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Vorwort

Zeit und Temperatur - zwei Grof3en, die im alltciglichen Leben eher
nicht hinterfragt werden, die im Ingenieurwesen zu wesentlichen
Bezugs- und Einflussgrofien zdhlen und die entsprechend des Stan-
des der Grundlagenforschung ,,neu* definiert werden.

Diese Definition lisst sich beim Lesen der Publikationen von BUCK [1] zur Tem-
peratur und ROVELLI [2] zur Zeit ableiten.

Mein Interesse am Thema durch Temperatur beschleunigte Prozesse reicht
zuriick bis hin zu meinen Titigkeiten als Werkstudent bei der Fa. DELPHI
AUTOMOTIVE SYSTEMS. Die Alterung von Fahrzeugteilen wurde in Klima-
kammern simuliert. Weiterhin gab es Griinde, das Thema im Rahmen mei-
ner Anstellung als wissenschaftlicher Mitarbeiter bei der BUNDESANSTALT
FUR MATERIALFORSCHUNG UND -PRUFUNG (BAM) tiefgreifender zu unter-
suchen. Begleitete Versuche an Materialien und Bauteilen sowie Prozessunter-
suchungen zeigten ein ausgeprigtes zeit- und temperaturabhiingiges Verhalten.

Die vorliegende Dissertation wurde parallel zu meinem Anstellungsverhilt-
nis als wissenschaftlicher Mitarbeiter und zu groen Teilen in privater Zeit er-
arbeitet. Mein Dank gilt daher vor allem meiner Familie und der BAM, welche
mir gemeinsam die Moglichkeit und auch die Zeit zur Verfiigung stellten.

Von Herzen danke ich Dr. Uwe HERBRICH und Dr. Linan QTAO, insbeson-
dere fiir die Betreuung meiner wissenschaftlichen Arbeit und fiir die Anregung
und die Motivation, das vorliegende Thema im Rahmen einer Dissertation zu
bearbeiten. Einen grolen Dank richte ich an den Promotionsausschuss fiir die
gegebenen Hinweise und fiir die Begutachtung und Beurteilung meiner Disser-
tation.
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Kurzdarstellung

In der Wissenschaft und Technik gibt es verschiedene Griinde, um auf Basis
geeigneter Modelle in die Zukunft schauen zu wollen, beispielsweise um zu be-
werten, ob ein Bauteil auch noch deutlich linger verwendet werden kann als ei-
gentlich einmal vorgesehen. Eine Methode dieses zu tun, basiert auf dem Zeit-
Temperatur-Aquivalenz-Prinzip, welches besagt, dass ein Zustand oder eine
Materialeigenschaft gleichwertig bei verschiedenen Zeit-Temperatur-Kombi-
nationen auftritt oder erreicht werden kann. Hohere Temperaturen verkiirzen
in der Regel die Dauer und umgekehrt.

In den letzten Jahrzehnten hat sich ein umfangreiches Methodenspektrum
fiir unterschiedliche Werkstoffe und Anwendungsgebiete entwickelt, sodass
die Identifikation einer geeigneten Methode fiir einen konkreten Anwendungs-
fall oder neue Materialien eine Herausforderung darstellt.

These: ,,Fortschrittlich wire, existierende Methoden zusammenzufiihren, me-
thodenspezifische Vorteile zu kombinieren, um mit geringerem Aufwand ein
geeignetes Prognosemodell zu entwickeln.*

Fiir metallische Werkstoffe und Polymere verlduft die Entwicklung von Pro-
gnosemodellen mit Zeit-Temperatur-Korrelation seit ca. 1940 parallel und un-
abhingig voneinander. In diesem Zusammenhang bekannte Methoden sind das
Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip und Zeit-Temperatur-Parameter, wie
der LARSON-MILLER-Parameter. Die jeweiligen methodischen Ansitze sind
in der Regel anwendungs- und materialspezifisch und nur einzelnen Fach-
artikeln zu entnehmen. Eine zusammenfiihrende thematische Ubersicht und
Untersuchung existierender Methoden wurden bislang nicht publiziert. Diese
Forschungsarbeit verfolgt dahingehend einen neuartigen methodischen Ansatz
und zeigt untersuchte Gemeinsamkeiten und Unterschiede als auch Analogien
fiir das Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip und Zeit-Temperatur-Parameter
anhand bestimmter Merkmale auf. Dafiir wurden verschiedene analytische und
grafische Ansitze verwendet. Ferner wird eine zusammenfiihrende Untersu-
chung anhand eines rheologischen Materialmodells sowie anhand eines prak-
tischen Anwendungsbeispiels gezeigt.

Hergeleitet wurde u. a., dass das Prinzip der Zeit-Temperatur-Superposition
fiir sogenanntes thermorheologisch einfaches und komplexes Verhalten kon-
kreten Zeit-Temperatur-Parametern zugeordnet werden kénnen. Und dadurch
Verschiebefunktionen nicht nur in Abhingigkeit der Temperatur, sondern auch
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abhingig vom Zustand untersucht und definiert werden kénnen. Ferner ermog-
licht eine Skalierung der Zeit-Temperatur-Parameter auf eine Referenztempe-
ratur physikalisch anschaulichere Auswertungen analog zum Zeit-Temperatur-
Superpositionsprinzip.

Untersuchungen zeigen, dass sich fiir einen konkreten Anwendungsfall die
geeignetste Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methode aus einer gegenseitigen Ab-
hingigkeit bzw. Kompatibilitdt einzelner Elemente, wie zugrunde gelegte
Daten, Koordinatenachsenskalierung, ermittelte Zeit—Temperatur—Aquivalenz,
Masterfunktionsansatz und der geforderten Interpolationsgiite herleitet.

Der gewihlte Forschungsansatz und die erzielten Ergebnisse bieten eine
Plattform fiir die weitere Entwicklung von Prognosemodellen auf Basis des
Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Prinzips, insbesondere im Hinblick auf eine Zu-
sammenfithrung und Kombination existierender Methoden.
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Abstract

In science and technology, there are various reasons for wanting to look into
the future on the basis of suitable models, for example to assess whether a com-
ponent can be used for much longer than originally intended. One method of
doing this is based on the time-temperature equivalence principle, which states
that a state or material property occurs or can be achieved equivalently at dif-
ferent time-temperature combinations. Higher temperatures generally shorten
the duration and vice versa.

In recent decades, an extensive range of methods has been developed for
different materials and areas of application. Hence, it is a challenge to identify
a suitable method for a specific application or new materials.

Thesis: "Progress would be made by combining existing methods, combi-
ning method-specific advantages and developing a suitable prediction model
with less effort."

For metallic materials and polymers, the development of prediction models
with time-temperature correlation has been running in parallel and indepen-
dently of each other since around 1940. Well-known methods in this context
are the time-temperature superposition principle and time-temperature para-
meters, e. g. the LARSON-MILLER parameter. The respective methodological
approaches are generally application- and material-specific and can only be
found in individual specialist articles. A comprehensive thematic overview and
investigation of existing methods has not yet been published. In this respect, the
present research pursues a novel methodological approach and shows investi-
gated similarities, differences and analogies for the time-temperature superpo-
sition principle and time-temperature parameters based on certain attributes.
Various analytical and graphical approaches were used for this purpose. Fur-
thermore, a summarizing investigation is shown using a rheological material
model and a practical application example.

Among other things, it was derived that the time-temperature superposition
principle for so-called thermorheologically simple and complex behaviour can
be assigned to specific time-temperature parameters.

As a result, temperature-shift functions can be investigated and defined not
only as a function of temperature, but also as a function of state. Furthermore,
scaling the time-temperature parameters to a reference temperature enables
physically clearer evaluations analogous to the time-temperature superposition
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principle.

Investigations show that the most suitable time-temperature equivalence me-
thod for a specific application is derived from a mutual dependency or compa-
tibility of individual elements, such as the underlying data, coordinate axis sca-
ling, determined time-temperature equivalence, master function approach and
the required interpolation quality.

The chosen research approach and the results provide a platform for the fur-
ther development of forecasting models based on the time-temperature equi-
valence principle, particularly with regard to merging and combining existing
methods.
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1 Einleitung

1.1 Motivation

Zur Bewertung und Prognose der Gebrauchstauglichkeit von Bauteilen ist die
Kenntnis von Degradationsprozessen von groer Bedeutung [3, 4, 5]. Zeit- und
temperaturabhédngige Kriech- und Relaxationsprozesse konnen zu Schiden an
Materialien und Bauteilen fithren oder deren Verwendungszeitraum beeintrich-
tigen. Eine dahingehende Untersuchung ist bspw. fiir Dichtsysteme von Behil-
tern zum Transport und zur Lagerung von radioaktiven Stoffen relevant. Fiir ei-
ne sichere Abdichtung und den langfristigen Schutz von Mensch und Umwelt
vor Schiden durch radioaktive Stoffe werden hierbei weltweit Metalldichtun-
gen bestehend aus einem Spiralfederkern (z. B. aus Nimonic® 90) und einer
Blechummantelung aus Edelstahl und Aluminium oder Silber eingesetzt, sie-
he Abb. 1.1. Der Tausch derartiger Dichtungen ist im Zwischenlagerbetrieb
nicht vorgesehen und darf im Bedarfsfall nur mit aufwendigen sicherheitstech-
nischen Vorkehrungen vorgenommen werden. Die sicherheitstechnische Funk-
tion von derartigen Metalldichtungen ist daher fiir mindestens Jahrzehnte und
absehbar! fiir ca. 100 Jahre von Bedeutung.

Metall- und Elastomerdichtung

a)

Abb. 1.1: a) Abschnitt einer Metalldichtung vom Typ HELICOFLEX® HN und
b) schematische Darstellung des Einbauzustands einer Metall- und Elasto-
merdichtung in CASTOR®-Behiltern zur Abdichtung und Herstellung eines
Priifraums

Experimentelle Untersuchungen zum Langzeitverhalten von Metalldichtungen
zeigen ein zeit- und temperaturabhingiges Nachlassen der Dichtungs- bzw.

! Unter Beriicksichtigung der derzeitigen Zeitplanung zur Erkundung und Festlegung eines End-
lagers fiir hochradioaktive Stoffe bzw. des Zeitplans zum Standortauswahlverfahren [6].



1 Einleitung

Anpresskraft, siche dazu beispielhaft Messdaten der BUNDESANSTALT FUR
MATERIALFORSCHUNG UND -PRUFUNG (BAM) in Abb. 1.2.
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Abb. 1.2: Verbleibende Riickstellkraft in Abhédngigkeit der Versuchszeit fiir verschie-
dene Untersuchungstemperaturen fiir Metalldichtungen vom Typ HELI-
corLEX® HN 200 mit Aluminium-Blechummantelung; Daten abgeleitet aus
experimentellen Untersuchungen der BAM

Auch wenn in Abb. 1.2 nicht dargestellt, verringert sich proportional mit der
Kraft auch die elastische Riickfederung, siehe z. B. [7]. Die Dichtqualitit blieb
in den Versuchen ausreichend hoch.

Neben experimentellen Ergebnissen sind geeignete Prognosemodelle von
Bedeutung. Dafiir wurden weltweit unterschiedliche Strategien und Methoden
entwickelt [8, 9, 10, 11]. Experimentelle Untersuchungen innerhalb der BAM
geben ein Grundverstidndnis fiir das zeit- und temperaturabhéngige Bauteilver-
halten. Die Bereitstellung von Daten zur Anwendung bestimmter Prognoseme-
thoden stand bei Versuchsbeginn nicht im Vordergrund. Gleichwohl wurden
zu den vorliegenden Daten verschiedene phidnomenologische Ansétze entwi-
ckelt und analysiert [12, 13, 14, 15]. Die Untersuchung des Langzeitverhaltens
und in diesem Zusammenhang die Entwicklung geeigneter Bewertungsmetho-
den sind weiterhin Gegenstand der Forschung [7]. Neben den Metalldichtungen
werden Elastomerdichtungen zur Bildung eines Priifraumes bei Dichtheitsprii-
fungen (siche Abb. 1.1b) als auch zur Abdichtung gegen Feuchtigkeit verwen-
det. Alterungsuntersuchungen sowie Untersuchungen zur Eignung von Elasto-
merdichtungen unter Zeit- und Temperatureinfluss sind ebenfalls Forschungs-



1.2 Ausgangspunkt

gegenstand der BAM [16, 17, 18].

In Bezug auf Prognosemodelle fiir Metalldichtungen soll die vorliegende Ar-
beit bei der zukiinftigen Identifikation und Entwicklung eine Hilfestellung ge-
ben. Die Kenntnis iiber mogliche Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden, de-
ren Analogien und ein Verstindnis tiber den Zusammenhang zwischen Daten-
basis und geeigneter Methoden ist dafiir von zentraler Bedeutung.

1.2 Ausgangspunkt

Zur Untersuchung und Beschreibung von Prozessen unter Temperatur- und
Zeiteinfluss auf mikroskopischer und makroskopischer Ebene sind die Durch-
fiihrung geeigneter Experimente und die Entwicklung von Auswertemetho-
den von grofler Bedeutung. Entsprechende Modelle sind dabei u. a. physi-
kalisch/chemisch begriindetet, phinomenologischer oder empirischer Art, rein
mathematisch orientiert, hiufig aber eine Kombination von Ansitzen [19, 20, 21].
Die Entwicklung und die Bezeichnung jeweiliger Methoden erfolgt zumeist
anwendungs- und materialspezifisch. Abweichungen von spezifizierten Mo-
dellbedingungen konnen zu signifikanten Ungenauigkeiten oder Fehlinterpre-
tationen fithren oder auch Anlass zur Entwicklung neuer als auch adaptierter
Methoden? sein.

Fiir metallische Werkstoffe und Polymere verlduft die Entwicklung von Pro-
gnosemodellen mit Zeit-Temperatur-Korrelation seit Mitte des 20. Jh. parallel
und unabhéngig voneinander, siehe z. B. [27, 28, 29, 30]. Der Umfang an entspre-
chenden Forschungsergebnissen ist immens, sowohl in Bezug auf die Metho-
denentwicklung als auch in Bezug auf die Anwendung.

Fiir metallische Werkstoffe wurden Prognosemodelle insbesondere hinsicht-
lich der Vorhersage von Kriechbruchversagen entwickelt. Bekannt sind in die-
sem Zusammenhang Zeit-Temperatur-Parameter (ZTP), bspw. nach LARSON-
MILLER, ORR-SHERBY-DORN, MANSON-BROWN, sieche Ubersicht zu ZTP
von HAQUE et al. [31]. Zeit-Temperatur-Parameter beschreiben nicht den kom-
pletten Kriechkurvenverlauf, sondern beschrinken sich auf die Zeit-Tempera-
tur-Korrelation zwischen definierten Zustdnden, historisch auf den Zeitpunkt
des Kriechbruches im Zeitstandversuch. Eine Beschreibung von Kriechprozes-
sen erfolgte durch die Entwicklung sogenannter Kriechkurvenmodelle, bspw.
nach DORN, NORTON-BAILEY oder WILLIAMS-WILSHIRE [28, 32, 33].

2 Siehe z.B. Untersuchungen und Diskussionen zur Materialkonstante C,,, nach LARSON-
MILLER [22, 23, 24] oder die Interpretation der Modellparameter der Zeit-Temperatur-
Korrelationsmethode nach WILLIAMS-LANDEL-FERRY [25, 26].



1 Einleitung

Bekannte Prognosemodelle mit Zeit-Temperatur-Korrelation fiir die Anwen-
dung bei Polymerwerkstoffen umfassen die s. g. Zeit-Temperatur-Verschiebung
(ZTV) bzw. das Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip (ZTS) und kinetische
Modelle [17, 34]. Auch hier kann unterschieden werden zwischen der Zeit-
Temperatur-Korrelation in Bezug auf einen konkreten Zustand (wie ein defi-
niertes Lebensdauerkriterium) sowie in Bezug auf den zeitlichen Verlauf einer
Materialcharakteristik (wie Relaxationsmodul) im Vergleich bei verschiedenen
Temperaturen.

Fiir ZTP und ZTS wurde parallel zu den Methodenentwicklungen auch eine
jeweilige Zusammenfiithrung existierender Zeit-Temperatur-Korrelationen ver-
folgt: fiir ZTP zu einem sogenannten "Metamodell’, zuletzt von HAQUE et al.
fiir insgesamt 12 ZTP [31] und fiir das Z7TS in Form eines universellen Ansat-
zes auf Basis von WILLIAMS-LANDEL-FERRY (WLF), sieche bspw. SHANG-
GUANG et al. [25] und TSCHOEGL [26]. Aus den jeweiligen iibergeordneten
Modellansitzen lassen sich wiederum spezifische Modelle ableiten.

Aktuelle Publikationen [20, 35, 36, 37] und weitere Methoden, wie die Datum-
Temperatur-Methode (DTM) [35] zeigen nach wie vor eine parallele Existenz
vergleichbarer bzw. analoger Methoden zur Beschreibung des Zeit- und Tem-
peratureinflusses. Ein iibergeordneter Leitfaden zur Anwendung der verschie-
denen Methoden liegt nicht vor, ebenso keine systematische Ubersicht. Die
methodischen Ansitze sind wie zuvor erldutert in der Regel anwendungs- oder
materialspezifisch und einzelnen Fachartikeln zu entnehmen. Eine zusammen-
fiihrende Untersuchung existierender Methoden wurde bislang nicht publiziert.

