 40: Leitfahigkeitsverlauf fur eine Warmauslagerung ohne Stabilisierung sowie mit
Stabilisierung fiir die Legierung 6060.22

In Abbildung 41 ist der Verlauf der 0,2-% Dehngrenze fir OP4 sowie fir die beiden
Stabilisierungen mit nachfolgender Warmauslagerung dargestellt. Wie fur das
Legierungssystem 6060 aufgrund der niedrigen Konzentration an Mg und Si anzunehmen,
nimmt die Festigkeit mit steigender Kaltauslagerungszeit fur die Warmebehandlung mit OP4
zu. Rp0,2 startet bei einem Wert von 191 MPa nach 15 min Kaltauslagerung und endet nach
48 h KLT bei 201 MPa. Die Festigkeitssteigerung betragt somit lediglich 10 MPa.
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Bei Betrachtung der Dehngrenze fur die beiden Kurven mit Stabilisierung vor der
Warmebehandlung zeigt sich, dass mit kurzer Kaltauslagerungszeit eine Festigkeitssteigerung
ahnlich jener zu den héherfesten Legierungen erzielt wird.

Rp0,2 startet fur eine Stabilisierung bei 120 °C 4 h mit nachfolgender Auslagerung bei
217 MPa. Damit wird im Vergleich zur Auslagerung ohne Stabilisierung eine Steigerung von
26 MPa erreicht. Mit fortlaufender Kaltauslagerungszeit nimmt die Festigkeit bei beiden
Stabilisierungstemperaturen kontinuierlich ab. Fiir 120 °C endet Rp0,2 bei 210 MPa, womit ein
Festigkeitsunterschied von 7 MPa vorliegt.

Im Vergleich zur Legierung 6082.CR mit einer Festigkeitsdifferenz zwischen 15 min und 24 h
von 20 MPa zeigt sich bei der niederlegierten 6060 eine geringere Differenz. Dies lasst darauf
schlieffen, dass im System 6060.22 der Effekt der Kaltauslagerung und der Stabilisierung
konkurrieren sowie die Stabilisierung bei langerer Kaltauslagerungszeit eine geringere
Wirkung zeigt.

Bei Betrachtung der Festigkeit nach 48 Stunden Kaltauslagerung ohne vorherige
Stabilisierung (201 MPa) sowie 15 Minuten KLT mit Stabilisierung bei 120 °C flr 4 Stunden
und Auslagerung auf OP4 (217 MPa) stellt sich im Prozess die Frage, welche Variante

sinnvoller / wirtschaftlicher ist.
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Abbildung 41: 0,2 %-Dehngrenze fir eine Warmauslagerung ohne Stabilisierung sowie mit
Stabilisierung fir die Legierung 6060.22
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6 Diskussion

Dieses Kapitel enthalt eine ausfihrliche Diskussion basierend auf den Resultaten aus Kapitel
5 bezlglich Kaltauslagerungs- sowie Stabilisierungsverhalten. Im Zuge dessen soll die

optimale Warmebehandlung fir die Legierungen der Firma HAI ermittelt werden.

6.1 Kaltauslagerungsverhalten

Das Kaltauslagerungsverhalten der Legierungen 6060.22, 6005.SG sowie 6082.CR ist mithilfe
der indirekten Methode der Leitfahigkeitsmessung untersucht worden. Die Ergebnisse sind in
Abbildung 23 (Leitfahigkeit o) bzw. in Abbildung 24 (elektr. Widerstand p) dargestellt.

Der Unterschied zwischen den Legierungen in der LF bzw. des elektr. Widerstandes sind
mithilfe der Legierungszusammensetzung (siehe Tabelle 5) zu erklaren. Mit steigendem
Legierungsgehalt steigt je nach Legierungselement der elektrische Widerstand Ap. Aus
diesem Grund ist die LF der niederlegierten 6060.22 am héchsten. Der Mg- und Si-Gehalt der
Legierung 6005.SG und 6082.CR ist ahnlich, hier zeigt sich der Unterschied in der Leitfahigkeit
aufgrund der Elemente Kupfer und Mangan, wobei die hdherlegierte 6082.CR die niedrigste
LF zeigt.

