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,Wir miissen unbedingt Raum fiir Zweifel lassen, sonst gibt es keinen Fortschritt, kein
Dazulernen. Man kann nichts Neues herausfinden, wenn man nicht vorher eine Frage stellt.

Und um zu fragen, bedarf es des Zweifelns.”
Richard P. Feynman






Kurzfassung

Eines der wichtigsten Verfahren zur Einstellung von Eigenschaften metallischer
Werkstoffe ist die Warmebehandlung. Ein zentraler Bestandteil zahlreicher
Warmebehandlungen ist das Abschrecken von einer Glihtemperatur. Es gibt
verschiedene Abschreckmethoden, wobei das Tauchabschrecken dominiert. Dabei
werden meist verdampfende Abschreckmedien, wie Wasser oder Ol verwendet, welche
einen unerwlinschten warmeisolierenden Dampffilm auf der Probenoberflache erzeugen
kénnen. Nicht verdampfende Abschreckmedien, wie konventionelle Salz- oder
Metallschmelzen missen aufgrund hoher Schmelztemperaturen mit groBem Aufwand
betrieben werden. In der vorliegenden Arbeit wird erstmals die prinzipielle Eignung
lonischer Flissigkeiten als Abschreckmedien mit Hinblick auf die Kuihlleistung,
GleichmaBigkeit und Wechselwirkung mit dem Bauteil systematisch untersucht. Daflr
werden Tauchabschreckungen an den Aluminiumlegierungen AISi1MgMn, AlZn8MgCu
und AlCu6Mn verschiedener Geometrien sowie den Stahlen X5CrNi18-10 und 42CrMo4
durchgefihrt. Die beiden untersuchten lonischen Flussigkeiten [EMIm][NTfz] und
[EMIm][EtSO4] weisen in reiner Form keine Filmsiedephase auf, wodurch mit Hilfe von
Experimenten und Simulationen ein geringerer Bauteilverzug nachgewiesen werden
kann. Die erreichbare Abschreckintensitat lasst sich durch Zugabe von Wasser oder
Kohlenstoffdioxid signifikant erhdhen. Die Abschreckwirkung ist ausreichend fur die
Erzielung der geforderten Harte hochlegierter Aluminiumwerkstoffe oder eines typischen
Vergutungsstahls. Je nach abgeschrecktem Werkstoff und verwendeter lonischer
Flussigkeit werden geringe bis keine Verdnderungen an den Probenoberflachen
festgestellt. Die neuartige Stoffklasse der lonischen Flissigkeiten besitzt viele
Eigenschaften eines idealen Abschreckmediums.






Abstract

Heat treatment is one of the most important techniques to adjust the properties of metallic
components. A key element of many heat treatments is quenching from annealing
temperature. A variety of different quenching techniques is available, but immersion
quenching is mainly used. Most of the quenching media are vaporising liquids, like water
or oil, producing an undesired thermal insulating vapour layer on the sample surface. Non
vaporising liquids like conventional molten salts or metals need to be operated with high
effort caused by high melting temperatures. This work systematically investigates the
applicability of ionic liquids as quenching media for the very first time. Special attention is
spend on the cooling power, homogeneity and interaction between component and liquid.
Therefore, immersion quenching of the aluminium alloys 6082, 7349 and 2219 with
varying geometry and steels AISI 304 and AlISI 4140 are carried out. The two investigated
pure ionic liquids [EMIM][NTf2] und [EMIM][EtSO4] show no film boiling. This indicates a
low potential for distortion which is proven by experiments and simulation. The cooling
rates can be increased significantly by addition of water or carbon dioxide. The cooling
power is sufficient to quench high alloyed aluminium and low alloy steel to desired
hardness values. Depending on the quenched material and the ionic liquid minor or no
changes of the component surfaces can be detected. The new substance class of ionic

liquids fits many requirements for an ideal quenching medium.
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1 Einleitung

Bei der Einstellung von Fertigungs- oder Gebrauchseigenschaften metallischer
Werkstoffe ist eine Warmebehandlung meist unumganglich. Diese beinhaltet haufig ein
Abschrecken von einer Gluhtemperatur, bei welchem das Bauteil so schnell wie nétig,
aber auch so langsam wie mdglich abgeklhlt werden soll. Das festigkeitssteigernde
Potenzial soll infolge einer ausreichend hohen Kuhlgeschwindigkeit mdoglichst
ausgeschopft, Bauteilverzug und unerwlnschte Eigenspannungen aufgrund zu hoher

Temperaturdifferenzen aber vermieden werden.

Das Abschrecken wird Uiberwiegend in Badern aus verdampfenden' FlUssigkeiten wie
Wasser oder Ol durchgefilhrt. Diese Medien bieten die Vorteile eines geringen
Aufwandes und einer hohen mittleren Abschreckgeschwindigkeit. Ein wesentlicher
Nachteil verdampfender Abschreckmedien ist hingegen die UngleichmaBigkeit des
Waérmeiberganges aufgrund der gleichzeitigen Auspragung mehrerer Siedephasen bis
hin zu einem geschlossenen, warmeisolierenden Dampffilm um die Bauteiloberflache —
dem sogenannten Leidenfrost-Effekt. Nichtverdampfende' Abschreckmedien wie
konventionelle Salzschmelzen kiihlen besonders homogen, verursachen aufgrund der
hohen Schmelztemperatur aber einen hohen Aufwand im Anlagenbetrieb und der
Endreinigung der Bauteile. Ein ,ideales* Abschreckmedium ware eine bei
Eintauchtemperatur des Bauteils nicht verdampfende Flissigkeit mit einer
Schmelztemperatur unter oder nahe Raumtemperatur. Die im Rahmen der
Warmebehandlung bisher unbekannte Stoffgruppe der lonischen Flissigkeiten umfasst
Salze mit einer Schmelztemperatur von weniger als 100 °C.

1 Verdampfend bzw. nichtverdampfend bei der Eintauchtemperatur metallischer Werkstoffe: Stahle ca. 800 °C - 1200 °C,
Aluminiumlegierungen ca. 500 °C
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Im Rahmen dieser Arbeit werden zwei lonische Flissigkeiten mit Schmelztemperaturen
unterhalb von Raumtemperatur auf ihre prinzipielle Anwendbarkeit als Abschreckmedien
bei der Warmebehandlung metallischer Bauteile untersucht. Nach dem Entwurf und
Aufbau eines geeigneten Versuchsstandes werden Tauchabschreckungen von drei
Aluminiumlegierungen und zwei Stadhlen mit verschiedenen Probengeometrien
durchgefliihrt. Zum Vergleich wird Wasser als Abschreckmedium verwendet. Mit Hilfe von
aufgezeichneten Temperatur-Zeit-Verlaufen werden Abklhlraten und Wéarme-
Ubergangskoeffizienten ermittelt, um Erkenntnisse Uber den Einfluss von Badtemperatur,
Wassergehalt und Gasbeladung der lonischen Flissigkeiten auf die Abschreckwirkung
zu erhalten. Zuséatzlich sollen konventionelle und Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen
der Abschreckvorgange ein detaillierteres Verstandnis der Warmelbergangs-
mechanismen ermdglichen. In lonischen Flissigkeiten abgeschreckte Proben werden
hinsichtlich inrer Werkstoffstrukturen, Eigenschaften, Maf3- und Form&nderungen sowie
Oberflachenveranderungen vergleichend zur Wasserabschreckung untersucht.
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2.1 Warmebehandlung metallischer Bauteile

Die Warmebehandlung metallischer Bauteile besitzt eine enorme industrielle Bedeutung.
Nahezu samtliche Bauteile mit erhéhten Werkstoffanforderungen missen
warmebehandelt werden. Die Schritte einer Warmebehandlung sind eine Erwarmung,
eine Haltedauer bei definierter Temperatur und eine abschlieBende Abkuhlung. Die
rasche AbkuUhlung wird auch als Abschrecken bezeichnet und stellt einen sehr wichtigen

und meist hochkomplexen Bestandteil zahlreicher Warmebehandlungen dar.

2.1.1 Bedeutung des Abschreckens
Der Abschreckvorgang besitzt einen signifikanten Einfluss auf fast alle Werkstoff-

eigenschaften, wie mechanische Kennwerte, aber auch Eigenspannungen und Verzug.

Insbesondere bei der Warmebehandlung hochfester Stahle und hochfester Aluminium-
legierungen ist der Abschreckvorgang mafBgebend fur die erzielbaren mechanischen
Eigenschaften. Ziel ist es, mit Hilfe einer ausreichend hohen Abschreckgeschwindigkeit
Diffusionsvorgange zu unterdricken und damit einen an Fremdatomen Ubersattigten
Mischkristall zu erzeugen. Bei der Hartung von Stadhlen bildet sich dabei ein
martensitisches Geflige aus, welches aufgrund der zwangsgelésten Kohlenstoffatome
eine starke Verzerrung des Kristallgitters und somit eine sehr hohe Festigkeit aufweist.
Bei ausscheidungshartbaren Aluminiumlegierungen stellt ein Ubersattigter Mischkristall
den Ausgangszustand fur die nachfolgende Bildung festigkeitssteigernder Teilchen dar.
Eine zu geringe Abschreckgeschwindigkeit fihrt zur Ausbildung von unerwiinschten

Mikrostrukturen mit ungentigenden mechanischen Eigenschaften.

Am Beispiel von Aluminiumlegierungen kénnen sich bei zu langsamer Abschreckung im
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relevanten Temperaturbereich vorzeitig Ausscheidungen an Korngrenzen bilden, welche
neben der Festigkeit sowohl das Korrosionsverhalten als auch die Zahigkeit negativ
beeinflussen [1]. Ist die Abschreckgeschwindigkeit jedoch unndétig hoch, fihrt dies
aufgrund von Temperaturdifferenzen innerhalo des Bauteils zu erhdhten
Eigenspannungen und vermeidbarem Verzug [2]. Ein dadurch verursachter Verzug kann
eine kosten- und zeitintensive Nachbearbeitung des Bauteils mit sich fihren und ist
deshalb méglichst zu vermeiden.

Es kann allgemein geschlussfolgert werden, dass ein Bauteil bei einer Abschreckung so
schnell wie nétig, aber so langsam wie méglich von der Glihtemperatur abgekihlt werden
sollte.

2.1.2 Abschreckmethoden

Es existiert eine Vielzahl von Abschreckmethoden, welche je nach Art der Anforderungen
zum Einsatz kommen. Eines der am haufigsten verwendeten Verfahren stellt das
Tauchabschrecken dar. Dabei wird das Bauteil in ein flissiges Abschreckmedium
getaucht. Dieses Verfahren ist vergleichsweise einfach und besitzt je nach Wahl des
Abschreckmediums relativ hohe mittlere Kihlraten. Bei verdampfenden Flissigkeiten
treten verschiedene Siedephasen auf, die zu einer ungleichmaBigen Abschreckung
fihren. Die GréBe der Abschreckbecken betragt im industriellen MaBstab meist mehrere
100 | bis mehrere 1000 | [3,4]. So sollte bspw. der Inhalt von Olabschreckbadern in Litern
mindestens das 8 bis 10fache der Masse des Abschreckgutes in kg betragen, um eine

zu starke Baderwarmung zu vermeiden [5].

Eine weitere Mdglichkeit stellt das Gasabschrecken dar. Dabei wird das Bauteil mittels
einer Gasstréomung gekuhlt. Aufgrund der nicht auftretenden Phasenibergange ist diese
Methode besonders gleichmaBig und verursacht nur geringen Verzug bzw.
Eigenspannungen [6]. Durch Wahl von Gasart, -geschwindigkeit, -druck und der
Dusenpositionierung ist diese Abschreckmethode sehr gut steuerbar und auch lokal
variierende Warmeulbergange kdnnen bei Bedarf realisiert werden. Nachteilig sind die
relativ geringen erreichbaren Kihlraten und der bspw. aufgrund der erforderlichen
Dusenpositionierung hohe technische Aufwand der gesamten Abschreckanlage [7].
Aufgrund der geringen mittleren  Kihlraten ist dieses Verfahren far

abschreckempfindliche Werkstoffe ungeeignet.

Neben dem Tauch- und Gasabschrecken wird ferner die Methode des Spriihkihlens
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angewendet [8]. Das abzuschreckende Bauteil wird dabei mit einer zerstaubten
Fllssigkeit benetzt [9]. Die erreichbare mittlere Kihlrate ist unter anderem von dem
Abschreckmedium und der GréBe und Geschwindigkeit der zerstdubten Partikel
abhéangig, befindet sich aber zwischen dem Gas- und Fliissigkeitsabschrecken [10]. Der
technische Aufwand dlrfte anndhernd vergleichbar mit dem des Gasabschreckens sein.

2.1.3 Abschreckmedien

Samtliche Abschreckmethoden kénnen mit der Wahl des Abschreckmediums signifikant
beeinflusst werden. Im Folgenden werden Abschreckmedien betrachtet, welche
insbesondere beim Tauchabschrecken verwendet werden. Die allgemeinen Vor- und
Nachteile sind prinzipiell auf andere Abschreckmethoden Ubertragbar. In Abbildung 1
sind die Kuhlverlaufe einer Auswahl tblicher Abschreckmedien dargestellt. Es kann eine
Einteilung in die Gruppen der verdampfenden und nicht verdampfenden
Abschreckmedien durchgefihrt werden. Die verdampfenden Abschreckmedien (Wasser,
Ol) sind durch eine ungleichmaBige Abschreckung gekennzeichnet, die bei
nichtverdampfenden Medien (Salzbad) so nicht auftritt. Ein schematischer Vergleich der
Vor- und Nachteile Ublicher Klassen von Abschreckmedien ist in Tabelle 1 dargestellt.
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Abbildung 1: Kiihlverlaufe einer Auswahl von (blichen Abschreckmedien beim
Tauchabschrecken [11].
Tabelle 1: Allgemeine Klassen von Abschreckmedien mit auftretenden Aggregat-
zustanden und Beurteilung der wesentlichen Vor- und Nachteile.
Abschreckmedium beim Abschrecken Abschreck- Abschreck- geringer
auftretende intensitat gleichméBigkeit | Aufwand
Aggregatzusténde
verdampfende
Flissigkeiten flissig und gasférmig n 0 0
(Wasser, Ol)

nichtverdampfende
Flussigkeiten

flussig, Schmelztemp.

>> RT 0 0

(Salzbad)
Gase gasférmig U 0 0
.ideales" flissig, Schmelztemp. 0 0

Abschreckmedium

<RT

=)
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2.1.3.1 Verdampfende Abschreckmedien

Beim Tauchabschrecken werden Uberwiegend verdampfende Flissigkeiten verwendet.
An erster Stelle steht hier Wasser, da es sehr ginstig ist und eine hohe Verfligbarkeit
besitzt. Eine Abschreckung in Wasser ist relativ einfach, da keine zusatzlichen
Sicherheitsvorkehrungen aufgrund von toxischen Reaktionsprodukten getroffen werden
mussen und keine anschlieBende Bauteilreinigung notig ist. Die mittlere Kihlrate ist bei
der Wasserabschreckung, je nach Temperatur des Bades und des Bauteils, relativ hoch,
weshalb dieses Abschreckmedium besonders fiir abschreckempfindliche Werkstoffe
verwendet wird. Die wesentlichen Parameter zur Steuerung der Abschreckwirkung von
Wasser bilden die Badtemperatur und die Strdmungsgeschwindigkeit innerhalb des
Abschreckbeckens [12—14]. Nachteilig ist die ungleichméBige Abschreckwirkung
aufgrund des ausgepragten Leidenfrost-Effektes [11]. Je mehr sich die Badtemperatur
dabei dem Siedepunkt des Wassers von 100 °C annahert, desto stabiler und
ausgepragter wird die Filmsiedephase, und desto geringer ist die mittlere Kihlrate [11].
Bei Abschreckung in Wasser mit Raumtemperatur ist ein Filmsieden hingegen meist kurz
[14].

Es besteht die Mdglichkeit dem Wasser Polymere wie Polyalkylenglykolen (PAG) oder
Polyvinylpyrrolidon (PVP) hinzuzufigen, um die Filmsiedephase dank der Bildung eines
Polymerfilmes auf der Bauteiloberflache zu verringern [14—17]. Dabei kann es zu einer
explosionsartigen Wiederbenetzung, also dem Wechsel zwischen Film- und
Blasensieden kommen [11,12,15]. Es wurden Polymeranteile im Wasser von bis zu 35 %
erfolgreich verwendet [18]. Nachteilig sind eine eventuell nétige Reinigung des Bauteils
und die Wartung des Abschreckmediums wie Kontrolle und Einstellung der

Polymerkonzentration.

Neben Polymeren werden auch Wasser-Salz-Gemische (Salzlaugen) verwendet, welche
ebenfalls zu einer Minimierung der Filmsiedephase flihren sollen [19]. Dabei wird
Uberwiegend das Salz Natriumchlorid mit Gehalten von bis zu 15 % verwendet [11].

Eine weitere Mdglichkeit die Abschreckeigenschaften von Wasser zu beeinflussen, ist die
Zugabe von Nanopartikeln basierend auf Silber, Titan, Kupfer, Gold, Aluminium, Silizium
oder Kohlenstoff [20,21]. Die Partikel kdnnen als Keime fiir das Blasensieden dienen,
wodurch die Filmsiedephase verkirzt werden soll [21-25]. Diese sogenannten
,Nanofluide“ befinden sich aktuell in der Grundlagenforschung.

Jeschar et al. haben festgestellt, dass auch der Gasgehalt in Wasser einen signifikanten
Einfluss auf die Filmsiedephase beim Abschrecken hat [19].
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Ein neben Wasser vor allem fiir Stéhle oft verwendetes Abschreckmedium ist Ol. Dabei
gibt es eine groBe Variation an Abschreckdlen mit verschiedenen Viskositaten und
Verdampfungstemperaturen. Neben Mineralélen gibt es auch Untersuchungen an
pflanzlichen Abschreckdlen [26,27]. Eine Steuerung der Abschreckwirkung erfolgt bei
Olen Uiberwiegend iber die sehr stark temperaturabhangige Viskositat [11]. Generell
bewirkt eine geringere Viskositat eine Erhéhung der Kihlwirkung [11]. Aufgrund der
starken Temperaturabhangigkeit der Viskositat werden Abschreckdle Uberwiegend bei
leicht erhéhten Temperaturen im Bereich von 50 °C bis 80 °C verwendet [28]. Die
Siedetemperatur von Abschreckdlen ist héher (ca. 230 °C - 480 °C [29]) als bei Wasser,
aber der Leidenfrost-Effekt tritt prinzipiell auch hier auf [30]. Weitere Nachteile von Ol als
Abschreckmedium sind nétige SchutzmaBnahmen aufgrund von gasférmigen
Zersetzungsprodukten, Entflammbarkeit des Abschreckdls und der nétigen
Bauteilreinigung [11].

2.1.3.2 Nicht verdampfende Abschreckmedien

Beim Tauchabschrecken werden aber auch nicht verdampfende FlUssigkeiten
verwendet, welche aufgrund des nicht vorhandenen Filmsiedens sehr homogen und
verzugsarm abschrecken [31]. Dazu zahlen konventionelle Salz- und Metallschmelzen.
Da die verwendeten Salze eine Schmelztemperatur von mind. 120 °C (45 %
Natriumnitrat + 55 % Kaliumnitrat), meist mehr als 200 °C und in einigen Fallen bis zu
430 °C (GS 4302) besitzen, missen die Abschreckbader beheizt werden [32-35]. Dies
ist sehr aufwandig und erschwert auch eine anschlieBende Bauteilreinigung. Die
erreichbaren Kihlraten dieser Abschreckmedien sind aufgrund der hohen
Badtemperaturen relativ gering, kénnen aber durch Zugabe von Wasser und einer
entsprechenden Strémungsgeschwindigkeit im Abschreckbecken erhéht werden [11,32].

Eine besondere Form des Tauchabschreckens stellt das Abschrecken in Wirbelbetten
dar. Dabei besteht das Abschreckmedium aus feinen Partikeln wie bspw. Aluminiumoxid,
welche mittels Gas durchstrémt werden und dabei flissigkeitsdhnliche Eigenschaften
annehmen [36]. Die Abschreckwirkung basiert auf der Warmeleitung zwischen dem
Bauteil und den aufgewirbelten Partikeln sowie der Kiihlung Uber den Gasstrom. Diese
Abschreckmethode ist sehr gleichméaBiig und verzugsarm, da kein Sieden stattfindet [11].

Die maximalen Kihlraten sind 10 % geringer als bei konventionellen Salzschmelzen [36].

2 Bezeichnung des Herstellers Durferrit GmbH
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2.1.4 Warmeiibergangsmechanismen

Samtliche Abschreckverfahren basieren auf den verschiedenen Warmelbergangs-
mechanismen, welche flr den Abtransport der Warme eines Bauteils verantwortlich sind.
In Abbildung 2 sind die mdglichen WarmelUbergangsmechanismen in verdampfenden
Flissigkeiten zusammen mit einem zugehdrigen Temperatur-Zeit-Verlauf dargestellt.
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Abbildung 2: Phasen des Abschreckvorganges bei verdampfenden Fliissigkeiten [37].

Der Abschreckvorgang wurde dabei in verschiedene Phasen eingeteilt. Am Anfang der
Abschreckung befindet sich die Filmsiedephase. Diese ist durch einen geschlossenen,
stabilen Dampffilm gekennzeichnet, welcher das gesamte Bauteil umgibt. Dieser Film
bildet sich, wenn die Temperatur der Bauteiloberfliche deutlich groBer als die
Siedetemperatur des Abschreckmediums ist. Wahrend dieser Abschreckphase findet,
aufgrund der warmeisolierenden Wirkung der Dampffilms, trotz der grof3en
Temperaturdifferenz zwischen Bauteiloberflaiche und Abschreckmedium eine relativ
langsame AbkUhlung des Bauteils statt [13]. Dieses Phanomen wird aufgrund seines
Entdeckers Johann Gottlob Leidenfrost auch Leidenfrost-Effekt genannt. Bei der
Filmsiedephase konnen durch turbulente Dampfstrdomungen verursachte Wellen-
bewegungen auf dem Dampffilm auftreten [38]. Nach einer langsamen AbkUhlung des
Bauteils sinkt die Temperatur so weit, dass die Energiedichte an der Bauteiloberflache
nicht mehr ausreicht, um einen stabilen Dampffilm aufrecht zu erhalten. Bei Erreichen der
sogenannten Leidenfrost-Temperatur bricht der Dampffilm zusammen und es findet eine

Wiederbenetzung der Bauteiloberflaiche mit dem flussigen Abschreckmedium statt
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[12,38]. Diese Wiederbenetzung erscheint meist als sogenannte Wiederbenetzungsfront,
welche (ber die Probenoberflaiche wandert. Es kdnnen auch mehrere
Wiederbenetzungsfronten gleichzeitig auftreten [39]. Der Zusammenbruch des
Dampffilms ist oft lokal und zeitlich variierend, was zu hohen Temperaturdifferenzen im
Bauteil fihren kann. Diese Temperaturdifferenzen sind ein Hauptgrund fir die
Entstehung von  Eigenspannungen und vermeidbarem Verzug [2,12,40].
Abschreckmedien mit geringer Neigung zum Filmsieden bewirken eine gleichmagigere
Abschreckung und somit geringeren Verzug [40]. Die Kinetik des Aufbrechens des
Dampffilmes ist von vielen Faktoren wie der Oberflachenbeschaffenheit und Geometrie
des Bauteils, den Strémungsverhaltnissen innerhalb des Abschreckbeckens und der
Temperatur und Art des Abschreckmediums abhéangig [12]. Da die Oberflachen-
temperatur des Bauteils nach dem Zusammenbrechen des Dampffilms aber noch
oberhalb der Siedetemperatur des Abschreckmediums liegt, findet Verdampfung in Form
von intensiver Blasenbildung (Blasensieden) statt [33]. Diese Phase wird auch als
Kochphase bezeichnet. Einige Forscher bezeichnen den Wechsel zwischen Film- und
Blasensieden auch als Ubergangssieden [11,41]. Die Kochphase ist aufgrund der
turbulenten, lokalen Strémungen durch einen intensiven Warmetransport und damit einer
sehr hohen mittleren Kihlrate gekennzeichnet [13,33]. Wenn nach weiterer Abkihlung
des Bauteils die Siedetemperatur des Abschreckmediums unterschritten wird, kommt es
zu einem Ubergang von Kochphase zu Konvektion [12]. Bei der Konvektion findet
aufgrund der relativ geringen Strdomungsgeschwindigkeit des Abschreckmediums an der
Bauteiloberflache nur eine langsame Abkihlung des Bauteils statt. Insbesondere der
Ubergang zwischen Blasensieden und Konvektion ist aber nicht klar abzugrenzen, da es
lokal immer noch zur Bildung von Blasen kommen kann [12]. Bei realen
Abschreckvorgédngen treten meist alle Phasen zeitgleich, verteilt Gber der
Probenoberflache auf [12].

2.1.5 Methoden zur Untersuchung von Abschreckvorgiangen
Bei der Untersuchung von Abschreckvorgangen ist die Ermittlung der Kahlwirkung von
groBer Bedeutung. Aber auch die Bestimmung und das Verstandnis der
Warmelbergangsmechanismen ist insbesondere bei verdampfenden Abschreckmedien
wie Wasser essentiell [12].
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2.1.5.1 Messung der Bauteiltemperatur

Die am haufigsten verwendete Methode fir die Untersuchung von
Warmelbergangsmechanismen beim Abschrecken ist die Temperaturmessung eines mit
Thermoelementen bestiickten Bauteils. Dieses Verfahren wurde bereits vor Gber 95
Jahren von Pilling angewendet [42]. Mit Hilfe der ermittelten Temperatur-Zeit-Kurven

kann auf die verschiedenen Phasen des Warmetbergangs geschlossen werden [43,44].

Es existieren unzahlige Probengeometrien, welche fir die Charakterisierung von
Abschreckvorgangen entwickelt wurden. Zum Teil werden Kugeln, Uberwiegend aus
Silber oder Kupfer, mit Durchmessern von 10 mm bis tber 25 mm verwendet, welche mit
einem Thermoelement im Kern bestickt sind [20,45]. Weitaus haufiger werden jedoch
zylindrische Probenformen mit variierenden Abmessungen und aus verschiedenen
Werkstoffen verwendet, welche vertikal positioniert werden [39,46,47]. Es besteht mit der
ISO 9950 eine Norm, nach der die Abktihleigenschaften von industriellen Abschreckélen
mit Hilfe von Nickelzylindern (& 13 mm x 60 mm), die mit einem Thermoelement in der
Probenmitte bestlckt sind, ermittelt werden [48]. Nach Tensi und Steffen ist bei einem
Verhéltnis von Léange zu Durchmesser zylindrischer Proben von mindestens 3:1, nach
LiS¢i¢ und Filetin von mindestens 4:1, der Einfluss der Stirnflachen auf die Abkuhlung in
axialer Probenmitte zu vernachlassigen und es kann flr eine spatere Beurteilung der
Warmestrome ein langer, symmetrischer Koérper mit einem definierten Radius

angenommen werden [40,46].

Neben der Betrachtung von Temperatur-Zeit-Verlaufen oder temperaturabhangigen
Kihlraten ist auch die Ermittlung von Warmelibergangskoeffizienten (WUK) (iblich und
sinnvoll. Diese ermdglichen ebenfalls eine Beschreibung der Abschreckvorgange und
sind insbesondere bei der Simulation von Abschreckvorgangen eine unentbehrliche
EingangsgréBe. Die Warmelbergangskoeffizienten sind dabei unmittelbar von den
Warmeibergangsmechanismen und somit auch von der Position auf der betrachteten
Probe abhangig (Abbildung 3) [15]. Wahrend des Filmsiedens ist der Warmeubergangs-
koeffizient sehr gering, steigt beim Ubergang zum Blasensieden sehr schnell auf ein
Vielfaches an und fallt anschlieBend im Bereich der Konvektion langsam auf ein
vergleichbar niedriges Niveau wie beim Filmsieden ab.

Ein exemplarischer temperaturabhéngiger Wéarmetbergangskoeffizientenverlauf einer
Tauchabschreckung in einem verdampfenden Medium mit erkennbarem Leidenfrost-
Effekt ist in Abbildung 4 dargestellt.
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Abbildung 3: Bewegung der Wiederbenetzungsfront und Abhéngigkeit des Warmeiiber-
gangskoeffizienten von der Probenhéhe [15].
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Abbildung 4: Warmelibergangskoeffizientenverlauf der Abschreckung einer zylindrischen

Probe in Abschreckdl mit erkennbarem Leidenfrost-Effekt [40].

Es existieren verschiedene Methoden fir die Berechnung von Wéarmelbergangs-
koeffizientenverlaufen, welche zu unterschiedlichen Ergebnissen fihren kénnen [40,49].

Die am haufigsten angewendete Berechnung erfolgt nach der inversen Lésung der
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Fourier‘'schen Differentialgleichung der Warmeleitung unter Annahme eines konvektiven

Warmeubergangs [50-52].

Die Ausgangsgleichung fir die Berechnung des Warmeibergangskoeffizienten an der
Mantelflache einer zylindrischen Probe ist in Formel 2.1 dargestellt. Sie besteht aus dem
WarmeUlbergangskoeffizienten o, der Warmeleitfahigkeit der Abschreckprobe A, der
Funktion der Temperatur T in Abhangigkeit des Radius‘ r und der Temperaturdifferenz
zwischen der Probenoberflache und dem Abschreckmedium AT. Nach LiSCi¢ et al. besitzt
dabei auch der Durchmesser der verwendeten Probe einen Einfluss auf den
Warmeibergangskoeffizienten [51,52]. Aufgrund der physikalischen Nichtlinearitat des
Abkuhlvorgangs, kann keine geschlossene LOsung der inversen Formulierung des
Warmeleitproblems gefunden werden. Man bedient sich daher numerischer Verfahren,
wie der Finite-Elemente-Methode (FEM) oder der Finite-Differenzen-Methode (FDM), um
eine Naherungsldésung zu erhalten [53,54].

—Agr 2.1 [40]

Ziel ist es, den Warmeulbergangskoeffizienten fur die Probenoberflache zu ermitteln.
Dafir muss der Radius r dem Radius R der zylindrischen Probe entsprechen. Unter der
Voraussetzung der Rotationssymmetrie kann in axialer Probenmitte eine
eindimensionale Warmeleitung angenommen und mit Hilfe von Stltzstellen bei der
Temperaturmessung auf die Oberflachentemperatur extrapoliert werden [37,46,49,55].
Um die Genauigkeit der Bestimmung von Warmeulbergangskoeffizienten zu erhéhen,
wird bei der Positionierung der Thermoelemente versucht mdéglichst nah an der
Probenoberflache zu messen. Dies erfolgt in der Regel mit Hilfe von
Mantelthermoelementen, welche innerhalb der Probe mit geringem Abstand zur
Oberflache (meist 1 mm) und im Probenkern positioniert sind. Aufgrund der langen
zylindrischen Form der Abschreckproben, hat eine geringe Fehlpositionierung der
Thermoelemente in axialer Richtung keinen Einfluss auf das Messergebnis [46].

Daneben bestehen diverse Ansétze, die Oberflachentemperatur direkt zu messen [11].
Dies kann bspw. beim Sprihkihlen von Blechen mit Hilfe einer Thermographiekamera
erfolgen [9]. Dieses Verfahren ist aber relativ ungenau und fir das Tauchabschrecken
ungeeignet. Bei der Lis¢i¢/Nanmac-Probe soll eine direkte Messung der
Oberflachentemperatur, mit Hilfe eines speziellen Thermoelementes, aus der Probe
heraus erfolgen [11]. Dieser Messaufbau ist aber sehr aufwandig und kaum erprobt.
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2.1.5.2 Weitere Methoden
Zusatzlich zur Temperaturmessung des abzuschreckenden Bauteils werden weitere
Méglichkeiten genutzt, um Warmelbergangsmechanismen untersuchen zu kdnnen. In

den meisten Fallen wird aber eine parallele Temperaturmessung vorgenommen.

Eine sehr haufig und bereits seit mehreren Jahrzenten angewendete Erganzung zu
Temperaturmessungen sind Videoaufnahmen des Abschreckvorganges, welche
zusatzliche Informationen Uber die Ausbildung von Filmsiedephasen und der Kinetik von
Wiederbenetzungsfronten liefern kdénnen [56-59]. Um Videoaufnahmen des
Abschreckvorganges zu ermoglichen, bestehen die Abschreckbecken entweder aus
transparenten Werkstoffen, wie bspw. Quarz-Glasern, oder verfligen Uber transparente
Sichtfenster. In den meisten Fallen werden einfache Videokameras mit Bildraten von
weniger als 150 BpS (Bilder pro Sekunde) verwendet. Um die mdglichen, sehr schnellen
Wechsel zwischen den verschiedenen Warmelbergangsmechanismen untersuchen zu
kénnen, sind deutliche héhere Bildraten nétig. Nach Stenzel und Schultze kénnen
detaillierte  Momentaufnahmen naheren Aufschluss Uber Grenzflachenphdnomene
zwischen Bauteil und Abschreckmedium geben [38]. Dadurch erklart sich der Nutzen der
Anwendung von Hochgeschwindigkeitsvideokameras fur die Untersuchung von
Abschreckvorgangen. Dieses Verfahren wird aufgrund des technischen Aufwandes aber
nur vereinzelt eingesetzt. Hammad et al. verwendeten eine entsprechende Kamera, um
SprihkUhlexperimente mit einer Bildrate von bis zu 12400 BpS zu filmen [60]. Mori und
Yabushita filmten die Wiederbenetzung von Brennstaben?® mit 2250 BpS [61].