1.3 Einfilhrung zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden

Begriffsbildung
Als Basis fiir eine Korrelation zwischen Zeit und Temperatur gilt das in ver-
schiedenen Teilgebieten der Naturwissenschaften beobachtete Phinomen, dass
gleichwertige Zustinde bei verschiedenen Temperaturen zu unterschiedlichen
Zeiten auftreten. In der Regel fiihrt eine hohere Temperatur zu einer Verkiir-
zung der Dauer bzw. wird ein definierter Zustand innerhalb einer kiirzeren
Zeitspanne erreicht. Die Temperatur? lisst sich zumeist von auBen beeinflussen
und damit auch die Geschwindigkeit ablaufender Prozesse.

Fiir die vorliegende Arbeit wurde der Begriff Zeit-Temperatur-Aquivalenz-
Methoden (ZTAM) eingefiihrt, um die Vielzahl existierender Begriffe und me-

3 Neben der Temperatur konnen weitere Faktoren relevant sein, z. B. mechanische Beanspru-
chung, Strahlung, Druck, Feuchte oder chemische Stoffe. Eine Beriicksichtigung im Rahmen
des Aquivalenzprinzips ist ebenfalls Gegenstand der Forschung, siehe z. B. [26, 38, 39].



1.3 Einfiihrung zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden

thodischer Ansitze iibergeordnet zu erfassen und einzuordnen. Dafiir wurde
im Rahmen dieser Arbeit schematisch die Abb. 1.3 entwickelt. Daraus abge-
leitet umfassen ZTAM drei Elemente: zentral eine Masterfunktion (MF), Zeit-
Temperatur-Korrelationen (Z7K) und Zeit-Verschiebe-Methoden (ZVM), sieche
grau unterlegter Bereich.

Ansatz fiir Materialmodell

Zeit-Verschiebe-Methoden Materialeigen- 2.B. konstitutive Gl. oder
B s schaft / Zustand rheologische Modelle, ...
MZK
7ZVM MTK
MF
Zeit Temperatur
7ZTK

z.B. o(T) nach

ZTP
WLEF, Arrh., VFT

Zeit-Temperatur-Korrelationen

Abb. 1.3: Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden - Zuordnung und Zusammenhiinge

Mit der Abb. 1.3 soll verdeutlicht werden, dass die Datum-Temperatur-Methode
als auch das Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip mogliche methodische An-
sdtze im Sinne der ZVM darstellen und in Teilen mit Zeit-Temperatur-Beziehun-
gen wie einem ARRHENIUS-Ansatz verkniipft werden. Eine Korrelation zwi-
schen Materialeigenschaft, Zeit und Temperatur kann auch ohne Anwendung
existierender ZVM identifiziert werden. Zentral bleibt fiir ZTAM die Darstel-
lung der untersuchten zeit- und temperaturabhéngigen Charakteristik in Form
einer Masterkurve oder auch Masterfliiche. Der Begriff ZTAM umfasst fiir die
vorliegende Arbeit

 die Beschreibung einer zeit- und temperaturabhingigen Material- oder
Werkstoffcharakteristik (welche zumeist iiber einen begrenzten Erpro-
bungszeitraum untersuchte wird) unter

* Einbindung von Zeit-Temperatur-Korrelationen sowie entsprechender



1 Einleitung

Auswertealgorithmen mit

* dem Ziel: Prognosen iiber nicht explizit untersuchte Zeitbereiche und
Temperaturen zu entwickeln. Dafiir werden mit verschiedenen Ansitzen
sogenannte Masterfunktionen oder auch Masterflichen entwickelt.

Anwendungsbereiche

Eine dquivalente Wirkung von Zeit (auch in Form einer Frequenzabhingigkeit)
und Temperatur in Bezug auf Material- oder Bauteileigenschaften wird vielfal-
tig beobachtet und untersucht, siehe Tabelle 1.1. Angewendet werden ZTAM
bei: der Untersuchung und Beschreibung von Materialeigenschaften infolge
statischer und dynamischer Lastfille (wie zeitliches Reaktionsverhalten infol-
ge einer kurzzeitigen Kraft- oder Weginderung, siehe z. B. Abb. 1.4), oder auch
konstanten Belastungsrandbedingungen iiber groB3ere Zeitrdume; fiir Prognose-
modelle (bspw. fiir metallische Werkstoffe bei der Prognose von Kriechbruch-
versagen [37, 40, 41], siche beispielhaft Abb. 1.5); der Untersuchung iiberlagerter
Effekte (wie viskoelastisches Verhalten unter dynamischen Belastungsrand-
bedingungen und Materialalterung [42, 43]); in der Fertigung im Rahmen von
Wirmebehandlungen (Einfluss einzustellender Temperaturen und Haltezeiten
[29, 44, 45, 46], sieche z. B. Abb. 1.6).

Messdaten verschobene Daten
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Abb. 1.4: Messdaten und Masterkurve einer Dynamisch-mechanischen Analyse mit
verschiedenen Messfrequenzen fiir eine Elastomerdichtung (Fa. PARKER -
FKM V 3681-80) mit Referenztemperatur von —9 °C entnommen aus [16]



1.3 Einfiihrung zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden

Tab. 1.1: Anwendungsbeispiele fiir Untersuchungen mit Zeit-Temperatur-Aquivalenz-

Methoden

Anwendungsbeispiel Untersuchungsgegenstand Quelle(n)
Kriechbruchversagen Prognose Langzeit-Kriechverhalten auf [35, 40, 47,
Metalle Basis von Kurzzeit-Kriechversuchen (i.d.R. 48]

mit der Annahme einer konstanten

Kriechrate) mit ZTP
Spannungs-Dehnungs- Untersuchung des dquivalenten Einflusses [49]
Verhalten von Dehnrate und Temperatur auf

Spannungs-Dehnungs-Verhalten von Stahl

mit ZTP
thermisches - Untersuchung von Edelstahl unter Einfluss [50]
Alterungsverhalten des Kaltverformungszustandes mit ZTP

nach LARSON-MILLER

- Untersuchung Kriech- und [42,43,51]

Relaxationsverhalten von Kunststoffen mit

ZTS

- Alterung und Lebensdauervorhersage von [17,34,52]

O-Ringen und Polycarbonat
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Erstarrungsverhalten Untersuchung und Modellierung in der [24]
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Eigenschaften von Materialeigenschaften von Kunststoffen wie 55]
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Abhiingigkeit von Frequenz, Temperatur,
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1.3 Einfiihrung zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden

Eine Anwendbarkeitsuntersuchung von ZTAM auf das Relaxationsverhalten
von Metalldichtungen mit Aluminium-Blechummantelung mithilfe des ZTS fiir
ein nicht-lineares Relaxationsmodell ist beispielhaft in Abb. 1.7 dargestellt. Die
darin enthaltene Teilabbildung zeigt einen nicht-linearen Verlauf numerisch er-
mittelter temperaturabhingiger Skalierungsfaktoren. Dahingehende Modellun-
tersuchungen wurden auf Basis eines von NAKAMURA et al. [58] modifizierten
ARRHENIUS-Ansatz vorgenommen [15].

230F Al Dichtung o 20°C
i 9o g % 75°C
- 200 100 °C
~ 4 125°C
= sl o 150°C
ig L 8 ° Skalierungsfaktoren
Eﬂ i o . Ty = 20°C
— =~
21000 T,
2 =
A [ o
50 0 * 8
i inverse Temperatur
ob—— | TS R T IS S S S NN TR SN TS N S S N S
-10 -5 0 5 10

logarithmische Masterzeit In (7)

Abb. 1.7: Dichtungskraft iiber logarithmischer Masterzeit In (Z) = In (¢, ) + In7 fiir die
Referenztemperatur 7,,, von 20°C, mit 7 der normierten Zeit bezogen auf
1 Jahr; Beschreibung mit nicht-linearem Relaxationsmodell in Anlehnung an
[14, 15] auf Basis der Daten von Abb. 1.2; Teil-Abbildung mit Skalierungsfak-
toren in Abhéngigkeit der (inversen) absoluten Temperatur

Bei einem derart groBen Anwendungsspektrum von ZTAM ist davon auszu-
gehen, dass jeweils zugrunde liegende physikalische oder werkstofftechnische
Prozesse signifikant verschieden sind. ZTAM werden in der Regel zur phéno-
menologischen Beschreibung makroskopisch erfasster Materialeigenschaften
verwendet. Das breite Anwendungsspektrum von ZTAM lisst sich konzeptio-
nell durch eine ,,geschickte mathematische Verkniipfung* der Groflen Zeit und
Temperatur erkliren sowie der iiberwiegend individuellen numerischen An-
passung entsprechender Modellparameter, siehe z. B. [20, 21, 59, 60, 61]. Die je-
weilige Anwendbarkeit und Aussagekraft existierender ZTK im Hinblick auf
verldssliche Prognosen ist daher fallweise kritisch zu hinterfragen, wie bspw.
in den Quellen [26, 32, 54, 62, 63, 64] thematisiert.



1 Einleitung

1.4 Herausforderungen existierender Methoden

Wesentliche Elemente bei der Anwendung von ZTAM sind die Masterfunk-
tion und die Zeit-Temperatur-Korrelation, siehe Abb. 1.3. Diese jeweils oder in
Kombination bzw. kompatibel zueinander zu identifizieren oder zu entwickeln,
ist anwendungsspezifisch eine grofere Herausforderung [20, 59, 65]. Fiir jeden
Anwendungsfall ist fraglich: Welches ist die richtige Masterfunktion?, Welcher
ZTP ist der ’richtige’? oder Welche Zeit-Temperatur-Skalierungsmethode ist
geeignet?, siehe z. B. [31, 35, 60].

Ebenfalls von Bedeutung ist eine anwenderunabhéngige bzw. objektive Aus-
wertung. Fiir ZTP, ZTS und DTM wurden dahingehend verschiedene Algorith-
men entwickelt, siehe z. B. [60, 65, 66, 67, 68, 69]. Neben der visuellen Beschrei-
bung und Bewertung von Messdaten, siehe z. B. [66, 63], werden mathematische
bzw. numerische Ansitze verwendet [37, 59, 70, 67]. In Einzelfillen gelingt neben
einer rein mathematischen Beschreibung von Messdaten die Einbindung von
Materialmodellen, sodass die Masterfunktion auf physikalisch anschaulichen
Modellen basiert, siche z. B. [23, 35, 71, 72]. Eine grundlegende Verwendung
von Materialmodellen im Zusammenhang mit ZTAM ist nicht verbreitet. Mit
Blick auf die Einfithrungen im Kapitel 1.2, dem Vergleich zwischen parame-
trisierten Methoden und der vollstindigen Beschreibung von Prozessen, ergibt
sich in gewisser Weise auch ein Zielkonflikt gegensitzlicher Ansitze fiir Pro-
gnosemodelle. Daher wird fiir die vorliegende Arbeit als sinnvoll erachtet, bei
der Untersuchung und Zusammenfiihrung zwischen technischer und wissen-
schaftlicher Betrachtung von Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden zu unter-
scheiden®.

Im Hinblick auf die richtige Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methode lassen
sich obgleich vielfiltiger Materialeigenschaften und Anwendungsfelder Ana-
logien zwischen Zeit-Temperatur-Korrelationen und damit zwischen existie-
renden Methoden finden. Viele Korrelationen basieren auf

e einem ARRHENIUS-Ansatz [73, 74, 75],
¢ Modifikationen des ARRHENIUS-Ansatzes, siche z. B. [58],

» mathematischen Erweiterungen oder folgen ginzlich anderen Gesetz-
maiBigkeiten, siehe z.B. [31, 76, 77, 78].

Existierende Zeit-Temperatur-Korrelationen basieren insofern nicht grundle-
gend auf fundierten Modellen, bspw. abgeleitet aus der Reaktionskinetik des

4 Der technische Ansatz fokussiert auf die Anwendung und Entwicklung von Algorithmen. Der
wissenschaftliche Ansatz umfasst die Grundlagenforschung und Entwicklung von Material-
modellen.
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1.4 Herausforderungen existierender Methoden

Fachgebietes der physikalischen Chemie. Insofern besteht eine Herausforde-
rung auch dahingehend abzuwigen, inwieweit im Anwendungsfall eine vor-
liegende ZTK physikalisch/chemisch oder zumindest empirisch begriindet ist,
oder eher (nur) eine mathematische Korrelation darstellt.

In der Regel erfordern bestehende Zeit-Temperatur-Korrelationsmethoden
das Vorliegen bestimmter (experimenteller) Daten. Dazu gehoren: Versuche
bei konstanten Temperaturen (isotherm), idealerweise gleiche Priifintervalle
(isochron) als auch bei verschiedenen Zeiten und Temperaturen identifizierte
identische Materialeigenschaften (iso-state bzw. Iso-Zustand).

Eine Anwendbarkeit ist auch an bestimmte Materialcharakteristiken und zu-
meist konstante Prozessbedingungen gebunden. Diese Voraussetzung konnen
bei experimentell ungeniigender Zugénglichkeit nicht immer erfiillt oder auch
nicht in jedem Fall verifiziert werden. Eine entsprechende Diskrepanz trifft
bspw. fiir das einfiihrend beschriebene Anwendungsbeispiel zu. Eine weitere
Herausforderung besteht somit darin, wie im Falle nicht addquater Datengrund-
lage bei der Anwendung von ZTAM vorgegangen werden kann’.

5 Beispielsweise, wenn bei der Auswertung nicht auf vorhandene oder ermittelbare Schnitt-
linienkurven zuriickgegriffen werden kann und somit nicht auf existierende Zeit-Temperatur-
Korrelationsmethoden.






2 Zielsetzung und Eingrenzung

Zielsetzung

Die zentrale Zielstellung der vorliegenden Forschungsarbeit ist eine Zusam-
menfiihrung existierender Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden. Dafiir sind
sowohl eine Ubersicht existierender Methoden zu erarbeiten, als auch entspre-
chende Zusammenhéinge zwischen einzelnen ZTAM zu analysieren. Durch ei-
ne iibergreifende Untersuchung lassen sich u. a. die relativen methodenspezifi-
schen Vor- und Nachteile identifizieren und entsprechend fiir eine Anwendung
beriicksichtigen. Ein groflerer Umfang des Methodenspektrums kann vorteil-
haft bei der Auswertung als auch Neubewertung experimenteller Daten sein.
Eine Auswertung auf Basis zusammengefasster Methoden und Modelle stellt
eine Vereinfachung dar.

Fragestellung

Die zentrale Fragestellung fiir die Untersuchungen lautet: ,,Wie lassen sich
ZTAM zusammenfiihren, die bislang getrennt entwickelt, optimiert und ange-
wendet wurden?*

Vorgehensweise

Die zentrale Fragestellung wird in erster Linie durch vergleichende analytische
Untersuchungen beantwortet, insbesondere in Bezug auf die methodenspezifi-
schen Herangehensweisen bei der Entwicklung bzw. Identifikation der beiden
wesentlichen Grundelemente von ZTAM (Masterfunktion und Zeit-Temperatur-
Korrelation). Untersuchungsschwerpunkte sind hierbei

+ die Erarbeitung eines Uberblicks existierender Methoden und Vorge-
hensweisen, siehe Kapitel 3,

* analytische Untersuchungen zur Zusammenfiihrung mithilfe mathemati-
scher und physikalischer Ansitze, siche Kapitel 4 sowie

» die Verkniipfung von Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden und Mate-
rialmodellen beispielhaft anhand eines rheologischen Modells® (hier fiir
Relaxation fiir einen MAXWELL-Korper), s. Kap. 4.4.3 und

6 Vorteilhaft mit diesem Ansatz sind die Untersuchung verschiedener ZTAM anhand anschauli-
cher physikalischer Anwendungsbeispiele.



2 Zielsetzung und Eingrenzung

» eine Anwendungsuntersuchung verschiedener ZTAM zur Beschreibung
des Relaxationsverhaltens eines Metalldichtungstyps, siehe Kapitel 5.

Bei den Untersuchungen wurden verschiedene Fachdisziplinen beriicksichtigt
(Reaktionskinetik, Werkstofftechnik und Materialmodellierung), um die we-
sentlichen Grundelemente von ZTAM physikalisch anschaulicher zu unterle-
gen.

Die im Rahmen der vorliegenden Arbeit eigenstindig durchgefiihrten ana-
lytischen Untersuchungen basieren auf konkreten Modellen mit im Kapitel 7.1
hinterlegten Groflen bzw. Werten. Fiir die Arbeit wurde die Software Mathe-
matica der Fa. WOLFRAM in der Version 12.2 verwendet.

Eingrenzung

Eine Zusammenfiihrung wird vorrangig fiir Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Me-
thoden untersucht, welche auf Basis von ZTP und dem ZTS basieren. Weitere
Methoden, wie die Datum-Temperatur-Methode nach BOLTON [66] oder statis-
tische Ansitze, siehe z. B. [59, 70], die sich ebenfalls zu ZTAM zuordnen lassen
oder vergleichbare methodische Ansitze verfolgen, werden sekundir beriick-
sichtigt.

Entsprechend der oben dargestellten Motivation fokussieren die analytischen
Untersuchungen auf die phdnomenologische Beschreibung des Materialverhal-
tens 'Relaxation’ fiir linear-viskoelastisches Materialverhalten unter isother-
men Bedingungen bei statischen Belastungen.

Entsprechend der Motivation der Arbeit, siehe Kapitel 1.1, wurden gegen-
iiber dem bisherigen Stand weitere Untersuchungen zur Anwendung von ZTAM
auf innerhalb der BAM experimentell ermittelte Daten zur Dichtungskraft ei-
genstindig durchgefiihrt. Bedingt durch die bislang begrenzte Datengrundlage
sind ggf. ableitbare Prognosen nicht validiert.
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz-
Methoden (ZTAM)

Nachfolgend ist ein Uberblick reprisentativer Methoden und Grundlagen an-
gegeben, welche die dquivalente Wirkung von Zeit und Temperatur auf eine
Materialeigenschaft untersuchen und beschreiben.