Der Kurvenverlauf der drei Legierungen lasst sich mithilfe der Literatur erklaren und bestatigt
diese. Zur besseren Nachverfolgung des Kurvenverlaufs ist in Abbildung 25 die Anderung des
elektrischen Widerstandes fir die Legierung 6082.CR in gréRerem Malstab abgebildet. Zu
Beginn des Verlaufs (Zeitpunkt 0) befindet sich das System in einem abgeschreckten Zustand
mit einem Ubersattigten Mischkristall sowie eingefrorenen Leerstellen. Nachfolgend erfolgt in
den ersten 100 Minuten ein leichter Anstieg von p. Dies ist bei Vergleich mit [39] auf die
Interaktion von eingefrorenen Leerstellen mit gelésten Atomen und daraus schlieRender
Bildung von Si-Clustern zu erklaren. Danach zeigt sich ein starkerer Anstieg des elektr.
Widerstandes. Dies hangt vermutlich mit dem Clusterwachstum bzw. der Bildung neuer Si-
Cluster, wodurch eine Zunahme der Clusterdichte entsteht, zusammen. Um ein Wachstum der
Cluster zu erreichen, miUssen die Leerstellen entweichen, um einen leerstellenfreien Cluster
zu bilden. Am Ende des Kurvenverlaufs bei etwa 24 Stunden wird diese flacher. Dies korreliert
mit [39], hierbei kommen langsam wandernde Mg-Leerstellen-Paare hinzu, welche die vorher
gebildeten leerstellenfreien Cluster stabilisieren.

Im weiteren Verlauf dieses Kapitels wird der Kaltauslagerungseffekt bzw. das
Stabilisierungsverhalten der Legierungen 6082.CR, 6005.SG sowie 6060.22 aufbauend auf

den Ergebnissen in Kapitel 5 diskutiert.
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6.2 Stabilisierungsverhalten / Kaltauslagerungseffekt

Die Diskussion des Verhaltens der Legierungen erfolgt in der gleichen Reihenfolge wie auch

Kapitel 4 und 5 aufgebaut wurde.

e Legierung 6082.CR

Die Legierung 6082.CR ist mit je 0,7 Gew.-% Si und Mg jene Legierung dieser Arbeit mit dem
hochsten Anteil. Des Weiteren liegt der Cu-Gehalt mit 0,2 Gew.-% Uber der

Normzusammensetzung.
- Harte

Das Verhalten der Harte der Legierung 6082.CR ist in Abbildung 26 dargestellt. Im Laufe der
Kaltauslagerung (T4-Zustand) nimmt die Harte mit steigender Zeit aufgrund der Bildung von
Ausscheidungen bei Raumtemperatur zu. Innerhalb der ersten 24 Stunden zeigt sich eine
Zunahme von 54 HB auf 76,8 HB.

Am Verlauf fur die Warmauslagerung mit OP4 ist zu erkennen, dass sich eine steigende
Kaltauslagerungszeit negativ auf die zu erreichende Harte auswirkt. Der gleiche Effekt ist
ebenso bei den stabilisierten Proben zu beobachten. Die erreichbare Harte nimmt mit einer
Stabilisierungsbehandlung vor der eigentlichen Warmauslagerung in der Anfangsphase der
KLT zu. Nach einer Kaltauslagerungszeit von etwa 4 Stunden ist in der Harte kein wesentlicher

Unterschied zwischen den Behandlungen ersichtlich.
- 0,2 %-Dehngrenze

Im Zuge der Versuche zeigte sich fur die Legierung 6082.CR dabei ein einheitliches Bild. Die
Diagramme zu Rp0,2 sind in Abbildung 27, Abbildung 30 sowie Abbildung 33 dargestellt. In
allen durchgefihrten Experimenten bestétigte sich der negative Effekt der Kaltauslagerung.
Dies zeigt sich in einer abnehmenden Festigkeit mit steigender Kaltauslagerungszeit bei allen
Warmebehandlungsstrategien. Der Grund hierfur durfte in der Bildung von Atomclustern liegen
welche sich wahrend der Lagerung auf RT bilden (vgl. [6]). Diese Cluster, im weiteren als
negative Cluster bezeichnet, sind in ihrer Form, Grélie oder Verteilung schlecht flr die Bildung
der optimalen festigkeitssteigernden Phasen bei der nachfolgenden Warmebehandlung.

Um der Bildung der negativen Cluster entgegenzuwirken bzw. positive Cluster / pre-B“-Partikel
zu bilden erfolgte eine Stabilisierung der Proben vor der eigentlichen Warmauslagerung. Das
Ziel dieser Behandlung ist zum einen die Bildung stabiler, positiver Cluster, um die eigentliche
Warmebehandlung zu einem anderen Zeitpunkt durchfihren zu kénnen. Zum anderen soll
mithilfe der Stabilisierung eine Steigerung der Festigkeit erzielt werden. Die Ergebnisse dieser

Stabilisierungsbehandlungen sind ebenfalls in Abbildung 27, Abbildung 30 sowie Abbildung
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33 ersichtlich. Es zeigt sich bei allen drei Versuchen, dass eine Festigkeitssteigerung erzielt
wird, wobei diese zu Beginn am grofiten ist.

Bei einer Stabilisierungsbehandlung bei einer geringen Kaltauslagerungszeit (etwa innerhalb
der ersten Stunde) zeigt sich die grofite Festigkeitssteigerung. Dies hangt mit der Bildung
positiver Cluster zusammen. Diese Atomcluster sind ihrer Gro3e und Verteilung im Zuge der
Warmauslagerung sehr gute Keimstellen fir die Hartephase (B“-Ausscheidungen). Aus
diesem Grund sind die B“-Ausscheidungen in ihrer GroRe und Verteilung in ihrer Wirkung
effektiver als ohne Stabilisierung.