Eine weitere Moglichkeit zur Untersuchung von Abschreckvorgangen, insbesondere zur
Charakterisierung der Wiederbenetzung, sind elektrische Leitfahigkeitsmessungen
zwischen der Abschreckprobe und einer Gegenelektrode. Tensi et al. untersuchten mit
diesem Verfahren die Kinetik der Wiederbenetzungsfront wahrend der Abschreckung
[12].

Auch mit Hilfe akustischer Signale wird versucht, die Warmetbergangsmechanismen
ohne direkte Temperaturmessung der Probe zu identifizieren. Dabei wird ein Hydrophon
innerhalb des Abschreckbeckens platziert, um die Druckwellen des Abschreckvorganges
aufzuzeichnen. Dadurch gelingt es, die Art und Dauer der auftretenden Siedephasen bei
verschiedenen Probengeometrien und Abschreckmedien zu identifizieren [62—65].

3 es handelt sich hierbei nicht um eine Warmebehandlung, aber einen vergleichbaren Mechanismus der Wiederbenetzung
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2.2 Ionische Flissigkeiten

2.2.1 Definition und Eigenschaften

lonische FlUssigkeiten (IL — lonic Liquid) sind flissige Salze, die per definitionem eine
Schmelztemperatur von weniger als 100 °C besitzen. Innerhalb dieser Stoffklasse gibt es
eine Untergruppe mit Schmelztemperaturen unterhalb von Raumtemperatur (RTIL —
Room Temperature lonic Liquids). Ihre Entdeckung geht auf die Arbeiten von Paul
Walden zurtick, welcher im Jahr 1914 die erste lonische Flissigkeit dokumentiert hat [66].
In den anschlieBenden Jahrzehnten fand diese Stoffklasse aber keine nennenswerte
Beachtung. Erst seit den frihen 1980er Jahren findet eine erneute Erforschung dieser
Flussigkeiten statt, welche sich bis heute rasant beschleunigt hat [67]. Ein Indiz fir das
gestiegene Interesse an lonischen Flussigkeiten ist die Anzahl an Veroéffentlichungen zu
dieser Stoffklasse (Abbildung 5).
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Abbildung 5: Aufsummierte Anzahl der wissenschaftlichen Veréffentlichungen iiber lonische

Fliissigkeiten vom Jahr 1998 bis 2013 [68].

Die Synthese-Methoden wurden weiterentwickelt, wodurch neue Arten lonischer
Flissigkeiten mit hoher Reinheit und geringerem Aufwand hergestellt werden kdénnen.
lonische Flissigkeiten bestehen aus einem Kation und einem Anion. Wesentliche
Ubergeordnete Eigenschaften dieser Flussigkeitsklasse sind eine geringe Gitterenergie,
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kleine Anionen sowie Kationen mit geringer Symmetrie (Abbildung 6) [67].

CH3
N+
/ \ 9 /_CH3
N —O- ﬁ— O
k O
CHs;
Abbildung 6: Strukturformel einer lonischen Fliissigkeit ((EMIm][EtSO4]) mit kleinen Anionen

sowie Kationen mit geringer Symmetrie.

Die Kombinationsméglichkeiten von Anion und Kation sind dabei nahezu unbegrenzt,
wodurch die Anzahl an verschiedenen lonischen Flissigkeiten extrem hoch ist. Aufgrund
dieser hohen Variabilitat kbnnen auch die Eigenschaften von lonischen Flissigkeiten
entsprechend stark verandert werden. Einige Eigenschaften, wie bspw. ein extrem
geringer Dampfdruck [67], werden von nahezu allen lonischen FlUssigkeiten geteilt.
Ahrenberg et al. konnten durch Dampfdruckuntersuchungen an der lonischen Flissigkeit
[EMIm][NTf2] mittels dynamischer Differenzkalorimetrie eine Siedetemperatur von ca.
850 °C ermitteln [69]. Die meisten thermophysikalischen Eigenschaften, welche in der
Literatur dokumentiert sind, beziehen sich auf Imidazolium-basierte lonische
Flussigkeiten [70]. Die Ursache dafir sind ihre kommerzielle Verflgbarkeit, ihre weit
verbreitete Verwendung und ihre vergleichsweise hohe thermische Stabilitat [71]. Einige
Imidazolium-basierte lonische Flissigkeiten besitzen fiir diese Stoffklasse sehr hohe
Zersetzungstemperaturen von Gber 400 °C [72]. Dabei ist jedoch anzumerken, dass die
Ermittlung der Zersetzungstemperaturen von lonischen FlUssigkeiten Ublicherweise
mittels Thermogravimetrie, also dem temperatur- und zeitabhangigen Massenverlust
einer Probe, bestimmt wird. Dabei werden relativ geringe Heizraten von um die 10 K/min
[72,73] verwendet, wodurch sich keine Aussagen Uber kurzzeitige Temperaturstabilitat
treffen lassen. Darlber hinaus besteht je nach lonischer FlUssigkeit die Frage, ob bei
sehr schneller Erwarmung eher eine Verdampfung oder eine Zersetzung eintritt. Bei
hochdynamischer Temperaturbelastung der lonischen Flassigkeit [EMIm][NTfz] mit
Heizraten von 10000 K/s konnte auch bei einer Temperatur von 477 °C keine deutliche
Zersetzung festgestellt werden [74]. Bis auf die Zersetzungstemperatur beziehen sich
nahezu samtliche veréffentlichten thermophysikalischen Eigenschaften zu lonischen

Flissigkeiten auf einen sehr engen  Temperaturbereich  nahe  den
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Umgebungsbedingungen [70].

Je nach Paarung von Anion und Kation kdnnen lonische Flussigkeiten teilweise oder
vollstandig mit Wasser mischbar sein. Dies hat groBen Einfluss auf nahezu alle
thermophysikalischen Eigenschaften wie Dichte, Viskositdt und spezifischer
Warmekapazitat [75,76]. Eine quantitative Bestimmung des Wassergehaltes erfolgt dabei
Ublicherweise mit Hilfe der Karl-Fischer-Titration mit einer Genauigkeit von ca. 100 ppm
[75,77]. Je nach Art der lonischen Flissigkeit kann auch eine Léslichkeit von Gasen wie
Kohlenstoffdioxid bestehen, welche in der Regel aber mit steigender Temperatur
abnimmt [78].

2.2.2 Anwendungsgebiete
Aufgrund der hohen Variabilitdt der Eigenschaften von lonischen Flissigkeiten ist
grundsatzlich eine Vielzahl von Anwendungen mit jeweils mafgeschneiderten

Flussigkeiten denkbar.

Die Zahl an mdglichen Anwendungsgebieten von lonischen Flussigkeiten hat in den
letzten Jahren stark zugenommen. Einige Anwendungsmaoglichkeiten mit sehr intensiven,
aktuellen Forschungen sind bspw. Ldsemittel oder Elektrolyte in Batterien und
Solarzellen. lonische FlUssigkeiten werden aufgrund ihres extrem geringen Dampfdrucks
oft als ,grune“ Losemittel bezeichnet [67]. In den letzten Jahren wurde ihr
Anwendungsgebiet auch im ingenieurtechnischen Bereich in Form von Schmiermitteln
oder Sperrflissigkeiten erweitert [67,79,80]. Es gibt Tests mit lonischen Flissigkeiten als
Flussigkolben fur die Gasverdichtung oder zur Gasspeicherung [67]. Darlber hinaus
bestehen  Uberlegungen lonische  Flissigkeiten als  Arbeitsfliissigkeit  in
Absorberklhlschranken anzuwenden [81]. Viele dieser Anwendungen befinden sich aber
noch im Bereich der Grundlagenforschung oder bestehen als Pilotprojekte. Bereits in
industrieller Anwendung sind lonische Flissigkeiten unter anderem als Katalysator in der
chemischen Produktion, fir die Reinigung von sehr empfindlichen Oberflachen, als
Spulmittel fir Sauren und in der Pharmazie [80,82]. Nach Valkenburg et al. sind lonische
Flussigkeiten prinzipiell auch als Medien fur die Warmeudbertragung geeignet [83].
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3 Werkstoffe und Methoden

3.1 Werkstoffe

Es werden Tauchabschreckungen an den Aluminiumlegierungen AISi1MgMn,
AlZn8MgCu verschiedener Geometrien und AICu6Mn sowie den Stdhlen X5CrNi18-10
und 42CrMo4 durchgefuhrt.

3.1.1 Aluminiumlegierung Al Si1lMgMn (6082)
Die Aluminiumlegierung AISi1MgMn (EN AW-6082) gehoért zur Gruppe der 6xxxer
Aluminiumlegierungen und gilt als Universallegierung im Maschinenbau mit mittlerer

Festigkeit [84]. Sie ist meerwasserbestandig und sehr gut schwei3bar [85,86].

Dieser Werkstoff lag im Ausgangszustand als Rund-Voll-Profil mit einem Durchmesser
von 30 mm im Zustand T6 vor. Eine metallographische Aufnahme des Gefliges im
Ausgangszustand ist in Abbildung 7 dargestellt. Die mittlere Korngré3e betragt zwischen
4 um und 5 um. Es besteht nahezu kein Unterschied der Korngréf3e zwischen Rand und
Kernbereich des Profils. Die Harte betragt im Ausgangzustand (100 = 1) HV1. Die mit
Hilfe der optischen Emissionsspektroskopie (OES) ermittelten Legierungselementanteile
dieser Charge sind in Tabelle 2 dargestellt. Die chemische Zusammensetzung befindet

sich innerhalb der normativen Grenzen.
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Abbildung 7: Querschliff des Ausgangsgefiiges von AISi1MgMn (Atzung nach Weck [87]).
Tabelle 2: Legierungselementanteile der Charge AlSi1MgMn.
in Ma.-% Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti
OES 0,9 0,43 0,03 0,40 0,7 0,01 0,07 0,02

EN AW-6082

0,7-1,3 <050 <0,10 0,4-1,0 06-1,2 <0,25 <0,20 <0,10
(DIN EN 573-3)

3.1.2 Aluminiumlegierung Al Zn8MgCu (7349)

Die Aluminiumlegierung AIZn8MgCu gqilt als Speziallegierung mit hdchsten
Festigkeitseigenschaften im Bereich der Aluminiumlegierungen [88]. Es sind
Zugfestigkeiten von bis zu 700 N/mm?2 méglich [88]. Anwendung findet diese Legierung
Uberwiegend in Flugzeugstrukturen [84].

Von diesem Werkstoff wurden zwei verschiedene Chargen verwendet. Beide Chargen
tragen die Bezeichnung ,7349“. Nach Herstellerangaben bezieht sich diese auf die
amerikanische Bezeichnung AA7349, welche mit der europdischen Norm EN AW-7049A
zu vergleichen ist. Eine Charge lag in Form eines Rund-Voll-Profils vor und wurde fir die
Herstellung von Zylinderproben verwendet. Die andere Charge lag als anndhernd T-

féormiges Strangpressprofil vor, welches fir Verzugsuntersuchungen verwendet wurde.
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3.1.2.1 Zylinder 7349

Ausgangsmaterial dieser Charge waren Voll-Rund-Profile mit einem Durchmesser von
53 mm. Die Bezeichnung nach Herstellerangabe lautet 7349-F. Eine metallographische
Aufnahme des Gefliges im Ausgangszustand ist in Abbildung 8 zu sehen. Die mittlere
KorngréBe betragt im Ausgangszustand ca. 11 um. Die Harte betragt im Ausgangzustand
(96 £ 1) HV1. Die mit Hilfe der optischen Emissionsspektroskopie (OES) ermittelten
Legierungselementanteile dieser Charge sind in Tabelle 3 dargestellt. Die chemische

Zusammensetzung befindet sich innerhalb der normativen Grenzen.

Abbildung 8: Querschliff des Ausgangsgefiiges eines Zylinders 7349 (AlZn8MgCu) (Atzung
nach Weck [87]).

Tabelle 3: Legierungselementanteile der Zylinder aus 7349.
in Ma.-% Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn
OES 0,06 0,08 1,6 0,17 2,5 0,17 7,8
Int. Reg. Rec.

0,12 =0,15 1421 =<0,20 1,8-2,7 0,10-0,22 7,5-8,7
AA 7349

3.1.2.2 Strangpressprofil 7349

Diese Charge lag als Strangpressprofil mit einer T-ahnlichen Querschnittgeometrie vor
(Abbildung 9). Die Bezeichnung nach Herstellerangabe lautet 7349-T76511. Eine
metallographische Aufnahme des Gefliges im Ausgangszustand ist in Abbildung 10 zu
sehen. Die Harte im dicksten Schenkel des Profils betragt im Ausgangszustand
(195 £ 1) HV1. Die mit Hilfe der optischen Emissionsspekiroskopie (OES) ermittelten
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Legierungselementanteile dieser Charge sind in Tabelle 4 dargestellt.

Die chemische Zusammensetzung befindet sich innerhalb der normativen Grenzen.

D

ca. 50 mm

ca. 60 mm

Abbildung 9: Querschnittgeometrie des Strangpressprofils 7349.

20 ym

Abbildung 10: Querschliff des Ausgangsgefiiges eines Strangpressprofils 7349 (AlZn8MgCu)
(Atzung nach Weck [87]).

Tabelle 4: Legierungselementanteile der Charge des Profils aus 7349.
in Ma.-% Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn
OES 0,06 0,10 1,8 0,18 2,4 0,17 7,8
Int. Reg. Rec.

0,12 =0,15 1421 =<0,20 1,8-2,7 0,10-0,22 7,5-8,7
AA 7349
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3.1.3 Aluminiumlegierung Al Cu6Mn (2219)
Die Legierung AICu6Mn (EN AW-2219) zahlt zu den hochfesten Aluminiumlegierungen.

Sie besitzt eine sehr gute Warmfestigkeit und SchweiB3barkeit [88]. Sie findet unter
anderem Anwendung in Flugzeugstrukturen und in der Weltraumtechnik [84,89].

Ausgangsmaterial dieser Charge waren Platten mit 8 mm Dicke. Eine metallographische
Aufnahme des Gefiliges im Ausgangszustand ist in Abbildung 11 dargestellt. Die mittlere
KorngréBe dieser Legierung betragt im Lieferzustand Uber die gesamte Probendicke
zwischen 22 ym und 25 pym und die Harte (121 £ 1) HV1. Die mit Hilfe der optischen
Emissionsspektroskopie (OES) ermittelten Legierungselementanteile dieser Charge sind
in Tabelle 5 dargestellt. Die chemische Zusammensetzung befindet sich innerhalb der

normativen Grenzen.
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Abbildung 11: Querschliff des Ausgangsgefiiges von AICu6Mn (Atzung nach Weck [87)).
Tabelle 5: Legierungselementanteile der Charge AICu6Mn.
in Ma.-% Si Fe Cu Mn Mg Zn Ti %
OES 0,04 0,09 6,4 0,30 0,01 0,03 0,03 0,07

EN AW-2219
(DIN EN 573-3)

<0,2 <03 5,8-6,8 0,20-040 =<0,02 =<0,10 0,02-0,10 0,05-0,15

3.1.4 Stahl X5CrNi18-10
Der Stahl X5CrNi18-10 (1.4301) ist einer der am haufigsten verwendeten austenitischen
Stahle, der sich, aufgrund des Chrom-Gehaltes, bei den meisten Anwendungen durch

eine hohe Korrosionsbestandigkeit auszeichnet. Dartber hinaus ist er schwei3bar, gut
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polierbar, sehr gut tiefziehbar und auch fir die Anwendung bei Tieftemperaturen geeignet
[90,91]. Er wird unter anderem im Apparate- und Geratebau der Nahrungsmittelindustrie
verwendet [90]. Dieser Stahl wandelt in der Regel nicht martensitisch um. Er dient im
Rahmen dieser Arbeit als Modellwerkstoff fir umwandelnde Stahle. Die
Temperaturmessung  von  Abschreckvorgdngen  wird  somit  nicht  von

Umwandlungswarme beeinflusst.

Diese Charge Stahls X5CrNi18-10 lag als gezogener Rundstab mit einem Durchmesser
von 30 mm vor. Eine metallographische Aufnahme des Gefliges im Ausgangszustand ist
in Abbildung 12 zu sehen. Die Harte betragt im Ausgangzustand (261 + 1) HV1. Die mit
Hilfe einer Schmelzanalyse ermittelten Legierungselementanteile dieser Charge sind in
Tabelle 6 dargestellt. Die chemische Zusammensetzung befindet sich innerhalb der
normativen Grenzen.

Abbildung 12: Querschliff des Ausgangsgefliges von X5CrNi18-10 senkrecht zur Ziehrichtung
(Atzung mit V2A-Beize [92]).

Tabelle 6: Legierungselementanteile der Charge X5CrNi18-10.

in Ma.-% C Si Mn P S N Cr Ni
Schmelzanalyse 0,026 0,40 1,72 0,036 0,029 0,079 18,20 8,09

DIN EN
10088-1

<0,07 =<1,00 2,00 <0,045 <0,030* <0,11 17,5-19,5 8,0-10,5

4 nur gliltig fir Langerzeugnisse
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3.1.5 Stahl 42CrMo4

Der Stahl 42CrMo4 (1.7225) ist ein typischer Vergitungsstahl, welcher Uber eine sehr
hohe Z&higkeit verfigt. Er wird deshalb besonders im Automobil- und Flugzeugbau,
bspw. flr Achsschenkel, Pleuelstangen, Achsen, Kurbelwellen, Ritzel oder Zahnrader,
eingesetzt [90]. Die verwendete Charge des Stahls 42CrMo4 lag als gewalzter Rundstab
mit einem Durchmesser von 30 mm im vergUteten Zustand vor. Eine metallographische
Aufnahme des Kerngefliges im Ausgangszustand ist in Abbildung 13 dargestellt. Die
Harte betragt im Kern (351 £ 13) HV1 und im Rand (368 + 2) HV1. Die mit Hilfe optischer
Emissionsspektroskopie (OES) ermittelten Legierungselementanteile dieser Charge sind
in Tabelle 7 dargestellt. Die chemische Zusammensetzung befindet sich innerhalb der

normativen Grenzen.

Abbildung 13: Querschliff des Ausgangsgefiiges von 42CrMo4 im Kern (Atzung mit Nital [92]).
Tabelle 7: Legierungselementanteile der Charge 42CrMo4.
in Ma.-% C Si Mn P S Cr Mo
OES 0,39 0,25 0,7 0,009 0,02 1,1 0,21

DIN EN 10083-3 0,38-0,45 =<0,40 0,60-090 <0,025 =<0,035 0,90-1,20 0,15-0,30
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3.2 Abschreckfliissigkeiten

3.2.1 Ionische Fliissigkeiten

Im Rahmen dieser Arbeit wurden zwei verschiedene lonische FlUssigkeiten untersucht,
welche Schmelztemperaturen unter Raumtemperatur besitzen (sogenannte RTIL —
Room Temperature lonic Liquids). Es handelt sich um die Imidazolium-basierten
[EMIm][NTf2] und [EMIm][EtSO4]. Die meisten veréffentlichten thermophysikalischen
Eigenschaften von lonischen FlUssigkeiten beziehen sich auf Imidazolium-basierte [70].
Die Reinheit der verwendeten lonischen FlUssigkeiten betragt nach Herstellerangaben
mehr als 98 %. Die Wassergehalte der lonischen FlUssigkeiten wurden durch Zugabe
von entionisiertem Wasser bzw. Trocknung in einem Rotationsverdampfer variiert. Eine
Kontrolle der Wassergehalte erfolgte Uber eine Probenentnahme aus dem
Abschreckbecken und anschlieBender Messung mittels Karl-Fischer-Titration [77]. Es
erfolgten auch Versuche mit Kohlenstoffdioxid-Beladung. Dabei wurde die lonische
Flussigkeit bei Raumtemperatur in einem handelsiblichen Trinkwassersprudler des Typs
Soda Club bis zum dreimaligen Auslésen des integrierten Uberdruckventils beladen.

3.2.1.1 [EMIM][NTf:]

Die Kurzbezeichnung [EMIm][NTfz] bezieht sich auf die lonische Flissigkeit
1-Ethyl-3-methylimidazolium bis(trifluoromethylsulfonyl)amid. Dabei gibt es verschiedene
Varianten der Kurzbezeichnungen. Die CAS-Nummer® dieser lonischen Flissigkeit lautet
174899-82-2 und die entsprechende Strukturformel ist in Abbildung 14 dargestellt. Die
lonischen  Flussigkeit  [EMIm][NTfz] wurde aufgrund ihrer sehr hohen
Zersetzungstemperatur von Uber 400 °C® ausgewahlt [72]. Darliber hinaus ist diese
lonische FlUssigkeit als hydrophob zu bezeichnen und besitzt eine maximale
Wasserléslichkeit von ca. 2 Ma.-% [93,94]. Aufgrund eines stets vorhandenen
Restwassergehaltes wird diese lonische FlUssigkeit mit Anteilen von weniger als

0,3 Ma.-% Wasser im Folgenden als ,rein“ bezeichnet.

5 CAS (Chemical Abstracts Service) - eine Nummer, mit der jeder registrierte chemische Stoff genau zugeordnet werden kann
6 ermittelt durch Thermogravimetrie mit einer Heizrate von 10 K/min


http://www.sigmaaldrich.com/catalog/search?term=174899-82-2&interface=CAS%20No.&lang=en&region=US&focus=product
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Abbildung 14: Strukturformel von [EMIm][NT#.].

3.2.1.2 [EMIM][EtSO4]

Die Kurzbezeichnung [EMIm][EtSO4] bezieht sich auf die lonische FlUssigkeit
1-Ethyl-3-methylimidazolium ethylsulfat. Es existieren verschiedene Varianten der
Kurzbezeichnungen. Die CAS-Nummer dieser lonischen Flissigkeit lautet 174899-82-2
und die entsprechende Strukturformel ist in Abbildung 15 dargestellt. Die lonische
Flussigkeit [EMIM][EtSO4] wurde im Rahmen dieser Arbeit verwendet, da sie gut
verfigbar ist, einen relativ niedrigen Preis hat und ihre thermophysikalischen
Eigenschaften bereits groBtenteils charakterisiert wurden. Die lonische FlUssigkeit
[EMIm][EtSO4] qilt als hydrophil und ist vollstdndig wasserléslich [95,96]. Die
Zersetzungstemperatur liegt mit mindestens 340 °C’ [73,97] etwas unterhalb der von
[EMIm][NTfz]. Diese lonische FlUssigkeit gilt toxikologisch fir den menschlichen Kérper
als unbedenklich und besitzt in den USA eine Zulassung zur Anwendung in
Nahrungsmitteln [98,99]. Aufgrund eines stets vorhandenen Restwassergehaltes wird sie

mit Anteilen von weniger als 0,3 Ma.-% Wasser im Folgenden als ,rein“ bezeichnet.
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Abbildung 15: Strukturformel von [EMIm][EtSO,].

7 ermittelt durch Thermogravimetrie mit einer Heizrate von 10 K/min
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3.2.2

Samtliche Wasserabschreckungen wurden in Rostocker Leitungswasser durchgeflhrt.

Leitungswasser

Dieses Wasser ist mit einer Gesamthéarte von 3,0 mmol/l und einer elekirischen
Leitfahigkeit von ca. 745 uS/cm (Stand Marz 2015) als hart zu bezeichnen [100].

3.2.3

verwendeten Abschreckmedien

Vergleich der physikalischen Eigenschaften der

Ein Vergleich ausgewéhlter thermophysikalischer Stoffdaten der beiden verwendeten
lonischen Flussigkeiten und Wasser ist in Tabelle 8 dargestellt.

Tabelle 8: Auflistung ausgewahlter physikalischer Eigenschaften der verwendeten
Abschreckmedien.

Medium [EMIm][NTf] [EMIM][EtSO4] Wasser
Zersetzungstemperatur 417 °C [72] > 340 °C [73,97] -
Schmelzpunkt -9°C[101] < -30 °C [97] 0°C
Flammpunkt > 200 °C [101] 176,0 °C [97] -
Dichte 0,9982 g/cm3

1,5236 g/cms3 [101 1,2405 g/cms3 [97 ’
(bei 20 °C) d 1o1] d 197] [102]
dynamische Viskositat _ 1,002 mPa-s
(bei 20 °C) 38,6 mPa-s [103] 122 mPa-s [97] [102]
Dampfdruck keine Angaben < 0,000001 hPa 23,4 hPa
(bei 20 °C) [97] [102]
mischbar (Sattigung

. . bei ca. 2 Ma.-% vollstéandig

Wasserloslichkeit Wasser bei 20 °C) mischbar [97]
[93,94]

3.3 Abschreckversuche

3.3.1

Der entwickelte Versuchsaufbau ist in Abbildung 16 dargestellt. Einen zentralen

Versuchsaufbau

Bestandteil des Versuchsaufbaus stellt die Abschreckprobe dar. Die regulare
Abschreckprobe zur Ermittlung der Warmeubergangskoeffizienten ist zylinderférmig mit
einem Durchmesser von 29,5 mm und einer Ldnge von 120 mm und wurde in Anlehnung
an Schone und Steuer konstruiert [7,37]. Sie besitzt eine mittlere Rauhtiefe Rzvon 2,4 um

bis 3,2 um an der gedrehten Mantelflache und verfligt Gber mindestens zwei mittels
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Senkerodieren Uber die obere Stirnflache eingebrachte Thermoelementbohrungen mit
einem Durchmesser von 0,7 mm. Diese Bohrungen enden auf mittlerer Probenhdhe im
Kern und in 1 mm Randabstand zur Oberflache (Abbildung 17). Die Probe verfligt dartber
hinaus Uber eine zentrale Gewindebohrung an der oberen Stirnflache fir die Montage
eines Probenhalters. Die Thermoelemente (Typ K, @ 0,5 mm) wurden mit Draht am
Probenhalter fixiert, um ein Herausrutschen aus den Thermoelementbohrungen wahrend
des Abschreckversuchs zu verhindern. Der Probenhalter wird mit Hilfe eines
Bajonettverschlusses an einen Halter mit Griffsticken gekoppelt, welcher Uber eine
FUhrungsschiene fest mit dem Rahmen des Versuchsstandes verbunden werden kann.
Dadurch ist eine definierte Positionierung der Probe innerhalb des Abschreckbeckens
mdglich. Uber dem Versuchsstand befindet sich ein Abluftrohr, mit dem die Absaugung

moglicher gasférmiger Produkte wahrend des Abschreckvorganges realisiert wird.

Es wurden Versuche in zwei verschiedenen Abschreckbecken durchgefihrt. Das kleinere
Becken mit einer Fillung von 0,9 listin Abbildung 16 zu sehen. Es besitzt eine annahernd
zylindrische Grundflache mit einem Innendurchmesser von 98 mm und einer flachen
Sichtscheibe im  Frontbereich. Die flache Sichtscheibe wurde mittels
Hochtemperatursilikon mit dem restlichen Becken verklebt und dient der optischen
Aufnahme des Abschreckvorganges mit Hilfe einer Videokamera. Das Becken steht auf
einem heizbaren Magnetrihrer, welcher eine Erwarmung des Abschreckmediums

ermdglicht.

Am Boden des Abschreckbeckens befindet sich ein magnetischer Ruhrstab, Gber den
eine definierte Badumwalzung des Abschreckmediums erfolgen kann. Der heizbare
MagnetrUhrer steht auf einem héhenverstellbaren Labortisch.
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Abbildung 16: Versuchsaufbau fiir Abschreckexperimente im kleinen Abschreckbecken. a
héhenverstellbarer Labortisch, b heizbarer Magnetriihrer, c Abschreckbecken
(0,9 1), d Probenhalterung mit Griffstiicken in Flihrungsschiene, e Abluftrohr, f
magnetischer Riihrstab, g Thermoelemente (Typ K, @ 1,0 mm) in H6he der
oberen Probenkante/ Probenmitte/ unterer Probenkante, h Abschreckprobe mit
Thermoelement(en), i mit Abschreckprobe verschraubter Probenhalter aus
X5CrNi18-10 mit Bajonettstecker, j Bajonetthiilse.

Abbildung 17: Technische Zeichnung der Standardabschreckprobe zur Ermittlung der
Warmeiibergangskoeffizienten.
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Es wurden ebenfalls Versuche mit einem gréBeren quaderférmigen Abschreckbecken mit

einer Fillung von 15 | durchgefihrt (Abbildung 18). Dieses befindet sich unmittelbar auf
dem héhenverstellbaren Labortisch und eine Baderwarmung erfolgt mit Hilfe eines
Tauchsieders. Die Badumwalzung wird hier durch einen mittels Laborrihrer
angetriebenen Propellerstab ermdglicht. Eine Kontrolle der GleichmaBigkeit der
Badtemperatur erfolgt in beiden Becken Uber drei in verschiedenen Héhen montierte

Thermoelemente (Typ K, @ 1,0 mm) am jeweiligen Beckenrand.

Abbildung 18: Versuchsaufbau fiir Abschreckexperimente im groBen Abschreckbecken (15 1)
mit Laborriihrer und Propellerstab (rechts).

Fir die Probenerwdrmung wurden drei verschiedene Ofen verwendet. Die meisten

Aluminiumproben zur Charakterisierung der Abschreckwirkung und samtliche
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Aluminiumproben flr spatere Verzugs-, Eigenspannungs- und Oberflachen-
untersuchungen wurden in einem Umluft-Schachtofen des Typs S7120/65A der Fa.
Nabertherm mit einem Volumen von 120 | und einer Kammerhdéhe von 600 mm erwarmt.
In diesem Ofen erfolgte stets eine vertikal hdngende Probenlagerung. Da dieser Ofen
eine Temperaturbegrenzung von 650 °C besitzt, wurden die Warmebehandlungen der
Stahlproben aus X5CrNi18-10 in einem Muffelofen vom Typ MLW des Kombinats
Medizin- und Labortechnik durchgefihrt. In diesem Ofen erfolgte eine auf Keramikrohren
liegende Probenlagerung. Die Warmebehandlungen in beiden Ofen wurden in
Luftatmosphére durchgefihrt. Die Proben aus 42CrMo4 wurden in einem Schutzgasofen
des Typs VMK-39-S der Fa. Linn Therm GmbH unter Stickstoffatmosphare gegliht und
dabei ebenfalls liegend gelagert.

3.3.2 Versuchsdurchfiihrung

Alle Abschreckmedien ohne Kohlenstoffdioxid-Beladung wurden bei aktivierter
Badumwalzung bis zur Zieltemperatur erwarmt. AnschlieBend erfolgte ggf. eine
Probenentnahme des Abschreckmediums fir weitere Untersuchungen (bspw.
Wassergehaltsbestimmung  bei lonischen  FlUssigkeiten).  Eine  optionale
Kohlenstoffdioxid-Beladung der lonischen Flissigkeiten wurde maximal 5 min vor dem
Abschreckversuch durchgefihrt. Im Fall einer Kohlenstoffdioxid-Beladung erfolgten
Versuche mit und ohne Badumwalzung. Bei Versuchen mit Badumwalzung wurde diese
erst unmittelbar vor der Abschreckung aktiviert, um mdoglichst wenig Kohlenstoffdioxid
entweichen zu lassen. Die Einstellung der Ausgangsbadtemperatur erfolgte mit einer
angezeigten Genauigkeit von £ 1,5 K.

Die Abschreckprobe wurde samt montietem Probenhalter im Ofen bis auf
Lésungsgluhtemperatur erwarmt. Bei Erreichen der Zieltemperatur im Probenkern (bzw.
nach Abschluss des Ldsungsgliihens) wurde die Probe Uber eine Bajonettkupplung
entnommen und dber eine Flhrungsschiene manuell in das Abschreckmedium
eingetaucht. Die Uberfiihrungszeit zwischen Entnahme aus dem Ofen und Eintauchen
ins Abschreckbecken betrug weniger als 10 s. Bis auf Ausnahmefélle erfolgten
mindestens drei Versuche je Parametersatz. AuBBer Abschreckungen in Wasser wurden
samtliche Versuche mit aktivierter Abluftanlage durchgefiihrt, um mdgliche entstehende
Dampfe abzufihren. Wé&hrend der Abschreckung werden die Temperaturverlaufe
gemessen und Videos aufgezeichnet.

Nach jeder Abschreckung in lonischer Flissigkeit wurde die Abschreckprobe gereinigt.
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Dabei wurde die Probe mehrfach in ein Becken mit entionisiertem Wasser getaucht und
anschlieBBend mit Ethanol abgespult. AnschlieBBend wurden die Thermoelemente und der
Probenhalter entfernt und die Bohrungen ebenfalls mit Ethanol gespdilt.

Durch das geringe Badvolumen fand eine starke Erwarmung des Abschreckmediums
wahrend der Abschreckung statt. Deshalb war eine nachtragliche Kihlung nétig, welche,
je nach BeckengréBe, auf zwei unterschiedliche Arten erfolgte. Das groBe
Abschreckbecken (151) wurde mit Hilfe eines Tauchklhlers abgekihlt. Das kleinere
Abschreckbecken wurde aus dem Versuchsstand entnommen und in einem Wasserbad
gekdhlt.

3.3.3 Temperaturmessung

Far die Temperaturmessung wurden ausschlie3lich Mantelthermoelemente vom Typ K
(Ni-CrNi), Klasse 1 nach DIN EN 60584-1 mit isoliert verschwei3ten Messstellen und
einer korrosionsbestandigen Nickelbasislegierung als Ummantelung verwendet. Um eine
moglichst schnelle Reaktionszeit zu erreichen, wurden bei der Ermittlung von Kihlkurven
im Innern der Abschreckproben Thermoelemente mit einem Manteldurchmesser von
0,5 mm genutzt. Fur eine Kontrolle der Losungsglihtemperatur und der Temperatur der
Abschreckmedien wurden stabilere und langlebigere Thermoelemente mit einem
Manteldurchmesser von 1,0 mm verwendet. Die Grenzabweichung der verwendeten
Thermoelemente betragt nach DIN EN 60584-2 das 0,004fache der gemessenen
Temperatur in Grad Celsius, aber mindestens 1,5 °C.