Das Hauptunterscheidungsmerkmal der methodischen Ansitze liegt nicht
zwangsldufig in der untersuchten Materialeigenschaft in Form einer Zustands-
groBle (wie Relaxationszustand oder Temperzustand), sondern in der jeweiligen
Datengrundlage und die Art der Auswertung innerhalb eines Koordinatensys-
tems. Dazu ist in der Abb. 3.1 ein Uberblick reprisentativer Methoden und eine
Zuordnung innerhalb des fiir das Forschungsthema relevanten dreidimensiona-
len Koordinatenraumes Zustand-Zeit-Temperatur skizziert.

Zustand

Temperatur

—— Masterflache
--- isostate
— isotherm

Abb. 3.1: Beispielhafte zeit- und temperaturabhéngige Materialcharakteristik in Form
einer Zustandsfliche und methodenspezifischer Blickwinkel fiir ZT'S und ZTP

Zeit

Eine Zustandsfldche zur Untersuchung von Zusammenhingen der hier relevan-
ten Groflen wurde bislang eher selten zugrunde gelegt. Die methodischen An-

15



3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

sdtze unterscheiden sich durch den jeweiligen Blickwinkel auf diesen Koordi-
natenraum und durch den Umgang mit den in die jeweilige Schnittebene pro-
jizierten Daten. Unterscheiden lassen sich dabei Methoden, welche elemen-
tar in den jeweiligen Projektionsebenen definiert sind (wie ZTP und ZTS) und
welche beide Schnittebenen gleichwertig bei der Auswertung beriicksichtigen
(siehe z. B. [59, 79]) oder auf die Beschreibung von sogenannten Masterflichen
abzielen, siehe dazu z. B. [36].

Die Superpositionsmethoden ZT'S und DTM verwenden als Bezugsebene
eine gewihlte Referenztemperatur (also eine isotherme Kurve in Abb. 3.1)
und verschieben die Projektionen weiterer isothermen Daten entsprechend me-
thodischer Ansitze des ZTS. Im Gegensatz dazu schligt BROZZO [63] einen
Extrapolationsansatz auf Basis der Auswertung isothermer Datenverldufe in
der Projektionsebene *Materialeigenschaft-Zeitgrole’ ohne Superposition von
Daten und ohne Anwendung einer Referenztemperatur vor.

Aus verschiedenen Fachbereichen ist die Darstellung mehrdimensionaler
Abhingigkeiten bekannt. Die Einschrinkung, dass ein Element (hier in Form
einer Zustandsgrofle) fiir mehrere variierende Elementpaare, hier (Zeit- und
Temperaturgrof3e) konstant bleibt, ist u. a. bekannt aus den Bereichen: Physik,
Elektrotechnik, Ingenieurwesen, Meteorologie. Je nach Fachrichtung werden
verschiedene Bezeichnungen verwendet: Isoklinen, Aquipotentiallinien, Isoba-
ren, Hohenlinien, Kennlinienfelder, Niveaulinien. Zur Darstellung mehrpara-
metriger Abhingigkeiten von Materialeigenschaften werden auch sogenannte
.Konturplots’ verwendet [26].

Mathematisch beschrieben wird i. d. R. der gleiche Sachverhalt: Eine Funk-
tion mehrerer verinderlicher GroBen in impliziter Darstellung 7 (x,y,z) = O sei
explizit nach z auflosbar. Fiir I (x,y,z = konst.) = ¢, mit der Definition, dass
c einen Parameter darstellt, ldsst sich [ als einparametrige Kurvenschar in ei-
nem zweidimensionalem Koordinatensystem eintragen. Eine Schnittkurve oder
Hohenlinie umfasst dabei die Menge p aller Punkte (x,y), welche den selben
Funktionswert & (p) = ¢ haben [80].

Entsprechend der Eingrenzung der Arbeit folgt eine weitergehende Einfiih-
rung fiir ZTP im Kapitel 3.1 und fiir ZT'S im Kapitel 3.2. Eine Darstellung des
Entwicklungsstandes orientiert sich anhand der Merkmale: Ziel und Konzept,
Historie und Entwicklung, Zeit-Temperatur-Korrelation, Masterkurve/Master-
funktion und Auswertealgorithmen. Ferner werden als notwendig erachtete
Grundlagen zur Materialbeschreibung (siehe Kapitel 3.3) und zu Zeit-Tempe-
ratur-Korrelationen (siehe Kapitel 3.4) zusammengetragen.
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3.1 Zeit-Temperatur-Parameter (ZTP)

3.1 Zeit-Temperatur-Parameter (ZTP)

Ziel und Konzept

Eines der ersten entwickelten Verfahren zur Extrapolation von Kurzzeitver-
suchsdaten bzw. zur Vorhersage des Langzeitverhaltens metallischer Werkstof-
fe beinhaltet die Verwendung von Zeit-Temperatur-Parametern [81]. Das Kon-
zept basiert auf der Annahme, experimentelle Daten (historisch zum Kriech-
bruchversagen) eines Materials so zu korrelieren, dass sich diese auf einer ein-
zelnen Kurve (Masterkurve) darstellen lassen.

Mathematisch betrachtet iiberfithren ZTP die Zeit-Temperatur-Abhéngigkeit
einer untersuchten Materialgrofle (z. B. Temper-, Relaxations- oder Kriechzu-
stand) M = g(¢,T) in eine dimensionsreduzierte Form M (P, ). Der Zusam-
menhang zwischen Zeit und Temperatur wird in eine ’ErsatzgroBe’ bzw. Aqui-
valenzgrofe P, uberfithrt. ZTP kombinieren die Abhdngigkeit von Zeit und
Temperatur in der Form

P, =f(t,T). (.1.1)

Dabei wird angenommen, dass f unabhingig von der Dauer ist, sodass das
Langzeitverhalten auf Basis von Kurzeitversuchen bei hoheren Temperaturen
prognostiziert werden kann [40, 82, 31]. Die funktionale Abhédngigkeitin Gl. 3.1.1
umfasst somit explizit im Experiment erfasste Zeit- und Temperaturwerte. Dar-
iber hinaus soll Gl. 3.1.1 auch fiir nicht explizit im Versuch befindliche Zeiten
und Temperaturen in jeweils begrenzten Anwendungsbereichen gelten [21]. Die
jeweilige Definition von ZTP ergibt sich aus der Darstellung von Messdaten in
der Darstellung ’logarithmische Zeit iiber einer Temperaturgréfie’ und der Er-
mittlung von Schnittkurven bzw. Hohenlinien in Abb. 3.1. Idealerweise lassen
sich die Schnittkurven aus der Auftragung der untersuchten Charakteristik zu
verschiedenen Niveaus entwickeln. Entsprechend der dimensionsreduzierten
Darstellung gilt zumeist, dass die Zeit-Temperatur-Ersatzgrofie vom Zustands-
niveau abhingt, d. h. P, (Z), siehe auch Abb. 3.2.

Im Folgenden werden ZTP nach LARSON und MILLER [47] und nach ORR,
SHERBY und DORN [30] beispielhaft niher eingefiihrt, da diese in den nach-
folgenden Untersuchungen zur Zusammenfithrung mit dem ZTS beriicksich-
tigt werden. Eine Ubersicht einer Vielzahl entwickelter ZTP ist bspw. in der
Publikation von HAQUE et al. [67] zu finden.

Der LARSON-MILLER-Parameter (LMP bzw. P,,,) ist iber die folgenden
mathematischen Beziehungen definiert [47].

T-(C,, +logt) = = konst. (3.1.2)

23R
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Abb. 3.2: Schematische Darstellungen: a) LARSON-MILLER-Parameter auf Basis von
Gl. 3.1.3 und b) ORR-SHERBY-DORN-Parameter auf Basis von GI. 3.1.4, je-
weils mit Schnittkurven und Datenpunkten ausgehend von drei verschiedenen
Zustinden Z,, die in Abhéingigkeit der Temperatur zu verschiedenen Zeiten er-

reicht werden.

Die GroBe Q steht fiir die Aktivierungsenergie des (relevanten) Kriechpro-
zesses bis zum Versagen und wird u. a. auch mit E, bezeichnet. R entspricht
der universellen Gaskonstante. In Gl. 3.1.2 entspricht C,,, der sogenannten
LARSON-MILLER-Konstante bzw. log (A) bei Herleitung aus einer ARRHE-
NIUS-Beziehung, siehe Anhang 7.2. Die Gl. 3.1.2 gilt fiir konstante Beanspru-
chungszustinde. Fiir C,,, gilt nach LARSON und MILLER [47] ein Wert von 20

18



3.1 Zeit-Temperatur-Parameter (ZTP)

als "universell’ anwendbar. In anderer Form wird der LMP auch nach Gl. 3.1.3
verwendet. Darin entspricht In(z,) der logarithmischen Zeit bis zum Kriech-
bruchversagen und P,,, = 9/r. Die GroBe C5, gibt die fiir In () entsprechen-
de LARSON-MILLER-Konstante aus C,,, -2,3 an. Die Gl. 3.1.3 aufgel6st nach
In(t,) fur beispielhaft drei verschiedene Zustéinde Z, ist in Abb. 3.2 a) in Form
von Schnittkurven visualisiert. Der Parameter entspricht dem Anstieg der Kur-

ven und ist abhéngig vom Zustandsniveau P,,, (Z).

Der ORR-SHERBY-DORN-Parameter (OSD bzw. P, ) ist liber die mathe-
matische Beziehung

P, =Int — % (3.1.4)
definiert [30]. Die Gl. 3.1.4 aufgelost nach der logarithmischen Zeit fiir bei-
spielhaft drei verschiedene Zusténde Z, ist in Abb. 3.2b) als Schnittlinienkur-
ven visualisiert. Der Parameter P, entspricht dem Schnittpunkt mit der loga-
rithmischen Zeitachse bei 1/7 = 0 und ist abhingig vom Zustandsniveau. Im
Vergleich zum LMP ist fiir die von ORR-SHERBY-DORN untersuchten Me-
talle die Aktivierungsenergie (bzw. der Anstieg der Kurven) unabhiingig vom

Zustandsniveau.

Die Bezeichnung Parameter fiir ZTP unterscheidet sich zu der mathema-
tischen Definition eines Parameters, beispielsweise bei der Betrachtung para-
metrisierter Kurven(scharen). Wihrend bspw. fiir eine Hohenkoordinate z ei-
ner Rotationsfliche z = x° -+ y2 konzentrische Kreise mit z = konst. =c >0
mit dem Radius +/c als Projektion in der (x,y) —Ebene darstellbar sind und
der Parameter ¢ den Hohenlinien entspricht [80], kann der Parameter P fiir ZTP
zwar von der "Hohenkoordinate’ abhéngen, P (Z), jedoch wird diese nicht im-
mer explizit dargestellt. Die Bedeutung des Parameters fiir ZTP unterscheidet
sich jeweils. Dies ldsst sich aus den schematischen Darstellungen der ZTP ab-
leiten, sieche Abb. 3.2 und [31, 67]. Der LARSON-MILLER Parameter P,,, ent-
spricht, abgeleitet aus einer ARRHENIUS-Beziehung, dem Ausdruck /R, d. h.
dem Quotienten aus einer Aktivierungsenergie fiir den jeweiligen Prozess im
Verhiltnis zur universellen Gaskonstante und mathematisch dem Anstieg der
linearen Funktionen in der Darstellung Inz iiber 1/7. Der ORR-SHERBY-DORN
Parameter P, entspricht mathematisch dem (extrapolierten) Schnittpunkt mit
der In(¢) - Achse bei 1/7 = 0 und ist gemiB der Definition in [30] eine (nicht-
physikalische) Temperatur-kompensierte-Zeitgrofe.

Historie und Entwicklung

Zeit-Temperatur-Parameter haben sich historisch betrachtet aus der Untersu-
chung metallischer Werkstoffe (wie Hochtemperaturstihle) seit ca. 1950 ent-
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

wickelt. Die Untersuchungen von HOLLOMON und JAFFE [29] zum Temperzu-
stand von Kohlenstoffstahl in Abhdngigkeit von Temperatur und Zeit als auch
die entsprechende Entwicklung eines ZTP sind grundlegend. Darauf aufbau-
end’ wurde der weitaus bekanntere LMP [47] entwickelt. DORN publizierte
1955 eine umfangreiche Untersuchung zur Zeit-Temperatur-Aquivalenz hin-
sichtlich des Kriechverhaltens von Aluminium sowohl makroskopisch anhand
gleichwertiger Kriechdehnungen als auch metallografisch anhand identifizier-
ter, identischer Verformungsstrukturen [28].

Neben dem Fokus, ZTP alleinig zur Beschreibung des Zeitstandverhaltens
von Stihlen zu verwenden, hat sich der Anwendungsbereich innerhalb der
Werkstofftechnik deutlich erweitert, siehe z. B. [83, 45, 84, 24, 50]. Dadurch ent-
wickelten sich anwendungs- und materialspezifisch charakteristische Kenngro-
Ben (wie C,,,,T,,t,) zu jeweiligen ZTP.

Die oben eingefiihrten Parameter P,,, und P, nach Gl. 3.1.3 und 3.1.4 las-
sen sich auch auf Basis des Zusammenhangs zwischen minimaler Kriechdehn-
rate bis zum Bruchversagen nach einem MONKMAN-GRANT- und dem ARR-
HENIUS-Ansatz herleiten, siehe dazu z. B. EVANS [85, 32].

£, =C, exp [_RQ} und ¢, = Q 3.1.5)

Fiir P,,, gilt, dass die Aktivierungsenergie abhingig von der mechanischen Be-
anspruchung ist: Q (o). Somit folgt aus 3.1.5

P, (c)= % =T. (ln <g°> +lnt,> (3.1.6)

1

und fiir P, gilt, dass der Priexponentialfaktor abhingig von der mechani-
schen Beanspruchung ist: C, (o). Entsprechend ldsst sich aus 3.1.5 der folgen-

de Zusammenhang ableiten.

_ Gy - 2
POSD(G)—ln(CO(O_))—lntr o7 (.1.7)

Das breite Anwendungsspektrum von ZTP lisst sich auf die i.d.R. geringe
Anzahl zu adaptierender (Material-)Konstanten (wie z.B. C,,, fiir den LMP)
zuriickfiithren. Jedoch wurden die Anwendungsgrenzen dieser temperaturkom-
pensierenden Extrapolationsmethoden immer wieder kritisch hinterfragt, siehe

7 LARSON und MILLER ersetzten in ihrem Ansatz die Temperdauer mit der Zeitdauer bis zum
Kriechbruchversagen und den Hértegrad durch die im Kriechversuch vorliegende Beanspru-
chung [31].
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3.1 Zeit-Temperatur-Parameter (ZTP)

z. B. [3, 32, 33, 63, 76, 86, 67]. Die Hauptkritikpunkte fiir ZTP resultieren unver-
meidlich aus den (vereinfachten) Modellannahmen zum Einfluss des Zeitver-
laufs, der Temperatur und der Beanspruchung bzw. deren Korrelation unterein-
ander, wie z. B.:

« vereinfachte oder keine Beriicksichtigung physikalischer Grundlagen [21],

¢ i.d.R. nicht-linearer und unbekannter funktionaler Zusammenhang zwi-
schen Parameter und untersuchter Charakteristik P, (Z) 132, 86, 671,

¢ kein universeller ZTP vorhanden (material- und anwendungsspezifisch)
und individuelle Identifikation eines entsprechenden ZTP notwendig [67],

* bedingte Zuverlassigkeit der Prognosen, u .a. aufgrund extrapolierter cha-
rakteristischer ModellgroBen auBerhalb des experimentellen Messberei-
ches, siehe bspw. Abb. 3.2 und darin C_ und P,,,,.

LM

In der Regel werden ZTP auf einen konkreten Zeitpunkt angewendet, d.h.
bspw. in Bezug auf das Erreichen des Kriechbruchversagens oder eines be-
stimmten Zustandes. Eine Beriicksichtigung individueller Zeit- oder Prozess-
verldufe ist durch ZTP nicht vorgesehen. Der Einfluss ggf. hoherer Belastungen
im Experiment gegeniiber niedrigeren in der Anwendung bleibt unberiicksich-
tigt [32]. Fiir ZTP wird somit von konstanten Prozessraten ausgegangen und so,
bspw. fiir Kriechprozesse der Einfluss der mechanischen Beanspruchung als
auch der Temperatur auf die Gesamtkriechdehnung vernachlissigt [85, 63, 32].

ZTP konnen sowohl hinsichtlich ihrer physikalischen Deutung als auch als
,.mathematisches Werkzeug* betrachtet werden [21, 5]. Das vielfdltige Anwen-
dungsfeld und der oben skizzierte Verlauf der Entwicklung von ZTP obgleich
jeweiliger Komplexitét technischer Werkstoffe (mit entsprechender Vielzahl an
physikalischen und metallurgischen Prozessen) ldsst analog wie bspw. MAN-
SON [21] und BOLTON [20] darauf schlieBen, dass ZTP weiterhin und iiberwie-
gend als “mathematisches Interpolationswerkzeug’ verstanden und verwendet
werden.

Zeit-Temperatur-Korrelation
Inwiefern lésst sich die Vielzahl an ZTP auf eine gemeinsame Basis, bspw.
auf einer grundlegenden Zeit-Temperatur-Korrelation der Reaktionskinetik zu-
riickfiihren? Eine dahingehende Untersuchung ist in den einschligigen Publi-
kationen nicht enthalten, siehe u. a. [5, 31, 40, 87].