Mit steigender Kaltauslagerungszeit vor der Stabilisierung bilden sich negative Cluster. Es wird
vermutet, dass nach der Stabilisierung diese negativen sowie positiven Cluster nebeneinander
vorliegen. Aus diesem Grund kommt es auch nach 24 Stunden zu einer Festigkeitssteigerung,
jedoch nicht in dem Ausmal, wie es innerhalb der ersten Stunde der Fall ist.

Bei Betrachtung der Stabilisierungstemperatur zeigt sich, dass sowohl 100 °C als auch 120 °C
zu einer Festigkeitssteigerung fuhren. Die hohere Festigkeit wird mit 120 °C erzielt. Es wird
vermutet, dass sich bei der héheren Temperatur die positiven Atomcluster feiner / homogener
verteilen. Dadurch verteilen sich bei der Warmebehandlung die $“-Ausscheidungen besser
wodurch eine hdhere Festigkeitssteigerung erzielt wird. Fur die Legierung 6082.CR sollte im
Prozess eine Stabilisierungstemperatur von 120 °C gewahlt werden.

In Abbildung 31 und Abbildung 32 sind die Ergebnisse fur eine kurzere Stabilisierungszeit bei
einer Temperatur von 120 °C ersichtlich. Bei einer kurzen Kaltauslagerungszeit (im Versuch
30 Minuten) zeigen die Festigkeitswerte, dass die Stabilisierungszeit auf etwa 1 Stunde
verkirzt werden kann. Steigt jedoch die Kaltauslagerungszeit auf 120 Minuten kann die
Stabilisierungszeit nicht wesentlich verkirzt werden bzw. kann bei kirzeren
Behandlungszeiten kein stabiler Festigkeitswert garantiert werden. Fur dieses Verhalten
spielen vermutlich wiederum die negativen Cluster eine grof3e Rolle, welche bei der kiirzeren
Kaltauslagerungszeit eine wesentlich geringere Rolle spielen, jedoch nach 2 Stunden schon
einen grofRen Einfluss auf die zu erreichenden Festigkeitswerte haben. Fur den Prozess im
industriellen Umfeld wird eine Stabilisierungszeit zwischen 3—4 Stunden empfohlen.

Im Zuge der Literaturrecherche konnte eine Literaturstelle ([51]) zu sehr kurzen
Stabilisierungszeiten auf hohen Temperaturen gefunden werden. Auf diesem aufbauend
erfolgte in Versuchsreihe 3 die Untersuchung einer héheren Stabilisierungstemperatur von
200 °C far 5 und 10 Minuten. Die Ergebnisse sind in Abbildung 33 dargestellt. Die
Stabilisierungszeit von 5 Minuten flhrt dabei zu einer schlechteren Festigkeit, bei 10 Minuten
ist Rp0,2 anndhernd gleich wie bei reiner Warmauslagerung ohne Stabilisierung. Vermutlich
ist die Stabilisierungszeit von 5 Minuten zu lange und miusste sich fir bessere Ergebnisse im
Sekundenbereich bewegen. Im Allgemeinen scheint die Temperatur von 200 °C zu hoch fir

die Stabilisierung zu sein.
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- Leitfahigkeit

In Abbildung 28 ist der LF-Verlauf aus der 1.Versuchsreihe flr die Warmauslagerung bei OP4
sowie fur die Stabilisierungen auf 100 °C bzw. 120 °C mit OP4 ersichtlich. Dabei zeigt sich,
dass der Verlauf fur alle drei Behandlungen zunachst fallt. Dies lasst sich auf das Wachstum
der Cluster mit steigender Kaltauslagerungszeit zurtickflihren und war so zu erwarten. Nach
etwa vier bis finf Stunden erfolgt ein Sprung in der Leitfahigkeit. Die elektrische Leitfahigkeit
zeigt im Normalfall keine sprunghaften Anderungen, wodurch dieser Verlauf nicht einfach
erklarbar ist. Ein systematischer Fehler bei der Messung kann ausgeschlossen werden, da
zum einen der Zeitpunkt der Messung nicht nacheinander war und zum anderen zeigt sich der
Sprung (wie in Abbildung 29 ersichtlich) sowohl nach der Stabilisierung als auch nach der
Warmebehandlung. Ob dieser Sprung mit einer kritischen ClustergréRe zusammenhangt,
welche die Messung beeinflusst oder dieser aus einem anderen Grund entsteht kann im Zuge
dieser Arbeit nicht geklart werden. Dazu mussten Untersuchungen wie TEM oder ATP
durchgefihrt werden.