Die Messwerte aller Thermoelemente wurden mit Hilfe einer Datenschnittstelle vom Typ
NI-cDAQ 9174 der Fa. National Instruments und des Programms LabVIEW Signal

Express 2011 der Fa. National Instruments mit einer Messrate von 50 Hz aufgenommen.
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3.3.4 Videoaufnahmen

3.3.4.1 Konventionelle Videoaufnahmen

Eine Videoaufzeichnung von nahezu samtlichen Abschreckversuchen erfolgte durch
eine, mittels Stativ fixierte, Digitalkamera vom Typ EOS 60D der Fa. Canon mit einer
Bildrate von bis zu 60 BpS (Bilder pro Sekunde).

3.3.4.2 Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen
Ausgewahlte  Versuche wurden zusatzlich zur Digitalkamera mit einer
Hochgeschwindigkeitsvideokamera aufgezeichnet. Dabei wurden zwei verschiedene
Typen von Hochgeschwindigkeitsvideokameras verwendet.

Die meisten Versuche wurden mit einer HotShot 512 sc der Fa. NAC Image Technology
Inc. aufgezeichnet. Diese Kamera verfligt GOber eine maximale Auflésung von
512 x 512 Pixeln und eine maximale Aufnahmerate von 200000 BpS. Uberwiegend
wurde jedoch eine an die Probengeometrie angepasste Auflésung von 256 x 512 Pixeln
bei einer Bildrate von 2000 BpS verwendet. In Einzelféllen wurden Videos mit Bildraten
von 4000 BpS aufgenommen. Die maximale Speicherkapazitéat der Kamera betragt 2 GB,
wodurch bei einer Auflésung von 256 x 512 Pixeln und einer Bildrate von 2000 BpS eine

maximale Aufnahmedauer von ca. 8,0 s ermdglicht wird.

Die zweite verwendete Hochgeschwindigkeitsvideokamera ist eine HHC X6 der Fa.
MEGASPEED mit einer maximalen Auflésung von ebenfalls 512 x 512 Pixeln und einer

Speicherkapazitat von 16 GB.

Beide Hochgeschwindigkeitsvideokameras arbeiten ausschlieBlich monochrom und
besitzen eine Vielzahl einstellbarer Parameter. Die meisten dieser Parameter wurden auf
den Werks- bzw. Standardeinstellungen belassen, da ihr Einfluss auf die Videoaufnahme
oft minimal ist und eine Anderung zum Teil zu einer Verringerung der Aufnahmequalitat
f0hren kann. Die wichtigsten Parameter welche variiert wurden, waren die
Belichtungsdauer, die Bildrate und bei der Kamera HotShot 512 sc der sog. digital shift,
welcher eine zusatzliche Mdéglichkeit darstellt, die Lichtempfindlichkeit zu variieren. In
Abbildung 19 ist beispielhaft die Abh&ngigkeit der Helligkeit von der Bildrate dargestellt.
Bei héheren Bildraten verringert sich die maximal mégliche Belichtungsdauer und
dadurch erscheinen die Einzelbilder dunkler.
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Abbildung 19: Einfluss der Bildrate von Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen auf die
Helligkeit (samtliche weitere Parameter identisch) [104].

Beide Hochgeschwindigkeitsvideokameras wurden mit verschiedenen Objektiven
verwendet. Fir lichtsensitive Aufnahmen mit besonders hohen Bildraten wurde ein sehr
lichtstarkes Objektiv des Typs EF 50 mm /1.4 USM der Fa. Canon verwendet. Mit diesem
Objektiv konnten bei dem gegebenen Versuchsaufbau aber lediglich ca. 95 % der
gesamten Probenlange von 120 mm aufgenommen werde. Deshalb wurde darlUber
hinaus auch ein Objektiv des Typs EF 24-105 mm /4L IS USM der Fa. Canon verwendet,
welches eine Aufnahme der gesamten Probenhdhe ermoglicht. Der Nachteil dieses
Objektivs ist die geringere Lichtstarke, wodurch die aufgenommenen Videos deutlich

dunkler erscheinen.

Aufgrund der sehr kurzen Belichtungsdauern pro Einzelbild wird bei
Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen immer eine ausreichende Beleuchtung bendtigt.
Die Beleuchtung der Abschreckprobe wurde mit Hilfe von bis zu sechs Hochleistungs-
LED-Spotlights (10 W pro Spotlight) realisiert. Aufgrund des begrenzten Platzes in der
Abschreckeinrichtung wurden mdoglichst kompakte Lichtquellen gewahlt. Aufgrund der
variierten Bildraten, der unterschiedlichen Lichtdurchlassigkeit der Abschreckmedien und
der verschiedenen verwendeten Objektive musste die Lichtintensitat ebenfalls variiert
werden koénnen. Dies erfolgte zum Teil indirekt Gber eine Anpassung der
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Belichtungsdauer der Hochgeschwindigkeitsvideokameras. Eine direkte Steuerung der
Intensitdt der Lichtquellen erfolgt Ublicherweise durch einen Dimmer mit
Pulsweitenmodulation, also einem wiederholenden Wechsel zwischen ein- und
ausgeschalteter LED. Dabei sollte die verwendete Frequenz jedoch oberhalb der
kritischen Flicker-Fusions-Frequenz® liegen, um bei nachtraglicher Betrachtung des
Videos Helligkeitsschwankungen zu vermeiden. Beim Menschen liegt diese Frequenz bei
ungeféhr 60 Hz [105]. Daraus folgt, dass die Pulsweitenmodulation bei einem Video mit
einer Aufnahmerate von bspw. 2000 BpS und einer Abspielgeschwindigkeit von 25 BpS
(80fache Verlangsamung) mindestens 4800 Hz betragen muss. Die fur die verwendeten
Lichtquellen verfigbaren Dimmer besal3en aber lediglich eine Frequenz von 600 Hz und
wurden somit nicht verwendet. Es wurde eine optische Regulation der Lichtintensitat mit
Hilfe von halbtransparenten Abdeckungen der Lichtquellen realisiert. Diese Abdeckungen
erzeugen zusatzlich ein diffuses Licht, wodurch optische Reflexe auf der
Probenoberflache (bei Zylinderproben meist linienférmig) minimiert werden. Fir eine
optimale Ausleuchtung der Probe wurden die Lichtquellenpositionen variiert
(Abbildung 20). Dabei zeigte sich, dass eine Beleuchtung der Probenriickseite einen sehr
guten Kontrast im Randbereich der Probe erzeugt (vgl. Abbildung 20 B, C und D). Fir
Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen wurden ausschlieBlich die Varianten D und E in
Abbildung 20 verwendet. Die Farbe der Hintergrundflache wurde ebenfalls variiert. Es
wurde far samtliche Versuche ein schwarzer Hintergrund gewahlt, aufgrund des

maximalen Kontrastes.

Fur eine Korrelation der Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen mit dem gemessenen
Temperaturverlauf erfolgte eine Synchronisation Uber den Eintauchzeitpunkt der Probe.
Dafir wurden die Eintauchgeschwindigkeit der Probe und die Reaktionszeit der
Thermoelemente betrachtet. Die optisch bestimmte Eintauchgeschwindigkeit betrug
zwischen 0,3 m/s und 0,6 m/s. Das bedeutet, die Dauer zum Eintauchen der halben
Probenhdhe (60 mm) betragt zwischen 0,1 s und 0,2 s. Auf der halben Probenhéhe
befinden sich auch die Thermoelemente innerhalb der Probe. Um den Eintauchzeitpunkt
zu ermitteln, wurde eine Aluminiumprobe zusatzlich mit einer Bohrung (& 0,7 mm)
versehen, welche in halber Probenhdhe aus der Probenoberflache austritt. Diese
Bohrung wurde mit einem Thermoelement (Typ K, & 0,5 mm) versehen, welches 1,0 mm
aus der Probenoberflache herausragt. Der Beginn der Kihlkurve beim Abschrecken
dieser Probe zeigt, dass das oberflachennahe Thermoelement innerhalb der Probe

8 obere Grenze fiir eine mit dem Auge wahrnehmbare optische Frequenz
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ca. 0,10 s bis 0,15 s nach dem herausragenden Thermoelement reagiert (Abbildung 21).

Diese Reaktionszeit entspricht ungeféahr der Eintauchdauer der halben Probenhdhe.
Somit kénnen das Hochgeschwindigkeitsvideo und die Kihlkurve einfach miteinander
korreliert werden. Der Zeitpunkt, in dem die Probe ihre endglltige Position im
Abschreckbecken eingenommen hat, wird dabei als 0,0 s definiert.

A B C D E
zwei Spotlights zwei Spotlights zwei Spotlights vier Spotlights sechs Spotlights
vorne unten hinten oben vorne oben hinten+vorne oben alle Positionen

Abbildung 20: Einfluss von Anzahl und Position der Spotlights auf die Ausleuchtung der Probe
(samtliche weitere Parameter identisch) [104].
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Abbildung 21: Temperaturverlaufe einer Abschreckprobe und eines Thermoelementes 1,0 mm

auBerhalb der Probenoberflache [104].
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3.4 Ermittlung von Warmeiibergangskoeffizienten

Fir eine Beurteilung der Abschreckwirkung und spatere Simulation des
Abschreckvorganges ist die Ermittlung der Warmeulbergangskoeffizienten sinnvoll und
eine Ubliche Vorgehensweise [50,55,106].

Die Warmeubergangskoeffizienten wurden aus den ermittelten Kihlkurven mit Hilfe einer
inversen thermischen Simulation bestimmt. Dafiir wurde ein Programm nach Libben et
al. genutzt [51,52]. Fir die Berechnung wurden sowohl die Kihlkurve des
Thermoelements im Probenkern, als auch des randnahen Thermoelementes
(Oberflachenabstand 1,0 mm) verwendet. Die Erwarmung des Abschreckmediums
wahrend des Versuchs wurde gemessen und diente ebenfalls als Eingangsgréi3e fur die
Berechnung der Warmeulbergangskoeffizienten. Die dafiir bendtigten Stoffdaten sind die
Waérmeleitfahigkeit, Dichte und spezifische Warmekapazitat der Abschreckproben.

Bei der Aluminiumlegierung AISi1MgMn wurden die Dichte p und Warmeleitfahigkeit 1
der Materialdatenbank der Finite-Elemente-Software Sysweld® 2010 Version 12.0
entnommen (Tabelle 9). Die spezifische Warmekapazitat ¢, wurde an einer EN AW-6082-
Legierung einer anderen Charge mit Hilfe der Differential Scanning Calorimetry an dem
Gerat Pyris 1 der Fa. Perkin Elmer ermittelt® (Tabelle 9) [37]. Aus diesen Stoffdaten kann

die Temperaturleitfahigkeit x nach Formel 3.1 berechnet werden.

A
X=—" 31
PCp
Tabelle 9: Thermophysikalische Stoffdaten von AISi1MgMn in einem Temperaturbereich

von 50 °C bis 550 °C [37].

Tin°C |c,indkg’K" | pinkgm® | Xin Wm'K" | y in 10°mzs
50 906 2744 175 7,04
100 923 2734 170 6,74
250 997 2704 180 6,68
350 1040 2681 180 6,46
450 1095 2657 170 5,84
550 1175 2447 172 5,98

9 Messung durch Step-Scan-Methode mit 10 K/min KiihIrate und 5 K Schrittweite in AG Polymerphysik (Prof. Schick), Institut flir
Physik, Universitat Rostock
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Die benétigten thermophysikalischen Eigenschaften des Stahls X5CrNi18-10 wurden
auch aus der Materialdatenbank der Finite-Elemente-Software Sysweld® 2010 Version
12.0 entnommen (Tabelle 10). Die Ermittlung der Temperaturleitfahigkeit erfolgte

ebenfalls nach Formel 3.1.

Tabelle 10: Thermophysikalische Stoffdaten von X5CrNi18-10 in einem Temperaturbereich
von 0 °C bis 850 °C [37].
Tin °C cp inJkg'K' | pinkgm® | Ain Wm'K" | x in 10°mz3s’
0 7912 511 16,0 4,0
100 7876* 527* 17,1* 4.1
200 7840 542 18,3* 4,3
300 7796* 559* 19,4* 4,5
400 7752 575 20,5 4,6
500 7704* 590* 21,7* 4.8
600 7656 605 23,0* 5,0
700 7608* 618" 24,2* 5,2
800 7560 630 25,5* 54
850 7534* 636" 26,1* 55

* durch lineare Interpolation ermittelt

Aus den ermittelten WarmeuUbergangskoeffizienten wurden stichprobenartig, mit Hilfe
einer FE-Berechnung, Kihlkurven simuliert, welche wiederum mit den gemessenen
Kuhlkurven verglichen wurden. Dies ermdglicht eine Verifizierung der ermittelten

WarmeUlbergangskoeffizienten.

3.5 Probencharakterisierung

3.5.1 Harteprifung

Die Harteprifung ist ein einfaches Verfahren, um Ruickschlisse auf mechanische
Eigenschaften eines Werkstoffes zu ermdglichen. Es wurden Harteprifungen an drei
Aluminiumlegierungen (AlSi1MgMn, AlZn8MgCu, AlICu6Mn) und einem Stahl (42CrMo4)
durchgefihrt.

Die Harteprifung der Aluminiumlegierungen und des Stahls X5CrNi18-10 erfolgte mit
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jeweils funf Eindricken in der Probenmitte nach Vickers HV1, entsprechend der DIN EN
ISO 6507-1, an einem Mikroharteprtfer HMV-2 der Fa. Shimadzu.

Fir Harteprifungen an dem Stahl 42CrMo4 wurden zylindrische Proben mit einem
Durchmesser von 29,5 mm und einer Lange von 120 mm verwendet. Die Prifungen
erfolgten im Probenquerschnitt in mittlerer Probenhéhe (60 mm) mit variierenden radialen
Abstanden vom Rand bis zum Kern in einer Schrittweite von 1 mm nach Vickers HV20,
entsprechend der DIN EN ISO 6507-1, und wurden an einem Harteprifer DIATRONIC
2RC der Fa. Wolpert durchgefihrt.

3.5.2 Metallographische Untersuchung

Um Aussagen uUber Werkstoffstrukturen treffen zu kdnnen, sind metallographische
Untersuchungen unerlasslich. Samtliche metallopraphisch untersuchte Proben wurden
mit Siliziumkarbid-Nassschleifpapier geschliffen. Die Kérnung wurde schrittweise von 320
auf 2500 erhoht. AnschlieBend wurden die Proben mit 6 um und 3pum
Diamantsuspension poliert. Eine Endpolitur erfolgte mit Oxid-Poliersuspension.

Um einen ausreichenden Kontrast zwischen Korngrenzen und Kornflachen einzustellen,
wurden die Aluminiumlegierungen anschlieBend mit einer Farbatzung nach Weck [87]
und der Stahl X5CrNi18-10 mit einer V2A-Beize [92] behandelt.

Bei dem Stahl 42CrMo4 wurden von jeder Probe in mittlerer Probenhdhe jeweils nah am
Rand und im Kernbereich Querschliffe angefertigt. Um das Geflige sichtbar zu machen,
wurden die Schliffe fir ca. 5 s mit dreiprozentiger alkoholischer Salpetersdure (Nital)
geatzt [92].

3.5.3 Oberflachenanalyse

3.5.3.1 Rasterelektronenmikroskopie

Far detaillierte Oberflachenuntersuchungen ist die Rasterelektronenmikroskopie ein sehr
geeignetes Verfahren. Im Rahmen dieser Arbeit wurde sie verwendet, um durch
Abschreckvorgénge in verschiedenen Flissigkeiten verursachte Veranderungen der
Probenoberflache zu untersuchen. Dabei kamen drei verschiedene Mikroskope zum
Einsatz. Dies waren Gerate des Typs Supra 25 der Fa. Zeiss mit einer
Beschleunigungsspannung von 10 kV, des Typs Quanta FEG 250 der Fa. Fei mit
Beschleunigungsspannungen von 3 kV und 5 kV und des Typs DSM 960 A der Fa. Zeiss
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mit einer Beschleunigungsspannung von 10 kV. Samtliche Aufnahmen wurden im
Sekundérelektronen-Modus durchgefinhrt.

3.5.3.2 Photoelektronenspektroskopie

Die Photoelektronenspektroskopie ist ein Verfahren, welches sowohl die quantitative als
auch qualitative chemische Zusammensetzung von Oberflachenschichten im Bereich
weniger nm ermdglicht [107]. Dabei wird die Probenoberflache mit Hilfe von
monochromatischer Rdéntgenstrahlung (Al Ka mit 1486,6 eV) angeregt. Dies fuhrt zur
Emission von Photoelektronen, deren Energien bestimmt werden. Dadurch ist es
mdglich, sowohl auf die Art des Elementes, als auch den Bindungszustand zu schlie3en.
Fir dieses Analyseverfahren wurden Proben aus X5CrNi18-10 mit den AbmaBen von
20 x20 x 7 mm® verwendet. Diese Proben wurden spiegelglanzend poliert und
anschlieBend jeweils mit einem ebenfalls aus X5CrNi18-10 hergestellten Probenhalter
mit den AbmaBen von 30 x 30 x 120 mm?3 rlckseitig verschraubt (Abbildung 22), auf
850 °C erwarmt und anschlieBend in beiden lonischen Flissigkeiten (0,91 und 30 °C

Ausgangsbadtemperatur) abgeschreckt.

120 mm )

[,

30 mm

Abbildung 22: Halter fir die Warmebehandlung von XPS-Proben. Oben 3D-Modell. Unten:
Photographie mit montierter XPS-Probe.

In [EMIm][NTf2] wurden auf der polierten Stahlprobe keine fest haftenden Schichten
erzeugt. Daher wurde der Versuch mit einer geschliffenen Probe wiederholt. Die folgende
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Analyse beider Proben mittels Photoelektronenspektroskopie wurde von der Fa. Tascon
GmbH durchgefihrt und von Herrn Dr. Mehner (Stiftung Institut fir Werkstofftechnik,

Bremen) ausgewertet.

3.5.4 Verzugsbestimmung

Der Verzug ist eine maBgebende GrdBe zur Beurteilung des Abschreckvorganges. Dafir
wurde ein 3D Koordinatenmessgerat der Typs Crysta-Apex C574 der Fa. Mitutoyo
verwendet. Ausgewahlte Flachen wurden in einem Punkiraster mit 5 mm Schrittweite
taktil vermessen. Bei der gréBeren vermessenen Bodenflache (ca. 60 x 120 mm?) des
Profils aus 7349 ergeben sich daraus 12 x 24 Punkte (Abbildung 23, blau). Diese Flache
wurde jeweils sowohl vor als auch nach der Warmebehandlung vermessen. Es wurde
ebenfalls eine weitere Seitenflache (ca. 35 x 120 mm?) mit 7 x 24 Punkten vermessen
(Abbildung 23, rot). Insgesamt konnten die Messdaten von drei Proben im Falle der
Abschreckung in lonischer Flissigkeit und vier Proben bei Wasserabschreckung fur die
spatere Verzugsuntersuchung verwendet werden. Die Messpunkte wurden hinsichtlich

der Formabweichung Ebenheit ausgewertet.

v

Seitenfléichev

4 Bodenflache

Abbildung 23: Profil aus 7349 mit fiir Verzugsbestimmungen markierten Flachen (Bodenflache
in blau, Seitenflache in rot).
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4 Ergebnisse an Aluminiumlegierungen

4.1 Abschreckwirkung

Die Abschreckwirkung wird durch eine Vielzahl von Faktoren beeinflusst. Bei der
Darstellung der Ergebnisse und der spateren Diskussion werden im Wesentlichen die
Parameter Temperatur, Wassergehalt, Gasgehalt und Badumwalzung der
Abschreckmedien betrachtet. Eine Ubersicht der Variation der wesentlichen
Versuchsparameter zur Untersuchung der Abschreckwirkung befindet sich in Tabelle 11.
Die folgenden Ergebnisse wurden durch Abschreckung von Aluminiumzylindern aus
AISi1MgMn mit einer Losungsglihtemperatur von 540 °C ermittelt. Fir die Ermittlung der
Kdhlraten wurden die gemessenen Temperatur-Zeit-Verlaufe (Messrate 50 Hz) mit einem
gleitenden Durchschnitt von sechs Werten geglattet und anschlie3end differenziert.
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Tabelle 11: Versuchstibersicht zur Untersuchung der Abschreckwirkung  mit
Aluminiumzylindern.

Medium Vol. | Temp. | Wassergehalt o .
) ) . Kohlenstoffdioxid-Zusatz | Badumwélzung
inl | in°C in Ma.-%

X
<0,1 _ _
X X
X -
<0,15 - X
30 <0,3 - X
[EMImM]INT:] | 0,9 >14 i X
>15 X X
2,0 - -
3,5 - X
10,0 - X
60 2,0 - X
85 <0,15 - X
1,9 - X
<0,3 - X
2,5 - X
3,4 - X
30 6,6 - X

0,9 i
1 - X

[EMIm][EtSO4] 0.0
16,5 - X
17,5 - X
85 < 0,35 - X
15 25 2,0 - X
30 2,7 - X
- - X
0,9 30

85 - - X

Leitungswasser 25 - - X
15| 30 - - X

85 - - X
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4.1.1 Einfluss Badtemperatur

Die Variation der Badtemperatur ist eine der einfachsten Md&glichkeiten, die
Abschreckwirkung beim konventionellen Tauchabschrecken zu beeinflussen. Bei den
nachfolgend dargestellten Kuhlverldufen in lonischen Flissigkeiten lagen die ermittelten
Wassergehalte in [EMIm][NTf2] unterhalb von 0,2 Ma.-% und in [EMIm][EtSO4] unterhalb
von 0,3 Ma.-%. Die Reproduzierbarkeit der Kuhlkurven ist am Beispiel von vier
Abschreckungen in [EMIm][NTf2] in Abbildung 24 dargestellt.

Medium: [EMIm][NTf,] Badvolumen: 0,91
<0,2Ma-%H,0 Ausgangsbadtemperatur: 30 °C
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Abbildung 24: Reproduzierbarkeit der Kiihlkurven am Beispiel der Abschreckung in
[EMIm][NTf.] bei einer Ausgangsbadtemperatur von 30 °C:

In Abbildung 25 sind die randnahen Kahlkurven bei Abschreckung in [EMImM][NTfz] mit
Ausgangsbadtemperaturen von 30 °C (durchgezogen) und 85 °C (gestrichelt) dargestellt.
Keine der Kihlkurven weist zu Beginn der Abschreckung Filmsieden auf. Unterhalb von
400 °C findet bei hdherer Ausgangsbadtemperatur eine langsamere Abklhlung statt.
Zusatzlich sind in Abbildung 25 beispielhaft die am Beckenrand gemessenen
Badtemperaturen in mittlerer Probenhéhe dargestellt. Bei einer Ausgangsbadtemperatur
von 30 °C kommt es wahrend der Abschreckung zu einer Baderwarmung um ca. 50 K
auf fast 80 °C. Bei einer Ausgangsbadtemperatur von 85 °C erwarmt sich das
Abschreckbecken um etwa 40 K auf 125 °C. Die Kurvenverlaufe der Baderwarmung sind
dabei sehr ahnlich. Diese signifikante Baderwarmung wird durch das geringe

Badvolumen verursacht und wirde in gréBeren Badern so nicht auftreten.
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Medium: [EMIm][NTT] Ausgangsbadtemperatur
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Abbildung 25: Kiihlkurven und Entwicklung der Badtemperaturen bei Abschreckung in

[EMIm][NTf2] bei Ausgangsbadtemperaturen von 30 °C und 85 °C.

In Abbildung 26 sind die Kiihlkurven bei Abschreckung in [EMIm][EtSO4] dargestellt. Auch
bei dieser lonischen Flissigkeit zeigt sich kein Filmsieden zu Beginn des
Abschreckvorganges. Die Kuhlkurven verlaufen bei unterschiedlichen
Ausgangsbadtemperaturen bis unter 200 °C sehr ahnlich. Erst unterhalb von etwa 200 °C
findet bei einer Ausgangsbadtemperatur von 85 °C eine langsamere Abklihlung statt. Die
Badtemperaturen weisen eine nahezu gleiche maximale Erwarmung wie in [EMIm][NTf2]
auf. Die Kurvenverlaufe der Badtemperaturen unterscheiden sich aber deutlich
voneinander. Wahrend es bei der Ausgangsbadtemperatur von 85 °C innerhalb von etwa
13 s nach Beginn des Abschreckvorganges zu einer Baderwarmung um ca. 35 K auf fast
120 °C kommt, findet bei einer Ausgangsbadtemperatur von 30 °C eine vergleichsweise

langsame, kontinuierliche Baderwarmung um 45 K innerhalb von 70 s statt.
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Medium: [EMIm][EtSO ] Ausgangsbadtemperatur
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Abbildung 26: Kiihlkurvenvariation und Entwicklung der Badtemperaturen bei Abschreckung

in [EMIm][EtSO4] bei Ausgangsbadtemperaturen von 30 °C und 85 °C.

In Abbildung 27 sind repréasentative Kuohlkurven, Kohlratenverlaufe und
Warmeulbergangskoeffizienten beider lonischer Flussigkeiten und Leitungswasser bei
Ausgangsbadtemperaturen von 30 °C und 85 °C vergleichend dargestellt. Die Abkihlung
der Wasserabschreckung bei einer Ausgangsbadtemperatur von 30 °C verlauft deutlich
schneller als die Abschreckungen in lonischen FlUssigkeiten (Abbildung 27 a). Die
Zeitdauer zwischen Abschreckbeginn und Unterschreiten von 200 °C betragt etwa 1,5 s.
Bei einer Ausgangsbadtemperatur von 85 °C tritt bei Wasserabschreckung deutliches
Filmsieden auf. Dadurch verlauft die Abklhlung innerhalb der ersten 20 s in Wasser
langsamer als in lonischen Flussigkeiten. Die Zeitdauer zwischen Abschreckbeginn und
Unterschreiten von 200 °C betragt hier wie bei [EMImM][EtSO4] mit 30 °C
Ausgangsbadtemperatur ca. 22 s. Bei einer Ausgangsbadtemperatur von 85 °C bendétigt
die lonische Flissigkeit [EMIM][EtSO4] ca. 3 s mehr, um 200 °C zu unterschreiten. Die
lonische Flussigkeit [EMIM][NTf2] kiihlt die Probe bei einer Ausgangsbadtemperatur von
30 °C innerhalb von 27 s und bei 85 °C innerhalb von 52 s auf 200 °C ab. Es ist zu
beachten, dass die Wasserabschreckung bei einer Ausgangsbadtemperatur von 85 °C
in einem 151 Abschreckbecken durchgefihrt wurde. Dies erfolgte aufgrund der
ansonsten starken Baderwarmung und der damit einhergehenden sehr langen
Filmsiedephase, die keinen realistischen Vergleich zur Abschreckung in lonischer
Flussigkeit ermdglicht hatte. Dennoch tritt auch bei der Wasserabschreckung im gro3en
Becken ausgepragtes Filmsieden auf. Die ermittelten Kihlraten sind in Abbildung 27 b
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und c¢ dargestellt. Die Abschreckung in Leitungswasser besitzt bei 30 °C
Ausgangsbadtemperatur ein Maximum von ca. 750 K/s bei einer Temperatur zwischen
350 °C und 400 °C. Bei einer Ausgangsbadtemperatur von 85 °C verringert sich die
maximale Kuhlrate auf ca. 80 K/s bei 200 °C. Die Kuhlratenmaxima der lonischen
Flussigkeiten befinden sich zwischen 480 °C und 540 °C und verringern sich bei erhdhter
Badtemperatur bei [EMImM][NTf2] von ca. 90 K/s auf 80 K/s und bei [EMIm][EtSO4] von ca.
75 K/s auf etwa 60 K/s. In Abbildung 27 d und e sind die ermittelten Warmeibergangs-
koeffizientenverldufe der Abschreckungen abgebildet. Bei der lonischen FlUssigkeit
[EMIm][NTf2] betrdgt der maximale Warmelbergangskoeffizient bei 30 °C
Ausgangsbadtemperatur ca. 2200 W/(m?K) bei ca. 470°C und bei 85°C
Ausgangsbadtemperatur ca. 1800 W/(m2K) bei ca. 510 °C. Bei der lonischen Flissigkeit
[EMIM][EtSO4] betragt der maximale Warmelbergangskoeffizient bei 30 °C
Ausgangsbadtemperatur ca. 3100 W/(m2K) bei ca. 450°C wund bei 85°C
Ausgangsbadtemperatur ca. 4000 W/(m2K) bei ca. 410 °C. Nach dem Erreichen des
Maximums fallen alle Warmeubergangskoeffizienten der lonischen Flissigkeiten ab ca.
300 °C auf 500 W/(m2K) bis 700 W/(m2K) ab und sinken mit weiter abnehmender
Temperatur relativ konstant um ca. 100 W/(m2K) bis etwa 100 °C. Es wird deutlich, dass

in den lonischen Flissigkeiten kein Filmsieden auftritt.



4.1 Abschreckwirkung 49

Randtemperatur in °C

—— [EMIM][NT{] < 0.2 Ma.-% H.0 (0,91) 30 °C
----- [EMImJ[NTE ] < 0,2 Ma.-% H.0 (0,91) 85 °C
—— [EMIM[EtSO,] < 0,3 Ma.-% H,0 (0,91) 30 °C
----- [EMIM][ELSO,] < 0,3 Ma.-% H.,0 (0,9 1) 85 °C

Wasser (0,91) 30 °C
----- Wasser (151) 85 °C
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Abbildung 27: (a) Kiihlkurven, (b,c) Kiihiratenverlaufe und (d,e) Warmeiibergangskoeffizienten

beider lonischer Fliissigkeiten und Leitungswasser
temperaturen von 30 °C und 85 °C [108].

bei Ausgangsbad-
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Momentaufnahmen der Abkudhlversuche in den lonischen FlUssigkeiten und
Leitungswasser zu verschiedenen Zeitpunkten nach Beginn der Abschreckung und bei
variierten Ausgangsbadtemperaturen sind in Abbildung 28 dargestellt. Bei den lonischen
Flussigkeiten zeigt sich zu Beginn der Abschreckung eine leichte Blasenbildung an der
Probenoberflache, welche nach 5 s deutlich reduziert und nach 10 s nahezu beendet ist
(Abbildung 28 a, b). Bei der Abschreckung in Leitungswasser und einer
Ausgangsbadtemperatur von 30 °C ist nach 1 s eine Blasenbildung erkennbar, welche
nach 5s vollstdndig verschwunden st (Abbildung 28 <c¢). Bei erhdhter
Ausgangsbadtemperatur von 85 °C liegt zu Beginn der Abschreckung ein die gesamte
Probe umgebender Dampffilm vor. Nach ca. 16 s reif3t der Film von der Probenunterkante
beginnend auf. Nach 20 s ist der Dampffilm fast vollstandig zusammengebrochen und im

oberen Drittel der Probe ist eine intensive Blasenbildung erkennbar.
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5s 10s 20s

[EMIm]NTf,] 30 °C
[EMIm][EtSO,] 30 °C

[EMIm][NT,] 85 °C
[EMIm][EtSO,] 85 °C

2

Leitungswasser 30 °C

Leitungswasser 85 °C

Abbildung 28: Beispielhafte Momentaufnahmen der Abkiihlversuche mit variierter Ausgangs-
badtemperatur in a) 0,91 [EMIm][NTf;], b) 0,91 [EMIm][EtSO4] und c) 151
Leitungswasser.
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Zur detaillierteren Untersuchung der Warmetbergangsmechanismen wurde der Beginn
der Abschreckung in reinen lonischen FlUssigkeiten mit einer Hochgeschwindigkeits-
videokamera aufgezeichnet. Beispielhafte Momentaufnahmen des Eintauchvorganges
bis zur Endposition der Probe im Abschreckbecken (0,0 s) sind in Abbildung 29 far
[EMIm][NTf2] und in Abbildung 30 fir [EMIm][EtSO4] dargestellt.

Bei [EMIm][NTf2] zeigen sich kurz nach Beginn des Eintauchvorganges (-0,2 s) kleine,
fein verteilte Blasen auf der gesamten Probenoberflache. Diese werden bei Erreichen der

Endposition (0,0 s) der Probe nur unwesentlich gréBer.

Bei [EMIm][EtSO4] und 30 °C Ausgangsbadtemperatur ist kurz nach Beginn des
Eintauchvorganges (-0,205 s) eine die Probenoberflache umgebende Schicht erkennbar,
welche sehr schnell beginnt aufzureiBen (-0,2's) und nach wenigen Millisekunden
(-0,19 s) verschwunden ist. Dies ist durch die beim Eintauchvorgang in das
Abschreckbecken eingetragene Luft zu erklaren. Es zeigt sich auch hier die Bildung von
kleinen, fein verteilten Blasen auf der gesamten Probenoberflache (-0,19 s), welche bis
zum Erreichen der Probenendposition deutlich gréBer werden (0,0 s). Bei einer
Ausgangsbadtemperatur von 85 °C sind keine signifikanten Unterschiede zu 30 °C
erkennbar. Somit sind auch anhand von Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen in den

lonischen FlUssigkeiten keine Filmsiedephasen erkennbar.

-0,250 s -0,200 s 0,000 s

Abbildung 29: Hochgeschwindigkeitsaufnahmen eines  Abschreckbeginns in 091
[EMIm][NTf,] mit 0,1 Ma.-% Wasser mit einer Ausgangsbadtemperatur von
30 °C.
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-0,205 s -0,200 s -0,190's 0,000 s

30 °C

-0,259 s -0,245 s -0,214 s

85 °C

Abbildung 30: Hochgeschwindigkeitsaufnahmen des Abschreckbeginns in 0,9 | [EMIm][EtSO,]
mit 0,3 Ma.-% Wasser mit einer Ausgangsbadtemperatur von oben: 30 °C und
unten: 85 °C.