Zum Ursprung der Zeit-Temperatur-Korrelation fiir ZTP haben sich HOLLO-
MON-JAFFE und LARSON-MILLER an der im Bereich der physikalischen Che-
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

mie entwickelte ARRHENIUS-Beziehung, siehe z. B. [88], orientiert.

r=A,-exp {_RQT] (3.1.8)
Fiir die in GI. 3.1.8 enthaltenen GroBen gilt: » entspricht der Prozessrate, T be-
schreibt die absolute Temperatur, Q umfasst die Aktivierungsenergie des Pro-
zesses, R entspricht der universellen Gaskonstante und A, steht fiir den Priex-
ponentialfaktor. Ausgehend vom LMP wurden vor allem auf Basis von Kriech-
versuchen weitere ZTP entwickelt oder materialspezifisch adaptiert, z. B. der
ZTP nach MANSON und HAFERD ([87].

T-T,

= a 3.19
logt —logt, ( )

PM H

Weitere ZTP ergeben sich vorrangig aus phdnomenologischen Ansétzen auf
Basis der Datenauswertung unterschiedlichster Materialien oder durch die Wahl
der Koordinatenachsen® [22, 23, 31, 87]. ZTP sind jeweilig charakterisiert durch
lineare oder nicht-lineare Kurvenverldufe in der Koordinatenebene ’logarith-
mische Zeit tiber einer TemperaturgroBe’, mit und ohne gemeinsamen Schnitt-
punkt, siehe beispielhaft Abb. 3.2. Die jeweilige Zeit-Temperatur-Korrelation
wird in einen entsprechenden ZTP tiberfiihrt, sieche auch GI. 3.1.1.

Bereits wenige Jahre nach der Entwicklung der ersten ZTP stand die Iden-
tifikation des am besten geeigneten Parameters im Fokus, siehe z.B. [41, 89].
Neben der Entwicklung spezifischer ZTP wurde dafiir in Abstdnden untersucht,
jeweilig existierende Parameter zu generalisieren oder zusammenzufassen, sie-
he u. a. [5, 31, 21, 70, 90]. Zuletzt publizierten HAQUE et al. im Jahr 2017 [31] ein
sogenanntes Metamodell fiir ZTP in der nachfolgenden Form.

 — el —a, —aT (3.1.10)
(T" —ay)
Dieser iibergeordnete Parameter umfasst insgesamt 12 ZTP: sechs Parameter in
der Darstellung log (z,) vs. T sowie sechs Parameter in der Darstellung log (z,)
vs. 1/T, s. g. gespiegelte Modelle. Eine Riickfithrung auf einen bestimmten ZTP
ergibt sich aus Anpassung der Modellparameter a,,a, ,a,,n,q. Fir beispiels-

8 In Abhingigkeit der TemperaturgroBe (T oder 1/7) ergeben sich sogenannte *gespiegelte’ ZTP.
Diese haben i. d. R. die selbe mathematische Funktionsform und keinen Einfluss auf die Aus-
wertung [31]. In Abhingigkeit der logarithmischen ZeitgroBe (Int oder logt) sowie in Abhén-
gigkeiten der verwendeten physikalischen Einheiten konnen die charakteristischen Grofen der
ZTP variieren.
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3.1 Zeit-Temperatur-Parameter (ZTP)

weise a, =0,a, =0und n = —1, g = 1 sowie a, = C,,, ergibt sich bspw. aus
Gl. 3.1.10 der Parameter nach LARSON-MILLER.

Die Zusammenfiihrung von ZTP zu einem iibergeordneten Modell (siche
Gl. 3.1.10) steht nicht im direkten Zusammenhang mit einer fundamentalen
Zeit-Temperatur-Korrelation. Nur in Einzelfillen und mit ergénzenden Annah-
men (siehe auch Anhang 7.2) lassen sich ZTP aus einer ARRHENIUS-Beziehung
der Form 3.1.8 herleiten, siche bspw. auch [40, 32].

Fiir ZTP wird vorausgesetzt, dass Kurzzeitversuche bei hoheren Temperatu-
ren und mechanischer Beanspruchung das Langzeitverhalten bei entsprechend
niedrigeren Beanspruchungen prognostizieren [5]. In Bezug auf einen definier-
ten Zustandswert Z, (bzw. definierte Materialcharakteristik) bleibt der Parame-
ter fiir eine "Menge an Zeit-Temperatur-Kombinationen’ konstant. Das heif3t
beispielsweise fiir den LMP aus Gl. 3.1.3, dass fiir P,,, = konst., bzw. fiir
Z = konst. die nachfolgende Beziehung gilt, siche auch Abb. 3.3 a).

1, (It +C ) =75 (s, +C ) G.1.11)

Auf Basis von Gl. 3.1.11 sowie analog fiir weitere ZTP lisst sich ausgehend
von experimentellen Ergebnissen auf nicht explizit im Versuch analysierte Tem-
peraturen und Zeiten schliefen. Zumeist gilt dabei 7, > T, und ¢, < ¢,. Bei
Kenntnis von 7,,¢, und durch Vorgabe von 7, lisst sich die zugehorige Zeit ¢,
berechnen bzw. zu einer vorgegebenen Zeit ¢, die entsprechende Temperatur T,
bestimmen. Mit Gl. 3.1.11 und mit Blick auf die Abb. 3.2 a) ldsst sich schluss-
folgern, dass auch ausgehend von konstruierten Schnittlinienkurven entspre-
chende Zeit- und Temperaturbereiche extrapoliert werden konnen. Am Bei-
spiel der Abb. 3.2 a) sei gedanklich der jeweils am weitesten rechts gelegene

ri

Punkt ein Extrapolationspunkt {lnt N TJfI A } bei Vorgabe einer Temperatur
T, und Ermittlung entsprechender Zeitwerte fiir drei verschiedene Zustinde.

Masterkurve — Masterfunktion

Im Zusammenhang mit dem Ursprung von ZTP beschreibt die Masterkurve
(oder auch Masterfunktion genannt) den funktionalen Zusammenhang zwi-
schen der mechanischen Beanspruchung o, und einer parametrisierten Zeit-
Temperatur-Korrelation [21, 23, 67]. Teilweise wird diese Bezeichnung auch fiir
den mathematischen Zusammenhang zwischen ZTP und 6, verwenden, bspw.
fiir den LMP in der Form P,,, = f(0) [40, 31, 5]. In der Fachliteratur ist hiu-
fig eine logarithmische Darstellung der mechanischen Beanspruchung log (o, )
iiber dem Parameter PA. vorzufinden, siehe z. B. [5, 47, 89].
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)
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Abb. 3.3: Schematische Darstellung zweier Masterfunktionen, abgeleitet aus Abb. 3.2
fiir ZTP nach a) LARSON-MILLER und b) ORR-SHERBY-DORN

In der Regel wird die Masterkurve aus einer Invertierung der Abhingigkeiten
zwischen ZTP und der untersuchten Charakteristik entwickelt, z.B. P,,, (o)
und P, (0) wird zu o (P,,) und & (P, ). Zur Entwicklung einer Master-
funktion werden verschiedenen Strategien angewendet: grafisch (z.B. durch
Zeichnung per Hand, Lineal und Augenmal [47]), analytisch (z. B. durch funk-
tionale Beschreibung der Datenpunkte bspw. mittels Polynomfunktion [21, 51)
oder numerisch (z.B. durch Variation verschiedener mathematischer Ansit-
ze im Hinblick auf eine geeignete Interpolationsgiite, siche bspw. [5, 21, 67]).
Ferner lassen sich Masterfunktion (auch Leitkurve genannt [91]) und Messwer-
te (welche bei verschiedenen Temperaturen und entsprechend verschiedenen
Zeiten gewonnen wurden) in einer Grafik abbilden, siehe u.a. Abb. 1.5 und
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3.1 Zeit-Temperatur-Parameter (ZTP)

Abb. 1.6. Auf Basis der fiir Abb. 3.2 dargestellten ZTP sind schematisch in
Abb. 3.3 beispielhafte Masterfunktionen visualisiert. Diese resultieren aus der
jeweils invertierten Darstellung der Zustandswerte Z, iiber den jeweiligen Pa-
rametern P,,, (Z) und P, (Z) mit Interpolationsfunktionen als Masterfunktio-
nen. Da die Datenpunkte in Abb. 3.2 ideal auf den Schnittkurven liegen, fallen
die Datenpunkte auf jeweils einen selben Parameterwert zusammen.

HAQUE et al. [31] beschreiben im iibertragenen Sinne, dass sich eine Master-
funktion durch Ersetzung des Parameters P mittels einer entsprechenden (ma-

thematischen) funktionalen Beschreibung P = f (Z) definiert.

Auswertealgorithmen

ZTP werden oftmals hinsichtlich bestmoglicher Interpolationen von Messdaten
verwendet, ohne dabei gleichzeitig physikalische oder chemische Gesichts-
punkte zu beriicksichtigen [40, 41, 67, 84]. Bei der Anwendung von ZTP ste-
hen somit die Identifikation der geeignetsten Zeit-Temperatur-Korrelation und
Masterfunktion im Vordergrund [20, 67, 89, 81, 5]. Auch dafiir ist es zweckmi-
Big, verschiedene ZTP in eine Gleichung zu tiberfiihren [67]. Die wesentlichen
Elemente und der Ablauf von Interpolationsverfahren im Zusammenhang mit
ZTP sind in der Abb. 3.4 schematisch zusammengefasst. Die Verfahren unter-
scheiden sich bspw. in Bezug auf den Umfang an ZTP, den zugrunde geleg-
ten Masterfunktionen, der definierten Interpolationsgiite und den verwendeten
computergestiitzten Programmen. Drei Verfahrensweisen (Ver) mit dem selben
Gesamtziel jedoch unterschiedlicher Herangehensweise werden nachfolgend
aufgefiihrt.

Ver 1: Vordefinierte Masterfunktion (z. B. Polynomfunktion) und Ermittlung
des am besten geeignetsten ZTP [70, 31, 21, 89, 5]. Fiir den LMP gilt bspw.
zur Beschreibung des Zeitpunktes des Bruchversagens bei verschiedenen
Temperaturen und mechanischen Beanspruchungen mit P,,, = f (o)

P, =K, +K -c+K,-c*+..+K, o" (3.1.12)

K, entspricht den Interpolationsfaktoren. Nachteilig sind z. T. physika-
lisch unplausible Prognosen und eine rein numerische Anpassung an vor-
gegebene Masterfunktionen mit ggf. daraus resultierendem Ausschluss
(weiterer) geeigneter ZTP.

Ver 2: Simultane Regressionsanalyse zwischen einer Auswahl verschiedener
Masterfunktionen und einem Metamodell, welches 12 ZTP beinhaltet
[31, 67] sowie Bewertung der Masterfunktion hinsichtlich physikalischer
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

Plausibilitét.
n a+bo +co?
I t)—a,—a,T
oglt) =4 —&T _ ¢(5) ;B f(6)={ atbortclogo
(1" =) a+bexp(co)
(3.1.13)

Ver 3: Interpolation verschobener Daten (auf eine Datum-Temperatur analog
einer Referenztemperatur). Hierzu werden ZTP entsprechend umformu-
liert. Mit der DTM nach BOLTON und HAQUE et al. [20, 35, 37] werden
u. a. Daten der mechanischen Beanspruchung ¢ und der ermittelten Ver-
sagenszeiten ¢, der jeweiligen Versuchstemperatur 7" in Relation zu den
Daten o,, und 7, einer gewihlten Datum-Temperatur 7,, mithilfe von
ZTP ausgewertet. Am Bsp. des LMP ldsst sich die zeitliche Verschie-
bung von Daten einer beliebigen Temperatur 7" auf 7, ausgehend von
Gl. 3.1.11 unter Verwendung entsprechender Indizes ermitteln.

T. (lntJrCm) :TD~(lntD+Cm) (3.1.14)

Nach Auflosen’ o. g. Gleichung nach In (t,) folgt daraus eine explizite
Formulierung zur Berechnung der Masterzeit fiir 7,,.

T T
Int, = T—D Inr+C - <TD — 1) (3.1.15)
In Abhiéngigkeit zugrunde gelegter Modelle ist neben der horizontalen
Transformation der Daten auch eine vertikale Verschiebung (bspw. in
Bezug auf die mechanische Beanspruchung o)) notwendig (35, 66]. Eine
vertikale *Transformationsvorschrift’ ist aus den ZTP jedoch nicht ab-
leitbar.

Vorteilhaft bei der Datum-Temperatur-Methode sind die Kalibrierung einer
Masterfunktion anhand einer "erweiterten’ Temperaturkurve 7, und die aus den
oberen und unteren Temperaturwerten resultierenden Inter- und Extrapolati-
onsgrenzen [20, 37]. Eine "erweiterte’ Temperaturkurve ergibt sich somit analog
zum ZTS aus der Superposition von Messdaten bei verschiedenen Versuchs-
temperaturen. Damit liegt eine i. d. R umfangreichere Datenbasis zur Identifi-
kation und Anpassung einer Masterfunktion fiir die gewihlte Referenztempe-
ratur T}, vor.

9 Zur Herleitung siehe Kapitel 4.4.1.
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3.1 Zeit-Temperatur-Parameter (ZTP)

Daten

Vorverarbeitung [z. B. Uberpriifung Datenumfang,
Selektion geeigneter Daten, Mittelwertbildung,
Datengruppierung: isochron, isotherm, isostate]

Interpolation

« Interpolationsverfahren [z. B. analytischer, numeri-
scher oder statistischer Ansatz]

* separate oder simultane Kalibrierung von
Masterfunktion und Z7TP

*» Masterfunktionsansatz [z. B. Polynom-, Expo-
nential-, Logarithmus-, Linear-, Spline-Funktion]

* Interpolationsgiite nach Mafzahl

» Bewertung [z. B. hinsichtlich Konvergenz,
Prognose, physikalische Plausibilitdt]

Ergebnis
o V4 o
A ™ !
z. B. \E
Pim Porm logt
Masterfunktionen Isotherme

Abb. 3.4: Schematischer Ablauf zur Analyse und Beschreibung experimenteller Daten
im Zusammenhang mit ZTAM

In der nachfolgenden Tabelle sind zum Stand der Entwicklung von ZTAM im
Zusammenhang mit der Anwendung von ZTP relevante Themenschwerpunkte
und beispielhaft Literaturen zusammengetragen.
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Tab. 3.1: Uberblick ausgewihlter Literatur zu Zeit-Temperatur-Parametern

Themenschwerpunkt Quelle(n)
LARSON-MILLER-Parameter [22, 24,47, 50,71, 72]
Ziel und Konzept zu ZTP [21, 23, 67]
Zusammenfassung von ZTP zu [5, 21, 67,70]

ibergeordneten Parametern - Metamodell

Anwendung und Vergleich verschiedener [31, 40, 41, 67, 90]
ZTP hinsichtlich Interpolations- und
Extrapolationsgiite

Anwenderunabhéngige Ermittlung [31, 67]
geeigneter ZTP bei Variation verschiedener

Masterfunktionen

Datum-Temperatur-Methode - DTM [20, 35, 37, 66, 82]

3.2 Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip (ZTS)

Ziel und Konzept

Fiir die Entwicklung von Materialmodellen als auch fiir Langzeitprognosen ist
i.d.R. eine experimentell umfangreiche Datenbasis notwendig. Fiir bestimmte
Materialklassen und -verhalten wird zur Reduzierung des Umfangs auf kor-
relierende bzw. komplementire Zeit- und Temperatureinfliissse zuriickgegrif-
fen [92]. Dabei wird vorausgesetzt, dass sich der Temperatureinfluss auf das
zeitabhéngige Materialverhalten dquivalent zu einem be- oder entschleunig-
ten Zeitverlauf verhélt. Auf dieser Grundlage wird das bei verschiedenen Ver-
suchstemperaturen {iber einen diskreten Zeit- oder Frequenzbereich ermittelte
Verhalten derart in Bezug auf eine gewihlte Referenztemperatur 7, . iiberla-
gert (superpositioniert), dass im Ergebnis fiir 7, ein iiber den experimentel-
len Zeit- oder Frequenzbereich hinausgehender Prognosebereich entsteht, sie-
he z.B. Abb. 3.5. Die Ansitze dazu sind verschieden, siehe unten, Abschnitt
Auswertealgorithmen.
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Abb. 3.5: Beispielhafte Anwendung des Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzips durch
horizontale Verschiebung von Datenpunkten entlang der logarithmischen
Zeitskala in Bezug auf eine Referenztemperatur von 125°C fiir Metalldich-
tungsdaten auszugsweise aus Abb. 1.2, siche Untersuchungen im Kapitel 5.

Nach FINDLEY et al. [92] gelten fiir das ZT'S (hier adaptiert auf eine Zustands-
groBle Z) die folgenden Beziehungen.

z(,1)=7(&:T,,) (3.2.1)
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t

¢ = «(T) (3.2.2)
Danach wird selbiges Materialverhalten bei unterschiedlichen Temperaturen
T,T,, durch eine Zeitskalierung a (T') zueinander korreliert. In Gl. 3.2.1 wird
¢ als Masterzeit bezeichnet und o (7') als temperaturabhingiger Skalierungs-
faktor. In logarithmischer Darstellung von Gl. 3.2.2 entspricht der Term In o (T')
einer horizontalen Verschiebung entlang der (logarithmischen) Zeitskala. Fiir
T, gilt die folgende Forderung.

a(T,,) =1 baw. na(7,,) =0 (3.2.3)

Damit sollen fiir 7, die Masterzeit und die Realzeit identisch!” sein. Die An-
séitze zur Beschreibung von o (T') sind verschieden, siehe unten im Abschnitt
Zeit-Temperatur-Korrelation.