In Versuchsreihe 2 zeigt sich ebenso ein Sprung in der LF in den ersten Stunden. Danach fallt
die LF konstant ab. Des Weiteren ist in Abbildung 30 schén zu erkennen, wie sich die
Warmebehandlung auf das Legierungssystem auswirkt. Zwischen dem LF-Verlauf nach der
Stabilisierung sowie nach der Warmebehandlung ist eine Spanne von etwa 1,5 MS/m
vorhanden. Daran lasst sich die Ausscheidungssequenz im Verlauf des
Warmauslagerungsprozesses erkennen. Nach der Stabilisierung liegen im System
Atomcluster / pre-B“-Phasen vor. Dazu ist nur ein Teil der Legierungselemente nétig, der
Restanteil befindet sich in Lésung. Wie auch in Tabelle 4 zu erkennen, ist der elektrische
Widerstand von Elementen in Losung gréfer als jener im ausgeschiedenen Zustand. Nach
der Warmebehandlung scheiden sich die Elemente Mg und Si in Form der 3“-Phasen aus

wodurch die elektrische Leitfahigkeit steigt.
- Conclusio

Im Zuge der durchgefuihrten Versuche zeigte sich, dass fur das Legierungssystem 6082.CR
(Mg+Si high) der Firma HAI mit einem hohen Anteil an Mg und Si eine Zwischenlagerung auf
RT nach dem Strangpressen einen negativen Einfluss auf die Festigkeit zeigt und somit
vermieden werden soll. Im Prozess soll so schnell als méglich (am besten innerhalb der ersten
Stunde) eine Stabilisierungsbehandlung mit 120 °C durchgeflihrt werden. Abschliel3end sind
in Tabelle 6 die zu erreichenden Festigkeitswerte fiir die wichtigsten Kaltauslagerungszeiten

fur die drei Warmebehandlungsstrategien zusammengefasst.
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Tabelle 6: Zusammenfassung der 0,2-% Dehngrenze (in MPa) fir die drei
Warmebehandlungsstrategien sowie unterschiedliche Kaltauslagerungszeiten fur die Legierung
6082.CR

Behandlung 15 min KLT 30 min KLT 6 h KLT 12/ 24 h KLT
OP4 309,60 305,4 2931 293,2/290,1

100 °C 4 h + OP4 311,6 311,9 302,5 294,41 2917
120°C 4 h + OP4 324,9 322,4 304,4 302,3/300,6

Bei einer Warmauslagerung (OP4) ohne vorherige Stabilisierung ergibt sich nach 6 Stunden
Kaltauslagerungszeit ein Festigkeitsverlust von 16,5 MPa im Vergleich zu 15 Minuten KLT
bzw. bei einer Warmauslagerung mit Stabilisierung bei 120 °C von 20 MPa. Durch die richtigen
Prozessparameter sind somit Festigkeitssteigerungen von 20 MPa im Vergleich zum aktuellen

Fertigungsablauf mdglich, ohne eine Legierungsanderung vornehmen zu mussen.

e Legierung 6005.SG

Die Legierung 6005.SG ist mit 0,7 wt-% Mg, 0,6 wt-% Si sowie 0,03 wt-% Cu hinsichtlich der
Legierungseinteilung zwischen der 6082.CR und der 6060.22 anzusiedeln. Im Zuge der
Versuche sollte geklart werden, ob sich bei dieser Zusammensetzung eine Lagerung auf
Raumtemperatur noch negativ auswirkt und wie weit eine Stabilisierung die Eigenschaften
positiv beeinflusst. Die Versuchsreihe fur diese Legierung wurde auf drei Stunden limitiert, da

der negative oder positive Einfluss der Kaltauslagerung ersichtlich ist.
- 0,2 %-Dehngrenze

Die Ergebnisse zu Rp0,2 sind in Abbildung 35 dargestellt. Wie auch bei der Legierung
6082.CR und ausgehend aus der Literaturrecherche vermutet, zeigt sich auch fir die
Legierung 6005.SG der negative Einfluss der Kaltauslagerung. Bei einer Warmauslagerung
ohne Stabilisierung fallt die Festigkeit ausgehend von 273 MPa bei 15 min KLT um 10 MPa.
Dabei spielen wiederum die durch die Lagerung auf Raumtemperatur gebildeten Atomcluster
eine negative Rolle.