4.1.2 Einfluss Wassergehalt

Eine weitere Mdglichkeit, die Abschreckwirkung der verwendeten lonischen Flissigkeiten
zu steuern, besteht in der Zugabe einer verdampfenden Flissigkeit. Aufgrund der
einfachen Handhabbarkeit, der toxikologischen Unbedenklichkeit und der hohen
Verdampfungsenthalpie wurde entionisiertes Wasser als Zusatz verwendet.

In Abbildung 31 sind repréasentative randnahe Kihlkurven und die Badtemperaturen von
[EMIM][NTf2] mit weniger als 0,3 Ma.-% Wasser (reine lonische Flissigkeit) bis 10 Ma.-

% Wasser dargestellt. Die Bestimmung des Wassergehaltes von 1,4 Ma.-% erfolgte in
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diesem Fall nach dem Abschreckversuch. Die Wassergehalte von 3,5 Ma.-% (Emulsion)
und 10 Ma.-% (auf Abschreckmedium abgesetzte Wasserschicht) sind aus der Menge
des zur reinen lonischen Flissigkeit zugegebenen Wassers errechnete Werte. Die reine
lonische Flussigkeit mit einem Wassergehalt von maximal 0,3 Ma.-% weist die geringste
Kihlwirkung auf. Die Kuhlkurven mit Wasserzugabe fallen deutlich schneller ab, ohne
dabei untereinander signifikante Unterschiede aufzuweisen. Die Zeitdauer zwischen
Abschreckbeginn und Unterschreiten von 200 °C betragt bei reiner lonischer Flissigkeit
ca. 26 s und bei erhdhtem Wassergehalt zwischen 9 s und 10 s. Die in blau dargestellten
Kurven stellen die Badtemperatur wahrend des Abschreckversuches dar. Dabei wurden
aufgrund einer besseren Ubersichtlichkeit ausschlieBlich die Kurven von [EMIm][NTf2] mit
0,3Ma.-% Wasser und 10Ma.-% Wasser dargestellt. Die abgebildeten
Temperaturverlaufe wurden von einem Thermoelement am Beckenrand in mittlerer
Probenhdhe aufgezeichnet. Das Erreichen der Maximaltemperatur der wasserarmen
lonischen Flussigkeit bendtigt mehr als 60 s. Bei einem Wassergehalt von 10 Ma.-% sind
es ca. 30 s. Die maximale Beckentemperatur wahrend des Abschreckversuches betragt

bei geringem Wassergehalt etwa 78 °C, bei 10 Ma.-% sind es 70 °C.

In Abbildung 32 sind reprasentative Kihlkurven und Badtemperaturen von [EMIm][EtSO4]
mit Wassergehalten von weniger als 0,3 Ma.-% (reine lonische Flussigkeit) bis 17,5 Ma.-
% dargestellt. Je hbéher der Wassergehalt, desto schneller fallen die Kuahlkurven
kontinuierlich ab. Einzige Ausnahme bildet die Kihlkurve mit einem Wassergehalt von
10 Ma.-%, bei der sich Filmsieden andeutet. Die Zeitdauer vom Beginn der Abschreckung
bis zum Erreichen von 200 °C betragt bei reiner lonischer Flissigkeit etwa 22 s und
nimmt mit zunehmendem Wassergehalt Gber 10 s bei 3,4 Ma.-%, 6 s bei 6,6 Ma.-% und
10 Ma.-% bis zu 5s bei 17,5Ma.-% ab. Die in blau dargestellten Verldufe der
Badtemperaturen sind aufgrund der Ubersichtlichkeit ausschlieBlich fiir die
Wassergehalte von weniger als 0,3 Ma.-% und 17,5 Ma.-% angegeben. Bei geringem
Wassergehalt von weniger als 0,3 Ma.-% wird die maximale Badtemperatur von ca. 77 °C
nach mehr als 80 s erreicht. Bei erh6htem Wassergehalt von 17,5 Ma.-% betragt die
maximale Badtemperatur ca. 71 °C, welche bereits nach ca. 10 s erreicht wird.
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Medium: [EMIM][NTf ]

Badvolumen: 0,9 |
Ausgangsbadtemperatur 30 °C

Wassergehalt in Ma.-%
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Abbildung 31: Repréasentative Kiihlkurven und Badtemperaturen (blau) bei Abschreckung in
[EMIm][NTf2] mit variierendem Wassergehalt.
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Abbildung 32: Repréasentative Kiihlkurven und Badtemperaturen (blau) bei Abschreckung in

[EMIm][EtSO4] mit variierendem Wassergehalt.

Ein Vergleich der Abschreckwirkung von reiner lonischer Flissigkeit, lonische
Flussigkeit /Wasser-Gemisch und reinem Leitungswasser ist in Abbildung 33 dargestellt.
Die reinem Zustand eine maximale
Randklhlrate von etwa 60 K/s und mit 1,4 Ma.-% Wasser ca. 75 K/s auf. Bei

[EMIm][EtSO4] sind es sowohl in reinem Zustand, als auch mit Wasserzusatz ca. 90 K/s.

lonische FlUssigkeit [EMIm][NTfz] weist in

Die maximalen Warmelbergangskoeffizienten betragen bei reinem [EMIm][NTf2] ca.
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2300 W/(m2K) und bei reinem [EMIM][EtSO4] ca. 3000 W/(m2K). Durch Wasserzugabe
erhéhen sich diese Werte bei [EMIm][NTf2] mit 1,4 Ma.-% Wasser auf ca. 3500 W/(m?2K)
und bei [EMIM][EtSO4] mit 6,6 Ma.-% Wasser auf Gber 5000 W/(m2K). Die Maxima der

WarmeUlbergangskoeffizienten werden zu tieferen Temperaturen verschoben.
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Leitungswasser [108].
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variierenden Wassergehalten und
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In Abbildung 34 sind Momentaufnahmen der AbkUhlversuche in lonischen Flissigkeiten
mit variiertem Wassergehalt und reinem Leitungswasser zu verschiedenen Zeitpunkten
nach Beginn der Abschreckung dargestellt. Besonders zu Beginn der Abschreckung
verursacht eine Wasserzugabe eine deutlich intensivere Blasenbildung als bei reiner
lonischer Flassigkeit. Nach 1 s ist in den Momentaufnahmen kein Anzeichen fir
Filmsieden erkennbar. Innerhalb der ersten 5 s verringert sich die Blasenbildung deutlich
und nach spatestens 10 s ist die Blasenbildung minimal und in den Momentaufnahmen

kaum ein Unterschied zur Abschreckung in reiner lonischer Flissigkeit erkennbar.

10s

1s 2s 5s 10 s

[EMIm][EtSO,] <0,3 Ma.-% H,0
[EMIm][NTf,] <0,3 Ma.-% H,0

Q) [EMIm][EtSO,] + 6,6 Ma.-% H,0

Z [EMIm]INTE] >1,4 Ma.-% H,0

Leitungswasser

c)

Abbildung 34: Beispielhafte Momentaufnahmen der Abkihlversuche bei 30 °C Ausgangs-
badtemperatur und variiertem Wassergehalt in a) 0,9 | [EMIm][EtSO4], b) 0,9 |
[EMIm][NTf2] und c) 15 | Leitungswasser.
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Ausgewahlte Versuche wurden mit Hilfe einer Hochgeschwindigkeitsvideokamera
gefilmt. In Abbildung 35 sind Momentaufnahmen eines Hochgeschwindigkeitsvideos der
Abschreckung in [EMIm][NTfz] mit einem Wassergehalt von mehr als 1,4 Ma.-%
dargestellt. Zu dem Zeitpunkt -0,094 s ist der in das Abschreckmedium eingetauchte
Probenteil von einem Film umgeben, welcher bei -0,075s bereits zur Halfte
aufgebrochen und kurze Zeit spéater vollstandig verschwunden ist. Dieser Film ist durch
die beim Eintauchvorgang eingetragene Luft zu erklaren. Bei Erreichen der Endposition

der Probe (0,0 s) findet auf der Probenoberflache ausschlieBlich Blasenbildung statt.

550 — -
o T 500 —
500 — n 1 | -
SO BT 400
[ < -
S50 0o i E
= oo [ 2300
S T o I o -
é— 4004 11 [ qé'ZOO—
ko) ol mn r 1 | o
iz oo | 2.
83049 oo | S 100
4 0o I o
o1
W=7 T 7
-0,2 0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 0 2 4 6 8 10
I\{S\l\emns
-0,075 0,000 0,100 1,000
= | s e R & L ) " e

Abbildung 35: Kiihlkurve und Hochgeschwindigkeitsaufnahmen einer Abschreckung in 0,9 |
[EMIm][NTf2] mit >1,4 Ma.-% Wasser und 30 °C Ausgangsbadtemperatur [104].
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In Abbildung 36 sind die Kihlkurve und Hochgeschwindigkeitsaufnahmen von einer
Abschreckung in [EMIM][EtSO4] mit 6,6 Ma.-% Wasser dargestellt. Wéahrend des
Eintauchvorganges bei -0,1 s kommt es im oberen Probenbereich zur Bildung einer

Dampfhaut an der Probenoberflache, wahrend zeitgleich im unteren Probenbereich eine
Blasenbildung vorliegt. Zum Zeitpunkt des Erreichens der Endposition der Probe im
Abschreckbecken bei 0,0 s ist die Oberflache der oberen Probenhélfte mit einer
Dampfhaut bedeckt. Nach 0,08 s ist die Dampfhaut zusammengebrochen und es liegt an

der gesamten Probenoberflache eine Blasenbildung vor, welche mehrere Sekunden

anhalt.
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Abbildung 36: Kihlkurve und Hochgeschwindigkeitsaufnahmen einer Abschreckung in 0,9 |
[EMIm][EtSO4] mit 6,6 Ma.-% Wasser und 30 °C Ausgangsbadtemperatur.



60 4 Ergebnisse an Aluminiumlegierungen

In Abbildung 37 sind die Kihlkurve und Hochgeschwindigkeitsaufnahmen der
Abschreckung in [EMIm][EtSO4] mit 16,5 Ma.-% Wasser dargestellt. Es ist erkennbar,
dass unmittelbar nach dem vollstdndigen Eintauchen nahezu die gesamte Probe von
einem Dampffilm umschlossen ist. Nach ca. 0,27 s ist dieser Dampffilm fast vollstandig
zusammengebrochen und nach 1,0 s ist ausschlieBlich Blasensieden erkennbar. Bei zu
hohen Wassergehalten kann also in lonische Flissigkeit /Wasser-Gemischen
kurzzeitiges Filmsieden auftreten. Dieses Filmsieden ist so kurzzeitig, dass es bei
Temperatur-Zeit-Verlaufen nicht erkennbar ist.
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Abbildung 37: Kihlkurve und Hochgeschwindigkeitsaufnahmen einer Abschreckung in 0,9 |
[EMIm][EtSO4] mit 16,5 Ma.-% Wasser und 30 °C Ausgangsbadtemperatur [104].
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4.1.3 Einfluss Gasgehalt

Als weitere Mdglichkeit neben der Zugabe eines verdampfenden Mediums zur lonischen
Flussigkeit wurde der Einfluss einer Gasbeladung untersucht. Dabei wurde die lonische
Flussigkeit [EMIm][NTf2] mit Kohlenstoffdioxid versetzt. Der Wassergehalt aller
nachfolgend in diesem Kapitel dargestellten Ergebnisse fir die reine lonische FlUssigkeit

[EMIm][NTf2] mit und ohne Gasbeladung betrug weniger als 0,1 Ma.-%.

In Abbildung 38 sind die randnahen Kihlkurven der Abschreckung von reiner lonischer
Flussigkeit, lonischer Flissigkeit mit Kohlenstoffdioxid-Beladung, lonischer Flissigkeit
mit Wasserzusatz und lonischer Flissigkeit mit kombinierter Kohlenstoffdioxid-Beladung
und Wasserzusatz dargestellt. Alle dargestellten Kurven fallen kontinuierlich ab. Die
Kuhlkurven mit Zusatzen fallen deutlich schneller ab, wobei sich die verschiedenen
Zusatze in ihrer Kihlwirkung kaum unterscheiden. Bei den Einzelzusaizen
Kohlenstoffdioxid und Wasser sind die Kihlkurven nahezu identisch. Lediglich der
kombinierte Zusatz aus beidem weist eine geringflgig héhere Kihlwirkung unterhalb von
200 °C auf. Die Kuhldauern von Abschreckbeginn bis zum Erreichen von 200 °C
betragen bei der dargestellten reinen lonischen Flissigkeit ca. 30s, mit
Kohlenstoffdioxid-Zusatz ca. 11 s, mit Wasserzusatz ca. 9 s und mit dem kombinierten

Zusatz von Kohlenstoffdioxid und Wasser ca. 8 s.

Medium: [EMIm][NT]

Badvolumen: 0,9 |
Ausgangsbadtemperatur: 30 °C
600

rein (< 0,1 Ma.-% H,0)
+CO, (< 0,1 Ma.-% H,0)
+H,0 (> 1,4 Ma.-%)
+CO,+H,0 (1,5 Ma.-%)
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Abbildung 38: Kithlkurven der Abschreckung in [EMIm][NTf;] rein und mit variierenden

Zusatzen.
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In Abbildung 39 sind Momentaufnahmen der Abkuhlversuche in reiner [EMIm][NTf2] und
mit variierten Zusatzen von Kohlenstoffdioxid und/oder Wasser zu verschiedenen
Zeitpunkten nach Beginn der Abschreckung dargestellt. Bei der Zugabe von
Kohlenstoffdioxid ist eine intensive Blasenbildung im gesamten Abschreckbecken
erkennbar, welche innerhalb der ersten 20 s der Abschreckung kaum abnimmt. Ein
GroBteil der Blasenbildung tritt bereits vor Beginn der Abschreckung auf und stellt
wahrscheinlich eine aufgrund der Badumwaélzung verursachte Entgasung von in der
lonischen Flussigkeit gebundenem Kohlenstoffdioxid dar. Diese intensive Blasenbildung
wird durch eine kombinierte Zugabe von Kohlenstoffdioxid und Wasser verstarkt und es
tritt eine zusatzliche Tribung des Abschreckmediums auf, welche sich erst ca. 20 s nach
Abschreckbeginn aufldst.

rein (< 0,1 Ma.-% H,0)
+H,0 (> 1,4 Ma.-%)

%)

+CO,(< 0,1 Ma.-% H,0)

+CO, +H,0 (1,5 Ma.

Abbildung 39: Beispielhafte Momentaufnahmen der Abkiihlversuche bei 30 °C Ausgangs-
badtemperatur in 0,9 | reiner [EMIm][NTf.] und mit Kohlenstoffdioxid/Wasser-
Zusatz.
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Samtliche Abschreckversuche, die den Einfluss des Gasgehaltes auf die
Abschreckwirkung klaren sollen, wurden mit Hilfe einer Hochgeschwindigkeits-
videokamera aufgenommen. Diese Versuche wurden teilweise ohne eine aktivierte
Badumwalzung wahrend der Abschreckung durchgefihrt, um die Bildung der Blasen
nicht zu beeinflussen. In Abbildung 40 sind drei Kiuhlkurven in [EMIm][NTfz] dargestellt,
welche mit Kohlenstoffdioxid beladen wurden. Bei der gestrichelten Kihlkurve war eine
Badumwalzung aktiviert. Alle drei Kurven fallen kontinuierlich ab und liegen nahezu

aufeinander.

Medium: [EMIm][NTf] + CO,
(<0,1Ma.-%H,0)
Badvolumen: 0,9 |

Versuch 1 0. Badumwalzung
Versuch 2 0. Badumwalzung
Versuch 3 m. Badumwalzung

Ausgangsbadtemperatur: 30 °C (700 Ufmin)
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Abbildung 40: Kiihlkurven der Abschreckung in [EMIm][NTf;] mit und ohne Badumwélzung bei

vorheriger Kohlenstoffdioxid-Beladung.

In Abbildung 41 ist der Abschreckbeginn in [EMIm][NTf2] mit und ohne Kohlenstoffdioxid-
Beladung gegenlbergestellt. Zu Beginn ist in beiden Féllen ein die Probenoberflachen
umgebender eingeschleppter Luftfilm erkennbar, welcher zum jeweils zweiten
dargestellten Zeitpunkt beginnt aufzureiBen. Ab etwas mehr als der halben eingetauchten
Probenlange (-0,19s) sind in der oberen Bilderreine (IL ohne Kohlenstoffdioxid)
feinverteilte Blasen auf der Probenoberflache erkennbar. Diese Blasen behalten ihre
Form, Anzahl und Verteilung auch bis 1,0 s nach dem Erreichen der Endposition der
Probe im Abschreckbecken bei. In der unteren Bilderreihe (IL mit Kohlenstoffdioxid) sind
bei ca. der halben eingetauchten Probenlange (-0,28 s) im Vergleich zur oberen
Bilderreihe gréBere Blasen auf der Probenoberflache erkennbar.
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Vereinzelte Blasen scheinen im Verlauf der weiteren Abschreckung anzuwachsen und
aufzusteigen (0,0 s), um sich teilweise im oberen Beckenbereich anzusammeln (1,0 s).
Insgesamt wirkt die Blasenbildung bei Kohlenstoffdioxid-Beladung deutlich intensiver und

turbulenter.

—O, ] 90‘5

Abbildung 41: Hochgeschwindigkeitsaufnahmen eines  Abschreckbeginns in 0,91
[EMIm][NTf2] (< 0,1 Ma.-% Wasser) mit 30 °C Ausgangsbadtemperatur ohne
aktivierte Badumwalzung. Oben: reines [EMIm][NTf.], unten: [EMIm][NTf;] mit
Kohlenstoffdioxid beladen.
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Zur besseren Beurteilung der Blasenbildung wurden Nahaufnahmen mehrerer
Abschreckungen im oberen Probenbereich durchgefihrt (Abbildung 42). Da die zeitliche
Bestimmung des Erreichens der Endposition der Probe im Abschreckbecken bei diesen
Aufnahmen nicht méglich ist, wurde der Beginn des Eintauchens der Probe in das
Abschreckmedium als Zeitpunkt 0,0 s definiert. In beispielhaften Momentaufnahmen von
reiner lonischer Flissigkeit ohne Kohlenstoffdioxid-Beladung (Abbildung 42 oben) ist
unmittelbar nach dem Entweichen des durch den Eintauchvorgang eingetragenen
Luftfilms die Bildung sehr kleiner und feinverteilter Blasen auf der benetzten
Probenoberflache erkennbar (0,078 s), welche innerhalb der ersten 150 ms bis 200 ms
bis zu einer relativ &hnlichen GréBe von ca. 1 mm anwachsen. Diese Blasengrée nimmt
im Verlauf des weiteren Abschreckvorganges bis auf ein maximales Niveau von ca. 2 mm
nach einer Sekunde zu, wobei die Blasenanzahl wahrend der gesamten Abschreckung
deutlich abnimmt. Aufnahmen der Abschreckung in lonischer Flissigkeit mit
Kohlenstoffdioxid-Beladung (Abbildung 42 mitte) zeigen kurz nach dem Kontakt der
lonischen Flissigkeit mit der Probenoberflache (0,063 s) sehr kleine, fein verteilte Blasen
auf der Probenoberflache, welche innerhalb der folgenden Millisekunden deutlich
anwachsen. Nach 200 ms sind unregelmaBige blasenartige Gebilde mit einer stark
variierenden GroBe von bis zu mehreren Millimetern erkennbar. Nach 1,0 s haben sich
besonders im oberen Bereich des Abschreckbeckens Blasen im Abschreckmedium
abgesetzt. Vergleichend ist in Abbildung 42 (unten) eine beispielhafte Bilderserie der
Abschreckung in einem lonische FlUssigkeit /Wasser-Gemisch ohne Kohlenstoffdioxid-
Beladung dargestellt. Zu Beginn der Abschreckung (0,085 s) ist ein beidseitiges
Aufbrechen des eingetragenen Luftfilms erkennbar. Im oberen dargestellten
Probenbereich ist bis ca. 0,1 s ein partieller Film auf der Probenoberflache zu sehen,
wahrend im unteren dargestellten Probenbereich Blasen auf der Probenoberflache
vorliegen. Der Film ist nach 0,13 s verschwunden und es sind teilweise formlose
Blasengebilde mit einer zunehmenden GréBe von bis zu einigen Millimetern erkennbar.
Nach 0,2s sind die Blasengebilde nochmals auf GréBen von bis Uber 10 mm
angewachsen. Nach 1,0 s sind Blasen in naher Probenumgebung im Abschreckmedium
vorhanden, wodurch keine optische Abgrenzung zwischen Probe und Abschreckmedium
mehr moglich ist.



66 4 Ergebnisse an Aluminiumlegierungen
0,078 s 0,089 s _0,1355

Abbildung 42: Hochgeschwindigkeitsaufnahmen eines  Abschreckbeginns in 091
[EMIm][NTf.] mit 30 °C Ausgangsbadtemperatur ohne aktivierte Badumwalzung.
Oben: kein Kohlenstoffdioxid, < 0,1 Ma.-% Wasser; Mitte: mit Kohlenstoffdioxid,
< 0,1 Ma.-% Wasser; unten: kein Kohlenstoffdioxid, 2,0 Ma.-% Wasser.

4.2 Abgeschreckte Aluminiumlegierungen

4.2.1 Harte

Aushartbare Aluminiumlegierungen besitzen kritische AbkUhlraten, welche nétig sind, um
einen mdglichst vollstdndig Uberséttigten Mischkristall nach dem Abschrecken zu
erhalten. Nur dann sind bei anschlieBender Auslagerung maximale Festigkeiten méglich.
Um zu untersuchen, ob das Abschrecken in lonischen Flissigkeiten zum Erreichen hoher
Festigkeiten schnell genug ist, wurden drei unterschiedliche aushartbare Aluminium-

legierungen in [EMIm][EtSO4] und zum Vergleich in Leitungswasser abgeschreckt.

Die Probengeometrie der Aluminiumlegierungen AISi1MgMn und AlZn8MgCu waren
Zylinder mit einem Durchmesser von 29,5 mm und einer Lange von 120 mm. Die Proben
der Legierung AICu6Mn waren Platten mit den AbmafBen 80 mm x 55 mm mit einer Dicke
von 8 mm. Alle Proben wurden durch eine Bohrung (& 1,2 mm) mit einem
Thermoelement Typ K (@ 1,0 mm) nahe der Probenmitte ausgestattet. Die

Aluminiumlegierungen wurden in 15 | [EMIM][EtSO4] bzw. 15 | Leitungswasser mit jeweils
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30 °C Ausgangsbadtemperatur abgeschreckt. Der Wassergehalt der lonischen
Flussigkeit lag bei 2,5 -2,9 Ma.-%. Die Warmebehandlung an insgesamt sechs Proben

wurde folgendermaBen durchgefiihrt:
e AlISi1MgMn: 540 °C, 30 min / Abschrecken / Raumtemperatur, 20 min /180 °C, 4 h
e AlZn8MgCu: 470 °C, 30 min / Abschrecken / Raumtemperatur, 20 min /120 °C, 24 h
e AICu6Mn: 535 °C, 60 min / Abschrecken / Raumtemperatur, 20 min /210 °C, 4 h

Die nach dem Auslagern erzielten Harten im Zustand T6 sind in Tabelle 12 dargestellt.
Es wurden zuséatzlich die erzielten mittleren Kdhlraten im Probenkern bis zu einer
Temperatur von 200 °C und die aus der Literatur bekannten kritischen Kihlraten fir die
vollstandige Ausscheidungsunterdrickung wahrend des Abschreckens angegeben. Es
ist zu erkennen, dass die erreichten Kihlraten bei der Legierung AICu6Mn aufgrund der
geringen Plattendicke am hdchsten sind. Bei den beiden anderen Legierungen weist
AISi1TMgMn nach Abschreckung in lonischer Fllissigkeit eine hdhere und nach
Abschreckung in Wasser, aufgrund von hoherer Eintauchtemperatur verursachten
intensiven Filmsiedens, eine geringere Kihlrate als AlZn8MgCu auf. Die ermittelten
Kuhlraten befinden sich bei AISi1iMgMn und AICu6Mn im Bereich der kritischen
Kuhlraten. Bei AlZn8MgCu liegen die ermittelten Kahlraten unterhalb der kritischen
Kdhlrate dieser Legierung. Die erreichten Hartewerte sind bei den Legierungen
AISi1MgMn und AICu6Mn unabhangig vom Abschreckverfahren.

Bei der Legierung AlZn8MgCu liegt die erreichte Harte nach Abschreckung in Wasser bei
ca. 207 HV1 und nach Abschreckung in lonischer Flissigkeit etwa 5 % niedriger bei ca.
197 HV1. In allen Fallen konnten normgerecht hohe Harten erzielt werden.
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Tabelle 12: Harte im Zustand T6 vergleichend zwischen Abschreckung in lonischer
Flissigkeit und Wasser.

Werkstoff AlSi1MgMn AlZn8MgCu AlCu6Mn
Abschreckung in IL Wasser IL Wasser IL Wasser
Harte (T6) in HV1 124 +2 | 117+£1 [ 197+£2 | 207 1| 132+2 | 131 1
Harte (T6) in HV10 nach Norm 1001 180" 110"
mittlere Proben far

_ 23 49* 14 71 39 110
Kihlrate im | Harteprifung
Kemn b_'s vergleichbare
200°C in 18-23|49-82(10-18|71-78|31-39|110-117
K/ Abschreckungen

S

kritische Klhlrate in K/s 17 - 133 [109] ca. 300 [110] 20-60[111]

*intensives Filmsieden aufgetreten

4.2.2 Oberflachenveranderung

Wéahrend des Abschreckens sollte mdglichst keine schadliche Veranderung der
Oberflache des Bauteils auftreten. Bei der Abschreckung in lonischen Flissigkeiten wird
dies mit Hilfe von REM-Aufnahmen der Probenoberflache untersucht. Daflr wurden
Proben der Legierungen AISi1MgMn (Zylinder: @ 29,5 mm x 120 mm; 540 °C),
AlZn8MgCu (Zylinder: @29,5mm x 120 mm; 470°C) und AICu6Mn (Platten:
80 x 55 x 8 mm3; 535 °C) in den lonischen Flissigkeiten [EMIM][NTf2] und [EMIM][EtSO4]
wiederholt abgeschreckt. Es wurden je Legierung und lonischer FlUssigkeit 20
Abschreckungen an derselben Probe durchgefihrt. Dies ist nicht praxistblich, wurde
aber so durchgeflihrt, um mdgliche Oberflachenverdnderungen zu verstarken. Nach
unterschiedlicher Anzahl von Abschreckungen wurden REM-Aufnahmen eines vorher
festgelegten Bereiches auf der jeweiligen Probenoberflache vorgenommen. Aufgrund der
Verwendung von insgesamt drei verschiedenen Mikroskopen kann es zu Unterschieden
in der Bildhelligkeit und den Kontrasten kommen. Eine detaillierte Ubersicht, welche
Aufnahmen an welchem Mikroskop entstanden, ist in Tabelle 13 dargestellt.

10 Harte von EN AW-6082 nach DIN EN 755-2:2008-06 Tabelle 47/ Umwertung ISO 18265 - 100 HV10 - F.5 - HB
1 Harte von EN AW-7049A nach DIN EN 755-2:2008-06 Tabelle 56/ Umwertung ISO 18265 — 180 HV10 - F.5 - HB
12 Harte von AL-P2219-T6 nach DIN EN 4100/ Umwertung I1SO 18265 — 110 HV10 - F.5 - HB
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Zur besseren Ubersichtlichkeit wurden bei den folgenden Oberflachenaufnahmen neben
dem jeweiligen Ausgangzustand und einmaliger Wasserabschreckung die einmaligen
und 20fachen Abschreckungen in beiden lonischen Flissigkeiten abgebildet.

Tabelle 13: Ubersicht zum Einsatz der Rasterelektronenmikroskope zu verschiedenen

Versuchszeitpunkten. Die Zahlen im unteren Tabellenabschnitt kennzeichnen
die Anzahl durchgefiihrter Abschreckungen zum Zeitpunkt der Aufnahme.

ZEISS SUPRA | FEIQUANTA FEG | ZEISS DSM 960

25 250 A
Legierung | Abschreckmedium
(10 kV Beschl. (3 kV bzw. 5 kV (10 kV Beschl.

Spannung) Beschl. Spannung) Spannung)

EN AW- Ausgangszustand 6082 2219, 7049A -
XXXX Leitungswasser - 6082, 2219, 7049A -

[EMIm][NTf,] - 1,2,5 10, 20
EN AW-
6082 [EMIm][EtSO4] 1,2,5,10, 15, - -

20

EN AW- [EMIM][NTf] - 1,2,5 10, 20
2219 [EMIm][EtSO4] - 1,2 5,10, 20
EN AW- [EMIm][NTf] - 1,2,5 10, 20

7049A [EMIm][EtSO4] - 1,2 5,10, 20
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4.2.2.1 Oberflachenverinderung an AlSi1lMgMn

In  Abbildung 43 sind Aufnahmen der Probenoberflache von AISi1MgMn im
Ausgangszustand und nach einmaliger Abschreckung in beiden lonischen Flussigkeiten
und in Leitungswasser in jeweils zwei VergrOBerungen dargestellt. In nahezu allen
Aufnahmen sind vertikale Riefen von der Probenfertigung erkennbar. Im
Ausgangszustand sind vereinzelt kleine Krater mit einem Durchmesser von 1 um bis
6 um zu sehen. Nach Abschreckung in [EMIm][NTf2] erscheint die Probenoberflache
weitgehend unverandert. Nach einmaliger Abschreckung in [EMIm][EtSO4] ist eine
unebene Probenoberflache mit vielen fein verteilten Kratern mit einem Durchmesser von
Uberwiegend zwischen 5 pum und 6 um, vereinzelt bis zu 10 um erkennbar. Nach
einmaliger Abschreckung in Leitungswasser sind gleichmaBig verteilte Partikel mit einem
Durchmesser von ca. 1 um bis 2 um, vereinzelt auch Gber 7 um auf der Probenoberflache
erkennbar. Hierbei handelt es sich wahrscheinlich um Kalkablagerungen.

In Abbildung 44 sind REM-Aufnahmen nach 20facher Abschreckung von Zylindern aus
AlISi1MgMn in [EMIm][NTf2] und [EMIm][EtSO4] dargestellt. Bei der lonischen FlUssigkeit
[EMIm][NTf2] ist kaum ein Unterschied zur einmaligen Abschreckung erkennbar. Nach
20facher Abschreckung in [EMIm][EtSO4] sind lokal deutliche Vertiefungen und
Erhebungen mit relativ kompakter Morphologie und einer GréBe von durchschnittlich
25 um erkennbar. Diese GréBe entspricht etwa dem flinffachen der KorngréBe dieser
Legierung im Lieferzustand.
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[EMIm][EtSO,] [EMIm][NTT,] Ausgangszustand

Leitungswasser

Abbildung 43: REM-Aufnahmen der Oberfliche an Zylindern aus AISi1MgMn im
Ausgangszustand und nach einmaliger Abschreckung in zwei lonischen
Flissigkeiten und Leitungswasser.
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REM-Aufnahmen der Oberflache an Zylindern aus AISi1MgMn nach 20facher

Abbildung 44
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4.2.2.2 Oberflachenverianderung an AIZn8MgCu
In Abbildung 45 sind Aufnahmen der Oberflache von Zylindern aus AlZn8MgCu des
Ausgangszustandes und nach einmaliger Abschreckung in beiden lonischen

Flussigkeiten und Leitungswasser in jeweils zwei VergrOBerungen dargestellt. Im
Ausgangszustand und auch bei allen weiteren Aufnahmen nach einmaliger
Abschreckung sind Riefen mit Oberwiegend vertikaler Orientierung von der
Probenfertigung erkennbar. Nach einmaliger Abschreckung in den beiden lonischen
Flussigkeiten sind keine signifikanten Veranderungen gegeniber dem Ausgangszustand
erkennbar. Nach einmaliger Abschreckung in Leitungswasser sind besonders bei der
héheren VergréBerung in der rechten Spalte gleichmaBig verteilte Partikel mit einer
GroBe von Uberwiegend 1 um bis 2 um zu sehen. Bei diesen Partikeln handelt es sich
wahrscheinlich um Kalkablagerungen aus dem Leitungswasser.

Nach 20facher Abschreckung in der lonischen Flussigkeit [EMIm][NTfz] ist bei der
Legierung AlZn8MgCu keine Oberflachenschadigung festzustellen. Bei der lonischen
Flussigkeit [EMIM][EtSO4] sind nach 20facher Abschreckung leichte Oberflachen-

veranderungen erkennbar.
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A f ‘v %4

Ausgangszustand

[EMIm][NTF]

[EMIm][EtSO,]

Leitungswasser

Abbildung 45: REM-Aufnahmen der Oberfliche an Zylindern aus AIZn8MgCu im
Ausgangszustand und nach einmaliger Abschreckung in zwei lonischen
Fliissigkeiten und Leitungswasser.
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B R R

[EMIm][NT]

[EMIm][EtSO,]

Abbildung 46: REM-Aufnahmen der Oberfliche an Zylindern aus AlZn8MgCu nach 20facher
Abschreckung in zwei lonischen Fliissigkeiten.
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4.2.2.3 Oberflachenveridnderung an AICu6Mn

In Abbildung 47 sind Aufnahmen der Oberflaiche von Platten aus AICu6Mn des
Ausgangszustandes und nach einmaliger Abschreckung in beiden lonischen
Flussigkeiten und Leitungswasser in jeweils zwei VergrOBerungen dargestellt. Im
Ausgangszustand und auch bei allen weiteren Aufnahmen sind nach einmaliger
Abschreckung Riefen mit Uberwiegend vertikaler Orientierung aus der Probenfertigung
zu sehen. Nach Abschreckung in [EMIM][NTf2] sind kaum Oberflachenveranderungen zu
sehen. Nach Abschreckung in [EMIM][EtSO4] sind gleichmaBig verteilte kompakte
schwarze Verfarbungen mit einer GréBe von durchschnittlich 1 um bis 2 um zu erkennen.
Nach Abschreckung in Leitungswasser sind keine signifikanten Veranderungen auf der

Probenoberflache erkennbar.