Sofern Kurvensegmente in logarithmischer Koordinatenachsenskalierung die
selbe Form bzw. den selben aber entlang der Koordinatenachsen verschobenen
Funktionsverlauf aufweisen, wird von sogenanntem thermorheologisch einfa-
chem Materialverhalten gesprochen [93, 94], siehe nachfolgende Abb. 3.6.

Neben der zeitlichen Skalierung von Messdaten (horizontaler Verschiebun-
gen), sind fiir eine Superposition von Daten ggf. auch vertikale Verschiebun-
gen notwendig, siehe z. B. [62, 65, 95]. Diese werden u. a. mit temperaturabhén-
gigen Ausdehnungs-, Kontraktionsmechanismen sowie Massendichten erklért
[95,96,97]. Inwiefern bereits bei ergidnzender vertikaler Verschiebung noch ther-
morheologisch einfaches Materialverhalten gilt, ist in der Fachliteratur nicht
eindeutig definiert. Hierzu sind unterschiedliche Auffassungen zu finden, sie-
he z. B. [62, 98, 99]. Sofern eine rein horizontale Verschiebung von Isothermen
mit ein und demselben Faktor entlang der logarithmischen Zeitskala nicht aus-
reicht, wird von sogenanntem thermorheologisch komplexen Verhalten ausge-
gangen. In diesem Fall wird bspw. der Ansatz verfolgt, dass der Skalierungs-
faktor ergidnzend zur Temperaturabhingigkeit noch mindestens eine Zeitabhén-
gigkeit aufweist, siehe z. B. [100, 98, 92]. Im Vergleich zu GI. 3.2.2 liele sich
dann eine erweiterte Skalierungsbeziehung zwischen Realzeit und Masterzeit
formulieren. p

¢ = «(T.1,0) (3.2.4)

Angenommen wird dabei, dass der Skalierungsfaktor ergidnzend zur Tempe-

10 Im Hinblick auf eine funktionale Beschreibung der temperaturabhiingigen Skalierungsfakto-
ren & (T') kann diese Forderung in Abhingigkeit des Interpolationsergebnisses nur angenihert
werden. In der Regel ist eine Streuung der Messergebnisse zu erwarten.
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ratur bspw. sowohl von der Zeit (z. B. durch Alterungseffekte) als auch vom
Beanspruchungsniveau o (bzw. vom Zustandsniveau Z) abhingen kann. Eine
derartige, erweiterte bzw. gekoppelte Abhingigkeit soll dabei nicht die ,,Fle-
xibilitdt der Verschiebung bzw. Skalierung von Messdaten erhéhen‘ sondern
u. a. physikalische oder chemische Effekte beriicksichtigen. Weitere Einfluss-
groBen wie Druck oder Feuchtegehalt (siehe Fufinote 4) kénnen von Relevanz
sein. Fiir nicht isotherme Randbedingungen koénnen ergidnzend zu GI. 3.2.2
ebenfalls Modellerweiterungen notwendig sein, da der Skalierungsfaktor fiir
diese Randbedingungen von der Zeit abhiingt [92].

Historie und Entwicklung

Die Grundlagen fiir das heute bekannte ZT'S wurden vor allem in den 1940er
und 1950er Jahren entwickelt [62]. Erwidhnenswert sind dabei die grundlegen-
den Untersuchungen zum Kriech- und Relaxationsverhalten von Polymeren
unter Temperatureinfluss von LEADERMAN und FERRY [96, 97, 101]. Die Ent-
wicklung des ZT'S im Zusammenhang mit Polymeren ldsst sich historisch vor
allem aus experimentellen Untersuchungen zu viskoelastischem Materialver-
halten, der Darstellung entsprechender Versuchsergebnissen tiber logarithmi-
sche Koordinatenachsen (insbesondere der Zeitgrofle) und der Entwicklung
von Materialmodellen ableiten [96, 64, 101, 102, 103].

Parallel zur den empirischen Ansitzen experimentelle Daten in logarithmi-
scher Darstellung zu superpositionieren, siehe beispielhaft Abb. 3.5 oben, wird
viskoelastisches Materialverhalten von Polymeren u. a. mit rheologischen Mo-
dellen beschrieben [96, 92, 104]. Mithilfe dieser lédsst sich das ZTS anhand des
Einflusses temperaturabhiingiger Materialkoeffizienten anschaulich visualisie-
ren und untersuchen [93, 101, 104]. Dabei ist insbesondere die Charakteristik der
sogenannte MAXWELLsche Relaxationszeit t, = 1/E von Bedeutung (92, 105].
Dieser Modellvorstellung folgend, wird im Rahmen der vorliegenden Arbeit
das ZTS beispielhaft anhand des Relaxationsverhaltens eines MAXWELL-Kor-
pers'! erliutert, siehe GI. 3.2.5 und Abb 3.6. Die Temperaturabhingigkeit er-
gibt sich durch Variation der Démpfungseigenschaften 1 (T'), siche fiinf farb-
lich unterlegte Kurvensegmente in Abb. 3.6 a). Diese farblich unterlegten, je-
weils diskreten logarithmischen Zeitverlaufe entsprechen augenscheinlich par-
allel zueinander abfallenden Kennlinien gleichen Verlaufs. Diese entsprechen
auch projizierten isothermen Schnittkurven aus Abb. 3.1 in die hier gewihlte

Zustands-Zeit-Ebene (RG —Int; T, /> fiir eine Referenztemperatur.

11 Eine Herleitung ist im Anhang 7.3 angegeben.
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eines MAXWELL-Korpers fiir Relaxation: Abb. a) Relaxationsmodul R,
iiber logarithmischer Zeitdarstellung fiir verschiedene temperaturabhingige
Dimpfungseigenschaften des NEWTONschen-Dampfers 1 (7') auf Basis von
Gl. 3.2.5 und Abb. b) Relaxationsmodul R, fiir eine Referenztemperatur 7,

iiber logarithmischer Masterzeit auf Basis von Gl. 3.2.7
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3.2 Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip (ZTS)

t
R, (t,T)=E, -exp { E, - n (T)} (3.2.5)
Entsprechend des Prinzips der Zeit-Temperatur-Superposition ergibt sich auf
Basis der Verschiebung einzelner Temperaturkurven eines diskreten Messbe-
reiches ein dariiber hinausgehender Prognosebereich fiir eine gewihlte Refe-
renztemperatur 7, Py sieche Abb. 3.6b).

Die fiir das ZT'S fiir thermorheologisch einfaches Verhalten definierte Paral-
lelverschiebung von Kurven entlang einer logarithmischen Zeitachse ldsst sich
anhand des hier gewihlten Materialmodells iiber die Korrelation der Damp-
fungseigenschaft erkldaren. Der Skalierungsfaktor entspricht in diesem Fall dem
Verhiltnis der (temperaturabhidngigen) Viskosititen, siehe nachfolgende Glei-
chung.

o(T) = nn((TT,)) (3.2.6)

Ein temperaturabhiingiger Elastizititsmodul in der Form E (T') wiirde am hier
gewdhlten Beispiel zu vertikalen Verschiebungen der Kurvensegmente fiihren.

Entsprechend des Z7S und GI. 3.2.1 ist die Gl. 3.2.5 in eine Funktion nur
einer (temperaturabhidngigen) Variablen zu tiberfithren. In Gl. 3.2.7 entspricht
f der Masterzeit.

R, (f)=E, -exp [PaE; ~f] (3.2.7)
Die Gl. 3.2.7 ist fir die gewihlte Referenztemperatur 7, . iiber der logarith-
mischen Masterzeit In () in Abb. 3.6b) als gestrichelte Funktion dargestellt,
siehe Herleitung im Anhang 7.3. Ferner gilt fiir die im logarithmischen MaB-
stab horizontal verschobenen iiberlagerten Kurvensegmente die nachfolgende
Beziehung.

In(f) =Ina(T)+1n(z) (3.2.8)

In der Teilabbildung in Abb. 3.6b) sind dazu die Verschiebefaktoren In (¢t) in
Abhingigkeit von der Temperatur angegeben. Die angewendeten Modelldaten
fiir die Abbildungen 3.6 a) und 3.6 b) sind im Anhang 7.1 angegeben.

Unter Bezugnahme rheologischer Modelle zur Beschreibung von viskoelas-
tischem Materialverhalten (bspw. Mehrelemente-M AXWELL-Korper) bedeutet
thermorheologisch einfach, dass alle parallel geschalteten Maxwell-Elemente
selbige Relaxationszeiten aufweisen bzw. gleichwertig von der Temperatur ab-
hingen [19,96]. Eine Zeit-Temperatur-Superposition ist in der Regel nicht trivial
fiir bspw. Mehrphasensysteme, Co-Polymere, Legierungen oder Faserverbund-
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

stoffe, siehe z. B. [26].

Die verwendeten Begriffe fiir das Z7'S unterscheiden sich in der Fachlite-
ratur: Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Prinzip, temperatur-kompensierte oder re-
duzierte Zeitmethode als auch reduzierte Variablenmethode werden ebenfalls
verwendet, siche bspw. [93, 101].

In der Norm ISO 18437-6 [106] sind neben zahlreichen Definitionen (z. B.
zum temperaturabhéingigen Skalierungsfaktor oder zur Masterkurve) eine stan-
dardisierte Auswertemethodik fiir thermorheologisch einfache Materialien an-
gegeben. Die Grundlage fiir diese Norm wurde von GERGESOVA et al. [107]
entwickelt.

Zeit-Temperatur-Korrelation

Fiir die Beschreibung temperaturabhingiger Skalierungsfaktoren o (7T'), im
logarithmischen ZeitmaBstab der Verschiebefaktoren In (o (7)), werden Mo-
delle nach WILLIAMS-LANDEL-FERRY (WLF), VOGEL-FULCHER-TAMMANN
(VFT) sowie ARRHENIUS (ARR) verwendet. Die Anwendung erfolgt abhén-
gig von der jeweilig untersuchten Materialcharakteristik sowie der Tempera-
turbereiche. Zugrunde liegen empirisch Modelle oder Modelle unter Einbin-
dung temperaturabhingiger Viskositits- und Dichte-Eigenschaften und des so-
genannten ,,Freie-Volumen-Konzeptes® sowie Modelle der Reaktionskinetik,
siehe z. B. [19, 26].

Die Skalierung auf Grundlage der nachfolgend aufgefiihrten Modelle wird
(im logarithmischen Zeitmalstab) unabhingig vom Niveau der untersuchten
Charakteristik vorgenommen. Die Modelle beziehen sich somit auf thermorheo-
logisch einfaches Verhalten. Jedes Modell weist gewisse Anwendungsgren-
zen auf. Teilweise eignen sich auch kombinierte Zeit-Temperatur-Korrelations-
Modelle. In Abhingigkeit der definierten Relation zwischen den Zeiten einer
beliebigen Temperatur 7' und der Referenztemperatur 7, ergeben sich wie
oben aufgefiihrt die Beziehung

t
L _q (T; Tm,) (3.2.9)
l ¥
ref
oder ;
ref .
t —a(Tmf, ) (3.2.10)

Aus diesen Definitionen resultieren die Skalierungsmodelle bzw. Verschiebe-
funktionen. Die nachfolgend genannten Modelle wurden auf Basis von Gl. 3.2.9
entwickelt und in Anlehnung an die Publikation von SHANGGUANG et al. [25]
formuliert.

34



3.2 Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip (ZTS)

Fiir ein Zeit-Temperatur-Skalierungsmodell auf Basis eines ARRHENIUS-
Ansatzes gelten die Zusammenhinge

E
t=t,-exp <R AT) (3.2.11)

bzw. unter Anwendung von GI. 3.2.9

E 1 1

Die GroBe ¢, entspricht einem Pridexponentialfaktor, welcher sich z.B. auf
den jeweilig untersuchten Zustand oder die Eigenschaft bezieht. Fiir ein Zeit-
Temperatur-Skalierungsmodell nach WILLIAMS, LANDEL und FERRY [108]
gilt mit Basis des natiirlichen Logarithmus

Cl : (T_Tref)
Inc, =23 —— =
C,+T—T

WLF
ref

(3.2.13)

Das Zeit-Temperatur-Skalierungsmodell nach VOGEL, FULCHER und TAM-

MANN lautet
B
t=t,-exp , (3.2.14)
¢ T-T,

bzw. analog zum WLF-Modell

Cl ’ (Tref - T)
Ine,,, = ———% (3.2.15)
VFT Cv2 + T _ T:‘g.f
mit den Definitionen B
C, =7t (3.2.16)
ref v
und
G, :Tmf—TV. (3.2.17)

Eine Relation dieser oben aufgefiihrten Skalierungsmodelle zu- bzw. unterein-
ander sowie eine zusammenfiihrende mathematische Form in eine Art ,,univer-
selle WLF-Gleichung* wurde bspw. von SHANGGUANG et al. [25] entwickelt
und hinsichtlich einer praktischen Anwendung fiir bestimmte Polymere unter-
sucht. Dabei wird angenommen, dass 7;, = 0 K betréigt bzw. eine entsprechende
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

physikalische/chemische Bedeutung vernachlédssigbar ist. Weitere Modelle zur
Beschreibung der temperaturabhéngigen Skalierungsfaktoren sind in den Pu-
blikationen von CONANT et al. und CHAE et al. zu finden [93, 27].

Erginzend zu den Modellen fiir eine Superposition von Daten im experimen-
tellen Zeitbereich untersucht u. a. BARBERO den Einfluss von Zeit-Temperatur-
Verschiebungen unter Einfluss von Alterungseffekten!?. Je nach > Alterungszu-
stand’ konnen verschiedene Superpositionsansitze erforderlich sein [42, 43].

Masterkurve — Masterfunktion

Ein einheitliches Verfahren zur Konstruktion von Masterkurven ist in der Fach-
welt nicht etabliert. Sehr unterschiedliche Ansétze und Anforderungen kom-
men zur Anwendung.

Masterkurven werden u. a. dadurch erzeugt, dass Daten oder Kurven ver-
schiedener Temperaturen durch manuelle Verschiebung auf den logarithmi-
schen Koordinatenachsen fiir eine gewihlte Referenztemperatur auf Deckung
gebracht werden, sodass Datenpunkte zu einem bestimmten Wert [102] oder fiir
einen bestimmten Wertebereich [107, 62] zusammenfallen, siehe auch GI. 3.2.1
und beispielhaft Abb. 3.5.

Fraglich ist im Anwendungsfall jeweils, ob durch die Superposition von Da-
ten (lediglich) ,,synthetisch-glatte* Kurvenverldufe [27] erzeugt werden oder
deren Verlauf das ,,wahre Materialverhalten aussagen. Haufig wird vorausge-
setzt, dass die Verschiebung isothermer Segmente zu der Masterkurve fiihrt,
die selbiges Verhalten bzw. selbigen Verlauf aufweist, wie ein entsprechend
langerer Versuch zu der jeweiligen (Referenz-)Temperatur [64, 26]. Bei Kennt-
nis einer Masterkurve konnen unter Verwendung eines entsprechenden Skalie-
rungsmodells weitere Temperaturkurven generiert werden.

In einigen Anwendungsfillen wird eine funktionale Beschreibung aus ma-
nuell konstruierten Masterkurven, d. h. nach der Datentransformation, abge-
leitet sowie dessen Eignung invers iiber weitere experimentelle Untersuchun-
gen durch Temperaturvariation bestitigt, siehe z. B. [27]. Hinsichtlich einer ma-
thematischen Beschreibung und Optimierung von Masterkurven werden auch
Polynomfunktionen vorgeschlagen sowie beziiglich der Adaption der Skalie-
rungsfaktoren die Methode der kleinsten Fehlerquadrate angewendet, siehe
z.B. [109, 110]. In einigen Anwendungsfillen erfolgt eine Verschiebung zumin-
dest im Abgleich mit einem geeigneten Skalierungsmodell o (T'), siche oben,
z.B. nach WILLIAMS-LANDEL-FERRY oder einer ARRHENIUS-Beziehung.

GERGESOVA et al. [107] beschreiben beziiglich existierender Superpositions-

12 Hierauf bzw. auf das Thema ,, Time-Temperatur-Age-Superposition wird in der vorliegenden
Arbeit nicht niher eingegangen.
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3.2 Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip (ZTS)

methoden, dass experimentelle Daten mittels geeigneten Funktionen beschrie-
ben werden sollten, fiir diese Approximation jedoch keine universelle Prozedur
vorliegt. Diesbeziiglich wird in [107] eine Variation von Interpolationsfunktio-
nen (beginnend mit einfachen linearen bis hin zu mehrparametrigen komplexen
Approximationsansitzen) empfohlen.

Auswertealgorithmen

Nach GERGESOVA et al. [65, 107] liegt der schwichste Punkt bei der Anwen-
dung des ZTS in der ,,Verschiebeprozedur*, da ausgehend vom selben Mess-
datensatz zwei Anwender sehr wahrscheinlich auch zwei verschiedene Mas-
terkurven konstruieren wiirden. Neben anwenderabhingigen oder manuellen
Verschiebeprozeduren wurden insbesondere in den letzten 20 Jahren objektive
Auswertemethoden entwickelt [59, 60, 65, 36, 68, 109, 110].

Grundsitzlich ist nicht festgelegt, ob experimentelle Daten oder (interpolier-
te) Kurven zugehorig zu jeweiligen Versuchstemperaturen entlang der logarith-
mischen Skalen verschoben und superpositioniert werden. In der Fachliteratur
existieren dahingehend verschiedene Auffassungen [98, 107, 62, 102].

In Abhéngigkeit des Verfahrens zur Superpositionierung von Daten sind zur
Untersuchung von Materialeigenschaften entsprechende Uberdeckungen des
Werte- und Definitionsbereichs notwendig, siehe z. B. [97, 65, 107].