Da bei der Legierung 6082.CR die hohere Temperatur besser funktionierte erfolgte die
Stabilisierung fur die 6005.SG ebenfalls mit 120°C. Dabei zeigt sich ein gleiches Verhalten. Zu
Beginn ist dabei die Stabilisierung hinsichtlich Festigkeitssteigerung am effektivsten. Es wird
vermutet, dass sich zu Beginn sehr wenige negative Cluster und somit fast ausschlieflich
positive Cluster gebildet haben. Diese wirken als bessere Keimstellen bzw. bewirken keine
Verzoégerung bei der Ausscheidung der B“-Phase, wodurch diese homogener und feiner
verteilt in der Matrix vorliegt und zu einer hoheren Festigkeit fuhrt. Nach drei Stunden
Kaltauslagerung zeigt sich durch die Stabilisierung noch eine Festigkeitssteigerung, allerdings
ist diese nicht so hoch als zu Beginn. Der Grund dafur ist, dass der Anteil an negativ wirkenden

Clustern mit der Zeit gestiegen ist. Die Auswirkung dieser auf die Ausscheidung der “-Phase
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wird folgendermallen vermutet. Zum einen wird die Ausscheidung der Partikeln durch die
negativen Cluster verzégert. Zum anderen ergibt sich auf Grund der Tatsache, dass negative
als auch positive Cluster nebeneinander vorliegen eine Inhomogenitdt wahrend der
Ausscheidung. Dadurch liegt die B“-Phase nicht gleichmalig in der Matrix verteilt vor mit dem

Ergebnis einer Festigkeitsreduktion.
- Leitfahigkeit

In Abbildung 35 ist ebenso der Verlauf der Leitfahigkeit fir den Versuch ersichtlich. Es zeigt
sich gleich zur Legierung 6082.CR, dass die LF zu Beginn aufgrund der Clusterbildung
wahrend der Kaltauslagerung fallt. Der Sprung ist in diesem Versuch nicht zu beobachten.
Allerdings erfolgte der Sprung erst nach etwa flnf Stunden. Diese Zeit wurde in dem Versuch
nicht erreicht. Es lasst somit keine Aussage zu, ob der Sprung in diesem Legierungssystem
ebenfalls zu beobachten ware oder ob dieser nicht auftritt.

Des Weiteren ist wiederum zu erkennen, wie sich die Warmebehandlung auf das
Legierungssystem auswirkt. Zwischen dem LF-Verlauf nach der Stabilisierung sowie nach der
Warmebehandlung ist eine Spanne von etwa 1,5 MS/m vorhanden. Daran lasst sich die
Ausscheidungssequenz im Verlauf des Warmauslagerungsprozesses erkennen. Nach der
Stabilisierung liegen im System Atomcluster / pre-B“-Ausscheidungen vor. Dazu ist nur ein Teil
der Legierungselemente nétig, der Restanteil befindet sich in Lésung. Wie auch in Tabelle 4
zu erkennen ist der elektrische Widerstand von Elementen in Losung groRer als jener im
ausgeschiedenen Zustand. Nach der Warmebehandlung scheiden sich die Elemente Mg und
Si in Form der B“-Ausscheidungen aus wodurch die elektrische Leitfahigkeit steigt.

Bei Vergleich der Absolutwerte der Leitfahigkeit zwischen der Legierung 6082.CR und
6005.SG (siehe Abbildung 29 und Abbildung 35) fir eine Stabilisierung bei 120°C 4 h mit
nachfolgender Warmauslagerung ergibt sich eine Differenz von zirka 1,5 MS/m. Dabei zeigt
die Legierung 6082.CR die niedrigere Leitfahigkeit und somit den hdéheren elektrischen
Widerstand. Dies geht einher mit einem héheren Volumenanteil an Ausscheidungen (B“-

Ausscheidungen), was sich auch in der Festigkeit widerspiegelt.
- Conclusio

Im Zuge der durchgefihrten Versuche zeigte sich, dass flr das Legierungssystem 6005.SG
(Mg+Si-Gehalt zwischen 6082.CR und 6060.22) eine Zwischenlagerung nach dem
Strangpressen einen negativen Einfluss auf die Festigkeit nimmt und somit vermieden werden
soll. Im Prozess soll, gleichwertig zur Legierung 6082.CR, eine Stabilisierungsbehandlung
innerhalb der ersten Stunde bei 120 °C fir 4 Stunden durchgeflihrt werden. Abschliel3end sind
in Tabelle 7 die zu erreichenden Festigkeitswerte flr die wichtigsten Kaltauslagerungszeiten

fur die drei Warmebehandlungsstrategien zusammengefasst.
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Tabelle 7: Zusammenfassung der 0,2-% Dehngrenze (in MPa) fir die Warmebehandlung mit OP4
sowie fur eine Stabilisierung bei 120 °C fir 4 Stunden mit nachfolgender Auslagerung mit OP4 fur die
Legierung 6005.SG

Behandlung 15 min KLT 30 min KLT 3 hKLT
OP4 272,7 266,1 263,2
120 °C 4 h + OP4 287,9 282,9 268,6

Bei einer Warmauslagerung (OP4) ohne vorherige Stabilisierung ergibt sich nach 3 Stunden
Kaltauslagerungszeit ein Festigkeitsverlust von 10 MPa im Vergleich zu 15 Minuten KLT bzw.