Nach 20facher Abschreckung in der lonischen Flissigkeit [EMIm][NTf2] sind bei der
Legierung AICu6Mn einige wenige schwarze Verfarbungen mit einer GréBe von 3 um bis
5um festzustellen. Bei 20facher Abschreckung in der lonischen FlUssigkeit
[EMIM][EtSO4] treten Krater mit einer GréBe von 2 um bis 5 um auf. Daneben sind
groBflachige kantige Erhebungen und Vertiefungen mit einer Gberwiegenden Grdéf3e von
ca. 50 um bis 80 um zu sehen. Diese GrdBe entspricht dem zwei- bis dreifachen der

mittleren Korngr6Be im Lieferzustand.
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4.2 Abgeschreckte Aluminiumlegierungen
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Aufnahmen der Oberflache an Platten aus AICu6Mn im Ausgangszustand
und nach einmaliger Abschreckung in zwei
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Abbildung 47:
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[EMIm][NT]

[EMIm][EtSO,]

Abbildung 48: REM-Aufnahmen der Oberfliche an Platten aus AICu6Mn nach 20facher
Abschreckung in zwei lonischen Fliissigkeiten.
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4.3 Verzug

Um die GleichmaBigkeit der Abschreckwirkung von lonischen Fliissigkeiten zu beurteilen,
wurden Verzugsuntersuchungen an 120 mm langen Strangpressprofilen mit einer , T*-
ahnlichen Querschnittsflache aus der Legierung AlZn8MgCu durchgefihrt. Eine derartige
Probengeometrie reagiert vergleichsweise verzugsempfindlich auf eine ungleichmaBige
Abschreckung. Die Bodenflache (Abbildung 23, S. 42) aller verwendeten Proben wurde
im Ausgangszustand mittels Koordinatenmessgerat vermessen. AnschlieBend wurden
die Proben auf 470 °C erwarmt und in 15 | der lonischen Flissigkeit [EMIm][EtSO4] (mit
ca. 2,7 Ma.-% Wasser) und 151 Leitungswasser mit Ausgangsbadiemperaturen von
25 °C abgeschreckt. Samtliche folgende Ebenheitsdarstellungen sind auf eine jeweils

besteingepasste Ebene bezogen.

Im Ausgangszustand liegt eine leichte relativ gleichmaBige Krimmung um die
Probenlangsachse (y-Achse) vor, welche nahezu unabhangig von der Probenhdhe ist
(Abbildung 49). Nach der Abschreckung in lonischer FlUssigkeit ist eine sehr &hnliche
Verkrimmung erkennbar, welche aber etwas ungleichmaBiger Gber der Probenhdhe (y-
Richtung) verlauft (Abbildung 50). Nach Abschreckung in Leitungswasser ist der Verzug
deutlich ungleichméBiger (Abbildung 51). Es ist erkennbar, dass sich besonders die
obere linke und untere rechte Ecke der vermessenen Flache relativ stark in die Bildebene
hinein biegen.



80 4 Ergebnisse an Aluminiumlegierungen

Ausgangszustand Experiment
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Abbildung 49: Verformung der Bodenflache der Verzugsprofile im Ausgangszustand.
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Abbildung 50: Verformung der Bodenflache der Verzugsprofile nach Abschreckung in
lonischer Fliissigkeit.
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Abbildung 51: Verformung der Bodenflaiche der Verzugsprofile nach Abschreckung in

Leitungswasser.

Zusatzlich erfolgte an den abgeschreckten Profilen die Vermessung einer Seitenflache.
Dartber hinaus wurde die gleiche Flache an vier nicht warmebehandelten Proben
vermessen, um den Ausgangszustand darstellen und mit den abgeschreckten Proben

vergleichen zu kdnnen. Im Ausgangszustand ist eine minimale Verkrimmung um die Y-
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Achse erkennbar (Abbildung 52). Nach Abschreckung in lonischer FlUssigkeit ist neben
einer leichten Zunahme der Verkrimmung um die Y-Achse eine weitere leichte
Verkrimmung um die x-Achse zu sehen (Abbildung 53).
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Abbildung 52: Verformung der Seitenflache von Verzugsprofilen im Ausgangszustand.
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Abbildung 53: Verformung der Seitenfliche von Verzugsprofilen nach Abschreckung in

lonischer Flissigkeit.
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Nach Abschreckung in Wasser treten beide Verkrimmungen verstarkt auf, wobei die
Verkrimmung um die x-Achse dominiert (Abbildung 54). Die oberen und unteren Enden

der Seitenflache biegen sich dabei in die Bildebene hinein.
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Abbildung 54: Verformung der Seitenfliche von Verzugsprofilen nach Abschreckung in
Leitungswasser.

Um einen quantitativen Einfluss der Abschreckmedien auf den Verzug zu ermitteln,
wurden die Ebenheiten der vermessenen Flachen bestimmt (Abbildung 55). Bei der
Bodenflache betragt die mittlere Ebenheit im Ausgangszustand (80 + 10) um, nach
Abschreckung in lonischer Flissigkeit (94 £ 1) um und nach Abschreckung in Wasser
(167 £31) um. Bei der vermessenen Seitenflache betragt die mittlere Ebenheit im
Ausgangszustand (30 £ 5) um, nach Abschreckung in lonischer FlUssigkeit (66 + 24) um
und nach Abschreckung in Leitungswasser (129 + 55) um. Die Abschreckung in lonischer

Flussigkeit fihrt also zu deutlich geringeren Formanderungen.
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Abbildung 55: Experimentelle Ebenheiten der Bodenflache (links) und der Seitenfliche

(rechts) des Profils aus AIZn8MgCu im Ausgangszustand und nach
Abschreckung in lonischer Fliissigkeit und Leitungswasser mit Mittelwert und
Standardabweichung [112].
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5 Ergebnisse an Stahlen

Aufgrund der vielversprechenden Ergebnisse an Aluminiumproben wurden
Abschreckversuche mit verschiedenen Stahlen durchgefihrt, um die prinzipielle
Anwendbarkeit und eventuelle Grenzen von lonischen FlUssigkeiten als
Abschreckmedien zu untersuchen. Hierfir wurden flir lonische Flussigkeiten
ausschlieBlich kleine Abschreckbecken mit einem Volumen von 0,9 | bis 1,1 | verwendet.

5.1 Abschreckwirkung

Um die Abschreckwirkung in lonischen FlUssigkeiten und Leitungswasser zu
untersuchen, wurden Zylinder des Stahls X5CrNi18-10 (& 29,5 mm x 120 mm) mit einer
Glihtemperatur von 850 °C verwendet. Aufgrund der vermuteten sehr starken
Baderwarmung wurden ausschlieBlich Ausgangsbadtemperaturen von 30 °C gewabhilt.
FUr die Ermittlung der Kihlraten wurden die gemessenen Temperatur-Zeit-Verlaufe
(Messrate 50 Hz) mit einem gleitenden Durchschnitt von sechs Werten geglattet und
anschlieBend differenziert. In Tabelle 14 ist eine Ubersicht der durchgefiihrten
Abschreckversuche dargestellt.

In Abbildung 56 sind die Kuihlkurven und Warmelbergangskoeffizienten nach
unterschiedlicher Anzahl von Stahlabschreckungen in der lonischen FlUssigkeit
[EMIm][NTf2] zu sehen. Es ist keine Auspragung eines Filmsiedens erkennbar. Zwischen
der ersten und dritten Abschreckung ist eine geringfligige Verringerung der
Abschreckleistung ab einer Temperatur von ca. 500 °C erkennbar. Die Kihlkurven und
Warmeibergangskoeffizienten der dritten und sechsten Abschreckung sind nahezu
identisch. Es scheint keine signifikante Alterung der lonischen Flussigkeit in Bezug auf

die Abschreckwirkung bei wiederholten Stahlabschreckungen aufzutreten.
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Bei einer Stahlabschreckung in 0,9 | [EMIM][NTf2] tritt eine Baderwarmung von 30 °C auf

Uber 140 °C auf.

Tabelle 14: Versuchsiibersicht zur  Untersuchung der Abschreckwirkung mit
Stahlzylindern.
Medium Vol. | Temp. | Wassergehalt | opjenstoffdioxid-Zusatz | Badumwélzung
i _o
inl in °C in Ma.-%
0,1 X X
059 30 0,1 X -
[EMIm][NTf;] 0,2 - X
1,0 30 7 X -
1,1 30 13 - X
0,2 - X
> 0,2 - _
0,2 X -
[EMIm][EtSO4] | 0,9 30
4,7 - X
5,6 - X
6,2 - X
Medium: 0,9 | [EMIm][NTf] 30 °C  ———1. Abschr. — — —=3. Abschr. - - --6. Abschr.
Probe: X5CrNi18-10 850 °C (0,15 Ma.-% HZO) (0,13 Ma.-% HZO) (0,05 Ma.-% HZO)
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Abbildung 56: Kihlkurven mit beispielhafter Baderwdarmung und Warmeibergangs-

koeffizienten nach unterschiedlicher Anzahl von Stahlabschreckungen in
[EMIM][NT#2].



5.1 Abschreckwirkung 87
In Abbildung 57 ist ein Vergleich der Abschreckwirkung von reiner lonischer Flissigkeit,

lonische FlUssigkeit /Wasser-Gemischen und Leitungswasser dargestellt.

Ausgangsbadtemperatur: 30 °C

— [EMIm][NTF] + 0,2 Ma.-% H,0 (0,9 )

O
?E ----- [EMIm][NTf,] + 13 Ma.-% H,0 (1,11)
5 —[EMIm][EtSO,] + 0,2 Ma-% H,0 (0,91)
© .y
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Abbildung 57: (a) Kiihlkurven, (b,c) Kiihiratenverlaufe und (d,e) Warmeiibergangskoeffizienten

beider lonischer Fliissigkeiten mit variierenden Wassergehalten und
Leitungswasser bei Abschreckung von Stahlproben.
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Bei Abschreckung in lonischer Flissigkeit mit sehr geringem Wassergehalt ist keine
Filmsiedephase erkennbar. Bei erhohtem Wassergehalt weisen beide lonische
Flussigkeit /Wassergemische ein deutliches Filmsieden zu Beginn der Abschreckung auf.

Bei [EMIm][NTf2] mit 13 Ma.-% Wasser (Wasserschicht auf Abschreckmedium abgesetzt)
besitzt die Filmsiedephase eine Dauer von 42 s und die Leidenfrosttemperatur befindet
sich bei ca. 560 °C. Die Filmsiededauer betragt bei [EMIm][EtSO4] mit 6,2 Ma.-% Wasser
10 s und die Leidenfrosttemperatur ca. 710 °C. Vergleichend dazu tritt bei Abschreckung
in 351 Leitungswasser ein Filmsieden von ca. 5s Dauer ein und die
Leidenfrosttemperatur betragt ca. 720 °C. Die maximalen RandkuUhlraten betragen bei
reinem [EMIM][NTfz] ca. 159 K/s und mit 13 Ma.-% Wasser ca. 36 K/s. Bei [EMIm][EtSO4]
sind es im reinen Zustand ca. 120 K/s und mit 6,2 Ma.-% Wasser ca. 157 K/s.

Bei reiner lonischer Flussigkeit betragen die maximalen WarmeUbergangskoeffizienten
zwischen 3600 W/(m2K) und 3700 W/(m2K). Mittels Wasserzugabe kdnnen die
maximalen Warmeulbergangskoeffizienten auf bis zu 4900 W/(m2K) erh6éht werden. Die
Maxima werden zu tieferen Temperaturen verschoben. In Leitungswasser werden
maximale Warmeubergangskoeffizienten von ca. 14000 W/(m2K) erreicht. In Tabelle 15
ist ein Vergleich der tss-Zeiten (also der Kihldauer zwischen 800 °C und 500 °C) im
randnahen Probenbereich dargestellt. Abschreckungen in lonischen FlUssigkeiten mit
geringen Wassergehalten weisen etwas geringere ts;s-Zeiten als eine Abschreckung in

Wasser auf.
Tabelle 15: Vergleich der erzielbaren tgs-Zeiten bei Stahlabschreckung in lonischer
Flissigkeit und Wasser.
Medium Volumen | Wassergehalt in Ma.-% | tss-Zeit
[EMIm][NTf2] 0,91 0,2 35s
[EMIm][NTf2] 1,11 13 41s
[EMIm][EtSO4] 0,91 0,2 4s
[EMIm][EtSO4] 0,91 6,2 11s
Leitungswasser 351 - 5s

Die zu den Kuhlkurven gehérenden Momentaufnahmen der Stahlabschreckungen sind
in Abbildung 58 dargestellt. Bei der Abschreckung in reinem [EMIm][NTf2] ist kein
Filmsieden erkennbar. Die Bildung von Blasen an der Probenoberflache reduziert sich

innerhalb der ersten 10 s und es ist ab 1 s beginnend im oberen Beckenbereich eine
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leichte gelbliche Verfarbung des Abschreckmediums zu sehen. Ein Wasseranteil von

13 Ma.-% in [EMIm][NTf2] fahrt zu einer intensiven Tribung des Abschreckmediums,

wodurch die Probe nicht bzw. erst nach mehreren 10 s schemenhaft erkennbar ist.

1s 2s 5s 10's

0,9 | [EMIm]INTf,] + 0,2 Ma.-% H,0

1,1 | [EMIM][NTE] + 13 Ma.-% H,0
o~ 0,9 | [EMIM][EtSO,] + 6,2 Ma.-% H,0 0,9 | [EMIm][EtSO,] + 0,2 Ma.-% H,0

QO

35 | Leitungswasser*

O
N—"

Abbildung 58: Beispielhafte Momentaufnahmen der Abkihlversuche bei 30 °C Ausgangs-
badtemperatur und variiertem Wassergehalt in a) [EMIm][NTf], b)
[EMIm][EtSO4] und c) Leitungswasser (*Abschreckvideo von Steuer [113]) bei
Abschreckung von Stahlproben.

In reinem [EMIm][EtSO4] ist eine Filmsiedephase mit einer teilweise beginnenden
Blasenbildung 1 s nach Beginn der Abschreckung erkennbar. Im oberen Bildbereich
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findet eine Schwarzfarbung der lonischen Flissigkeit statt, welche nach 2 s die Halfte der
Probenlédnge bedeckt. Beim noch erkennbaren unteren Teil der Probe ist kein Dampffilm
mehr vorhanden. Nach etwa 3s ist die lonische Flissigkeit im gesamten
Abschreckbecken schwarz verfarbt und die Abschreckprobe ist nicht mehr erkennbar. Bei
einem Wassergehalt von 6,2 Ma.-% in [EMIm][EtSO4] ist 1 s nach Abschreckbeginn ein
geschlossener Dampffilm um die gesamte Probe herum erkennbar. Nach ca. 5 s beginnt
der Dampffilm an der unteren Probenkante aufzureiBen. Gleichzeitig ist im oberen
Probenbereich eine leichte braunliche Verfarbung zu sehen. Nach 10 s ist nur noch ein
kleiner Probenbereich mit einem Dampffilm bedeckt und es Uberwiegt Blasensieden.
Aufgrund einer zunehmenden Braunfarbung der lonischen FlUssigkeit ist die
Probenkontur 15 s nach Abschreckbeginn kaum noch erkennbar. Zu diesem Zeitpunkt
findet auf der Probenoberflache ausschlieBlich Blasensieden statt. Bei allen
Stahlabschreckungen in lonischen Flissigkeiten wurde eine Rauchentwicklung oberhalb
des Abschreckbeckens festgestellt. Bei der lonischen Flissigkeit [EMIm][EtSO4] fand
zusatzlich eine sofortige, ca. 20 s andauernde, Flammenbildung statt. Bei einer
vergleichenden Abschreckung in Leitungswasser ist die Probe zu Beginn von einem
geschlossenen Dampffilm umgeben. Nach 1 s sind am oberen und unteren Probenende
Benetzungsfronten erkennbar, welche zur Probenmitte wandern. Nach ca. 5 s erreichen
die Benetzungsfronten die Probenmitte, sodass dort ein Wechsel von Film- zu
Blasensieden stattfindet. Nach einer Abschreckdauer von 10 s ist nahezu keine
Blasenbildung an der Probenoberflache mehr erkennbar.

In Abbildung 59 sind die Kihlkurve und Hochgeschwindigkeitsaufnahmen von der
Abschreckung einer Stahlprobe in 0,9 | [EMIM][NTf2] mit 0,2 Ma.-%Wasser dargestellt.
Wahrend des Eintauchvorganges zum Zeitpunkt -0,2 s besitzt die Probe eine rotglihende
Oberflache und erscheint deshalb auf der Hochgeschwindigkeitsaufnahme sehr hell. Zum
Zeitpunkt des Erreichens der Endposition der Probe im Abschreckbecken bei 0,0 s ist
eine intensive Gasbildung auf der gesamten Probenoberflache erkennbar. Innerhalb der
sich bildenden Gaswolken mit GréBen von mehr als 10 mm befindet sich heller
aufsteigender Rauch. Die Bildung dieser Gaswolken nimmt nach 0,1 s bereits deutlich ab
und nach 0,5 s ist Uberwiegend die Bildung von Blasen mit einem Durchmesser von bis
zu 5 mm an der Probenoberflache erkennbar. Die Helligkeit der Probe nimmt innerhalb
der ersten Sekunde nach Abschreckbeginn deutlich ab. Sowohl die
Hochgeschwindigkeitsaufnahmen als auch die zugehdrige Kihlkurve weisen keine
Filmsiedephase auf.
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Abbildung 59: Kiihlkurve und Hochgeschwindigkeitsaufnahmen einer Stahlabschreckung in
0,9 | [EMIm][NTf;] mit 0,2 Ma.-% Wasser und 30 °C Ausgangsbadtemperatur.
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5.2 Abgeschreckte Stahle

5.2.1 Harte und Gefiige

Um zu Uberprifen, ob lonische Flissigkeiten prinzipiell fur die Hartung von Stahlen
verwendet werden kdnnen, wurden drei Zylinder des Vergutungsstahls 42CrMo4 fir
20 min bei 850 °C in Stickstoffatmosphare gegliht und anschlieBend in 0,9 [ [EMIm][NTf2]
mit einer Ausgangsbadtemperatur von 30 °C abgeschreckt. Der Wassergehalt hat sich
aufgrund der Abschreckungen von 1,5 Ma.-% vor der ersten Uber 0,6 Ma.-% vor der
zweiten bis auf 0,25 Ma.-% vor der dritten Abschreckung verringert. In Abbildung 60 sind
die Hartewerte nach Abschreckung in Abhangigkeit des Randabstandes der Zylinder
dargestellt. Die Harte liegt unabhangig vom Randabstand bei allen Proben in einem
Bereich zwischen 570 HV20 und 660 HV20.

Medium: 0,9 | [EMIm][NT£,] 30°C
(1,54 -0,25 Ma.-% H,0)

Probe: Zylinder 42CrMo4 (4 29,5 mm x 120 mm)
850 °C/ 20 min unter N2
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Abbildung 60: Héarteverlauf vom Rand zum Kern von drei abgeschreckten Zylindern des Stahls
42CrMo4 nach Abschreckung in der lonischen Flissigkeit [EMIm][NTf.].
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In Abbildung 61 ist das im Lichtmikroskop sichtbare Geflige im Kern eines Zylinders
(Probe 3) dargestellt. Es ist nahezu ausschlieBlich martensitisches Geflige erkennbar.

Abbildung 61: Gefligeaufnahme im Kern eines Zylinders (@ 29,5 mm) des Stahls 42CrMo4 nach
Abschreckung in der lonischen Flissigkeit [EMIm][NTf;] (Probe 3) (Atzung mit
Nital [92]).

5.2.2 Oberflachenveranderung

Zur Untersuchung der Oberflachenveranderung bei Stahlen wurden beispielhaft Zylinder
des austenitischen Stahls X5CrNi18-10 verwendet. Diese wurden bei einer
Lésungsglihtemperatur von 850 °C in 0,91 der beiden lonischen FlUssigkeiten
[EMIm][EtSO4] und [EMIm][NTfz] abgeschreckt. Alle Proben wurden mittels REM und
EDX (energiedispersive Rontgenspekiroskopie) untersucht. Um eine XPS-
Untersuchung® zu ermdglichen, wurden gesondert Proben in einem speziellen
Probenhalter (Abbildung 22, S.41) (beides aus X5CrNi18-10) der gleichen
Warmebehandlung unterzogen.

13 Die gesamte Auswertung aller XPS-Analysen erfolgte durch Herrn Dr. Mehner (Stiftung Institut fiir Werkstofftechnik Bremen)
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5.2.2.1 Oberflachenveridnderung in [EMImM][NTf:]

Eine einmalige Abschreckung des Stahls X5CrNi18-10 in der lonischen FlUssigkeit
[EMIM][NTf2] fOhrt bei hohem Wassergehalt (ca. 13 Ma.-% mit abgesetzter
Wasserschicht auf Abschreckmedium) zu einer leichten (Abbildung 62 b) und bei

geringem Wassergehalt (0,15 Ma.-%) zu einer starken Verfarbung von einem Teilbereich
der Probenoberflache (Abbildung 62 c).

a b e %

Abbildung 62: Probenoberflache eines Zylinders (Lange 120 mm) vor und nach Abschreckung
in [EMIm][NTf.]. a: Ausgangszustand b: nach Abschreckung in 1,1 | lonischer
Flissigkeit mit ca. 13 Ma.-% Wasser c: nach Abschreckung in lonischer
Flussigkeit mit 0,15 Ma.-% Wasser (c1: untere Probenseite wéhrend horizontaler
Lésungsglilhung, c2: obere Probenseite wahrend horizontaler Lésungs-
glihung).

Dabei ist anzumerken, dass die Proben liegend in einem Muffelofen bis 850 °C erwarmt
und anschlieBend abgeschreckt wurden. Die Probenseite, welche im Ofen oben gelegen
hat, wies nach der Abschreckung nur eine sehr geringe Verfarbung der Probenoberflache
auf (Abbildung 62 c2). Auf der Nahaufnahme der Probenoberflache sind marmorierte
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Bereiche mit verschiedenen Verfarbungen von nahezu schwarz bis goldbraun erkennbar

(Abbildung 62 c1 Zoom). Ein metallischer Glanz der Probenoberflache ist auch nach der
Abschreckung noch erkennbar.

Vor und nach Abschreckung der Stahlzylinder in der lonischen Flissigkeit [EMIm][NTfz2]
wurden REM-Aufnahmen der Probenoberflachen angefertigt (Abbildung 63).

AZ 200x 10 kV AZ 5kx 10 kV

100 pm 4 um

[EMIm][NTf,] 200x 3 kV [EMIM][NTf,] 5kx 3 kV

100 pm

[EMIM][NTf,] 200x 10 kV [EMIM][NT,] 5kx 10 kV

Abbildung 63: REM-Aufnahmen der Oberflache eines Zylinders aus X5CrNi18-10 vor und nach
Abschreckung in [EMIm][NTf;] mit unterschiedlichen VergréBerungen und
Beschleunigungsspannungen.
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Vor der Abschreckung sind Uberwiegend vertikale Riefen von der Probenfertigung auf der
Probenoberflache erkennbar. Nach der Abschreckung sind ebenfalls vergleichbare
Riefen zu sehen. Bei hoher VergréBerung sind fein verteilt kompakte, helle Partikel
erkennbar. Mit einer Beschleunigungsspannung von 10 kV sind deutlich mehr dieser
Partikel zu sehen, welche auf dem gesamten dargestellten Bildausschnitt verteilt

vorliegen.

In Abbildung 64 (oben) ist die Probenoberflache nach Abschreckung in [EMIm][NTfz2] mit
einer nochmals erhéhten VergréBerung (10 kx) mit 3 kV Beschleunigungsspannung
dargestellt. Die hellen Partikel besitzen eine Gr6Be von durchschnittlich etwa 0,5 pum und
weisen eine relativ regelmaBige Morphologie auf, welche Uberwiegend der eines
Tetraeders ahnelt. Alle analysierten Elemente liegen gleichmafig tber der betrachteten
Probenoberflache verteilt vor (siehe Abbildung 64). Das Spektrum einer EDX-Analyse der
betrachteten Flache ist in Abbildung 65 dargestellt.
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F-K

Abbildung 64: REM-Aufnahme (oben, 3 kV) und Elementverteilungen nach EDX-Analyse der
Oberflache eines Zylinders aus X5CrNi18-10 abgeschreckt in [EMIm][NT#;].
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Abbildung 65: Probenoberfliche eines Zylinders aus X5CrNi18-10 nach Abschreckung in
[EMIm][NTf2]. Oben: REM-Aufnahme. Unten: EDX-Spektrum der dargestellten
Flache bei 10 kV Beschleunigungsspannung.

Die quantitative Auswertung der EDX- und XPS-Analyse ist in Tabelle 16
gegenibergestellt. Es konnten ca. 36 At.-% Kohlenstoff, 19 At.-% Stickstoff, 15,5 At.-%
Eisen, 13,5 At.-% Sauerstoff und 9 At.-% Chrom detektiert werden. Darlber hinaus
wurden geringe Anteile an Nickel (3 At.-%) und Fluor (1 At.-%) sowie Spuren von Silizium
und Schwefel festgestellt.

Um weitere Informationen Uber die chemische Zusammensetzung der
Oberflachenschicht zu erhalten, wurde eine XPS-Probe samt Probenhalter in
[EMIm][NTf2] abgeschreckt. In diesem Fall wurde eine geschliffene Probenoberflache
verwendet, weil auf der polierten Probenoberflache keine fest haftenden Schichten
erzeugt wurden. Die semiquantitativen Ergebnisse einer XPS-Analyse der
Probenoberflache nach Abschreckung in [EMIm][NTf2] sind ebenfalls in Tabelle 16
enthalten. Es wurde mit 76 At.-% ein Uberwiegender Anteil an Kohlenstoff festgestellt,
welcher zur Halfte als C-C Einfachbindung vorliegt. Der restliche Kohlenstoff liegt zu
43 At.-% als C-O bzw. C-N Bindung und zu 7 % als Carbonylgruppe vor. Das Element
Sauerstoff besitzt mit 15,5 At.-% den zweithdchsten mittels XPS detektierten Anteil in der
Probenoberflache. Es befindet sich zu 46 At.-% in Hydroxidionen, zu 33 At.-% in
Verbindungen wie organischen Carbonylgruppen oder Kristallwasser und zu 21 At.-% in
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Eisenoxiden. Der detektierte Stickstoff besitzt einen Anteil von ca. 6 At.-% und liegt

ausschlieBlich gebunden als Amin oder Imin vor. Der Anteil an Eisen betragt nach XPS
1,4 At.-% und liegt in Form von Eisenoxid und Eisenhydroxid vor. Schwefel besitzt mit
1,2 At.-% den geringsten detektierten Elementanteil. Es liegt zu 61 At.-% organisch
gebunden und zu 39 At.-% als Eisensulfat vor.

Tabelle 16: Chemische Zusammensetzung der Oberflichenschicht nach Abschreckung in
[EMIm][NTf:] ermittelt durch EDX und XPS.
EDX XPS
Element
in At.-% | in At.-% | Bindungsanteil in At.-%
C 36,3 76,0 50,5 (C-C)
42,5 (C-O, -CN)
7,0 (-C=0)
N 19,4 5,9 65,5 (-C-NHz, -C=NH)
34,5 (-C-N)
Fe 15,5 1,4 100 (Fe203, FeOOH)
O 13,5 15,5 46,0 (OH-)
32,9 (-C=0, Wasser)
21,1 (FeO, Fe203)
Cr 9,6 -
Ni 3,4 -
F 1,1 -
Si 0,8 -
S 0,4 1,2 60,9 (S, C-S-0)
39,1 (Fe(S0u))

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass die thermische Belastung der
lonischen Fllssigkeit bei der Stahlabschreckung kurzzeitig deutlich oberhalb ihrer
thermischen Langzeitstabilitat liegt. Dies hat auf die Abschreckwirkung zundchst keine
negativen Auswirkungen, scheint aber zu verstarkten Wechselwirkungen zwischen
lonischer Fliissigkeit und der Stahloberflache zu fiihren.
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5.2.2.2 Oberflachenveridnderung in [EMImM][EtSO4]

Wie in Abbildung 66 erkennbar, fihrt eine Abschreckung in [EMIm][EtSO4] zu einer
Schwarzfarbung der Probenoberflache mit einer leichten Marmorierung unter
Beibehaltung des metallischen Glanzes. Die dargestellte Probe wurde nach dem
Abschrecken mehrfach in destilliertes Wasser getaucht und anschlieBend mit Ethanol
abgespult. Diese ReinigungsmaBnahmen fUhrten zu keiner optischen Veranderung der
Probenoberflache. Auch nach manueller Reinigung mit in Ethanol getrankten

Papiertiichern war keine Anderung der Probenoberflache erkennbar.

Abbildung 66: Probenoberflache eines Zylinders (Lédnge 120 mm) vor (links) und nach (rechts)
Abschreckung in [EMIm][EtSO4,].

Die Probenoberflaiche wurde vor und nach der Abschreckung mittels
Rasterelektronenmikroskopie  untersucht. Es  wurden REM-Aufnahmen  mit
verschiedenen VergroBerungen und Beschleunigungsspannungen durchgefihrt
(Abbildung 67). Im Ausgangszustand (Abbildung 67 oben) sind Uberwiegend vertikale
Riefen von der Probenfertigung auf der Probenoberflache erkennbar.
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Nach Abschreckung in der lonischen FlUssigkeit ist auf nahezu der gesamten

abgebildeten Flache bei geringer VergréBerung eine Deckschicht erkennbar (Abbildung
67 links mitte & unten). Bei erhéhter VergréBerung sind zuséatzlich ungleichmasig verteilte

helle Partikel auf der Probenoberflache zu sehen.

AZ 200x 10 kV AZ 5kx 10 kV

100 pm
[EMI] [EtSO,] 200x 3 kV

[EMIm][EfSO,] 200x 10 kV

Abbildung 67: REM-Aufnahmen der Oberflache eines Zylinders aus X5CrNi18-10 vor (AZ) und
nach Abschreckung in [EMIm][EtSO.] mit unterschiedlichen VergréBerungen
und Beschleunigungsspannungen.
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Aufgrund der intensiven Verfarbung der Probenoberflache wurde eine EDX-
Untersuchung an einer ausgewahlten Flache (Mapping) durchgefihrt. Es konnten die
Elemente Kohlenstoff, Stickstoff, Schwefel und Sauerstoff nachgewiesen werden, welche
gleichmaBig Gber der untersuchten Probenoberflache verteilt vorliegen (siehe Abbildung
68). Das Spektrum dieser Messung ist in Abbildung 69 dargestellt.

MAG: 200 x HV: 10,0 kV_ WD: 9,8 mm

Abbildung 68: REM-Aufnahme (oben links, 3 kV) und Elementverteilungen (10 kV) nach EDX-
Analyse der Oberflache eines Zylinders aus X5CrNi18-10 abgeschreckt in
[EMIM][EtSO4].
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Abbildung 69: Probenoberfliche eines Zylinders aus X5CrNi18-10 nach Abschreckung in

[EMIm][EtSO4]. Oben: REM-Aufnahme. Unten: EDX-Spektrum mit quantitativer
Auswertung der dargestellten Flache bei 10 kV Beschleunigungsspannung.

Die Ergebnisse der quantitativen Analyse mittels EDX und XPS sind in Tabelle 17
dargestellt. Eisen ist lediglich als Vergleichswert flr den Grundkdrper mit aufgefihrt. Die
Elemente Kohlenstoff und Stickstoff machen zusammen mehr als 90 At.-% der
analysierten Oberflache aus. Wohingegen Sauerstoff einen Anteil von ca. 6 At.-% und
Schwefel ca. 2 At.-% besitzt.

Um eine genauere Betrachtung der obersten Schicht der Probenoberflache zu
ermdglichen, wurde eine XPS-Analyse durchgefuhrt. Die Informationstiefe betragt dabei
ca. 10 nm. Die semiquantitative Auswertung der XPS-Analyse und die jeweiligen
Bindungen, in welchen die Elemente vorliegen, sind ebenfalls in Tabelle 17 dargestellt.
Kohlenstoff ist mit ca. 78 At.-% das mit Abstand am haufigsten detektierte Element. Er
liegt zu ca. 73 At.-% als C-C Einfachbindung, zu 23 At.-% als C-O bzw. C-N Bindung und
zu einem kleinen Anteil von ca. 3 At.-% als Carbonylgruppe vor. Die Elemente Sauerstoff,
Stickstoff und Schwefel sind zu ca. 12 At.-%, 6 At.-% und 3 At-% in der
Oberflachenschicht vorhanden. Mit 42 At.-% kann ein GroBteil des Sauerstoffs auf
Hydroxidionen zurlickgefihrt werden. Ein nur geringflgig kleinerer Anteil von 35 At.-%
des Sauerstoffs kdnnte in Verbindungen wie organischen Carbonylgruppen,
Sulfatgruppen oder Kristallwasser enthalten sein. Die restlichen 23 At.-% sind in Form
von Eisenoxiden gebunden. Der Stickstoff liegt fast vollstdndig organisch gebunden als
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Imin (>C=NH) bzw. Amin (>C-NH2) vor. Schwefel kommt (berwiegend organisch
gebunden und als Sulfat vor. Ein sehr kleiner Anteil ist vermutlich auf Eisensulfid
zurtckzufihren. Der mit 1,1 At.-% geringe Anteil an detektiertem Eisen ist in Form von
Eisen(lll)-oxid und Eisen(lll)-oxidhydroxid in der Oberflachenschicht enthalten.