Bei der Auswertung experimenteller Daten wird die Anwendbarkeit des Zeit-
Temperatur-Superpositionsprinzips hiufig als eine Art generischer Ansatz vor-
ausgesetzt. Eine tatsdchliche Anwendbarkeit bestitigt sich gegebenenfalls bei
der Verwendung [94].

BROZZ0 [63] schldgt vor, eine Extrapolation auf Basis der Auswertung bzw.
des Trends isothermer Kurvensegmenten durchzufiihren. Aus dem Zeitverhal-
ten bei hoheren Temperaturen soll auf das Zeitverhalten bei niedrigeren Tem-
peraturen geschlussfolgert werden. Von Bedeutung ist in [63] die Ermittlung
logarithmischer Zeitdifferenzen im Hinblick auf eine Prognose im Zeitverhal-
ten.

Bei der Auswertung experimenteller Daten kommen computergestiitzte Al-
gorithmen zum Einsatz, z. B. durch Implementierung der sogenannten PRONY-
Reihe und simultaner Bestimmung der PRONY-Reihen-Koeffizienten als auch
die Uberpriifung addquater Zeit-Temperatur-Korrelationen, z. B. nach WIL-
LIAMS, LANDEL und FERRY oder ARRHENIUS [93].

Zur Charakterisierung von zeit- und temperaturabhéngigem Materialverhal-
ten (am Bsp. des Relaxationsmoduls) prisentieren ALVAREZ-VAZQUEZ et al.
[59, 79] einen weiteren methodischen Ansatz, welcher die simultane Ermitt-
lung einer entsprechenden Zeit-Temperatur-Korrelation iiber eine statistische
Kompatibilititsbedingung zwischen temperatur- und zeitabhingigem Relaxa-
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

tionsmodul vorsieht. Entsprechende Masterkurven sollen auf dieser Basis ohne
Anwendung ’klassischer’ Skalierungsfaktoren, anwenderunabhingig und ohne
erforderliche *Uberlappungsbereiche’ im Zeitbereich erzeugt werden konnen.
Durch die Verwendung dimensionsloser bzw. skalierten Grof3en sollen Proble-
me beziiglich der Auswahl geeigneter Skalierungsmodelle in Abhingigkeit der
Lage der Glas-Gummi-Ubergangstemperatur umgangen werden.

Das Ablaufschema in Abb. 3.4 ist prinzipiell auch fiir das ZT'S anwendbar.
Unterschiedlich sind dabei insbesondere zugrunde liegende Zeit-Temperatur-
Beziehungen sowie die Datengrundlage.

Tab. 3.2: Uberblick ausgewihlter Literatur zum Zeit-Temperatur-Superpostionsprinzip

Themenschwerpunkt Quelle(n)

wegbereitende Untersuchungen der [27, 96, 101, 102, 108]
dquivalente Wirkung von Zeit und

Temperatur fiir Polymere

Zeit-Temperatur-Skalierungsmodelle [26, 60, 111]
ZTS bei thermorheologisch komplexem [92, 98, 100, 112]
Materialverhalten

Zusammentassung von Grundlagen und [62]
Historie

Objektive / automatisierte Datenauswertung [65, 68, 69,93, 107]

und Entwicklung von Masterkurven

3.3 Uberblick zur Beschreibung von Materialverhalten

Zur phinomenologischen Beschreibung von zeit- und temperaturabhiingigem
Materialverhalten mithilfe von Masterfunktionen werden (wie in Abb. 1.3 dar-
gestellt) mathematische Funktionen benotigt. Dabei werden hiufig mathemati-
sche Losungen physikalischer oder chemischer Problemstellungen durch groft-
mogliche Abstraktion entwickelt, sodass (z. T. gleiche) mathematische Ansitze
zur Anwendung kommen konnen. Die Beschreibung von zeit- und temperatu-
rabhingigem Materialverhalten ist beliebig komplex und Gegenstand der For-
schung. In Analogie zu thermodynamischen Zustandsgleichungen idealer Ga-
se, womit der makroskopische Zustand eines Gases (phdnomenologisch) mit
Hilfe der drei GroBen Druck, Volumen und Temperatur beschrieben wird, exis-
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tieren Bestrebungen hinsichtlich der Formulierung mechanischer Zustandsglei-
chungen [113, 92, 114, 115]. Demnach gilt (fiir lineare, einachsige Fille) fiir die
Zustandsgleichung beispielsweise

M(0,6,€,£,T;S) =0. (3.3.1)

Hierin stellt S den Strukturparameter (z. B. zur Beriicksichtigung von Leer-
stellenkonzentration, Versetzungsdichte, Anordnung der Korner) dar und be-
schreibt den Einfluss der Struktur auf das mechanische Verhalten des Werk-
stoffes. Die mechanische Beanspruchung wie z. B. o,¢€,& und die Tempera-
tur 7 haben Einfluss auf die Struktur. Diese Wechselbeziehungen lassen sich
physikalisch und experimentell zumeist nur schwer beschreiben und erfas-
sen, daher werden i.d. R. vereinfachte Formulierungen von Gl. 3.3.1 fiir ver-
schiedene Beanspruchungs- und Temperaturbereiche zur Materialbeschreibung
entwickelt. Zumeist wird beabsichtigt, Zustandsgleichungen fiir Werkstoffver-
halten zu formulieren, bei welchem keine Strukturidnderungen (somit in be-
grenzten Beanspruchungs- und Temperaturbereichen) auftreten. Damit wird
von S ~ konst. ausgegangen [115].

In der Anwendung liegt der Fokus zumeist auf der phinomenologischen
Materialbeschreibung des jeweilig relevanten Bauteils, welches vorrangig auf
Basis (makroskopischer) Stoffeigenschaften aus entsprechenden Experimen-
ten entwickelt wird, siehe z. B. [116, 117, 105]. Eine m&gliche Beschreibung von
Zusammenhingen kinematischer und dynamischer Gréen wird mithilfe rheo-
logischer Modelle vorgenommen. Dabei wird angenommen, dass ein Kontinu-
um (Korper, Bauteil, Volumenelement) aus einfachen Modell-Elementen und
im Falle viskoelastischer Modelle aus Kombinationen von in Reihe oder paral-
lel geschalteten Feder- und Dampfer- sowie Reibelementen aufgebaut ist [105].
Aus dem jeweiligen Schaltbild rheologischer Modelle lassen sich Differential-
gleichungen entwickeln, welche auf eine allgemeine Materialgleichung zur Be-
schreibung von linearem, eindimensionalen viskoelastischen Materialverhalten
in differentieller Form zuriickgefiihrt werden konnen.

. . do
P,-0=p,6+p 6+p,6+..+p, 3
. ) de
:q08+q18+q28+...+qj¥:QM~8 (332)

Der Effekt bzw. Einfluss der Temperatur wird in derartigen konstitutiven Glei-
chungen zumeist iiber die Materialkoeffizienten p,, g, beriicksichtigt, siche z. B.
[92, 105].
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

Bei integraler Betrachtungsweise lasst sich die Temperatur- und Zeitabhén-
gigkeit in einer allgemeineren Form beispielsweise fiir den Relaxationsmodul
durch R, (T,t) = o(T.1)/e, sowie fiir den Kriechmodul durch J (T,1) = €(T:1)/
darstellen, siehe z. B. [92].

Im Hinblick auf eine Materialmodellierung ist, wie oben kurz erwihnt, auch
der Zusammenhang zwischen makroskopisch beobachteten Phdnomenen so-
wie der jeweilig zugehorigen Mikrostrukturen bzw. mikrostruktureller Vorgén-
ge von Bedeutung. Es ist davon auszugehen, dass verschiedene Mikrostruktu-
ren gleichwertiges makroskopisches Verhalten hervorrufen konnen [118]. Um-
gekehrt gilt: Sofern makroskopische Untersuchungen in Bezug auf eine defi-
nierte Eigenschaft gleichwertige Zusténde zeigen, ist nicht zwangsldufig davon
auszugehen, dass das untersuchte System (Werkstoff, Material, Bauteil etc.)
ebenfalls hinsichtlich der Mikrostruktur identisch ist. Die Auflosung und Er-
kldrung von durch Temperatur beeinflusstem makroskopischen Zeitverhalten
durch mikrostrukturelle Vorgéinge (d. h. die ,,Verkniipfung zwischen Makro-
und Mikrophysik*) sowie die Entwicklung entsprechender Modelle ist seit vie-
len Jahrzehnten Gegenstand der Forschung. Beziiglich einer Untersuchung des
Verformungsverhaltens von Metallen ausgehend vom Standpunkt der chemi-
schen Reaktionskinetik sei bspw. auf die Publikationen von KAUZMANN und
EYRING et al. [119, 120] verwiesen.

Unabhingig vom Materialmodell sind die Identifikation der Reaktionsra-
te(n) beeinflussenden Mechanismen und die jeweilige experimentelle Ermitt-
lung entsprechender Groflen (wie die jeweilige *Aktivierungsenergie’) zur ad-
dquaten Beschreibung notwendig, was bekanntermallen eine Herausforderung
bei der Entwicklung von Materialmodellen sowie der experimentellen Ermitt-
lung relevanter materialspezifischer Parameter darstellt.

Temperaturabhiingiges Materialverhalten lésst sich hinsichtlich temperatur-
abhingiger (aber zeitunabhéngiger) Eigenschaften wie z. B. den Elastizitéts-
modul metallischer Werkstoffe und auch hinsichtlich zeit- und temperaturab-
hingiger Merkmale (wie Kriechverhalten und Neigung zur Spannungsrelaxa-
tion) unterscheiden. Temperaturabhiingig sind fiir metallische Materialien da-
bei vor allem die Beweglichkeit der Atome sowie die Anzahl und das Verhalten
von Gitterdefekten [44]. Die Zeitabhingigkeit ergibt sich aus der Geschwindig-
keit ablaufender mikromechanischer Deformationsmechanismen, insbesonde-
re thermisch ermdglichter Wanderungen bzw. Platzwechselvorgédngen indivi-
dueller Teilchen durch die Werkstoffstruktur (Diffusion). Thermisch aktivierte
plastische Deformation unter Beriicksichtigung des Verstindnisses aus der che-
mischen Reaktionskinetik und mikromechanischer Modellvorstellungen wird
bspw. in den Publikationen [121, 120, 122] behandelt.

Kunststoffe weisen gegeniiber metallischen Materialien ein deutlich zeit-
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und temperaturabhidngigeres Materialverhalten auf. Dieses Materialverhalten
ist zuriickzufiihren u. a. auf den makromolekularen Aufbau und die damit ge-
geniiber Metallen geringeren Bindungskrifte sowie eine grofere Beweglich-
keit der Molekiilketten [44, 97].

Aus der Werkstoffkunde ist im Zusammenhang mit thermisch aktivierten
Vorgéingen bekannt, dass Zustandsidnderungen (von einem Ungleichgewichts-
zu einem Gleichgewichtszustand) zumeist durch Platzwechsel struktureller Ele-
mente (wie Molekiile, Atome, Leerstellen) ablaufen und dadurch die freie Ener-
gie eines Systems ein Minimum erreicht, siehe z. B. [44, 123]. Dieser thermody-
namische oder thermoenergetische Gleichgewichtszustand héngt u. a. von der
chemischen Zusammensetzung, der Temperatur und dem Druck ab. Konkrete
Werkstoffeigenschaften sind zumeist einem eindeutig festgelegten Gleichge-
wichtszustand zuzuordnen (bspw. durch definierte Druck- und Temperaturbe-
dingungen).

Entsprechend einer Theorie zur Reaktionskinetik gilt in der Werkstofftech-
nik auch, dass die freie Energie eines Systems nur iiber eine Energiezufuhr
(z. T. bezeichnet als Aktivierungsenergie) minimiert werden kann, da die fiir
die Zustandsidnderung (oder auch Phasenumwandlung) vorhandene Barriere
(oder auch Umwandlungshemmung) iiberwunden werden muss. Die Energie-
zufuhr kann dabei z. B. durch Temperaturerh6hung, plastische Verformung,
Strahlung oder auch elektrische Felder aufgebracht werden [44]. Zustandsidnde-
rungen hin zu thermodynamischen Gleichgewichten werden mithilfe der klas-
sischen Thermodynamik zum einen im Hinblick auf einen Zustand intensivster
Teilchenbindung (Energieminderung) sowie beziiglich eines Zustands inten-
sivster Teilchendurchmischung (Entropieerh6hung) diskutiert [123].

3.4 Grundlagen zu Zeit-Temperatur-Korrelationen

Fiir eine zusammenfiihrende Untersuchung wurde hinterfragt inwiefern die fiir
ZTP und das ZTS zugrunde gelegten Zeit-Temperatur-Korrelationen in Analo-
gie zu Modellen aus dem Bereich der Reaktionskinetik stehen.

Einfiihrung

Die Relation zwischen einer Zeit-reprisentierenden-Grifie (wie Zeit, Frequenz,
Reaktionsgeschwindigkeits- oder Frequenzfaktoren) sowie einer Temperatur-
reprdsentierenden-Grofie ist seit vielen Jahrzehnten sowohl auf makroskopi-
scher als auch auf mikroskopischer Ebene Gegenstand der Forschung. Viele
Grundlagen stammen aus dem Bereich der physikalischen Chemie, siehe z. B.
[124, 125, 126]. Inwieweit die Implementierung dieser Aspekte in die Materi-
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

altheorie metallischer oder nicht metallischer Werkstoffe gewissermafien be-
wiesen ist, siehe z. B. GALWEY und BROWN [77], wurde im Rahmen der Arbeit
nicht explizit hinterfragt. Insofern wurde davon ausgegangen, dass Modelle der
Reaktionskinetik zumindest prinzipiell anwendbar sind.

In der Chemie wird der Einfluss der Temperatur auf die Geschwindigkeit
von Prozessen im Fachgebiet der Reaktionskinetik untersucht und beschrie-
ben, sieche dazu z. B. Moor [127] und Brdicka [88]. Wesentliche Grundlagen
und Annahmen zur Entwicklung der Zeit-Temperatur-Korrelation stammen aus
diesem Bereich (z. B. die ARRHENIUS-Beziehung).

Die chemische Reaktionskinetik untersucht zeitliche Zustandsveridnderun-
gen durch Analyse der Geschwindigkeiten, mit welchen bspw. ein System ei-
nem Gleichgewichtszustand zustrebt [88]. Fiir Reaktionen erster Ordnung wird
fiir die Reaktionsgeschwindigkeit v eine Proportionalitit zur Konzentration
des Reaktanten c, eines Stoffes oder eines Stoffsystems A angenommen.

dc,

= =k- 3.4.1
v dr Ca ( )

Der Faktor & stellt die Raten- bzw. Geschwindigkeitskonstante dar, welche hiu-
fig als temperaturabhiingig k (T') beschrieben wird. Aus Gl. 3.4.1 ergibt sich
durch Trennung der Variablen

dc,

=k-dr. (34.2)
Mit Integration von 0 bis ¢ und von ¢, bis ¢, mit der Ausgangskonzentration c,
sowie entsprechendes Umformen ergibt sich eine Zeitabhingigkeit der Stoff-
konzentration c,. Diese lautet in expliziter Form ausgedriickt

c,(t)=c,-exp(—k-1). (3.4.3)

Eine analoge ’kinetische Beziehung’ lésst sich beispielsweise zum rheologi-
schen Modell des MAXWELL-Korpers aus der nachfolgenden Gleichung her-
leiten, siehe auch Anhang 7.3.

do E de

—+4+0-—=—"E 3.4.4
dt n dr ( )
Fiir den Fall £ = 0 sowie durch Trennung der Variablen und Integration in den
Grenzen von 0 bis 7 und von ¢, bis ¢ (g, der Ausgangsspannung) folgt eine
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3.4 Grundlagen zu Zeit-Temperatur-Korrelationen

funktionale Beschreibung des Spannungszustandes im MAXWELL-Korper mit

o (1) =0, exp (—If; -t) . (3.4.5)

Der Verlauf fiir Gl. 3.4.3 und GI. 3.4.5 variiert fiir verschiedene (temperatur-
abhingige) Werte fiir k bzw. E, 1 tiber der Zeit ¢. Der Temperatureinfluss der
Viskositit n wurde im Kapitel 3.2 erldutert und im Hinblick auf die Bedeutung
fiir das Z7T'S bewertet. Fiir die Proportionalitidtskonstante k£ wurden verschiede-
ne Modelle mit unterschiedlicher Komplexitit im Hinblick auf einen Tempera-
tureinfluss entwickelt, s. u. Abschnitt Modelle zur Reaktionsgeschwindigkeit.

Mit der Vereinfachung bzw. der Annahme, dass die Geschwindigkeitskonstan-
te unverindert fiir den gesamten Prozess bzw. zwischen definierten Grenzen
gilt, 1dsst sich die Rate auch als Differenzenquotient ausdriicken.

AZ

& =k (3.4.6)

Mit absoluten Werten fiir AZ = Z, und Ar = ¢, ergibt sich somit die Schreib-
weise

1k
=20 3.4.7
C T (3.4.7)

i i

wobei 7, in der Regel einem konkreten Zeitpunkt oder einer Zeit bis zum Er-
reichen eines spezifischen Zustandes zugeordnet wird. Z, kann bspw. die an-
liegende Belastung oder vorhandene Beanspruchung abbilden oder auch ei-
ne bestimmte Werkstoffeigenschaft, wie Hartegrad [29]. Fiir Reaktionen nullter
Ordnung lasst sich somit zusammenfassend eine Beziehung zur Beschreibung
der Geschwindigkeit v ablaufender Zustandsénderungen in definierten Gren-
zen (Ausgangszustand und Endzustand) durch eine linearisierte Auswertung
zwischen zwei Zustinden (Start- und Endpunkt) ableiten.

dz 1k
E f— kO —— t— = 20 (3.4.8)

Damit wird die Geschwindigkeitskonstante gewissermaflen normiert auf die
betrachtete bzw. definierte Zustandsénderung.