bei einer Warmauslagerung mit Stabilisierung bei 120 °C von 15 MPa.
- DSC

Die Intention hinter den DSC-Versuchen war es, mithilfe des Kurvenverlaufs oder der Flache
unter den Peaks eine Aussage Uber die Effektivitat der Stabilisierungsbehandlung treffen zu
kénnen. Dies gestaltet sich prinzipiell als duRert schwierig und bedarf weiterer Arbeit. Es
ergeben jedoch einige interessante Punkte, die aus den Daten gewonnen werden konnten.
Nach der Stabilisierung der Proben sollte die Bildung der Atomcluster bzw. pre-B*
abgeschlossen sein. Dies zeigt sich auch in den DSC-Kurven, da in den ersten 100 °C kein
Peak ersichtlich ist (siehe Abbildung 36).

Am interessantesten ist der erste Peak im Temperaturbereich von 200-250 °C in Abbildung
37 sowie Abbildung 38. Fir eine Stabilisierungsdauer unterhalb von 4 Stunden zeigt sich der
Peak relativ sauber. Ab einer Dauer von 4 Stunden zeigt sich an der linken und rechten
Schulter des Peaks eine Veranderung. Des Weiteren wandert das Peakmaximum zu héheren
Temperaturen. Aus welchem Grund die Veranderungen auftreten kann hier nicht geklart
werden, jedoch sollten diese mit der Bildung der Hartephase (B*) in Zusammenhang stehen.
Bei den unterschiedlichen Temperaturen zeigt sich ein ahnliches Bild. Unterhalb der 120 °C
verlauft der Peak ohne erkennbare Abweichungen. Uber 120 °C zeigt sich ebenfalls wieder
eine Schulterbildung im Peak. Bei 160 °C teilt sich der Peak in zwei separate Peaks auf. Diese
sollten auf die Bildung der B*“- und B‘-Ausscheidungen zurlckzuflhren sein. Um dies genauer
zu bestatigen, mussten weitere Untersuchungen durchgefuhrt werden.

Bei einer Stabilisierung von 120 °C flr 4 Stunden mit nachfolgender Warmauslagerung bei
OP4 zeigt sich in Abbildung 39 bei 185 °C ein kleiner Peak. Dieser deutet darauf hin, dass die
Bildung der B“-Phase nach der Warmauslagerung noch nicht vollstandig abgelaufen ist. Dies
zeigt, dass in der Stabilisierung noch Potential steckt und hier weitere Versuche nétig sind, um

dies voll ausschdpfen zu kénnen.
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e Legierung 6060.22

Die Legierung 6060.22 ist mit je 0,42 wt-% Mg und 0,44 wt-% Si jene Legierung dieser Arbeit
mit dem niedrigsten Anteil. Im Zuge der Versuche soll geklart werden, wie sich der Einfluss
der Lagerung auf Raumtemperatur auf diesen Legierungstyp auswirkt und inwieweit sich die
Eigenschaften durch eine Stabilisierung verbessern lassen. Die Versuchsreihe wurde analog

der 1.Versuchsreihe der Legierung 6082.CR aufgebaut.
- 0,2 %-Dehngrenze

Die Ergebnisse zur Versuchsreihe mit der Legierung 6060.22 sind in Abbildung 41 ersichtlich.
Im Gegensatz zu den hdherlegierten Systemen 6082.CR und 6005.SG verhalt sich diese
anders. Die Festigkeit bei einer Warmauslagerung (OP4) ohne vorherige Stabilisierung nimmt
mit steigender Kaltauslagerungszeit zu. Diese Ergebnisse bestatigen die gefundene Literatur.
Der Grund dafir dirfte in der Bildung einer hohen Dichte an Clustern liegen, welche die
Ausscheidungskinetik wahrend der Warmauslagerung positiv beeinflussen. Der Effekt
dahinter bzw. aus welchem Grund Atomcluster bei niedriglegierten Systemen anders wirken
als bei hoherlegierten Systemen ist nicht geklart und bedarf weiterer Forschungsarbeit.

Da bei den hoéherlegierten Systemen eine Stabilisierung mit einer Festigkeitssteigerung
einhergeht wurde diese auch im System 6060.22 untersucht. Die Ergebnisse dazu sind
ebenfalls Abbildung 41 zu entnehmen. Es zeigt sich, dass zu Beginn (15 min KLT) eine enorme
Festigkeitssteigerung durch die Stabilisierungsbehandlung erzielt wird. Mit steigender
Kaltauslagerungszeit nimmt die Festigkeit ab. Das heif’t, dass die Stabilisierungsbehandlung
weniger Wirkung zeigt. Allerdings ist Rp0,2 nach 48 Stunden bei einer Stabilisierung von
120°C fir 4 Stunden und nachfolgender Warmauslagerung mit OP4 hoéher als ohne
Stabilisierung. Dies kdnnte mehrere Griinde haben. Zum einen besteht die Mdglichkeit, dass
die Konzentration der Leerstellen, welche die Ausscheidungskinetik unterstitzen bzw.
beeinflussen unterschiedlich ist. Zum anderen kdnnte es sein, dass sich die gebildeten
Atomcluster in ihrer Form, Grofie oder Verteilung unterscheiden. In jedem Fall scheint es, als
stelle der Einfluss der Kaltauslagerung sowie die Stabilisierung einen konkurrierenden Prozess
im Legierungssystem 6060.22 dar.