Tabelle 17: Chemische Zusammensetzung der Oberflaichenschicht nach Abschreckung in
[EMIm][EtSO4] ermittelt durch EDX und XPS.

EDX XPS
Element
in At.-% | in At.-% Bindungsanteil in At.-%
73 (C-C)
C 59,0 78,2 23 (C-0O, -CN)
3 (-C=0)
70 (>C=NH)
N 32,4 6,2
30 (>C-NH>)
42 (OH-)
O 6,4 11,8 | 35 (>C=0, FeSO4, Wasser)
23 (FeO, Fe20s)
48 (S-C)
37 (Fex(S04)3)
S 1,8 2,7
13 (C-S-0)
2 (FeS)
Fe 0,4 1,1 100 (Fe203, FeOOH)
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6 Abschrecksimulation

Die Warmebehandlungssimulation hat sich in den vergangenen Jahren zu einer
anerkannten Methode fur die Berechnung von Eigenspannungen und Verzug entwickelt
[15] und ist somit auch flr eine zielgerichtete Auswahl von Abschreckmedien geeignet.
Ziel ist es, ein FE-Modell eines komplexen Aluminiumprofils zu erstellen und
anschlieBend den Abschreckvorgang zu simulieren. Die simulativen und experimentellen
Ergebnisse werden verglichen, um die Simulation zu verifizieren. Mit einem derartigen
Modell lassen sich der Einfluss neuer Bauteilgeometrien oder geanderter
Prozessparameter auf die spateren Bauteileigenschaften ohne aufwéndige

experimentelle Untersuchungen abschéatzen.

6.1 Modellierung

Die thermomechanische Finite-Elemente-Simulation wurde in Anlehnung an Reich und
KeBler mit Hilfe eines 3D-Modells des vollstdndigen Verzugsprofils durchgefihrt [114].
Die fur die Simulation verwendete Software war marc mentat der Fa. MSC Software
GmbH. Dabei werden das thermische und das mechanische Modell sequentiell gekoppelt
berechnet. Die temperatur- und gefligeabhangigen FlieBkurven werden experimentell
bestimmt und dem mechanischen Modell als Stoffwerte hinterlegt.
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FOr das thermische und das mechanische Modell werden folgende Stoffwerte der
verwendeten Legierung AlZn8MgCu benétigt:

o thermische Leitfahigkeit

¢ Dichte

e spez. Warmekapazitat

o thermischer Ausdehnungskoeffizient
o Elastizitatsmodul

e Querkontraktionszahl

o FlieBkurven im unterkihlten Zustand

Die thermische Leitfahigkeit und die Dichte wurden als temperaturunabhangig mit
154 W/(mK) [115] und 2,85 g/cm? [116] angenommen.

Die spezifische Wéarmekapazitéat der verwendeten Charge von AlZn8MgCu wurde mit
Hilfe eines dynamischen Differenzkalorimeters des Typs Pyris 1 der Fa. Perkin Elmer
Uber eine ,Three-Step-Methode“ mit einer Kihlrate von 1 K/s bestimmt [117]. Die
Ergebnisse dieser Analyse sind in Abbildung 70 dargestellt. Dabei ist anzumerken, dass
die Warmekapazitat durch exotherme Ausscheidungsreaktionen beeinflusst wird
[118,119]. In erster N&herung wurde der Einfluss der Ausscheidungen auf die
Warmekapazitat vernachlassigt und der dargestellte Kurvenfit verwendet.

Flr die mechanische Simulation wurde der thermische Ausdehnungskoeffizient in einem
Abschreck- und Umformdilatometer des Typs DIL 805 der Fa. Bahr ermittelt. Dies erfolgte
an zylindrischen Proben (@ 4 mm, | 10 mm) nach DIN 51045 mit einer Aufheizrate von
5 K/min (Abbildung 71). Auch die thermische Ausdehnung wird aufgrund von
Phasenumwandlungen beeinflusst. In Aluminiumlegierungen ist dieser Einfluss zwar
gering, aber messbar [120]. Fir das Modell wurde die umwandlungsbedingte

Volumenanderung vernachlassigt und der dargestellte Kurvenfit verwendet.

Der temperaturabhangige Elastizitdtsmodul von polykristallinem Aluminium wurde von
McLellan et al. ermittelt [121].

Da die Querkontraktionszahl kaum von der Temperatur beeinflusst wird, wurde diese mit
einem Wert von 0,33 als konstant betrachtet [122,123].
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Abbildung 70: Spezifische Warmekapazitat von AIZn8MgCu.
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Abbildung 71: Thermischer Ausdehnungskoeffizient von AlZn8MgCu.

Die FlieBspannung des unterkihlten Zustands der verwendeten Charge von AlZn8MgCu
wurde ebenfalls in einem Abschreck- und Umformdilatometer des Typs DIL 805 der Fa.

Béhr ermittelt. Die Kuihlrate nach dem Lésungsglihen hat bei aushartbaren
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Aluminiumlegierungen einen groBen Einfluss auf die FlieBspannung [114]. Um eine
moglichst realitdtsnahe Bestimmung der FlieBspannung dieses Werkstoffes zu
gewahrleisten, wurde der Abschreckvorgang im Abschreck- und Umformdilatometer
angenahert. Dafir wurde nach dem Ldsungsgliihen eine geregelte Newtonsche
Abkuhlung durchgefuhrt, welche auf einem theoretisch rein konvektiven Warmeubergang
basiert [124—130].

FUr die eindeutige Beschreibung einer Newtonschen Kuhlkurve werden die
Starttemperatur des Kérpers 9, die Temperatur des umgebenden Mediums 9,, und die

Klhldauer tyg9,,, bis zum Erreichen einer frei wahlbaren Temperatur 9,,, zwischen
den genannten benétigt (Gleichung 6.1) [131].

t
ﬁend _1900 ) t[ﬁs'ﬁend]

00 = 0+ (005) (55 6.1

In dem Fall der vorliegenden Legierung AlZn8MgCu wurde in Anlehnung an Zohrabyan
et al. der ausscheidungsrelevante Temperaturbereich zwischen 470 °C und 150 °C
gewahlt [132]. Geratebedingt ist aber nur eine Eingabe der von Stahlabschreckungen
bekannten ts;s-Zeit (fiktive Klihldauer zwischen 800 °C und 500 °C) mdglich, welche der
Vollstandigkeit halber auch mit angegeben wird. Die tsis-Zeiten und Abkihldauern von
470 °C auf 150 °C kénnen mittels Gleichung 6.1 ineinander umgerechnet werden. Der
Einfluss der Abkihlung nach dem Lésungsglihen auf die FlieBspannung von AlZn8MgCu
ist in Abbildung 72 dargestellt. Die FlieBspannung nimmt mit sinkender
Abkuhlgeschwindigkeit ab.

Da die experimentellen Kiuhlbedingungen bei den untersuchten Profilen relativ nah an
einer Abkihlung von 470 °C bis 150 °C in 23 s liegen, wurde die entsprechende
Newtonsche Kihlkurve verwendet, um die FlieBspannungen zwischen 30 °C und 470 °C
mittels Stauchversuch an jeweils mindestens drei Proben unter Stickstoffatmosphére zu
ermitteln (Abbildung 73). Die FlieBspannung nimmt mit sinkender Temperatur zu. Diese
FlieBkurven wurden auch als EingangsgréBe fir die thermomechanische Simulation
genutzt.

Die fur die Simulation des Abschreckvorganges nétigen Warmeutbergangskoeffizienten
wurden mit Hilfe von erstmalig abgeschreckten Zylindern aus AISi1MgMn mit einer
Lésungsglihtemperatur von 470 °C ermittelt (Abbildung 74, Abbildung 75). Dabei wird
auch ein bei Wasserabschreckung auftretender Leidenfrost-Effekt innerhalb der ersten
zwei Sekunden bis ca. 400 °C berlcksichtigt.
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Abbildung 72: FlieBkurven von AlZn8MgCu bei 30 °C nach Lésungsglithen und anschlieBender
variierender Newtonscher Abkiihlung [133].
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Abbildung 73: Temperaturabhéngige FlieBkurven von AlZn8MgCu nach Lésungsgliihen und
anschlieBender Newtonscher Abkiihlung [133].
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Lésungsglithen: 470 °C Leitungswasser
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Abbildung 74: Kiihlkurven bei erstmaliger Abschreckung von Zylindern aus AISi1MgMn in
Leitungswasser und lonischer Fliissigkeit [133].
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Abbildung 75: Fiir die FEM-Simulation bei Abschreckung in Leitungswasser und lonischer

Fliissigkeit verwendete Warmelibergangskoeffizienten [133].
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Fir die geometrische Modellierung des Bauteils wurden die Messungen des

Ausgangszustandes der Bodenflache am Verzugsprofil berlicksichtigt. Aufgrund der
relativ gleichmaBigen Vorverkrimmung der Bodenflache wurde die Krimmung in
mittlerer Probenhdéhe mit Hilfe eines Polynoms dritter Ordnung beschrieben (Abbildung
76). Daraus ergab sich fur das Simulationsmodell ein in Abbildung 77 dargestellter

Ausgangszustand.
Experiment Probe (y =60 mm)
Ausgangszustand gt Fitfunktion
0 5 c?ordlnate ( Polynom 3. Ordnung)
in um
10 40 4
20 50 ]
30 30 E -30
E 40 W 5 S
@ 60 o £ 19
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£ 70 -50 s O
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110 130 '
120 =0 rrrrTrtrTarti
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X _Z 0 1020 3040 50 60 ﬁ:> z-Koordinate in mm
Yﬂ:> z-Koordinate in mm X
Abbildung 76: Ermittlung der Vorverkrimmung der Bodenflache. Links: Beispielhafter

experimenteller Ausgangszustand. Rechts: Fitfunktion der Verkrimmung in
mittlerer Probenhdhe.
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Simulation Ausgangszustand
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Abbildung 77: Ausgangszustand fiir Simulation. Links: angenommene héhenunabhéngige
Vorverkriimmung der Bodenflache. Rechts: gesamter Profilquerschnitt des
Simulationsmodells mit 100fach Giberhéhter Vorverkriimmung.

6.2 Simulationsergebnisse

In Abbildung 78 sind die simulierten Verformungen der Bodenflache vor und nach
Abschreckung in lonischer Flussigkeit und Leitungswasser dargestellt. Die Simulation
nach Abschreckung in lonischer Flussigkeit weist im Vergleich zum Ausgangszustand
nur eine geringe zusatzliche Verkrimmung der Bodenflache auf. Die Simulation nach
Abschreckung in Leitungswasser zeigt eine zusatzliche Verkrimmung der Bodenflache
um die z-Achse. Die Ecken der Bodenflache neigen sich dabei in die Bildebene hinein.

Neben der Bodenflaiche wurde auch die Verformung einer Seitenfliche des
Verzugsprofils  simuliert (Abbildung 79). Im Ausgangszustand wurde keine
Vorverformung angenommen. Nach Abschreckung in lonischer Flissigkeit ist eine leichte
Verkrimmung des Profils um die x-Achse erkennbar. Die obere und untere Probenkante
biegen sich dabei in die Bildebene. Nach Abschreckung in Wasser ist eine deutlich
gréBere Verkrimmung in gleicher Richtung erkennbar.
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Fir eine quantitative Beurteilung der Verformungen wurden die simulierte Verformung
der Bodenflache und der Seitenflache vor und nach Abschreckung hinsichtlich der
Ebenheit ausgewertet (Abbildung 80). Die Ebenheit der Bodenflache betragt nach
Abschreckung in lonischer Flissigkeit 71 um und nach Abschreckung in Wasser 84 um.
Daraus ergibt sich eine Zunahme zum Ausgangszustand von 12 pm in lonischer
Flussigkeit und 25 pum in Wasser. Die Ebenheit der Seitenflaiche betrédgt nach
Abschreckung in lonischer Flassigkeit 15 um und nach Abschreckung in Wasser 53 pum.
Bei der Seitenflache wurde im Ausgangszustand der Simulation keine Vorverkrimmung

angegeben, weshalb die Ebenheit in diesem Fall bei null liegt.

Bodenflache Seitenflache
140 = 70 5
120 = 60 =
100 = 50 \
g .. ] g ]
= 80 - / h(= 40 -
2 60 - / = 30 - \
g 60- 5 30+
i 1V % o
40 4 / / / 20 4
20 - / Z 10 4 \
1 v ] ;
Ausgangs-  Nach Abschreckung Ausgangs-  Nach Abschreckung
in in
HOYIETH IL Wasser L IL Wasser
Abbildung 80: Simulierte Ebenheiten der Bodenflache (links) und der Seitenflache (rechts) des

Profils aus AIZn8MgCu im Ausgangszustand und nach Abschreckung in
lonischer Fliissigkeit und Leitungswasser.
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7 Diskussion

7.1 Abschreckwirkung

7.1.1 Abschreckgeschwindigkeit und
AbschreckgleichmaBigkeit

Ein optimales Abschreckmedium sollte ein Bauteil ausreichend schnell, aber auch
moglichst  gleichmé&Big  abkdhlen, um die erforderlichen  mechanischen
Werkstoffeigenschaften sicherzustellen und gleichzeitig eine mdgliche Nachbearbeitung
aufgrund von Bauteilverzug zu minimieren. Flr einen direkten Vergleich von lonischen
Flussigkeiten mit Leitungswasser werden daher die Abschreckgeschwindigkeit und
AbschreckgleichmaBigkeit von Aluminiumproben herangezogen und direkt miteinander
verglichen. Dabei wird eine Variation der Prozessparameter, Art des Abschreckmediums,

Ausgangsbadtemperatur und Wassergehalt berlicksichtigt.

Als MaB3 fur die Abschreckgeschwindigkeit dient die mittlere Kihlrate im Probenkern im
ausscheidungsrelevanten Temperaturbereich von 540 °C bis 200 °C [134]. Die
GleichmaBigkeit der Abschreckung wird Uber den Vergleich von randnahen
Temperaturen, 1 mm unter der Probenoberflache in drei verschiedenen H6hen (30 mm,
60 mm, 90 mm) eines Zylinders (AlISi1MgMn @ 29,5 mm x 120 mm) ermittelt. Als Maf3 flr
die GleichmaBigkeit wird die maximale axiale Temperaturdifferenz ATmax zwischen den
drei randnahen Messstellen wahrend des Abschreckens definiert. Ein geringes A Tmax
bedeutet demnach eine hohe AbschreckgleichmaBigkeit. Da gleichzeitige
Temperaturmessungen in verschiedenen Probenhéhen nur flr ausgewahlte Versuche
durchgefihrt wurden, wird die AbschreckgleichméaBigkeit mit Hilfe einer thermischen
Simulation des Abschreckvorganges ermittelt und durch experimentelle Ergebnisse

verifiziert.
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7.1.1.1 Ermittlung der axialen Abschreckgleichmasigkeit

Der experimentelle Versuchsumfang flr die Ermittlung der AbschreckgleichméaBigkeit
umfasst je drei Abschreckungen in lonischer Flissigkeit und Leitungswasser.
Exemplarische Kihlkurven dieser Versuche sind in Abbildung 81 dargestellt.

15| [EMIm][EtSO,] 15| Leitungswasser :
e *2TMa-%HO :
500 - N ' 0 ;
= 400 4 : :
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Abbildung 81: Kihlkurven von randnahen Thermoelementen (1 mm Randabstand) eines

Zylinders in drei axialen Messh6hen (30 mm, 60 mm, 90 mm) bei Abschreckung
in 151 lonischer Fliissigkeit und 151 Leitungswasser bei 30 °C Ausgangs-
badtemperatur [112].

Bei Abschreckung in der lonischen Fllssigkeit tritt ein aus drei Versuchen ermitteltes
ATmax von durchschnittlich (13 + 1,5) K auf. Bei drei Abschreckungen in Leitungswasser
ergibt sich ein ATmnax von durchschnittlich (93 K £ 30) K. Das deutlich gréBere ATmax bei
Wasserabschreckung ist mit der Filmsiedephase zu erklaren, welche im Bereich der
Probenmitte am stabilsten ist. Aus den durchgeflihrten Versuchen ist nicht einheitlich
abzuleiten, zwischen welchen Messstellen sich das A Tmaxausbildet.
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Mit Hilfe von experimentell ermittelten Warmelbergangskoeffizienten und den Stoffdaten
des Aluminiumzylinders wurden vier thermische Simulationen des Abkulhlverhaltens
durchgefihrt (Tabelle 18).

Tabelle 18: Ubersicht der durchgefiihrten thermischen Simulationen.
Abschreckmedium Wérmedibergangskoeffizient

(1) | Wasser 30 °C homogen Uber Zylinderh6he
(2) | Wasser 30 °C inhomogen Uber Zylinderhéhe

(3) | [EMIm][EtSO4] 30 °C | homogen (ber Zylinderhéhe
(4) | [EMIm][EtSO4] 30 °C | inhomogen Uber Zylinderhéhe

(1) Bei Abschreckung in Wasser sind die simulierten ATmax deutlich geringer als im
Experiment (Abbildung 82).

Medium: Leitungswasser héhenunabhéngiger WUK-Verlauf
Badvolumen: 15| bei Simulation angenommen =l
Ausgangsbadtemperatur: 30 °C Experiment  Simulation —n !
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Abbildung 82: Experimentelle und simulierte Kiihlkurven unter Annahme eines
héhenunabhéangigen Warmeitibergangskoeffizientenverlaufes bei

Abschreckung in 15 | Leitungswasser mit 30 °C Ausgangsbadtemperatur.

Als wesentliche Ursache fur diese Diskrepanz wird ein in der Simulation angenommener
ortsunabhangiger WarmeUlbergangskoeffizienten vermutet, welcher mit Hilfe von
Temperaturmessstellen in ausschlieBlich mittlerer axialer Probenhéhe ermittelt wurde.
Diese Annahme verursacht besonders im Fall der Wasserabschreckung aufgrund der
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wandernden und nur lokal auftretenden Benetzungsfront eine gro3e Abweichung von den
experimentellen Werten. Grundsatzlich wird ein Filmsieden in der Simulation
berlcksichtigt, welches jedoch nahezu gleichmaBig innerhalb der betrachteten
Probenhdhe beendet wird, wodurch nahezu keine axiale Temperaturdifferenz zwischen
den verglichenen Messpositionen entsteht. Es ist davon auszugehen, dass in
Abhéangigkeit der ProbenhOhe besonders zu Beginn der Dbetrachteten
Wasserabschreckung  deutlich  unterschiedliche  Warmeubergangskoeffizienten
vorliegen. (2) Dies konnte mit Hilfe der Ermittlung der hdhenabhangigen
Waérmeilbergangskoeffizientenverlaufe bestatigt werden. Im oberen und unteren
Probenbereich konnten far die Ermittlung der Warmetbergangskoeffizienten nur
randnahe Temperaturmessstellen herangezogen werden. Dies erscheint ausreichend,
da eine zusatzliche Berlcksichtigung der Kerntemperaturmessstelle in mittlerer axialer
Probenhdhe (M+K) nur in geringen Verénderungen des Wéarmeutbergangskoeffizienten-
verlaufes bei unterhalb von 300 °C resultiert und somit nicht zu einer Veranderung des
ATmax bei oberhalb von 500 °C beitragt. Es zeigt sich ausschlieBlich in axialer
Probenmitte ein bis 515 °C anhaltender Leidenfrost-Effekt (Abbildung 83). Dieser
versursacht die maximale ermittelte Temperaturdifferenz in der Probe, wodurch
signifikante axiale Warmestréme entstehen [54,59].

Medium: Leitungswasser bei WUK-Berechnung beriicksichtigte '
Badvolumen: 15 | Messstellen 0 :
Ausgangsbadtemperatur: 30 °C B '
I
< 20000 = o0
E
= . I
£ 15000 4 '
[ g . |
i { il - oM 9K
= ; : ’
3 10000 A ' |
) I
o -
o |
E 5000 = o U |
5
o) I
S
(0 0 |
= r 1Tt T1T T rTrrrrrrrsr
50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 !
Temperaturin °C
Abbildung 83: Warmeiibergangskoeffizienten in Abhéngigkeit der Probenhéhe und der

verwendeten Temperaturmessstellen bei Abschreckung in 15 | Leitungswasser
mit 30 °C Ausgangsbadtemperatur.
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Die berechneten Warmeubergangskoeffizienten im oberen und unteren Probenbereich
steigen aufgrund des an diesen Positionen kaum auftretenden Leidenfrost-Effekts zu
Beginn der Abschreckung auf doppelt so hohe Werte wie in der Probenmitte. Die
unterhalb von 450 °C etwas geringeren Warmeubergangskoeffizienten der Messstelle im
oberen Probenbereich kdnnten aufgrund einer zunehmenden Erwdrmung des in
unmitteloarer Néhe der Probenoberflache aufsteigenden Wassers und der damit
geringeren Temperaturdifferenz zur Probenoberflache zu erklaren sein. Die schlagartigen
Anstiege der Warmeulbergangskoeffizientenverlaufe zwischen 130°C und 70 °C
resultieren vermutlich aus dem Kondensieren von Wasserdampf im Spalt zwischen
Thermoelement und Thermoelementbohrung, wie es bereits von Steuer bei
vergleichbaren Versuchen beschrieben wurde [37]. Dieser Messeffekt wird bei der

Simulation nicht bertcksichtigt.

Die nach thermischer Simulation ermittelten Kihlkurven bei Wasserabschreckung unter
Berlcksichtigung der héhenabhangigen Warmeutbergangskoeffizienten sind zusammen
mit den experimentell ermittelten Kihlkurven in Abbildung 84 zu sehen. Die simulierten
Kuhlkurven liegen nah an den experimentellen und das simulativ ermittelte ATmax liegt

mit 86 K im Bereich der experimentellen Daten von (93 + 30) K.
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Abbildung 84: Experimentelle und simulierte Kiihlkurven unter Annahme von hoéhen-

abhangigen Warmeiibergangskoeffizientenverlaufen bei Abschreckung in 151
Leitungswasser mit 30 °C Ausgangsbadtemperatur.
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(3) Bei einer Abschreckung in lonischer Flissigkeit werden aufgrund des fehlenden
Filmsiedens keine groBen hdéhenabhangigen Differenzen der Warmelbergangs-
koeffizientenverlaufe erwartet. Bei héhenunabhangigen Warmeulbergangskoeffizienten-
verlaufen betragt die simulierte ATmax 7 K und befindet sich somit in der gleichen
GréBenordnung der experimentellen ATmax von (13 £ 1,5) K (Abbildung 85).
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Abbildung 85: Experimentelle und simulierte Kiihlkurven unter Annahme eines hoéhen-
unabhangigen Warmeibergangskoeffizientenverlaufes bei Abschreckung in 151
lonischer Flissigkeit mit 30 °C Ausgangsbadtemperatur.

(4) Mittels einer beispielhaften Berechnung wird bestatigt, dass insbesondere im
kritischen Bereich hoher Temperaturen die Warmeutbergangskoeffizientenverlaufe der
verschiedenen Probenhéhen nahezu identisch sind (Abbildung 86).
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Medium: [EMIm][EtSO,] + 2,7 Ma.-% H,O  bei WUK-Berechnung beriicksichtigte '
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Abbildung 86: Warmeiibergangskoeffizienten in Abhéngigkeit der Probenhéhe und der

verwendeten Temperaturmessstellen bei Abschreckung in 151 [EMIm][EtSO4]
mit 2,7 Ma.-% Wasser und 30 °C Ausgangsbadtemperatur.

Ein Vergleich von Abbildung 85 und Abbildung 87 zeigt den geringen Einfluss der
héhenabhangigen Wéarmeubergangskoeffizienten insbesondere auf die Ausbildung von
maximalen  Temperaturdifferenzen. Bei  hdhenabhdngigen = Warmelbergangs-
koeffizientenverldufen betragt ATmax 15 K, was in der gleichen GréBenordnung der

experimentellen ATmax von (13 £ 1,5) K liegt.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass bei ausgepragtem Filmsieden mit
ortsabhangigen Warmeubergangskoeffizienten gerechnet werden muss, wogegen ohne
Filmsieden mit ortsunabhdngigen Warmelbergangskoeffizienten gerechnet werden
kann. Daraus ergibt sich die Moglichkeit, die axiale AbschreckgleichmaBigkeit far
mehrere Parametervariationen der durchgeflhrten Abschreckungen simulativ zu
ermitteln (Tabelle 19).
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Medium: [EMIm][EtSO,] + 2,7 Ma.-% H,0 h6henabhangige WUK-Verlaufe
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Abbildung 87: Experimentelle und simulierte Kiihlkurven unter Annahme von héhen-
abhangigen Warmeibergangskoeffizientenverldufen bei Abschreckung in 151
lonischer Fliissigkeit mit 30 °C Ausgangsbadtemperatur.

Tabelle 19: Vereinfachte Ubersicht der Parametervariationen und Ortseinfluss auf
Warmeilibergangskoeffizienten fiir die Simulation der axialen Abschreck-
gleichmaBigkeit.

Abschreckmedium Filmsieden | Warmedibergangskoeffizient
IL, geringe gel6ste Wassergehalte | nein ortsunabhéangig
IL, hohe geléste Wassergehalte ja ortsabhangig'
Wasser 30 °C ja ortsabhangig
Wasser 85 °C ja ortsabhangig™

14 Fir diese Falle stehen keine héhenabhangigen Abkuhlverldufe zur Verfugung. Die Simulation erfolgte
vereinfachend mit ortsunabhangigen Warmetibergangskoeffizienten. Die realen ATrax werden groRer sein. Dies ist in
Abbildung 88 gekennzeichnet.
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7.1.1.2 Gegeniiberstellung von Abschreckgeschwindigkeit und
Abschreckgleichmagigkeit

Die Ergebnisse der Simulation der axialen AbschreckgleichmaBigkeit sind zusammen mit
der mittleren  Abschreckgeschwindigkeit, abhangig vom  Abschreckmedium,
Wassergehalt und Ausgangsbadtemperatur, in Abbildung 88 dargestellt. Es ist
erkennbar, dass eine Abschreckung in Leitungswasser bei 30 °C die héchsten Kihiraten
ermoglicht, aber auch die ungleichmaBigste Abschreckung bewirkt. lonische
Fllssigkeiten weisen bei einer groBen moglichen Variation der
Abschreckgeschwindigkeit von ca. 4K/s bis zu 60K/s eine hohe
AbschreckgleichmaBigkeit auf. Da bei lonischen Flissigkeiten mit hohen
Wasserzusatzen (6,6 Ma.-% & 17,5 Ma.-%) der Leidenfrost-Effekt nicht ausgeschlossen
werden kann, dirften hier die tatsachlichen Werte von ATmax héher liegen als durch die
Simulation ermittelt. Es ist erkennbar, dass eine effektive Steuerung der
Abschreckgeschwindigkeit Gber den Wassergehalt realisiert werden kann. Eine Variation
der Ausgangsbadtemperatur hat bei lonischen Flissigkeiten hingegen kaum einen
Einfluss auf die mittlere Abschreckgeschwindigkeit. Das Potenzial der lonischen
Flussigkeiten liegt bei der groBen Variation mdglicher Kuhlraten bei gleichzeitig hoher

axialer AbschreckgleichmaBigkeit.
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Badvolumen: 0,91 Probe: Zyl. AISiiMgMn & 29,5 x 120 mm? (540 °C)
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Abbildung 88: Simulierte axiale AbschreckgleichméBigkeit und gemessene Abschreck-
geschwindigkeit bei Variation der Abschreckmedien, des Wassergehaltes und
der Ausgangsbadtemperatur (# tatsachliche max. axiale Temperaturdifferenz
bei Leidenfrost-Effekt vermutlich deutlich héher).

7.1.2 Badtemperatur

Es konnte gezeigt werden, dass der Einfluss der Ausgangsbadtemperatur auf die
Abschreckintensitéat beider lonischer Flissigkeiten gering ist.

Im oberen Temperaturbereich bis ca. 350 °C gibt es bei der Kihlkurve in der lonischen
Flussigkeit [EMIm][NTfz] kaum einen Unterschied zwischen der Ausgangsbadtemperatur
von 30 °C und 85 °C. Dieses Verhalten unterscheidet sich deutlich zu reinem Wasser, da
bei der lonischen FlUssigkeit keine signifikante Verdampfung stattfindet. Unterhalb von
350 °C findet, wie zu erwarten, bei erhéhter Ausgangsbadtemperatur ein langsamerer

Temperaturabfall statt, da der Temperaturgradient zwischen der Probe und dem
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Abschreckmedium geringer ist. Es ist anzunehmen, dass in den untersuchten reinen
lonischen FlUssigkeiten konvektive Warmelbergange Uberwiegen. Diese sind unter
Anderem abhangig von der spezifischen Warmekapazitat, der Warmeleitfahigkeit, der
Dichte und der dynamischen Viskositat. Bei den genannten Stoffwerten besitzt lediglich
die dynamische Viskositat einen gréBeren Unterschied zwischen 30 °C und 85 °C. Der
geringeren Viskositat bei 85 °C, welche eine konvektive Abklhlung beschleunigen wiirde,
steht eine geringere Temperaturdifferenz zwischen Probe und Abschreckmedium
entgegen, welche den Abkulhlvorgang verlangsamt. Bei den durchgeflhrten Versuchen
scheinen sich beide Einflussgré3en gegenseitig anndhernd aufzuheben.

Die Streuung der Kuhlkurven bei der lonischen Flissigkeit [EMIm][NTf2] mit einer
Ausgangsbadtemperatur von 30 °C ist auffallig gro3. Dies ist damit zu begriinden, dass
mit dieser Parameterkombination besonders viele Abschreckversuche mit verschiedenen
Proben und Badern durchgefihrt wurden. Dabei kann es zu Oberflachenverdnderungen
der Probe und auch leichten Schwankungen des Wassergehaltes der lonischen
Flissigkeit kommen, wodurch die Spannbreite der Abschreckwirkung wéachst [12]. Es
wurde aber darauf geachtet, neue Proben mit mehrfachen Abschreckungen zu
konditionieren, um anschlieBend mdglichst reproduzierbare Kihlkurven zu erhalten
[37,48].

Eine weitere Vergleichsmdglichkeit neben der Anfangsbadtemperatur ist der Vergleich
zweier unterschiedlich groBer Abschreckbecken. Mit der lonischen Flissigkeit
[EMIM][EtSO4] wurden Abschreckversuche in einem Volumen von 0,91 und 151
durchgefihrt (Abbildung 89). Die Baderwarmung bei einer Abschreckung eines
Aluminiumzylinders betragt beim kleinen Becken mehr als 45 K und beim gro3en Becken
lediglich 4 K. Trotzdem ist die Kihlwirkung bis zu einer Temperatur von 200 °C identisch.
AnschlieBend ist die Abschreckung im kleinen Becken sogar etwas schneller. Dies ist
vermutlich zum Teil auf die deutlich intensivere Badumwalzung im kleinen
Abschreckbecken zurtickzuflihren, welche héhere Kiihlraten ermdglicht [13]. Erst nach
ca. 80 s sinkt die Temperatur der Probe im gro3en Becken unter die der Probe im kleinen
Becken, da hier der Einfluss der gréBeren Temperaturdifferenz zwischen Probe und
Abschreckmedium im groBBen Becken Uberwiegt.

Insgesamt zeigt dieser Vergleich, dass die Ubertragung der Ergebnisse der
Abschreckwirkung von lonischen FlUssigkeiten in sehr kleinen Abschreckbecken auf
gréBere legitim erscheint. Dies ist eine wichtige Erkenntnis im Hinblick auf eine spatere

mogliche industrielle Anwendung dieser Abschreckmedien.
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Abbildung 89: Abschreckwirkung von [EMIm][EtSO4] bei einer Ausgangsbadtemperatur von
30 °C und unterschiedlich groBen Badvolumina.

Anhand der ermittelten Kuhlkurven und der Verlaufe der Warmeuibergangskoeffizienten
konnte bei reinen lonischen Fllssigkeiten kein Filmsieden ermittelt werden. Auch die
Auswertung der konventionellen Videoaufnahmen deutet nicht auf die Bildung eines
Dampffilmes hin. In den durchgefihrten Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen mit
Bildraten von mehr als 2000 BpS ist beim Eintauchbeginn ebenfalls kein Filmsieden
erkennbar. Der die Probe umgebende Film zu Beginn des Eintauchvorganges konnte
mehrfach beobachtet werden und ist vermutlich auf, infolge der Eintauchbewegung, in
das Abschreckmedium eingetragene Luft zurlOckzufihren. Die anschlieBende
Blasenbildung beschreibt wahrscheinlich eine teilweise Verdampfung des verbliebenen
Restwassers in der lonischen FlUssigkeit. Die merkliche VergréBerung der Blasen bei
[EMIM][EtSO4] im Vergleich zu [EMIm][NTfz] ist deshalb wahrscheinlich auf den um ca.
0,2 Ma.-% gréBeren Ausgangswassergehalt in [EMIM][EtSO4] zurlckzuflhren.
Ahrenberg at al. gehen bei hohen Heizraten bei der lonischen Flissigkeit [EMIm][NTf2]
von einer Verdampfungstemperatur von ca. 850 °C aus [69], wodurch ein Verdampfen
der lonischen FlUssigkeit auch bei erhdhter Ausgangsbadtemperatur als Ursache der
Blasenbildung unwahrscheinlich ist.