Modelle zur Reaktionsgeschwindigkeit

Ein in verschiedenen Wissenschaftszweigen angewandter und Ende des 19. Jh.
entwickelter Ansatz zur Beschreibung der Geschwindigkeit ablaufender Pro-
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3 Uberblick zu Zeit-Temperatur-Aquivalenz- Methoden (ZTAM)

zesse durch Temperatureinfluss ist die bekannte ARRHENIUS-Gleichung.

E
k=A,-exp {— 4

. T] (3.4.9)

Die GroBe E, ist bekannt als die Aktivierungsenergie und A, als Frequenz-
oder Priexponentialfaktor. Die Gl. 3.4.9 beruht auf der Annahme, dass nur
diejenigen Molekiile reagieren, welche auf irgendeine Weise in einen *aktivier-
ten’ Zustand iiberfiihrt wurden, d. h. ein bestimmter Mindestwert an Energie
E, iiberschritten wurde [88]. Zum Einfluss des Frequenzfaktors A, die Bedeu-
tung der Aktivierungsenergie und auch mogliche Modellerweiterungen sei auf
entsprechende Publikationen [128, 73, 74, 78, 75, 129] verwiesen.

Ein aus der kinetischen Gastheorie entwickelter Ansatz bzw. eine fiir ein-
fache Molekiile als giiltig erwiesene Theorie ist die StoBtheorie bzw. Kolli-
sionstheorie, wonach analog zur Beziehung 3.4.9 eine bestimmte Energiemen-
ge vorhanden sein muss. Erginzend wird davon ausgegangen, dass die rea-
gierenden Molekiile zusammenstoBen miissen, damit eine Zustandsdnderung
(Reaktion) stattfindet. In der Stof3theorie unterscheiden sich die aktiven von
den inaktiven Molekiilen durch den Energiegehalt. Als Ausdruck fiir die Ver-
teilung verschiedener Energieformen wird bei der Berechnung bspw. der Term
exp (—Ex/k, 1) verwendet und BOLTZMANN-Faktor genannt [88], wobei E, die
benotigte kinetische Energie repriasentiert. Als Ergidnzung zur Stofitheorie fiir
komplexere Molekiilreaktionen wurde neben der Einfithrung einer StoBzahl
Z, noch die Einfithrung eines Wahrscheinlichkeitsfaktors P,, vorgenommen,
womit die Orientierung der zusammensto3enden Molekiile im Raum mit den
entsprechenden reaktiven Enden einbezogen wird.

AH } (3.4.10)

AS
k=27 - =1, =
a exp[R} exp{ BT

Die Symbole AS und AH bedeuten hier die Standardédnderungen der Entropie
und der Enthalpie bei der Aktivierung [88]. Die Entwicklung der Reaktionsge-
schwindigkeit fiithrte weiter tiber das Prinzip des *aktivierten Komplexes’ von
EYRING, der Potentialflache (eine ,.energetische Landkarte* mit ableitbarem
Reaktionsverlauf), der EYRINGschen Gleichung mit Bezug zur Aktivierungs-
entropie AS* bei isothermen Bedingungen zu der Form
AH' ]

-T AS*

R

B

h

K — (3.4.11)

"RT

-exp [ } -exp

P
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3.4 Grundlagen zu Zeit-Temperatur-Korrelationen

Im Vergleich zur Beziehung 3.4.9 sowie 3.4.10 gilt fiir den Frequenzfaktor A,
und fiir das Produkt Z, - P, die Beziehung

k,-T AS*
0v=2,-P, = BhP -exp[ R ], (3.4.12)

wobei von anndhernder Gleichheit zwischen Aktivierungsenergie und -enthalpie
E, und AH ; ausgegangen wird, siehe [88]. Die Entwicklung der Theorien zum
aktivierten Komplex und Ubergangszustand (Transition-State-Theory) ist bspw.
in der Publikation von LAIDLER und KING [125] nachzulesen. Die Entwicklung
der von ARRHENIUS entwickelten Vorstellung eines aktivierten Ubergangszu-
standes innerhalb eines Reaktionsweges ist bspw. in einer weiteren Publikation
von LAIDLER [78] zusammengefasst. Darin ist fiir die vorliegende Arbeit ins-
besondere eine Auflistung moglicher temperaturabhingiger Gleichungen fiir
die Reaktionsrate von Interesse. Nach LAIDLER [78] wurde von VAN’T HOFF
eine Beziehung vorgeschlagen, aus welcher sich zu dieser Zeit (Ende 19. Jh.)
bekannte Rate-Temperatur-Beziehungen ableiten lassen. In integrierter loga-
rithmischer Form lautet diese fiir die Reaktions-Geschwindigkeitskonstante

. B
Ink=A"— - +C-InT+D-T. (3.4.13)

Durch Weglassen einer oder mehrerer Parameter ergeben sich jeweilige Bezie-
hungen. Bei Setzung von C,D = 0 folgt aus obiger Gleichung eine Beziehung
analog zum ARRHENIUS-Ansatz in logarithmischer Form, mit B = E,/r und
A'=A4,.

. B
Ink=A"——. (3.4.14)

Eine hinsichtlich der Entwicklung der Reaktionsratentheorie umfassende Pu-
blikation ist in der Verdffentlichung von POLLAK und TALKNER [126] zu fin-
den, welche u. a. einige noch offene Fragen hinsichtlich des Verstindnisses me-
tastabiler Zustinde und daraus resultierender zeitlich ablaufender Zustandsén-
derungen diskutieren. Die Entwicklung der Theorien zur Reaktionsgeschwin-
digkeit geht noch weit iiber die oben skizzierten Ansitze hinaus u. a. entwickelt
durch KRAMER, siehe z. B. [124]. KRAMER untersucht den Einfluss des Medi-
ums, in welchem die Reaktion ablduft und somit bspw. die Reibung sowie die
Ubertragung der Aktivierungsenergie (mit Einfiihrung des sogenannten Trans-
missionskoeffizienten).

Die Kinetik und somit der Zeitverlauf konnen mit Blick auf die verschiede-
nen Reaktionskinetikmodelle von mehr Faktoren als nur von der Aktivierungs-
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energie abhédngen.

TAUSCH [130] fiihrt zur Frage: ,,Was ist die Aktivierungsenergie?*, aus, dass
man den phianomenologischen, den molekularen und den statistischen Aspekt
der Aktivierungsenergie im Auge haben muss, wenn man verstehen will, was
sie bedeutet. Unabhéngig von der Komplexitit der Reaktionsgeschwindigkeits-
theorie bestehen jeweils die Fragen nach der experimentellen Zugénglichkeit
jeweiliger thermodynamischer Groflen sowie generell der Identifikation des do-
minierenden Reaktionsmechanismus.

Die Reaktionskinetik schldgt gewissermallen eine Briicke zwischen mikro-
skopischen und makroskopischen Phidnomene. Sofern eine ARRHENIUS-Be-
ziehung angenommen wird und entsprechend von einer Aktivierungsenergie
fiir den Prozess (beispielsweise zur Beschreibung des Relaxationsverhaltens
einer Metalldichtung zusammengesetzt aus mehreren Bauteilen [12]) gespro-
chen wird, ist noch nicht nachvollziehbar, auf welche (mikroskopisch) urséich-
lichen Prozesse eine solche Annahme zutrifft. Fiir das Relaxationsverhalten des
Bauteils kommen verschiedene Prozesse in Frage (z. B. Kriechprozesse in der
duleren Blechummantelung aus Aluminium).

Reaktionskinetik und Zeit-Temperatur-Relation

Inwiefern lassen sich existierende Modelle zu Zeit-Temperatur-Relationen aus
oder zu vorhandenen Theorien bzw. Modellen der Reaktionskinetik ableiten
oder zuordnen? Diese Frage liel sich anhand der verwendeten Publikationen
nicht weitreichend beantworten. Wie im Kapitel 3 ausgefiihrt, werden existie-
rende ZTAM nicht grundlegend (sondern nur z.T.) aus existierenden Modellen
der Reaktionskinetik abgeleitet. Teilweise wurden mathematische Ergéinzun-
gen vorgenommen.

Im Zusammenhang mit thermisch aktivierten Vorgidngen der Werkstofftech-
nik (wie Erholung, Rekristallisation, Kriechvorgéinge, Konzentrationsausgleich
durch Diffusion, quantitative Beschreibung von Platzwechselvorgingen, siehe
z.B. [131, 44]) wird hidufig auf eine ARRHENIUS-Beziehung zuriickgegriffen.
Teilweise wird der BOLTZMANN-Faktor bzw. -Term anstelle einer ARRHEN-
1US-Beziehung angewendet.

Mit Blick auf mogliche Zusammenhénge zwischen Methoden der Zeit-Tem-
peratur-Aquivalenz und Modellen der Reaktionskinetik wird mit dem oben
skizzierten Stand verdeutlicht, dass eine Ableitung von Zeit-Temperatur-Korre-
lationen auch ausgehend von anderen als (nur) der ARRHENIUS-Beziehung,
siehe Gl. 3.4.9, geeignet sein kann.

Wie oben ausgefiihrt, zielt die Theorie der Reaktionsgeschwindigkeit darauf
ab, Gleichungen fiir die Berechnung der Geschwindigkeitskonstanten herzu-
leiten [88]. In den Publikationen von HAQUE et al. [31, 67] und zu dem dar-
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3.4 Grundlagen zu Zeit-Temperatur-Korrelationen

in prisentierten Metamodell fiir ZTP wird der Aspekt der Reaktionsrate oder
prinzipiell der Reaktionskinetik nicht erwihnt. Eine Untersuchung hinsicht-
lich Korrelationen zwischen dem generalisierten Zeit-Temperatur-Parameter,
siehe Gl. 3.1.10, und moglichen Modellen zur Reaktionsgeschwindigkeit ist
perspektivisch vorstellbar.
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

Nachfolgend sind wesentliche Ergebnisse aus Untersuchungen dokumentiert.
Schwerpunkte sind: ein grundlegender Vergleich der Merkmale gemif Kap. 3,
eine mathematische Zusammenfiithrung, die Verkniipfung zwischen Master-
funktion und Zeit-Temperatur-Korrelation sowie methoden-zusammenfiihrende
Darstellungen.

4.1 Vergleich untersuchter Merkmale

Nachfolgend ist mit Bezug zu den gewihlten Attributen, ein Vergleich fiir ZTP
und ZTS zusammengefasst.

Ziel und Konzept

Beide Methoden basieren auf dem Prinzip einer dimensionsreduzierten Dar-
stellung und Auswertung experimenteller Daten zu Materialeigenschaften. Bei-
de Methoden superpositionieren Daten mit dem Ziel: Prognosen im Zeitbe-
reich. Dafiir wird die untersuchte Eigenschaft gegeniiber einer Zeit-Temperatur-
Aquivalenten-GroBe mithilfe einer Masterfunktion beschrieben.

Historie und Entwicklung

Die intensivierte Entwicklung der Methoden begann parallel ab ca. 1950. Fiir
beide Methoden ist eine Differenzierung des publizierten Kenntnisstandes zwi-
schen der analytischen Betrachtung von Messdaten und der Erforschung mole-
kular urséchlicher (chemischer oder physikalischer) Prozesse sinnvoll. Fiir die
hier untersuchten ZTAM wurden vergleichbare Analysemethoden und Funk-
tionen entwickelt, die anwendungs- und materialspezifisch jeweils verschieden
interpretiert bzw. dessen Parametern entsprechende Bedeutung zugesprochen
werden. Die fiir Polymere und Metalle zugrunde liegenden physikalischen oder
werkstofftechnischen Prozesse sind signifikant verschieden. Eine Zusammen-
fiihrung ist daher sinnvoll in Bezug auf: entwickelte Modelle zur Beschreibung
von Zeit-Temperatur-Korrelationen, die Modellierung von Materialcharakte-
ristiken und entwickelte Auswertealgorithmen.

Zeit-Temperatur-Korrelation
Sowohl fiir ZTP als auch fiir das ZT'S wurden unterschiedliche Ansitze zur
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Beschreibung des Temperatureinflusses entwickelt. In Einzelféllen lassen sich
Analogien erkennen, insbes. in Bezug auf die Verwendung der ARRHENIUS-
Beziehung. Hauptunterscheidungsmerkmal ist, dass der Temperatureinfluss fiir
ZTP in Bezug auf einen Zeitpunkt und fiir ZTS in Bezug auf eine Zeitdiffe-
renz beschrieben wird. Wahrend fiir ZTP die Ansitze eher empirisch und phi-
nomenologisch sind, werden die Zeit-Temperatur-Skalierungsfunktionen fiir
das ZTS auf mogliche zugrundeliegende molekulare Zusammenhénge unter-
schiedlich interpretiert. Fiir beide ZTAM wurde untersucht, existierende Zeit-
Temperatur-Korrelations-Modelle in iibergeordnete (auch sogenannte Meta-
modelle) zusammenzufassen.

Masterkurve — Masterfunktion

Eine einheitliche, eindeutige Definition zu den in der Fachwelt verwendeten
Begriffen Masterkurve und Masterfunktion wurde im Rahmen der Recherche
nicht identifiziert, wobei eine Unterscheidung zwischen einer aus Datenpunk-
ten konstruierten (gezeichneten) Kurve und einer tatsdchlich funktionalen Be-
schreibung sinnvoll ist. Eine Superposition von Daten nehmen samtliche Me-
thoden (ZTP, ZTS, DTM) in entsprechend dimensionsreduzierter Darstellung
vor. Insofern konnte fiir mehrere Methoden als Uberbegriff Zeit-Temperatur-
Superpositions-Methoden verwendet werden. In ihrer jeweiligen Definition un-
terschiedlich aufgefasst werden die Begriffe thermorheologisch einfach und
thermorheologisch komplex. Sofern experimentelle Daten mithilfe skalierbarer
(Material-)Modelle geeignet beschrieben werden konnen, ist die Konstruktion
synthetischer oder hdndischer Masterkurven nicht notwendig. In diesem Zu-
sammenhang stellen Materialmodelle eine Basis fiir Masterfunktionen dar.

Auswertealgorithmen

Die Zielstellungen zur Superposition und Interpolation von Daten: ,,am besten
geeigneter ZTP* und ,,am besten geeignete Zeit-Temperatur-Skalierung* sind
vergleichbar. Fiir beide Zeit-Temperatur-Methoden gilt die Anwendung nume-
rischer Auswerteprozeduren u. a. mit dem Ziel einer anwenderunabhiingigen
Auswertung als Stand der Technik. Beide Methoden skalieren Messdaten. Bei
der Anwendung von ZTP werden aufgrund einer (i. d. R.) nicht im Messbereich
definierten Referenz sdmtliche Daten auf eine Masterkurve skaliert bzw. ver-
schoben. Bei der Anwendung des ZT'S werden zumeist nur die Daten auBerhalb
der gewihlten Referenztemperatur skaliert. ZTP definieren in der Regel als
Referenz Zeit- und Temperaturbereiche durch extrapolierte Schnittkurven au-
Berhalb des experimentellen Anwendungsbereiches, wohingegen sich das ZT'S
bei der Darstellung einer Masterkurve auf jeweils eine Referenztemperatur in-
nerhalb des Messbereiches bezieht. Hierin besteht auch ein deutlicher Vorteil
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des ZTS. Mit entsprechenden Modellerweiterungen fiir ZTP, bspw. Normie-
rung mit einer Referenztemperatur, lassen sich vergleichbare und physikalisch
anschaulichere Auswertungen vornehmen.

4.2 Mathematische Zusammenhénge

Fiir die im Kap. 3 eingefiihrten Methoden und fiir eine zusammenfiihrende Un-
tersuchung sind nachfolgend mathematische Zusammenhinge und Grundlagen
aufgezeigt. Einleitend ist in der nachfolgenden Abb. 4.1 der Zusammenhang
zwischen ZTP und ZTS anhand eines beispielhaft gewéhlten Modells (s. An-
hang 7.1) dargestellt.

7 Z(nt,T)

Int

Int

Int
ZTP Manson-Brown

—— Masterfunktion Z (P\p)

° Z(max, i, min}

PmB

Abb. 4.1: Beispielhafte Darstellung des analytischen Zusammenhangs zwischen Zeit-
Temperatur-Superpositionsprinzip und Zeit-Temperatur-Parameter

Veranschaulicht wird mit Abb. 4.1, dass ZTP und ZTS vom Prinzip her sel-
biges Materialverhalten, hier beschrieben durch eine Funktion Z (In#,T), ent-
weder projiziert in die Zeit-Temperatur-Ebene (mit ZTP) oder projiziert in die
Zustands-Zeit-Ebene (mit dem ZTS) auswerten. Umgekehrt soll gelten: Aus in
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den Ebenen entwickelten Schnittkurven ldsst sich eine charakteristische Zu-
standsflache ableiten. Die Schnittkurven werden dazu mithilfe jeweiliger Me-
thoden auf Basis experimenteller Daten entwickelt, was beispielhaft in Abb. 4.1
fiir ZTS als experimenteller Bereich markiert und fiir ZTP mit Symbolen skiz-
ziert ist. Schnittkurven isothermer Zustidnde sind in Abb. 4.1 mit roten Linien
und Schnittkurven fiir Iso-Zustidnde mit blauen Linien visualisiert. In Abb. 4.1
ist ferner eine mogliche!® Masterfunktion Z (P,,,) zur Beschreibung der zu-
standsabhingigen Zeit-Temperatur-Beziehung nach MANSON-BROWN abge-
bildet.