Sowie bei den anderen Legierungen stellte sich auch fur die 6060.22 heraus, dass die hohere
Temperatur (120 °C) die besseren Festigkeitswerte erzielt. Es scheint so als ware diese

allgemein fur die 6xxx-Serie und OP4 am besten geeignet.
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- Leitfahigkeit

Der Verlauf der Leitfahigkeit ist in Abbildung 40 ersichtlich. Die LF zeigt zu Beginn leichte
Schwankungen und nimmt ab 12 Stunden Kaltauslagerungszeit konstant ab. Ein Sprung wie
in den Versuchen der Legierung 6082.CR beobachtet wurde ist hier nicht zu erkennen.
Zwischen dem LF-Verlauf nach der Stabilisierung sowie nach der Warmebehandlung ist eine
Spanne von etwa 2 MS/m vorhanden. Daran lasst sich die Ausscheidungssequenz im Verlauf
des Warmauslagerungsprozesses erkennen. Nach der Stabilisierung liegen im System
Atomcluster / pre-f“-Phasen vor. Dazu ist nur ein Teil der Legierungselemente nétig, der
Restanteil befindet sich in Lésung. Wie auch in Tabelle 4 zu erkennen, ist der elektrische
Widerstand von Elementen in Lésung grolier als jener im ausgeschiedenen Zustand. Nach
der Warmebehandlung scheiden sich die Elemente Mg und Si in Form der B“-Phasen aus
wodurch die elektrische Leitfahigkeit steigt.

Bei Vergleich der Absolutwerte der Leitfahigkeit liegt die Legierung 6060.22 deutlich Uber den
anderen Beiden. Somit zeigt sich bei der 6060.22 der geringste elektrische Widerstand und

somit die niedrigsten Festigkeitswerte.
- Conclusio

Im Zuge der durchgefihrten Versuche zeigte sich, dass fir das Legierungssystem 6060.22
(Mg+Si low) mit den niedrigsten Anteilen an Mg und Si eine Zwischenlagerung auf RT nach
dem Strangpressen einen positiven Einfluss auf die Festigkeit zeigt. Jedoch kann durch eine
Stabilisierungsbehandlung vor der Warmauslagerung eine hdhere Festigkeit erzielt werden.
Aus diesem Grund ist es sinnvoll zu Gberlegen, die Kaltauslagerung vor der Warmauslagerung
zu streichen und die 6060.22 genauso wie die Legierungen 6082.CR und 6005.SG innerhalb
der ersten Stunde bei 120 °C fur 4 Stunden zu stabilisieren. Dadurch gelingt es Lagerplatz fur
die Kaltauslagerung einzusparen. Abschlielend sind in Tabelle 8 die zu erreichenden
Festigkeitswerte  fir  die

wichtigsten  Kaltauslagerungszeiten  fur  die  drei

Warmebehandlungsstrategien zusammengefasst.

Tabelle 8: Zusammenfassung der 0,2-% Dehngrenze (in MPa) fur die drei
Warmebehandlungsstrategien sowie unterschiedliche Kaltauslagerungszeiten fur die Legierung
6060.22

Behandlung 15 min KLT 30 min KLT 6 h KLT 24 /48 h KLT | 5 Wochen
KLT
OP4 191 196,25 194,9 198 / 201 208,15
100°C4h+ 209,8 2144 200,75 202,6 / 202,5 -
OP4
120°C4 h + 217,5 222,8 216,05 209/210,4 -
OP4
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Bei einer Warmauslagerung (OP4) ohne vorherige Stabilisierung ergibt sich nach 6 Stunden
Kaltauslagerungszeit eine Festigkeitssteigerung von 5 MPa im Vergleich zu 15 Minuten KLT.
Bei einer Stabilisierung bei 120 °C ergibt sich bei 15 min KLT eine Festigkeitssteigerung von
26,5 MPa. Selbst nach 5 Wochen Kaltauslagerung ist die Festigkeit bei reiner
Warmauslagerung etwa 10 MPa niedriger im Vergleich zur Stabilisierung innerhalb der ersten
Stunde.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit erfolgte die Untersuchung verschiedener Legierungen (6060.22, 6005.SG
sowie 6082.CR) des Industriepartners Hammerer Aluminium Industries, um die aktuelle
Warmebehandlungsstrategie im Prozess zu optimieren, mit dem Hauptziel hohere
Festigkeiten zu erreichen. Die Legierung 6060.22 stellt dabei jene Legierung mit geringem
Anteil an Mg und Si, die Legierung 6082.CR jene mit hohem Anteil an Mg und Si dar. Im Zuge
der Literaturrecherche konnten einige Arbeiten gefunden werden, welche die Auswirkung der
Lagerung auf RT im System der 6xxx-Familie untersucht haben. Jedoch konnte keine Literatur
gefunden werden, welche diese in den ersten 24 Stunden genauer betrachtete.