7.1.3 Wassergehalt
Neben der Ausgangsbadtemperatur wurde der Einfluss des Wassergehaltes auf die

Abschreckwirkung von lonischen Flissigkeiten untersucht. Es wurde festgestellt, dass
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die Abschreckintensitat mittels Wasserzugabe stark erhéht werden kann. Bei
[EMIm][NTf2] wurden rein rechnerische Gehalte von bis zu 10,0 Ma.-% eingestellt. Diese
als hydrophob geltende lonische FlUssigkeit kann aber lediglich maximal ca. 2 Ma.-%
Wasser |6sen [93]. Bei den durchgefihrten Wassergehaltsmessungen mittels Karl-
Fischer-Titration [77] wurden bis maximal 2,7 Ma.-% Wasser in der lonischen Fllssigkeit
[EMIm][NTf2] ermittelt. Zuséatzliches Wasser wird aufgrund der Badumwalzung teilweise
in einer Art Emulsion gebunden bzw. scheidet sich aufgrund der geringeren Dichte an der
Beckenoberflache ab. Eine Wasserzugabe Uber die maximale Léslichkeit hinaus kann
somit die Abschreckwirkung nicht signifikant erhéhen. Die maximale Baderwarmung ist
bei héherem Wassergehalt geringer, da ein Teil der Energie, welche durch die
abzuschreckende Probe in das Becken gelangt, fir die teilweise Verdampfung des
Wassers aufgewendet wird. Darlber hinaus betragt die spezifische Warmekapazitat im
Fall von [EMIm][NTf2] nur ca. ein Drittel der von Wasser [135]. Dadurch ist auch ohne
eine Wasserverdampfung bei einem hohen Wasseranteil in der lonischen Flissigkeit eine
geringere Beckenerwarmung im Vergleich zur reinen lonischen FlUssigkeit zu erwarten.
Die Baderwarmung bis zur Maximaltemperatur erfolgt bei erhdhtem Wassergehalt
ungefahr doppelt so schnell wie bei reiner lonischer Flissigkeit. Dies ist vermutlich auf
die bei erhdhtem Wasseranteil deutlich verringerte Viskositat [75] und turbulentes
Blasensieden zurtckzuflhren, wodurch eine intensivere Durchmischung des
Abschreckmediums erfolgt. Um die Ursache der beschleunigten Abschreckwirkung der
lonischen FlUssigkeiten bei Wasserzugabe naher zu untersuchen, wurde eine
vereinfachte Bilanz der zwischen Probe und Abschreckmedium ausgetauschten
Warmemengen aufgestellt. In Abbildung 90 sind die Abkihlung der Aluminiumprobe und
die Erwarmung des Mediums [EMIm][NTfz] mit mindestens 1,4 Ma.-% Wasser
dargestellt. Da sich das Thermoelement zur Messung der Medientemperatur relativ nah
an der Beckenwand befindet, reagiert dieses mit einer Zeitverzégerung von ca. 2 s. Zur
Ermittlung der Warmemengen Q wurden fir die Probe und das Medium jeweils Gleichung
7.1 mit dem Produkt aus Masse m, mittlerer spezifischer Warmekapazitat c,, und der
Differenz  zwischen der Ausgangstemperatur und der aktuellen Temperatur AT

verwendet.

Q=m-cp-AT 71
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Abbildung 90: Kiihlkurve und Badtemperatur bei Abschreckung in [EMIm][NTf.] mit 1,4 Ma.-%
Wasser.

Die Masse des abgeschreckten Aluminiumzylinders wird mit 225 g angenommen. Die
jeweils mittlere spezifische Warmekapazitat der verwendeten Legierung AlSi1MgMn
wurde temperaturabhangig nach Angaben von Steuer [37] berticksichtigt. Die Masse des
Abschreckmediums betragt etwa 1362 g und die Daten der jeweils mittleren spezifischen
Waéarmekapazitdt stammen von Waliszewski et al. [136]. Die daraus bestimmten
Warmemengen sind in Abbildung 91 dargestellt. Unter Bertcksichtigung des verzdgerten
Ansprechverhaltens des Thermoelementes im  Abschreckbecken sind die
ausgetauschten Warmemengen zwischen Probe und lonischer Flissigkeit innerhalb der
ersten 15s der Abschreckung vergleichbar. Dies deutet darauf hin, dass die
Verdampfungsenthalpie des Wassers flr die Erhéhung der Abkihlwirkung in lonischen
Flissigkeiten eine untergeordnete Rolle spielt. Es wird vielmehr angenommen, dass eine
erhéhte Stromungsgeschwindigkeit an der Probenoberflache, verursacht durch die
Blasenbildung, zu einer intensivierten lokalen Baddurchmischung und somit zu einer
erhéhten Abschreckwirkung fihrt. Die zunehmende Differenz beider Kurven bei héheren
Zeitdauern in Abbildung 91 kann mit der Warmeabgabe des Abschreckmediums an die
Umgebung erklart werden.
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Abbildung 91: Anderung der Warmemengen der Probe und des Mediums bei Abschreckung in

[EMIm][NTf,] mit 1,4 Ma.-% Wasser.

Bei der lonischen Flussigkeit [EMIM][NTfz] mit Wasserzusatz konnte bei Abschreckung
von Aluminiumproben auch mit Hilfe von Hochgeschwindigkeitsvideos kein Filmsieden
nachgewiesen werden. Der 2zu Abschreckbeginn erkennbare Film auf der
Probenoberflache dirfte ebenfalls durch den Eintauchvorgang eingetragene Luft

darstellen.

Im Fall der lonischen Flussigkeit [EMIM][EtSO4] sind die Griinde fir die schnellere
Baderwarmung und die geringere Maximaltemperatur des Abschreckmediums die
gleichen wie bei [EMIm][NTf2]. Bei [EMIm][EtSO4] ist der Effekt der Wasserzugabe aber
noch intensiver, da diese lonische Flissigkeit mit 17,5 Ma.-% deutlich mehr Wasser
enthalt und eine unbegrenzte Wasserléslichkeit besitzt [95,96]. Aus diesem Grund ist
keine ,Sattigung“ der Kuhlwirkung bei Erhéhung des Wassergehaltes in der lonischen
Flussigkeit erkennbar. Bei h6heren Wassergehalten kann durchaus Filmsieden auftreten.
Dieser Effekt ist sehr stark von weiteren Faktoren, insbesondere des
Oberflachenzustandes der abzuschreckenden Probe, abhangig. Somit kann mit einer
erstmalig abgeschreckten Probe auch bei geringeren Wassergehalten bereits ein

Filmsieden provoziert werden. Die dargestellten Ergebnisse beziehen sich aber immer
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auf Proben, welche mehrfach abschreckt wurden. Die Hochgeschwindigkeits-
videoaufnahmen von Aluminiumproben zeigen auch bei einem Wassergehalt von
6,6 Ma.-% bereits eine sehr kurzzeitige partielle Filmbildung auf der Oberflache im
oberen Probenbereich wahrend des Eintauchens. Dieser Film umfasst zu keinem
Zeitpunkt die gesamte Probenoberflache und ist somit insgesamt nur lokal als Filmsieden
zu bezeichnen. Bei einem deutlich gréBeren Wassergehalt von 16,5 Ma.-% in
[EMIm][EtSO4] kommt es zu einer Bildung eines wenige 0,1 s langanhaltenden
Filmsiedens, welches in der Kihlkurve nicht erkennbar ist (siehe Abbildung 37, S.60).
Dies zeigt, dass die ausschlieBliche Betrachtung der Kihlkurve eine sehr kurze
Filmsiedephase nicht zweifelsfrei nachweisen kann. Bei der lonischen Flissigkeit
[EMIm][EtSO4] und Aluminiumproben ist bei den gegebenen Versuchsbedingungen ab
einem Wassergehalt von 10 Ma.-% allgemein mit einem kurzen Filmsieden zu rechnen.
Bei den Stahlabschreckungen fiihrt bereits ein Wassergehalt von 6,2 Ma.-% in
[EMIm][EtSO4] zu einem 10 s andauernden Filmsieden. Es ist davon auszugehen, dass
durch die deutlich héhere Eintauchtemperatur der Stahlprobe und der signifikanten
Baderwarmung, aufgrund des geringen Badvolumens, deutlich mehr Wasser in kurzer
Zeit verdampft und dies somit den Leidenfrost-Effekt begunstigt.

Bei Abschreckung von Stahlproben konnte in beiden lonischen Flissigkeiten bei
geringem Wassergehalt mittels Hochgeschwindigkeitsvideoaufnahmen ebenfalls kein
Filmsieden beobachtet werden. Die intensive Bildung von Gas-/ Rauchwolken an der
Probenoberflache und eine Rauchentwicklung Uber dem Abschreckbecken deuten
zusatzlich zur Verfarbung der lonischen FlUssigkeiten auf Zersetzungs- bzw.
Verdampfungsreaktionen hin. Insgesamt ist durch die Zugabe von Wasser eine deutliche
Erhdhung der Abschreckwirkung zu erkennen. Dieser Effekt ist bei beiden verwendeten
lonischen FlUssigkeiten ungefahr gleich stark ausgepragt, wobei insbesondere bei den
Warmeibergangskoeffizienten der héhere Wassergehalt in [EMIm][EtSO4] zu deutlich
gréBeren Maximalwerten fuhrt. Die Abschreckintensitaten der Wasser-IL-Mischungen
erreichen bei einer Ausgangsbadtemperatur von 30 °C bei Aluminiumproben in keinem
Fall das Niveau von reinem Wasser. Bei Stahlproben kann die Abkihldauer bis 500 °C
(ts/5-Zeit) bei Abschreckung in lonischer FlUssigkeit im Vergleich zu Wasser jedoch sogar
leicht verringert werden.

Der enorme Einfluss des Wassergehaltes auf die Abschreckwirkung lonischer
Flussigkeiten ist vergleichbar mit konventionellen Salzschmelzen [137].

Insgesamt bewirkt ein erhéhter Wassergehalt eine Reduzierung der Viskositat, wodurch
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die Stromungsgeschwindigkeit an der Probenoberflache zunimmt. In Verbindung mit der
Wasserverdampfung entsteht ein intensiviertes Blasensieden, woraus ein erhdhter
Warmeubergang resultiert.

7.1.4 Gasgehalt

Neben dem Einfluss des Wassergehaltes wurde ebenfalls der Einfluss von Gasen (hier
Kohlenstoffdioxid) in der lonischen Flissigkeit auf die Abschreckwirkung untersucht, da
diese zumindest in Wasser einen signifikanten Einfluss auf das Abschreckverhalten
besitzen [19]. Dies wurde darlber hinaus mit dem Einfluss einer Badumwalzung
kombiniert. Insgesamt ist die Abschreckintensitat bei Gasbeladung auf dem gleichen
Niveau wie bei einem Wasserzusatz (Abbildung 92). Bei der lonischen Flissigkeit
[EMIM][NTf2] und der Abschreckung von Aluminiumproben ist bei Beladung von
Kohlenstoffdioxid kein Unterschied zwischen einer Abschreckung mit und ohne
Badumwalzung erkennbar (Abbildung 92). Bei dem ausschlieBBlichen Zusatz von Wasser
ist eine leichte Steigerung der Abschreckgeschwindigkeit bei aktivierter Badumwalzung
erkennbar. Die erhéhte Abschreckleistung der lonischen Flissigkeit bei Gasbeladung ist
vermutlich mit der intensiveren Blasenbildung und damit schnelleren Durchmischung des
Abschreckmediums in unmittelbarer Nahe der Probenoberflache zu erklaren. Die
Léslichkeit von Kohlenstoffdioxid nimmt mit steigender Temperatur in der lonischen
Flissigkeit ab [78]. Ein ahnliches Verhalten zeigt auch die Ldslichkeit von
Kohlenstoffdioxid in Wasser [19]. In unmittelbarer Probennéhe steigt die Temperatur der
IL innerhalb sehr kurzer Zeit stark an. Aufgrund des bei abnehmender Ld&slichkeit
freigesetzten Gases erfolgt in diesem Bereich die intensivste Blasenbildung. Die Bildung
eines kurzzeitigen Dampffiimes wie bei hohen Wassergehalten (Abbildung 42 mitte,
S. 66) konnte bei der Gasbeladung der lonischen FlUssigkeit nicht beobachtet werden.
Bei einem Zusatz von Kohlenstoffdioxid kann die mittlere Kuohlrate im
ausscheidungsrelevanten Temperaturbereich bis 200 °C um {ber 60 % und bei
kombiniertem Zusatz von Kohlenstoffdioxid und Wasser um Uber 70 % gesteigert

werden.
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Medium: [EMIm][NTfZ] mit BU ohne BU
Badvolumen: 0,9 | ====rein (< 0,1 Ma.-% H,0)
Ausgangsbadtemperatur: 30 °C ——— ====+C0,(< 0,1 Ma.-% H,0)
ol —— == +H,0 (> 1,4 Ma-%)
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Abbildung 92: Einfluss von Badumwiélzung (BU) und Zuséatzen auf die Kiihlwirkung von

[EMIm][NTf2].

7.1.5 Warmeiibergangskoeffizient nach VDI-Warmeatlas

Der VDI-Warmeatlas ist ein Standardwerk zur Berechnung von Wéarmeubertragern und
warmetechnischen Apparaten. Die enthaltenen Formeln ermdglichen eine Berechnung
des Warmeubergangskoeffizienten, welche ausschlieBlich aus der Beschreibung der
Strdmung an der Bauteiloberflache und den thermophysikalischen Eigenschaften des
Fluids, in diesem Fall des Abschreckmediums, besteht. Die allgemeine Formel fir die
Berechnung des Warmetbergangskoeffizienten a nach VDI-Wé&rmeatlas [138] beinhaltet
die NuBelt-Zahl Nu, die Warmeleitféahigkeit 2 und die charakteristische Lange [ (Formel
7.2). Der WarmeUbergangskoeffizient kann sowohl fir den Fall der freien als auch der
erzwungenen Konvektion berechnet werden. Um den Einfluss der Anstrdmung bei der
erzwungenen Konvektion beurteilen zu kdnnen, werden beide Varianten berechnet. Bei
der Annahme einer freien Konvektion beschreibt die Variable | die Anstrémlange, flr
welche im vorliegenden Fall die Zylinderh6he von 120 mm verwendet wird. Bei Annahme
einer erzwungenen Konvektion (radial angestrémter Zylinder) beschreibt [ die

Uberstrdmlange, welche dem Zylinderumfang von m - 29,5 mm entspricht.

_Nul

a=— 7.2 [138]
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Freie Konvektion

Die folgenden Formeln 7.3 bis 7.8 beschreiben die Berechnung der NuB3elt-Zahl bei freier

Konvektion.

Die NuBelt-Zahl Nu flr vertikale Zylinder wird entsprechend Formel 7.3 aus der NuBelt-
Zahl far die vertikale Flache Nupyq:te, modifiziert mit der Zylinderhéhe h (120 mm) und

dem Zylinderdurchmesser D (29,5 mm) berechnet.

h
Nu = Nupigite + 0,4355 7.3 [138]

Die NuBelt-Zahl bei vertikalen Flachen Nup;,:. ISt nach Formel 7.4 von der Rayleigh-
Zahl Ra und der Prandtl-Zahl Pr abhangig.

/ 0,387 Ral/® \

Nuppee = | 0,825 +
Platte = | 0,492)9/1618/27 / 7.4 [138]

l”( Pr

Die Rayleigh-Zahl Ra ergibt sich aus dem Produkt der Prandtl-Zahl Pr und der Grashof-
Zahl Gr (Formel 7.5).

Ra = Gr - Pr 7.5 [138]

Die Prandtl-Zahl Pr kann mit Hilfe der spezifischen Warmekapazitat c,,, der dynamischen

Viskositat n und der Warmeleitfahigkeit 1 berechnet werden (Formel 7.6).

cp 1
Pr=—- 7.6 [139]

Die Grashof-Zahl Gr wird mit Hiffe der Erdbeschleunigung g (~9,81%), der

Anstromlange [ (120 mm), der kinematischen Viskositat v, welche sich aus dem
Quotienten von dynamischer Viskositat n und Dichte p berechnen l&sst, dem rdumlichen
Warmeausdehnungskoeffizienten g und der Temperaturdifferenz zwischen Oberflache
und Fluid A9 bestimmt (Formel 7.7). Die kinematische Viskositat v lasst sich aus dem
Quotienten von dynamischer Viskositat n und Dichte p berechnen (Formel 7.8). Das
Produkt aus raumlichem Warmeausdehnungskoeffizienten f und Temperaturdifferenz
AY zwischen Oberflache und Fluid wird mit Hilfe der Dichte des Fluids an der Oberflache
po und der Dichte des Fluids auBerhalb der Strdmungsgrenzschicht p,, vereinfacht nach

Formel 7.9 beschrieben.
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gl?
Gr = V_Z'B A9 7.7 [138]
y=2
) 7.8 [138]
P — Po
pAY = . 7.9[138]

Erzwungene Konvektion

Die NuBelt-Zahl bei erzwungener Konvektion berechnet sich aus dem Produkt der
NuBelt-Zahl fir querangestrémte Profilzylinder Nu, und einem Korrekturfaktor K, welcher

die Richtung des Warmestroms beschreibt und mit 1,0 angenommen wird (Formel 7.10).

Nu = Nuo K 7.10 [138]

Die NuBelt-Zahl fir querangestromte Profilzylinder Nu, besteht aus einem lamellaren

Anteil Nu,;,,,, und einem turbulenten Anteil Nu;,,, (Formel 7.11).

Nu, = 0,3 + JNufam + Nu2,,, 7.11 [138]

Der lamellare Anteil der NuBelt-Zahl Nu,,,, lasst sich mit Hilfe der Reynolds-Zahl und der
Prandtl-Zahl berechnen (Formel 7.12).

Nuyg,, = 0,664VRe\ Pr 7.12 [138]

Die Reynolds-Zahl Re ist abhangig von der Geschwindigkeit des Mediums an der
Zylinderoberflache w, der Uberstrdmlidnge | (m-29,5mm) und der kinematischen
Viskositdt v (Formel 7.13). Die Prandtl-Zahl Pr wird entsprechend der Formel 7.6

berechnet.

wl

Re = —
” 7.13 [138]

Der turbulente Anteil der NuBelt-Zahl Nu,,,,, ist ebenfalls von der Reynolds-Zahl Re und

der Prandtl-Zahl Pr abhangig (Formel 7.14).

0,037 Re%8 pr
1 + 2,443 Re—01 (Pr2/3 — 1)

Nutyrp = 7.14 [138]

Die jeweils nétigen temperaturabhdngigen thermophysikalischen Eigenschaften des
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Abschreckmediums sind die dynamische Viskositat, spezifische Warmekapazitat,
Warmeleitfahigkeit und Dichte. Nach VDI-Wéarmeatlas ist bei allen die mittlere

Temperatur 9,, zwischen Probenoberflache 9, und Fluid 9,, anzunehmen (Formel 7.15).

9 + 9o
m = 2 7.15 [138]

Die mittlere Temperatur sinkt bei Abschreckung eines Aluminiumzylinders (540 °C) in
0,9 | lonischer Flussigkeit (30 °C) von 285 °C auf 85 °C. Die Dichte ist im gesamten
Bereich der Ausgangstemperatur des Abschreckmediums bis zur Eintauchtemperatur
des Zylinders erforderlich. Um diese Temperaturbereiche abzudecken, wurden die
Kurvenverlaufe aus der Literatur zu hdéheren Temperaturen hin extrapoliert. Die
Erwarmung des Fluids wéahrend der Abschreckung wird bei der Berechnung der
Warmeubergangskoeffizienten berlcksichtigt.

Die erforderlichen thermophysikalischen Eigenschaften sind fir die lonischen FlUssigkeit
[EMIM][NTf2] ohne Wasserzusatz in Abbildung 93 dargestellt. Die verwendeten
Extrapolationsfunktionen sind flr die dynamische Viskositat n als Vogel-Fulcher-
Thammann-Gleichung nach Jacquemin et al. in Formel 7.16 [94], fUr die spezifische
Warmekapazitat ¢, in Formel 7.17, fir die Warmeleitfahigkeit 1 in Formel 7.18 und fir die

Dichte p nach Jacquemin et al. in Formel 7.19 [94] dargestellt.

—111-10-3 mPas VT ( 1620 K )
n=1, = exp T_818K 7.16 [94]
c =1261L+12-1O‘3L-(T—27315K) 717
p ) gK ) ng ) -
A1 =10,13057 w 2,857 -107°> w (T —273,15K)
o mK mK ’ 7.18

kg kg
p = 1542,5 e 0,99 K (T —273,15K) 7.19 [94]
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thermophysikalische Eigenschaften [EMIm][NT ]
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Abbildung 93: Temperaturabhangige (a) dynamisch Viskositat [94,103], (b) spezifische

Warmekapazitat [136], (c) Warmeleitfahigkeit [140] und (d) Dichte [94] nach
Literaturangaben und mit Extrapolation fiir erhéhte Temperaturen von
[EMIm][NTf:] ohne Wasserzusatz.

Die fur die Berechnung bendtigten thermophysikalischen Eigenschaften der lonischen
Flissigkeit [EMIm][EtSO4] ohne Wasserzusatz sind in Abbildung 94 dargestellt.
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thermophysikalische Eigenschaften [EMIm][ESO ]
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Temperaturabhangige (a) dynamisch Viskositat [94,103], (b) spezifische

Warmekapazitit [141], (c) Warmeleitfahigkeit [140] und (d) Dichte [94] nach
Literaturangaben und mit Extrapolation fiir erhéhte Temperaturen von
[EMIm][EtSO4] ohne Wasserzusatz.

Die fur die Extrapolationen bei [EMIm][EtSO4] angewendeten Funktionen sind flr die

dynamische Viskositat n als Vogel-Fulcher-Thammann-Gleichung nach Jacquemin et al.

in Formel 7.20 [94] angegeben. Die Funktion fir die spezifische Warmekapazitat c,, ist in

Formel 7.21 als linear abhangig von der Temperatur angegeben. Die nach Valkenburg et

al.

lineare Abhangigkeit der Warmeleitfahigkeit 4 von der Temperatur [83] ist in

Formel 7.22 abgebildet. Die Extrapolationsfunktion der Dichte p nach Jacquemin et al. ist

in Formel 7.23 [94] dargestellt.

mPa s

= 5,68 1073
1 VK

'\/T-exp(

945 K

T—162K)

7.20 [94]
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J J
=1,517 —+2,79-10"3 —- (T — 273,15 K
Cp oK IK? ( ) 7.21
1=10,18368 w 8,214-107°> w (T —273,15K)
- mK mK ’ 7.22
kg kg
p = 1254,1 37 0,598 K (T —273,15K) 7.23 [94]

Neben den thermophysikalischen Eigenschaften beinhaltet die Berechnung der
Waérmeilbergangskoeffizienten bei erzwungener Konvektion eine Strébmungs-
geschwindigkeit. Diese wurde mit Hilfe einer optischen Auswertung der Videoaufnahmen
hinsichtlich der tangentialen Blasengeschwindigkeiten an der Zylinderoberflache bei

Abschreckung in beiden lonischen Flissigkeiten mit konstant 0,3 m/s angenommen.

Die berechneten Warmeilbergangskoeffizientenverlaufe sind zusammen mit den
experimentell ermittelten WarmeUbergangskoeffizientenverlaufen in Abbildung 95
dargestellt. Die Berechnung bei freier Konvektion liefert, wie zu erwarten, die niedrigsten
Waérmeilbergangskoeffizienten, welche bei beiden lonischen Flissigkeiten sehr ahnlich
von ca. 750 W/(m2K) bei 500 °C auf 160 W/(m2K) bei 100 °C abnehmen. Bei
Temperaturen von weniger als 300 °C sind GréBenordnung und Verlauf der Berechnung
nach VDI-Warmeatlas bei erzwungener Konvektion und den experimentell ermittelten
WarmeUlbergangskoeffizienten vergleichbar. Bei Temperaturen oberhalb von 300 °C
betragen die experimentellen Warmeulbergangskoeffizienten bei [EMIM][NTfz] bis zum
Dreifachen und bei [EMImM][EtSO4] bis zum Vierfachen der berechneten

Warmeutbergangskoeffizienten.

Die mdglichen Ursachen fir diese Differenz sind sehr vielfaltig. Die verwendeten
lonischen Flissigkeiten enthalten geringe Mengen an Wasser, was sich technisch kaum
vermeiden lasst. Vermutlich kdnnen selbst geringe Wassergehalte ein Blasensieden bei
erhdhten Temperaturen hervorrufen, was als Hauptursache fir den Unterschied
zwischen den experimentellen und berechneten Wéarmelbergangskoeffizienten
angesehen wird. Dies wird durch die Auswertungen der Videoaufnahmen der
Abschreckung von reinen (wasserarmen) lonischen Flissigkeiten bestatigt, bei denen
eine deutliche Blasenbildung nur oberhalb von 300 °C erkennbar ist. Das Blasensieden
erhéht die Kihlwirkung im oberen Temperaturbereich aufgrund der mit der Verdampfung

verbundenen lokalen turbulenten Strémungen an der Probenoberflache.
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Diese Strémungen werden bei der Berechnung nach dem VDI-Warmeatlas aufgrund der

Annahme eines rein konvektiven Warmeulbergangs jedoch nicht bertcksichtigt.
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Warmeiibergangskoeffizienten aus Experiment (inverse thermische Simulation)

und nach Berechnung mittels VDI-Warmeatlas bei Abschreckung in 0,91 a)
[EMIm][NTf.] und b) [EMIm][EtSO.] mit jeweils 30 °C Ausgangsbadtemperatur.
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Der Wassergehalt beeinflusst auch die thermophysikalischen Eigenschaften von
lonischen Flussigkeiten. Die Viskositat der lonischen Flissigkeiten verringert sich durch
Wasserzugabe [76], was einen hdheren Warmeulbergangskoeffizienten zur Folge hat.
Nach Torrecilla et al. kann bereits die relative Luftfeuchtigkeit einen messbaren Einfluss
auf die Dichte und Viskositat von [EMIm][EtSO4] haben [142].

Weitere Ursachen fir die Unterschiede der Warmeilbergangskoeffizienten bei
Berechnung und Experiment sind die nétigen Extrapolationen der thermophysikalischen
Eigenschaften auf bis zu 200 K hdhere Temperaturen. Insbesondere bei der
dynamischen Viskositdt kénnen bereits geringe Anderungen der Extrapolationsfunktion
einen sehr gro3en Einfluss auf die berechneten Warmeubergangskoeffizienten besitzen.
Die Abschatzung der Stromungsgeschwindigkeit an der Probenoberflache hat ebenfalls
einen groBen Einfluss auf die berechneten Warmeibergangskoeffizienten. Eine
Erhéhung der angenommenen Strémungsgeschwindigkeit um 10 % auf 0,33 m/s hatte
bei [EMIM][NTfz] eine Erhéhung des mittleren Warmeutbergangskoeffizienten von ca. 7 %
und bei [EMIm][EtSOa4] von tber 9 % zur Folge.

In Hinblick auf die genannten Fehlerquellen kann die Berechnung mittels VDI-
Waérmeatlas bei rein konvektivem Warmetbergang und erzwungener Konvektion als gut
bezeichnet werden und bietet eine einfache Maoglichkeit der Abschatzung von
Warmeidbergangskoeffizientenverlaufen  mit  Hilfe  der  thermophysikalischen

Eigenschaften von lonischen FlUssigkeiten.

7.2 Werkstoffstruktur und Eigenschaften

7.2.1 Harte Aluminium

Die Harten bei den Legierungen AISiiMgMn und AICu6Mn befinden sich bei
Abschreckung in lonischer Flissigkeit und Wasser im Bereich der jeweiligen maximalen
Harte im T6-Zustand. Dies deckt sich auch mit den ermittelten mittleren Kihlraten, welche
sich bei AISi1MgMn und AlCu6Mn sowohl bei Abschreckung in lonischer Flissigkeit als
auch in Wasser im Bereich der kritischen Kihlraten dieser Legierungen befinden (Tabelle
12). Die Verwendung von mittleren Kdhlraten in einem gegebenen Temperaturfenster ist
eine relativ einfache Mdoglichkeit, um verschiedene Abschreckungen miteinander zu
vergleichen. Es ist allerdings zu beachten, dass die realen Kuhlkurven sehr
ungleichméBig verlaufen kénnen. Die Legierung AICu6Mn weist die h6chsten ermittelten

Kihlraten auf, was mit der Probengeometrie von 8 mm dicken Platten zu erklaren ist,
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welche im Vergleich zu den Zylindern mit einem Durchmesser von 29,5 mm ein deutlich
gréBeres Volumen-zu-Oberflache-Verhéltnis besitzen. Darliber hinaus lagen die
Lésungsglihtemperaturen der verwendeten Legierungen bis zu 70 K auseinander.
Aufgrund eines intensiveren Filmsiedens weist die Legierung AISi1MgMn (héchste
Lésungsglihtemperatur von 540 °C) in Wasser eine geringere mittlere Kihlrate und in
lonischer Flissigkeit wegen der beim Eintauchen gréBeren Temperaturdifferenz der
Probe zum Abschreckmedium eine héhere mittlere Kihlrate als AlZn8MgCu (geringste
Lésungsglihtemperatur von 470 °C) auf. Die Legierung AIZn8MgCu besitzt bei
Abschreckung in Wasser eine ca. 5 % hdhere Harte als bei Abschreckung in lonischer
Flussigkeit. Hier ist aufgrund der kritischen Kihlrate von ca. 300 K/s [110] davon
auszugehen, dass selbst die schnellere Wasserabschreckung mit einer mittleren Kihlrate
von 71 K/s bis 200 °C nicht schnell genug ist, um eine Ausscheidungsbildung wahrend
des Abschreckens vollstandig zu verhindern. Die nach Abschreckung in lonischer
Flussigkeit erreichte Harte von AlZn8MgCu ist mit anndhernd 200 HV1 aber flr eine
industrielle Nutzung geeignet und Ubertrifft die nach der Norm geforderte Harte von
180 HV10.

Somit kénnen auch hochlegierte Aluminiumwerkstoffe beziglich der erzielbaren Harte
erfolgreich in lonischen Flissigkeiten abgeschreckt werden.

7.2.2 Oberflachenverianderung Aluminium
Im Ausgangszustand sind bei der Legierung AISi1MgMn fertigungsbedingte vertikale
Riefen erkennbar.

Nach einmaliger Abschreckung in Wasser sind besonders an den Proben der
Legierungen AISi1MgMn und AlZn8MgCu gleichmaBig verteilte ca. 1 um bis 2 um groBBe
helle Partikel auf der Probenoberflache erkennbar. Da das Rostocker Leitungswasser mit
einem Calciumcarbonatgehalt von 3,0 mmol/l [100] als hart gilt, stellen diese hellen
Partikel vermutlich Ablagerungen von Calciumcarbonat dar. Vergleichbare Partikel waren
an der Legierung AICu6Mn nicht zu beobachten, da hier kein makroskopisches
Filmsieden wahrend des Abschreckens aufgetreten ist. Dies ist mit der geringen
Probenmasse, welche im Vergleich zu den Zylinderproben weniger als 50 % betragt, bei
gleichzeitig aber fast 90 % der Probenoberflache zu erklaren.

Auch nach mehrmaliger Abschreckung in der lonischen Flissigkeit [EMImM][NTf2] sind bei
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den drei untersuchten Aluminiumlegierungen keine gravierenden Oberflachen-
veranderungen aufgetreten. Dagegen deutet vor allem die lonische FlUssigkeit
[EMIm][EtSO4] bei wiederholten Abschreckungen auf ein erhéhtes Korrosionspotential
far Aluminiumlegierungen hin. Im Hinblick auf eine spatere industrielle Anwendung durfte
aber vor allem der Ubliche Fall einer einmaligen Abschreckung von Interesse sein. Dabei
zeigt sich die Legierung AISi1MgMn mit der Bildung von gleichmaBig verteilten Kratern
auf der Probenoberfliche am empfindlichsten. Die Oberflachenveréanderung lasst
aufgrund ihrer Morphologie eine Ahnlichkeit zur Lochkorrosion vermuten. Nach Vargel et
al. ist Aluminium generell anféllig fir Lochkorrosion in Medien mit einem pH-Wert nahe
dem neutralen Bereich [143]. Die lonische Flissigkeit [EMImM][EtSO4] ist mit einem pH-
Wert von 7,9-8,2 [97,99] mit Meerwasser vergleichbar und fallt somit auch unter diese
Kategorie. Eine mégliche Ursache daflir kdnnten heterogen verteilte Legierungselemente
sein, welche zu einer Schwachung der schitzenden Aluminiumoxidschicht fihren [1]. Bei
erhéhten Temperaturen ist dartiber hinaus eine mdgliche Zersetzung von [EMIm][EtSO4]
nicht ausgeschlossen. Dabei kann es unter anderem zur Bildung von korrosiven

Schwefeloxiden kommen [144].

Neben den beschriebenen Kratern sind bei erhéhter Zahl an Abschreckungen aller
untersuchten Legierungen in [EMIm][EtSO4] kompakte, flachige Erhebungen mit GréBen
von mehreren zehn um auf der Probenoberflache erkennbar. Es liegt die Vermutung
nahe, dass ein selektiver Abtrag einzelner Koérner stattgefunden hat. Die mittlere
Korngr6Be der Legierung AISi1MgMn ist mit ca. 4-5 um im Ausgangszustand etwas
kleiner als die beobachteten Erhebungen. Dabei bleibt zu bericksichtigen, dass die
KorngrdéBe an der unmittelbaren Probenoberflache nicht ermittelt wurde und aufgrund der
Warmebehandlung ein Kornwachstum denkbar wéare. Die Legierung AICu6Mn besitzt im
Ausgangszustand eine mittlere Korngré3e von 22 um bis 25 um, was ca. ein Drittel der
GroBe der beobachteten Erhebungen entspricht. Die Art der Entstehung der Erhebungen
ist unklar. Die Oberflachenaufnahmen erwecken den Eindruck, dass einige Koérner
weniger stark von einem Materialabtrag betroffen sind.

Ein direkter Vergleich der Oberflachenveranderungen zwischen den Legierungen ist
schwierig, da eine mogliche Korrosion auch stark temperaturabhangig ist [145] und sich
die Glihtemperaturen um bis zu 70 K unterscheiden. Darlber hinaus wurden zwei
unterschiedliche Probengeometrien verwendet. Dies flihrt dazu, dass die plattenférmigen
Proben der Legierung AICu6Mn eine Masse von weniger als der Halfte der Zylinder

aufweisen und aufgrund der geringen Probendicke auch eine deutlich geringere
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Warmemenge bezogen auf die Probenoberflache abgeben. Somit kénnte es durchaus
denkbar sein, dass alleine aufgrund der geringeren Warmemenge, trotz der relativ hohen
Gluhtemperatur von 535°C, bei der Legierung AICu6Mn nur geringe
Korrosionserscheinungen aufgetreten sind. Ein weiterer Unterschied liegt im
Ausgangszustand der verwendeten Proben. Die Zylinder aus AISi1MgMn und
AlZn8MgCu wurden mittels Runddrehen aus Stangenmaterial und die Quader aus
AlCu6Mn wurden aus Plattenmaterial durch Frasen hergestellt. Aufgrund der
unterschiedlichen Herstellungsverfahren der Proben lagen bereits im Ausgangszustand
unterschiedliche Oberflachen vor, wodurch die Korrosionseigenschaften ebenfalls
beeinflusst werden kbnnen [146].

Insgesamt konnten je nach lonischer Flissigkeit und Bauteil nur geringe bis keine
beobachteten Oberflachenveranderung an einer einmalig abgeschreckten Probe
festgestellt werden.

7.2.3 Harte und Gefiige Stahl

Das Geflige in der Mitte des Zylinders aus 42CrMo4 (& 29,5 mm x 120 mm) weist nach
Abschreckung in lonischer FlUssigkeit eine nahezu vollstandige martensitische
Umwandlung auf. Die ermittelte Kuhlkurve des Probenkerns wurde in einem
kontinuierlichen Zeit-Temperatur-Umwandlungsdiagramm flr die Legierung 42CrMo4
eingetragen (siehe Abbildung 96). Dies dient einer groben Abschatzung des zu
erwartenden Gefliges nach der Abschreckung. Der Verlauf der Kuhlkurve und die
experimentell ermittelten Hartewerte von 570 HV20 bis 650 HV20 deuten ebenfalls auf
ein Uberwiegend martensitisches Geflige hin. Es konnte gezeigt werden, dass eine
martensitische Hartung dieses typischen Verglitungsstahls in praxisrelevanten
Abmessungen in einer lonischen Flissigkeit moglich ist.



144 7 Diskussion

C Si Mn P S Cr Mo

0,42 033 0,68 0,016 0,021 0,93 0,19

1100
Medium: 0,9 | [EMIm][NTf,] 30°C
1000 (1,54 Ma.-% H,0)
Probe: Zylinder 42CrMo4
900 (2 29,5 mm x 120 mm)
- = i 850 °C/ 20 min unter N,
TN
800 < e A= 78070
O \ NN _ - Kerntemperatur
o \ N \ \ A01 = 510
c 700
= \ \\ ) /
- \ \ Qe
© \ A\ D K
T 600 \ \
g VLAY
£ \ " =\
& 500 \ X ‘ \
400 y \B \ \ AN \\ \
"W \ L
300 —theseo | HIAWATAY
W \ \ \
200 <\ 6; \ 1\
3
-1 e o= / L > ,L\
L O Hartewerte (G20Y600)542) | |[|[636) [Ce2)r1?)
in HV
O 1 L L Ll llli L L l I
1 10 100 1000 10000 100000
22 3 L 1 L 1
s 1 10 100 1000
Zeit in min L L1
1 10 24
Zeitinh
Abbildung 96: Zeit-Temperatur-Umwandlungsdiagramm von 42CrMo4 [147] mit ermittelter

Kiihlkurve des Probenkerns.
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7.2.4 Oberflachenveranderung Stahl

Nach einmaliger Stahlabschreckung konnten bei beiden lonischen Flissigkeiten
Veréanderungen der Probenoberflaichen festgestellt werden. Besonders bei
Abschreckung in [EMIm][EtSO4] zeigte sich eine deutliche Verfarbung der Stahlprobe.
Bei der Betrachtung der Oberflachen mittels REM bei einer Beschleunigungsspannung
von 10 kV sind nach Abschreckung in [EMIm][EtSO4] kaum noch vertikale Riefen
erkennbar, welche von der drehenden Fertigung stammen (Abbildung 97 links). Bei
erhdhter Beschleunigungsspannung hingegen sind diese Fertigungsspuren jedoch
deutlich sichtbar (Abbildung 97 rechts). Bei einer Erhéhung der Beschleunigungs-
spannung wird auch die Eindringtiefe der Elektronen erhdht [148]. Somit entsteht ein
Abbild eines etwas tiefer liegenden Oberflachenbereiches. Da auch nach der
Abschreckung bei erhdhter Beschleunigungsspannung noch Fertigungsspuren
erkennbar sind, kann vermutet werden, dass die Verfarbung der Probenoberflache auf
eine Art Beschichtung zurlickzufiihren ist. Aufgrund der relativ geringen Verweildauer der
Probenoberflache bei hohen Temperaturen von wenigen Sekunden erscheint eine
mogliche Diffusion von Bestandteilen der lonischen Fllssigkeit in die Probenoberflache
unwahrscheinlich. Die erkennbaren kreisférmigen Strukturen kénnten infolge einer
Blasenbildung aufgrund méglicher Verdampfung von Teilen des Abschreckmediums

entstanden sein.

[EMIM][EFSO,] 200x 10 kV [EMIM][EtSO,] 200x 20 kV

100 pm
Abbildung 97: REM-Aufnahme der Oberfliche eines Zylinders aus X5CrNi18-10 nach
Abschreckung in [EMIm][EtSO4] mit unterschiedlichen Beschleunigungs-

spannungen.

Die flachenhafte EDX-Analyse deutet darauf hin, dass die gebildete Oberflachenschicht
mindestens die Elemente Kohlenstoff, Stickstoff, Schwefel und Sauerstoff enthélt. Die
Summenformel von [EMIm][EtSO4] lautet CsH16N204S und verdeutlicht, dass samtliche
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in der lonischen Flissigkeit enthaltene Elemente auch auf der Probenoberflache
nachgewiesen wurden. Die einzige Ausnahme stellt Wasserstoff dar, welcher mittels EDX
aber generell nicht detektierbar ist [149].

Die XPS-Analyse deutet ebenfalls auf die Elemente Kohlenstoff, Stickstoff, Schwefel und
Sauerstoff in der Oberflachenschicht hin. Die genauen Anteile unterscheiden sich etwas
zu den Ergebnissen der EDX-Analyse. Dies kann einerseits mit der Messungenauigkeit
erklart werden, welche bei der EDX-Analyse hdher (im Bereich weniger At.-%) liegen
kann [150]. DarUber hinaus ist die Informationstiefe bei der XPS-Untersuchung mit ca.
10 nm deutlich geringer, als bei der EDX-Analyse mit 1 um - 2 um [107,148]. Es ist
durchaus maéglich, dass die chemische Zusammensetzung der Oberflachenschicht Gber
den Abstand zur Oberflache variiert.

Da im Grundwerkstoff nur sehr geringe Mengen an Kohlenstoff, Stickstoff, Schwefel und
Sauerstoff enthalten sind, unterstitzt dies die Vermutung, dass Uberwiegend eine
Beschichtung und kein Produkt einer Reaktion der lonischen FlUssigkeit mit dem
Grundwerkstoff vorliegt. Der mittels XPS nach Abschreckung in beiden lonischen
Flussigkeiten detektierte Kohlenstoff liegt Uberwiegend als Einfachbindung vor. Diese
Bindung deutet auf einen Ursprung des Kohlenstoffs in dem in beiden lonischen
Flissigkeiten vorhandenen Ethyl hin. Der Uberwiegende Teil des detektierten Stickstoffs
stammt vermutlich aus den jeweiligen Imidazolium-Ringen der lonischen FlUssigkeiten.
Daruber hinaus konnten mit Hilfe der deutlich oberflachensensitiveren XPS-
Untersuchung keine im Grundwerkstoff enthaltenen Elemente wie Chrom oder Nickel
detektiert werden. Lediglich Eisen wurde als Element des Grundwerkstoffes in sehr
geringen Anteilen von weniger als 2 At.-% festgestellt.

Weder mittels Lichtmikroskopie noch REM konnte anhand eines Querschliffes eine
Schichtdicke vermessen werden. Es wird aber anhand der Aufnahmen angenommen,
dass diese diinner als 1 um ist.

Nach einmaliger Abschreckung in [EMIm][NTfz] waren tetraederférmige Strukturen mit
einer GréBe von ca. 0,5 um auf der Probenoberflache erkennbar. Die Ergebnisse der
XPS-Analyse deuten darauf hin, dass in der Randschicht Uberwiegend Kohlenstoff,
Sauerstoff und Stickstoff vorhanden sind und somit vermutlich tGberwiegend von der
lonischen Flissigkeit stammen. Die Morphologie der tetraederférmigen Gebilde deutet
auf eine kristallartige Struktur hin.
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7.3 Verzug

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Verformung von ausgewahlten ,T“ahnlichen
Verzugsprofilen aus AlZn8MgCu sowohl mit Experimenten, als auch mit Simulationen bei
Abschreckung in lonischer Flissigkeit und Leitungswasser ermittelt. Diese Ergebnisse
werden verglichen und diskutiert. Die Verformungen der Bodenflache nach
Abschreckung in lonischer Flissigkeit und Leitungswasser sind beispielhaft in Abbildung
98 dargestellt. Nach Abschreckung in lonischer Flissigkeit sind die Verformungen
bezuglich Richtung und Intensitat bei Experiment und Simulation sehr &hnlich. Es liegt
eine Krimmung um die Y-Achse des Profils vor. Somit ist nach Abschreckung in lonischer
Flussigkeit kaum eine Veranderung zum Ausgangszustand erkennbar. Die simulierte
Verformung bei Wasserabschreckung ist deutlich stéarker von der Probenhdhe abhangig,
als die simulierte Verformung bei Abschreckung in lonischer Flissigkeit. Nach
Abschreckung in Wasser liegen sichtbare Unterschiede zwischen Experiment und
Simulation vor. Das experimentelle Ergebnis weist eine besonders ausgepragte
Krimmung der oberen linken und der unteren rechten Ecke der Bodenflache in die

Bildebene hinein auf. Eine derartige Verkrimmung ist bei der Simulation nicht erkennbar.
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Abbildung 98: Experimentelle und simulierte Verformungen der Bodenfliche des Verzugs-

profils aus AIZn8MgCu nach Abschreckung in lonischer Fliissigkeit und
Leitungswasser.
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Bei Abschreckung in Wasser findet eine deutlich stérkere Verformung der Bodenflache
als in lonischer FlUssigkeit statt. Diese ist vermutlich mit dem beim Abschrecken
auftretenden Dampffilm erklarbar, welcher in der Mitte der Bodenflache aufgrund des

dahinter liegenden massiven Mittelschenkels am stabilsten ist (Abbildung 99).

Os 0.2s 04s 0.6s 0.8s

7 1)

dinner massiver dicker
Seiten-  Mittel- Seiten-
schenkel schenkel schenkel

Abbildung 99: Bilderreihe [112] zu verschiedenen Zeitpunkten des Abschreckens eines Profils
aus AlZn8MgCu in 15 | Leitungswasser mit einer Ausgangsbadtemperatur von
25 °C mit Darstellung der Bodenflache. Die Pfeile markieren Benetzungsfronten.

Ein Vergleich zwischen Experiment und Simulation der Verformung der Seitenflache des
Verzugsprofils ist in Abbildung 100 dargestellt. Es ist erkennbar, dass sowohl Simulation,
als auch Experiment bei Abschreckung in lonischer Flissigkeit eine relativ geringe
Verformung aufweisen. In beiden Fallen liegt eine Krimmung um die X-Achse vor. Bei
den experimentellen Ergebnissen ist darlber hinaus noch eine Krimmung um die Y-
Achse erkennbar, sodass die jeweils obere rechte und mittlere linke Kante der Flache
aus der Bildebene herausragt. Eine vergleichbare Verkrimmung um die Y-Achse ist in
geringerer Auspragung bereits im Ausgangszustand der Profile vorhanden. Nach
Abschreckung in Wasser weisen Experiment und Simulation deutlich starkere
Verformungen als nach Abschreckung in lonischer Flissigkeit auf. Es dominiert in beiden

Fallen eine Verkrimmung um die X-Achse.
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Abbildung 100: Experimentelle und simulierte Verformungen der Seitenflaiche des Verzugs-

profils aus AIZn8MgCu nach Abschreckung in lonischer Fliissigkeit und
Leitungswasser.
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Um neben einer qualitativen auch eine quantitative Aussage Uber den Vergleich von
Abschreckung in Wasser und lonischer Flissigkeit treffen zu kénnen, wurde von allen
gemessenen und simulieten Ebenen der T-Profile die Ebenheit bestimmt. Die

Ergebnisse sind vergleichend in Abbildung 101 dargestellt.

E9q /| Experiment Loy NS\ Experiment
200 = Simulation 160 _- = Simulation
180 - 0 -
€ 160 E ]
c 4 E 180
= 140 =
) o y
) ] % S 100
2 120 S
E e = -
% 100 S 80 —_
(e} - -_—r [0) i N
M 80 - i o | :
2 604 7‘ 2 o IS -
@ E S 40 - §
ﬁ 40 o ﬁ i
20 / 20 o
0 0 -

nach Abschreckung nach Abschreckung

Ausgangs- if§ Ausgangs- if§
zustand IL Wasser zustand IL Wasser
Abbildung 101: Experimentelle und simulierte Ebenheiten der Bodenflache (links) und der

Seitenflache (rechts) des Verzugsprofils aus AIZn8MgCu im Ausgangs-
zustand und nach Abschreckung in lonischer Fliissigkeit und
Leitungswasser.

Sowohl die experimentellen als auch die simulierten Ebenheiten weisen nach
Abschreckung in lonischer Flissigkeit geringere Werte als nach Wasserabschreckung
auf. Darlber hinaus liegen samtliche Ebenheiten der Simulation unterhalb der
experimentell ermittelten. Bei der Bodenflache betrdgt diese Differenz im
Ausgangszustand ca. 20 um. Dies ist mit der vereinfachten Beschreibung der
Verformung im Ausgangszustand der Simulation zu erklaren (Abbildung 76 und
Abbildung 77). Nach Abschreckung in lonischer Flissigkeit betragt die Differenz
zwischen Experiment und Simulation ebenfalls ca. 20 um. Somit ist die Zunahme der
Ebenheit zwischen Experiment und Simulation in diesem Fall gleich. Bei der
Abschreckung in Wasser ist die experimentelle Ebenheit mit durchschnittlich 167 um
etwa doppelt so hoch wie die simulierte und befindet sich auBerhalb der ermittelten
experimentellen Standardabweichung. Eine vergleichbare Differenz  zwischen
Experiment und Simulation ist auch bei den Ebenheiten der Seitenflache erkennbar.
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Nach Abschreckung in lonischer FlUssigkeit betragt die experimentelle Ebenheit 62 pm
und ist somit 47 um gréBer als bei der Simulation. Im Fall der Wasserabschreckung
betragt diese Differenz 68 um. Diese Unterschiede sind bei der Seitenflache zum Teil
auch Uber die nicht berticksichtigte Vorverkrimmung im Ausgangszustand zu erklaren,
welche in einer mittleren Ebenheit von 30 um resultiert. Im Gegensatz zur Bodenflache
wurde bei der Simulation der Seitenflache keine Vorverkrimmung bertcksichtigt.

Tendenziell gibt die Simulation die experimentell bestimmten Verziige gut wieder.

Die mdglichen Ursachen fur die Differenzen zwischen den Verformungen im Experiment
und der Simulation sind sehr vielfaltig. In der Simulation wurde lediglich der
Abschreckvorgang betrachtet. Aufgrund intensiver Untersuchungen der Einflussfaktoren
auf den Bauteilverzug ist jedoch bekannt, dass dieser von der gesamten Fertigungskette
eines Bauteils abhangig ist [151]. Wichtige Einflussfaktoren wie inhomogene chemische
Zusammensetzungen oder Bauteileigenspannungen vor Beginn der Warmebehandlung
wurden im Rahmen der durchgeflihrten Simulation nicht bertcksichtigt. Um
Verformungen systematisch identifizieren und untersuchen zu kdnnen, ist ein gréBerer

Versuchsumfang nétig.

Ein wesentlicher Einflussfaktor auf die Genauigkeit der Simulation sind die
angenommenen Warmeulbergangskoeffizienten. Es stellt sich die Frage, inwieweit eine
thermische Simulation die reale Abschreckung des Profils wiedergeben kann. Deshalb
wurden zwei zusétzliche Profile mit jeweils sechs Thermoelementen (Typ K, @ 0,5 mm)
an verschiedenen Positionen in mittlerer Probenhéhe bestlckt. Ein Thermoelement
wurde im Probenkern und die restlichen flnf an verschiedenen Positionen mit einem
Randabstand von 1 mm positioniert (Abbildung 102 oben). Es wurde jeweils ein Profil
unter den gleichen Bedingungen wie die Proben fir die Verzugsmessungen in Wasser
und lonischer Flussigkeit abgeschreckt. Die gemessenen Kuhlkurven sind in Abbildung
102 (a & c) dargestellt. Bei experimenteller Abschreckung in lonischer Flissigkeit ist
erkennbar, dass der Probenkern (E) am langsamsten und die ,Versteifung® (F) am
schnellsten abkihlen. Die maximal gemessene Temperaturdifferenz liegt zwischen dem
langsam abkuhlenden Probenkern (E) und dem schnell abkihlenden ,Versteifung® (F)
mit 127 K nach 1,5s vor. Bei der Bodenflache betragt die maximal gemessene
Temperaturdifferenz ca. 54 K nach 2,2 s und befindet sich zwischen der linken (A) und

mittleren (B) Position.
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Abbildung 102: Kiihlkurven an verschiedenen Positionen im Verzugsprofil. Experimentelle
und simulative Ergebnisse nach Abschreckung in lonischer Fliissigkeit (a,b)
und Leitungswasser (c,d).
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Bei der experimentellen Wasserabschreckung ist unter den randnahen Messstellen bei
den Positionen in der Mitte der Bodenflache (B) und der Seitenflache (D) ein zeitlicher
Versatz der Kuhlkurven zu Beginn der Abschreckung um ca. 1,5 s erkennbar. Nach 1,4 s
stellt sich eine maximale Temperaturdifferenz zwischen diesen Positionen von mehr als
240 K ein. Die maximale Temperaturdifferenz an der Bodenflache liegt nach 1,2 s
zwischen der linken (A) und der mittleren (B) Position mit 165 K vor. Sowohl bei
experimenteller Abschreckung in lonischer Flussigkeit als auch in Wasser weisen die
linke (A) und rechte (C) Position der Bodenflache ahnliche Kihlkurven auf. Auch die
mittlere Position (B) der Bodenflache und die randnahe Position (D) der Seitenflache

besitzen sehr ahnliche Kihlverlaufe.

Die aus der Simulation mit homogenen Warmetbergangskoeffizienten resultierenden
Kihlkurven sind den experimentellen in Abbildung 102 gegenilbergestellt. Bei simulierter
Abschreckung in lonischer Fllssigkeit liegt die maximal ermittelte Temperaturdifferenz
zwischen dem langsam abklhlenden Probenkern (E) und der schnell abkihlenden
,versteifung“ (F) mit 190 K nach 1,3 s vor. Bei der Bodenflache entsteht die maximale
Temperaturdifferenz nach 1,4 s zwischen den Positionen (A) und (B) und betragt 98 K.
Bei den randnahen Positionen der simulierten Wasserabschreckung tritt in der Mitte der
Bodenflache (B) und der Seitenflache (D) eine 1,3 s bzw. 1,7 s anhaltende langsame
Abkihlung auf. An den beiden weiteren Messpositionen der Bodenflache (A, C) ist eine
langsame AbkuUhlung innerhalb der ersten Sekunde der Abschreckung zu beobachten.
Die maximale Temperaturdifferenz zwischen dem Probenkern (E) und der ,Versteifung®
(F) stellt sich nach etwa 1,5 s ein und betragt 323 K. An der Bodenflache liegt die
maximale Temperaturdifferenz zwischen (A) und (B) ebenfalls nach 1,5 s bei 216 K.

Um die angenommenen homogenen Warmeubergangskoeffizienten fur die Simulation
der Abschreckung von Verzugsprofilen zu Gberprifen, wurde die thermische Simulation
des Verzugsprofils mit den experimentellen Ergebnissen verglichen. Dazu sind
ausgewahlte Kuhlverlaufe von Simulation und Experiment bei Abschreckung in
Leitungswasser in Abbildung 103 gegenlbergestellt. Es ist erkennbar, dass sowohl
Experiment als auch Simulation an der Bodenflaiche (Pos. A) zu Beginn der
Abschreckung eine weniger als eine Sekunde lang andauernde relativ langsame
AbkUhlung aufweisen. In diesem Bereich liegt somit ein geringer Warmelbergangs-
koeffizient vor, was auf ein kurzzeitiges Filmsieden hindeutet. Dabei fallt auf, dass die
Leidenfrosttemperatur mit ca. 400 °C ca. 50 K geringer ist, als bei der experimentellen

Kihlkurve. Beim anschlieBenden raschen Abklhlen ist die Simulation allerdings etwas
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schneller und unterschreitet ab ca. 240 °C die experimentelle Kihlkurve. Ein ahnliches

Verhalten ist beim Vergleich der Kihlkurven an der ,Versteifung® (F) erkennbar. Der
Probenkern (E) kihlt in der Simulation hingegen innerhalb der ersten 6 s etwas
langsamer ab. Insgesamt deuten diese Unterschiede darauf hin, dass die in der
Simulation ~ angenommenen  homogenen  Warmelbergangskoeffizienten  der
Wasserabschreckung Abweichungen zu den tatsachlichen Warmelbergangs-

koeffizienten des Experiments aufweisen.
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Abbildung 103: Kiihlkurven des Verzugsprofils bei Abschreckung in Wasser.

Auch bei Abschreckung in lonischer Flissigkeit erfolgt die simulierte Abkihlung etwas
schneller, als im Experiment (Abbildung 104). Der Unterschied wird vor allem bei
Temperaturen unterhalb von 350 °C sichtbar. Auch hier ist anzunehmen, dass die flr die
Simulation verwendeten homogenen WarmeUlbergangskoeffizienten Abweichungen zu
den realen Warmelbergangskoeffizienten des Experiments aufweisen. Die
Warmeubergangskoeffizienten fir die Simulation wurden an Zylindern und somit an
Proben einer deutlich anderen Geometrie als die untersuchten T-Profile durchgeflhrt.
Nach Kim und Oh sind ortsabhangige Wéarmeubergangskoeffizienten eine sinnvolle
Optimierung von Abschrecksimulationen [106]. Zuséatzlich wurden die Zylinderproben
mittels Drehbearbeitung gefertigt, wohingegen die Oberflache der Verzugsprofile nach

dem Strangpressen keine weitere Bearbeitung erfahren hat.
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Abbildung 104: Kiihlkurven des Verzugsprofils bei Abschreckung in lonischer Fliissigkeit.

Sowohl Probengeometrie als auch Oberflachenbeschaffenheit kénnen einen deutlichen
Einfluss auf die Strdbmungsverhaltnisse an der Probenoberflache und somit auf den
lokalen Warmelbergang haben [12,39]. Eine nachtragliche Anpassung der lokalen
WarmeUlbergangskoeffizienten auf den konkreten Anwendungsfall ist méglich, aber auch
sehr aufwandig und misste bei jeder Anderung der Bauteilgeometrie erneut erfolgen
[152]. Hierbei qilt es Aufwand und Nutzen abzuwédgen. Die am Verzugsprofil
durchgefliihrte Simulation wird insgesamt als ausreichend genau betrachtet.

Ein weiteres mogliches Fehlerpotenzial liegt in den verwendeten Stoffwerten der
Legierung AIZn8MgCu. Aus diesem Grund ware far weiterflhrende Arbeiten eine

Sensitivitatsanalyse dieser Kennwerte auf die Ergebnisse der Simulation sinnvoll.
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7.5 Thermische Kurz-/ Langzeitstabilitat/ Arbeitsschutz

Die thermische Kurz- und Langzeitstabilitat der untersuchten lonischen Flissigkeiten bei
Anwendung als Abschreckmedium, sowie der Arbeitsschutz sind fir eine mdgliche
industrielle  Anwendung von groBer Bedeutung. Wiederholte Abschreckungen von
Aluminiumproben mit einer Glihtemperatur von 540 °C (ca. 40-malig) und Stahlproben
mit einer Glihtemperatur von 850 °C in der lonischen Flissigkeit [EMIM][NTfz] deuten
nur auf eine sehr geringe Reduzierung der Abkuhlwirkung innerhalb der ersten drei
Abschreckungen hin. Es bleibt anzumerken, dass der Versuchsumfang fur eine
verlassliche Beurteilung der Langzeitstabilitdt der lonischen FlUssigkeiten in
weiterfiUhrenden Arbeiten erhéht werden muss. Insbesondere das chemische Verhalten
der verwendeten lonischen Flissigkeiten und die Bildung mdglicher Zersetzungs-
produkte bei sehr hoher thermischer Belastung; welches besonders fir den Arbeitsschutz
von Interesse ist, wurde intensiv von Neise et al. untersucht [153]. Dartber hinaus besteht
die grundséatzliche Frage, ob in lonischen Flissigkeiten bei hochdynamischer thermischer
Belastung, wie bspw. Abschreckvorgangen, eine Verdampfung eintritt, bevor erste
Zersetzungsreaktionen stattfinden. Dies wurde durch die Entwicklung einer neuen
Messmethodik mittels dynamischer Differenzkalorimetrie ausfihrlich von Ahrenberg et al.
untersucht [69,74].
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8 Zusammenfassung

Die Warmebehandlung metallischer Bauteile hat fir die Einstellung von Fertigungs- und
Gebrauchseigenschaften eine herausragende Bedeutung. Ein elementarer Bestandteil
zahlreicher Warmebehandlungen ist dabei das Abschrecken, also die Abklhlung von
Lésungsglihtemperatur, mit dem Ziel einen Gberséttigten Mischkristall zu erzeugen. Um
dies zu erreichen, sollte eine Abschreckung so schnell wie nétig, aber auch so langsam
wie moglich erfolgen.

Es besteht eine Vielzahl von Abschreckmethoden, wobei das Tauchabschrecken eine
der einfachsten, kostenglnstigsten und etabliertesten darstellt. Als Abschreckmedien
werden aufgrund der hohen mittleren Kihlraten haufig verdampfende Flussigkeiten wie
Wasser oder Ole verwendet. Diese weisen beim Abschrecken in der Regel eine
Filmsiedephase auf, in welcher die Probe von einem wéarmeisolierenden Dampffilm
(Leidenfrost-Effekt) umgeben ist. Das Aufbrechen dieses Dampffims und die
anschlieBende sehr schnelle Abkihlung sind orts- und temperaturabhangig. Diese
ungleichmaBige Abkuihlung des Bauteils ist eine wesentliche Ursache fur die Ausbildung
von Eigenspannungen und vermeidbarem Verzug. Vereinzelt werden auch nicht
verdampfende Abschreckmedien wie konventionelle Salz- oder Metallschmelzen
verwendet, welche aber aufgrund ihrer hohen Schmelztemperaturen von meist Uber
200 °C einen erheblichen Aufwand flir den Betrieb der Abschreckanlage und die

Bauteilreinigung verursachen.

Die neuartige Stoffklasse der lonischen Flissigkeiten bietet vielversprechende
Eigenschaften fur ein ,ideales® Abschreckmedium. Es handelt sich dabei um Salze mit
Schmelztemperaturen von unter 100 °C (in dieser Arbeit < Raumtemperatur). Im Rahmen
dieser Arbeit wurden erstmals systematisch lonische Fllssigkeiten auf die Anwendbarkeit
als Abschreckmedien untersucht. Es wurden Tauchabschreckungen verschiedener
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Aluminium- und Stahlproben in einem eigens entwickelten Versuchsstand durchgefiihrt.
Als Abschreckmedien wurden die zwei lonischen Flissigkeiten [EMIM][NTf2] und
[EMIm][EtSO4] und zum Vergleich Wasser verwendet.

Durch aufgezeichnete Temperatur-Zeit-Verlaufe wurden AbkuUhlraten und Warme-
Ubergangskoeffizienten ermittelt, um Erkenntnisse Uber den Einfluss verschiedener
Parameter auf die Abschreckwirkung zu erhalten. Zusatzliche konventionelle und Hoch-
geschwindigkeitsvideoaufnahmen ermdglichten ein detaillierteres Verstéandnis der
Waéarmeilbergangsmechanismen.  Ausgewdhlte abgeschreckie Bauteile wurden
hinsichtlich ihrer Strukturen, Eigenschaften, MaB- und Formanderungen sowie
Oberflachenveranderungen untersucht.

Die durchgefiihrten Versuche haben gezeigt, dass beim Abschrecken in reinen lonischen
Flussigkeiten kein Leidenfrost-Effekt auftritt Die Kihlwirkung der lonischen Flissigkeiten
kann mittels Zugabe von Wasser deutlich erhdht werden. Bei zu hohem Wassergehalt
besteht allerdings die Gefahr des Leidenfrost-Effektes. Mit Hilfe von Hoch-
geschwindigkeitsvideoaufnahmen des Abschreckvorganges mit Bildraten von bis zu
4000 BpS konnte gezeigt werden, dass auch bei mittleren Wassergehalten um 2 Ma.-%
ein wenige 0,1 s andauerndes lokales Filmsieden auftreten kann. Es wurde auch gezeigt,
dass die Abschreckwirkung der lonischen Flassigkeit durch Kohlenstoffdioxid-Beladung
in einem vergleichbaren Mal3e wie die Zugabe von Wasser erhdht werden kann. Bei einer
Gasbeladung der lonischen FlUssigkeit ohne Wasserzugabe konnte kein Filmsieden
festgestellt werden. Eine Kombination aus Wasserzugabe und Gasbeladung kann eine
Steigerung der mittleren Kihlrate im relevanten Temperaturbereich von dber 70 %
ermoglichen. Es wird vermutet, dass die Erhéhung der Abschreckwirkung dabei im
Wesentlichen durch eine erhdhte Turbulenz auf der Bauteiloberflache und einer damit
verbundenen effektiveren Warmeabfuhr verursacht wird. Es ist mdglich, mit Hilfe von
lonischen Flussigkeiten auch abschreckempfindliche Aluminiumlegierungen ausreichend
schnell zur Erzielung hoher Harten abzukthlen. Zusatzlich konnte mit Experimenten und
Simulationen an komplexen Aluminiumprofilen gezeigt werden, dass in lonischen
Flussigkeiten deutlich gleichméaBiger und verzugsarmer abschreckt werden kann als in
Wasser.

Dartber hinaus wurde festgestellt, dass sogar Stahlabschreckungen mit Eintauch-
temperaturen von 850 °C prinzipiell méglich sind und am Beispiel des Vergitungsstahls
42CrMo4 in praxisrelevanten Abmessungen auch ausreichend schnell fir eine

martensitische Umwandlung erfolgen.
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Eine signifikante Veranderung der Abschreckleistung konnte im Rahmen des

durchgefiihrten Versuchsumfanges von maximal ca. 40 Abschreckungen in einem Bad
lonischer Flussigkeit nicht festgestellt werden. Je nach lonischer Flissigkeit und Bauteil

traten geringe bis keine Oberflachenveranderungen auf.

Die Kombination aus hoher Abkuhlgeschwindigkeit bei gleichzeitig hoher Abkuhl-
gleichmaBigkeit stellt einen groBen Vorteil lonischer Flissigkeiten gegenuber
verdampfenden Abschreckmedien wie Wasser dar.
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A. Abkiirzungsverzeichnis
BpS Bilder pro Sekunde
EDX Energiedispersive Réntgenspektroskopie
FDM Finite-Differenzen-Methode
FEM Finite-Elemente-Methode
IL lonische Flussigkeit (engl. lonic Liquid)
OES Optische Emissionsspektroskopie
REM Rasterelektronenmikroskopie
WUK Warmeubergangskoeffizient(en)

B. Symbolverzeichnis

Lateinische Buchstaben

Cp spezifische Warmekapazitat

D Zylinderdurchmesser

g Erdbeschleunigung

Gr Grashof-Zahl

h Zylinderhdhe

K Korrekturfaktor

l Anstrémlange, Uberstrdomlange
Nu NuBelt-Zahl

Nujgm lamellaren Anteil der NuBelt-Zahl
Nupgtte NuBelt-Zahl bei vertikaler Flache
Nugyrp turbulenter Anteil der NuBelt-Zahl
Nu, NuBelt-Zahl flr querangestrémte Profilzylinder
Pr Prandtl-Zahl

Ra Rayleigh-Zahl



t Zeit

t[95,9 omal Klhldauer zwischen Start- und Endtemperatur

Griechische Buchstaben

a Warmeibergangskoeffizient

B raumlicher Warmeausdehnungskoeffizient

ATmax maximale axiale Temperaturdifferenz zwischen drei randnahen
Messstellen

A9 Temperaturdifferenz zwischen Probenoberflache und Fluid

n dynamische Viskositat

Im mittlere Temperatur

g Starttemperatur

Yend Endtemperatur

9o Temperatur der Probenoberflache

Yoo Temperatur des Fluids

A Warmeleitfahigkeit

v kinematische Viskositat

p Dichte

Po Dichte des Fluids an der Probenoberflache

Poo Dichte des Fluids auBerhalb der Stromungsgrenzschicht

X Temperaturleitfahigkeit
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