Im experimentellen Teil erfolgte zuerst eine Untersuchung des Kaltauslagerungsverhaltens
mithilfe der Leitfahigkeitsmessung. Der Verlauf dieser bestatigte die in der Literatur
gefundenen Messungen.

Des Weiteren erfolgten flr die drei Legierungen verschiedene Warmebehandlungsstrategien,
welche aus einer Warmauslagerung (OP4) mit oder ohne vorheriger Stabilisierung nach
unterschiedlichen Kaltauslagerungszeiten bestehen. Dabei konnten folgende Erkenntnisse

gewonnen werden:

e Fur die Legierung 6060.22 (Mg+Si low) zeigt sich ein positiver Effekt durch die
Kaltauslagerung. Positiv  bedeutet, dass die Festigkeit mit steigender
Kaltauslagerungszeit zunimmt.

e Fur die Legierung 6005.SG sowie 6082.CR (Mg+Si high) nimmt die Festigkeit mit
steigender Lagerzeit auf Raumtemperatur ab. Die Lagerung wirkt sich somit negativ
auf die mechanischen Eigenschaften aus.

o Mithilfe einer Stabilisierungsbehandlung kann dem Kaltauslagerungseffekt
entgegengewirkt werden.

o Aufgrund der Versuche lasst sich darauf schlieRen, dass 3 oder mehr verschiedene
Arten an Cluster bzw. deren Interaktion mit eingefrorenen Leerstellen eine Rolle in der
Ausscheidungskinetik bilden:

1. Atomcluster, welche sich wahrend der Kaltauslagerung bei niederlegierten
Systemen (hier: 6060.22) bilden und positiv auf die nachfolgende
Warmauslagerung wirken

2. Atomcluster, welche sich wahrend der Kaltauslagerung bei hoherlegierten
Systemen (hier: 6005.SG und 6082.CR) bilden und negativ auf die nachfolgende
Warmauslagerung wirken

3. Atomcluster, welche sich wahrend der Stabilisierungsbehandlung bilden und einen

positiven Einfluss auf die nachfolgende Warmauslagerung haben
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o Die hdhere Temperatur von 120 °C stellte sich fur die Familie der 6xxx-Legierungen
fur die Stabilisierung als effektiv heraus.

e Um den Einfluss der Stabilisierung am besten zu nutzen, sollte diese innerhalb der
ersten Stunde nach dem Strangpressen erfolgen.

e Bei der Legierung 6060.22 scheint zwischen der Kaltauslagerung und der
Stabilisierung ein konkurrierender Prozess abzulaufen, wobei die Stabilisierung die
besseren mechanischen Eigenschaften erzielt.

e Bei der Stabilisierungstemperatur von 120 °C scheint in der Stabilisierungszeit noch

Potential zur Reduktion vorhanden zu sein.

Aus der Arbeit heraus ergaben sich einige Fragestellungen bzw. Ansatze, welche noch weiter

untersucht werden konnten:

e Untersuchung des Sprunges in der LF

e Groliere Versuchsreihe an der Legierung 6005.SG, um zu untersuchen ob in diesem
Legierungssystem ebenfalls ein Sprung nach 5 Stunden Kaltauslagerung eintritt

e Untersuchung der Anfangsstadien der Entmischung bzw. Charakterisierung der
gebildeten Atomcluster

e Versuche zu hohen Stabilisierungstemperaturen (200 °C) fur sehr kurze Zeiten (im

Sekundenbereich)
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Anhang

12 Anhang

12.1 Echtzeitdaten Zugversuch

In Abbildung 42 ist ein Beispiel flur Echtzeitdaten aus dem Zugversuch abgebildet. Diese
werden wahrend dem Zugversuch auf der Universalprifmaschine Inspekt 1200 PC-gesteuert
aufgenommen. Nachfolgend werden Uber eine Software die mechanischen Kennwerte 0,2 %-
Dehngrenze (Rpo2), die Zugfestigkeit (Rm), die GleichmalRdehnung (Ag) sowie die
Bruchdehnung (Aso) ermittelt.
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Abbildung 42: Beispiel fur Echtzeitdaten aus dem Zugversuch

Die Auswertung der Daten erfolgt Uber Excel, wobei das Mittel Gber die Zonen flr die 0,2 %-

Dehngrenze errechnet wird.
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