Die Auswertung von Messdaten kann auf Basis verschiedener Malieinheiten
sowie Skalierungen der Koordinatenachsen erfolgen. Fiir eine iibergeordnete
Bezeichnung bzw. Definition von Zeit- sowie Temperatur-reprisentierenden-
GroBlen wird fiir das vorliegenden Kapitel fiir die Zeit 7 und die Temperatur
verwendet.

Ausgehend von der Tatsache, dass experimentelle Daten einer untersuchten
GroBe Z, ; jeweils einem Zahlenpaar (Ti; 19}.) zugeordnet werden konnen, las-
sen sich Messdaten M, fiir aus Versuchen ableitbare minimale und maximale
Zeit- und Temperaturbereiche auch in einem dreidimensionalen kartesischen
Raum auswerten. Fiir die Datenmenge moge die folgende Beziehung gelten.

(1,%,2)|7,9¢(1,<7t<7,.,0, <0<9,)
M, = 4.2.1)
Z,€Z=f(1,0)

Aufgrund der Anforderung der Gleichwertigkeit von Zustinden (Isotherme
und Iso-Zustinde) fiir die hier untersuchten ZTAM, ergeben sich mathematisch
gewisse Einschrinkungen bzw. Bedingungen, sowohl bei der Betrachtung von
Funktionen im rdaumlichen, als auch bei der Auswertung von Schnittkurven
(bzw. deren Projektionen). Neben der grafischen, raumlichen Visualisierung
und Interpolation lieBen sich die GroBen Z, 7, ¥ einer Messreihe tabellarisch in
Analogie zur Funktionstafel/Funktionstabelle [80] darstellen und entsprechend
auswerten'?.

Mit Bezug zu den hier behandelten Einflussgroflen (Zeit und Temperatur)
lassen sich aus f(1,1¥,Z) = 0 physikalisch sinnvoll folgende Darstellungen
ableiten:

13 Sobald zustandsabhingige Schnittlinienkurven P (Z) formuliert sind, liegt indirekt der Verlauf
von Z (P) bzw. der Verlauf einer Masterfunktion in diesem Zustandsbereich vor.

14 Diese Form der Auswertung wurde hier nicht weiter untersucht, kann in einigen Anwendungs-
fillen jedoch ausreichend sein.
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* Schnitte parallel zur 7 — ¥ Ebene mit jeweiligen Schnittebenen
Z, = f(t,9) = konst. reprisentieren Kurvenverldufe gleicher Zustinde
(Iso-Zustidnde bzw. Hohenlinien einer Zustandsfldche).

* Schnitte parallel zur Z — 7 Ebene mit jeweiligen Schnittebenen
Z=g (1:7 Y, = konst.) repriasentieren Kurvenverldufe gleicher Tempera-
turen (Isotherme) bzw. Zustandsinderungen in Abhingigkeit der Zeit fiir
verschiedene aber konstante Temperaturen.

Kurvenverldufe gleicher Zustéinde, projiziert in die T — © Ebene (z. B. inln (r) —
1/1), sind bekannt fiir ZTP. Isotherme Kurvenverldufe, projiziert in die Z — 7
Ebene (z. B. in Z —Int), sind bekannt fiir das ZTS.

Mathematisch betrachtet werten beide Methoden parametrisierte Schnitt-
kurven aus, unabhingig davon, dass im ersten Schritt experimentelle Daten
abgedruckt und im zweiten Schritt mit addquaten Ansitzen beschrieben wer-
den. Mit dem Blick auf eine dreidimensionale Visualisierung von Messwerten
bestiitigt sich eine Zeit-Temperatur-Aquivalenz mathematisch durch eine Dar-
stellbarkeit parametrisierter Schnittkurven in den jeweiligen Ebenen.

Sofern beide Methoden selbige Daten lediglich aus unterschiedlichen Blick-
winkeln analysieren, sollte die Entwicklung einer (im Idealfall identischen)
geometrischen Darstellung bzw. einer Funktion, z. B. z = h(7,9) als ’Zu-
standsfliche’ im dreidimensionalen kartesischen Koordinatenraum mit beiden
Methoden moglich sein, siehe Untersuchungen im Kap. 4.4.3. Aus einer der-
artigen Zustandsflichenfunktion lassen sich dennoch keine beliebigen Zeit-
Temperatur-Verldufe (bspw. fiir nicht isotherme Temperaturverldufe) ableiten,
sondern nur solche, welche experimentell abgesichert wurden.

Mit Blick auf die o.g. mathematischen Zusammenhinge ist von Interes-
se, inwieweit sich das Prinzip der Zeit-Temperatur-Aquivalenz fiir ZTP und
ZTS mathematisch formulieren bzw. einordnen lédsst. Nachfolgend werden da-
zu mogliche Formulierungen diskutiert.

Zeit-Temperatur-Aquivalenz fiir ZTP
Der Zusammenhang zwischen einer untersuchten Eigenschaft oder Zustands-
grofle Z und einer Zeit-Temperatur-Beziehung fiir ZTP (bspw. fiir den Parame-
ter nach LARSON-MILLER aus GI. 3.1.3) lisst sich in der nachfolgenden Form
ausdriicken.

Py (Z) = f(‘L', ‘0) (4.2.2)

Aus der Umkehrfunktion der linken Seite von Gl. 4.2.2 ergibt sich eine For-
mulierung fiir die Masterfunktion Z (P,,,). Fiir eine konstante ZustandsgroBe
Z = konst. ergibt sich die Bedingung P,,, = konst. Konstante Werte fiir P,,,
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

ergeben sich ferner aus einer Kombination von Zeit- und Temperaturwerten in-
nerhalb eines entsprechenden Anwendungsbereiches, siehe Abb. 3.3. Fiir eine
konstante Aquivalenzgrofie bzw. konstanten ZTP gilt entsprechend

P .= f(t,9). “4.2.3)
Fiir verschiedene sz‘ sowie P,,, lassen sich Schnittlinienkurven auf Basis sel-
biger Zeit-Temperatur-Beziehung fiir verschiedene Iso-Zustandslinien abbil-
den. Die Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Formulierung fiir ZTP lisst sich auf Ba-
sis von GI. 4.2.2 und GI. 4.2.3 und somit fiir verschiedene Zustinde oder auch
fiir nur einen betrachteten Zustand ableiten.

Zeit-Temperatur-Aquivalenz fiir das ZTS

Mit Blick auf existierende Auswertealgorithmen im Kapitel 3.2 ist hervorzu-
heben, dass in der Regel zwei Schritte bei der Anwendung des Z7TS verfolgt
werden:

* Auswertung der Isothermen im Hinblick auf eine Uberlagerung gleich-
wertiger Wertebereiche und der Ermittlung zueinander komplementérer
Zeit- und Temperaturwerte als auch

* Auswertung und Beschreibung ermittelter temperaturabhéngiger Skalie-
rungsfaktoren bzw. der Verschiebefunktion wie In (¢t (9)).

Hier besteht die Frage, anhand welcher der beiden o. g. Punkte eine Aquiva-
lenzformulierung abgeleitet werden kann und inwiefern eine ggf. vorhandene
Zustandsabhidngigkeit der Skalierungsfunktion (analog zu ZTP) beriicksichtigt
wird.

Anhand der durchgefiihrten Untersuchen (siehe auch Kap. 5.3) und im Ver-
gleich zu der Aquivalenzformulierung fiir ZTP wurde deutlich, dass beide Punk-
te gleichrangig behandelt werden sollten. Eine Auswertung experimenteller
Daten unter gleichwertiger Beachtung beider o. g. Punkte kann zeigen, inwie-
weit thermorheologisch komplexes oder einfaches Verhalten vorliegt. Analy-
tisch ist mit Blick auf die Abb.4.1 eine Kompatibilitidt zwischen den Schnitt-
linienkurven durch eine Zustandsfliche gegeben und somit bei der jeweiligen
Auswertung (ZTS und ZTP) zu beriicksichtigen.

Mathematisch lassen sich beide o. g. Punkte anhand eines entsprechenden
Kriteriums tiberpriifen, bspw. auf Basis nachfolgender Formulierungen.

* Gleichwertigkeit untersuchter Eigenschaften fiir einen addquaten Bereich
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4.3 Zusammenhang zwischen Masterfunktion und Zeit-Temperatur-Korrelation

der untersuchten Eigenschaft fiir verschiedene Temperaturen'>

!
Z (Tji; 19/) =7 (Tjili; ﬁjil) (4.2.4)
i=l..n j=l..m

* Relation komplementirer Zeiten in Bezug auf eine Referenztemperatur:
zwischen 7, und 7, . (im Rahmen von Messgenauigkeiten experimen-
J Jre

teller Daten) durch Tj,-/rj = o (19_,,; ﬁ,_ef) mit o (19_,,; ﬁ,_ef) = konst.,
d. h. unabhingig vom Zustandsniveau fiir thermorheologisch einfaches
Verhalten und mit o (19/.; 0, f) # konst. fiir Z_|

gisch komplexes Verhalten.

, fiir thermorheolo-

Eine Zeit-Temperatur-Aquivalenzformulierung unter Einbeziehung auch des
Zustandniveaus und vergleichbar zu Gl. 4.2.2 lautet bspw. In(a) = g(9,2),
worin die ZeitgroBe in Form einer Zeitdifferenz bereits enthalten ist.

4.3 Zusammenhang zwischen Masterfunktion und
Zeit-Temperatur-Korrelation

Fiir die Entwicklung von Masterfunktionen ist eine untrennbare Verkniipfung
verschiedener Elemente, wie experimentelle Datenlage, verwendete physika-
lische Einheiten, Skalierung der jeweiligen Koordinatenachsen und Interpola-
tionsgiite gegeben. Beispielsweise kann ein Wechsel von der Temperaturskala
auf eine inverse Temperaturskala bei der Datenauswertung zu einem Wechsel
geeigneter Zeit-Temperatur-Korrelationen fiihren.

Anhand der nachfolgenden Abb. 4.2 ist schematisch der jeweilig theoreti-
sche Informationsgehalt fiir drei verschiedene Fille skizziert.

* Fiir ZTP liegen beispielhaft zu einem Zustandsniveau Z, fiir zwei ver-
schiedene Temperaturen entsprechend experimentelle Zeitwerte vor, sie-
he Symbolik in Abb. 4.2.

» Fiir das ZTS liegen beispielhaft fiir zwei Temperaturen 7, und 7, experi-
mentell ermittelte Zeitverldufe vor, siehe Linien in schwarz und blau.

15 Im Hinblick auf Messfehler und zur Identifikation ggf. nicht-linearer Verliufe, sollten min-
destens drei Zustandniveaus und mindestens drei Temperaturen ergénzend zu 7, bei einer
Auswertung beriicksichtigt werden.
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

» Zur Beschreibung eines Materialverhaltens sei fiir zwei Temperaturen
ein jeweilig zeitabhingiger Zustandsverlauf iiber lingere Zeitspannen er-
mittelt worden, siehe jeweils gestrichelte Linien.

7 A
O Z;{Int;;T5}
X Zi{Inty;T1}
T T Tl
Z;i --,— I
[}
|
1 1
[} [}
1 1
1 1
1 1
] ]
1 1 = SRS
1 1
Int; Ingy Int

Abb. 4.2: Unterscheidung des zugrundeliegenden Informationsgehalts fiir das Z7'S und
ZTP fiir eine zeit- und temperaturabhingige Eigenschaften, schematisch am
Beispiel einer fallenden Charakteristik

Sofern keine komplementéren experimentellen Daten fiir die einzelnen Metho-
den vorliegen, sollte eine Anwendung ’klassischer’ ZTAM eher ausgeschlos-
sen werden. Gegebenenfalls konnen erforderliche Versuche durchgefiihrt (oder
nachgeholt) werden, oder aber eine alternative Auswertemethode ist zu wih-
len.

Um isotherme Verldufe oder Iso-Zustidnde aus nicht addquaten Daten abzu-
leiten, bedarf es bereits entsprechender Interpolationsansitze (siehe auch Ein-
leitung zum Anwendungsbeispiel in Kapitel 5). Eine auf Basis prognostizierter
Daten ankniipfende Anwendung klassische ZTAM ist fraglich.

Zur Auswertung experimenteller Daten, welche tiber mehrere Groflenord-
nungen erfasst werden und im Anfangsbereich groflere Verdnderungen zeigen
als im spéteren Verlauf, eignen sich bekanntermallen logarithmische Skalierun-
gen, sowohl im Definitionsbereich der Zeitgrofle als auch im Wertebereich der
untersuchten Eigenschaft. Die Zeit-Temperatur-Korrelations-Modelle basieren
historisch auch auf derartigen Skalierungen, wie im Kapitel 3 dargestellt. Eine
logarithmische Auftragung von Messwerten stellt bereits eine Skalierung dar,
die bei der Auswertung der Daten zu beriicksichtigen ist. Mit Blick auf die
Abb. 1.2 oder 3.5 konnen beispielsweise augenscheinlich groere Abweichun-
gen im logarithmischen Zeitbereich bis 1000h weniger relevant sein als kaum

sichtbare Abweichungen zwischen 10’ h und 10°h. Die Abweichung im ex-
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4.3 Zusammenhang zwischen Masterfunktion und Zeit-Temperatur-Korrelation

perimentellen Langzeitbereich schwanken durchaus um mehrere zehntausend
Stunden. Demzufolge sind objektive Bewertungsmethoden, wie die analytische
oder numerische Ermittlung und Bewertung vorhandener Abweichungen an-
stelle einer rein visuellen Bewertung zu bevorzugen.

Fiir eine Modellentwicklung ausgehend von isothermen Versuchsdaten sind
relevant:

* Ansatz zur Beschreibung der Zustandsinderungsrate (9Z/9<) mit mindes-
tens einem temperaturabhidngigen Parameter unter Beachtung von Mo-
notonieanforderungen,

* Beriicksichtigung initialer Randbedingungen mit einer ggf. ergénzend
durchzufiithrenden Skalierung tiber der Zustandsgrofle bzw. Materialei-
genschaft bei welcher z. B. gelten kann 9Z/9s| _ = konst.,

¢ aus physikalischen oder chemischen Gegebenheiten ableitbares Verhal-
ten fiir groBere Zeitriume Z_, = 0 und

* Untersuchung und Beschreibung der Zeit-Temperatur-Korrelation anhand
von bestehenden Modellen der Reaktionskinetik oder bspw. mit einem
Zeit-Temperatur-Ansatz (97/9s) mit Beriicksichtigung ggf. vorhandener
Zustandsabhingigkeiten, siche nachfolgender Abschnitt.

Der Informationsgehalt isothermer Versuchsdaten in der Z — 7—Ebene fiihrt i.d.R.
auf die Masterfunktionsform. Die Relation zwischen den einzelnen Isothermen fiihrt

i.d. R. auf die Zeit-Temperatur-Korrelation.

Im Hinblick auf die Ermittlung der Zeit-Temperatur-Korrelation sind ggf. er-
ginzende Untersuchungen anhand des Anstiegs ermittelter isothermer Funktio-
nen in logarithmischer Zeitdarstellung f (7; 9,) bzw. f, (7) fiir eine Variation
des Zustandniveaus hilfreich. Fiir thermorheologisch einfaches Verhalten soll
die nachfolgende Bedingung gelten.

df;
il = konst. V 9,V Z; 4.3.1)

Zj

Der Anstieg der isothermen Segmente ist fiir ein Niveau Z; der untersuchten
Eigenschaft jeweils identisch. Um lediglich eine horizontale Verschiebung im
logarithmischen Zeitmaf3stab zu behandeln, sollen fiir thermorheologisch ein-
faches Verhalten ergidnzend zu GI. 4.3.1 nachfolgende, temperaturunabhéngige
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

Randbedingungen gelten.

Z

init

=konst. V ¢, und Z_ = konst. V ¥, “4.3.2)

Fiir eine Modellentwicklung ausgehend von Versuchsdaten gleicher Zustin-
de sind relevant:

* Beschreibung der Zeit-Temperatur-Relation anhand von bestehenden Mo-
dellen (wie ZTP) oder allgemein mit einem Ansatz 97/9¢ mit mindestens
einem zustandsabhédngigen Parameter und

* Ansatz (bspw. Materialmodell) zur Beschreibung definierter Zusténde
unter Beriicksichtigung physikalischer und/oder chemischer Randbedin-
gungen. Aus einer Masterfunktion lassen sich durch Implementierung
der Zeit-Temperatur-Beziehung isotherme Verldufe entwickeln.

Die Versuchsdaten zu jeweilig gleichen Zustinden in der 7 — ¥ —Ebene fiihrt i. d. R.
auf die Zeit-Temperatur-Korrelation. Der Zusammenhang zwischen den jeweiligen
Zustandniveaus fiihrt i. d. R. auf die Masterfunktionsform. Hilfreich sind experimen-
tell ermittelte Zustinde an moglichen Grenzbereichen bzw. Réndern und keine zu
groBen Abstinde AZ.

4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen

Nachfolgend werden verschiedene Formen einer zusammenfiihrenden Darstel-
lung von Zeit-Temperatur-Parametern und dem Zeit-Temperatur-Superposi-
tionsprinzip behandelt. Der Fokus liegt dabei auf

* einer analytischen Zusammenfithrung zugrundeliegender Zeit-Tempera-
tur-Korrelationen,

* der grafischen Gegeniiberstellung von ZTP und ZTS fiir thermorheolo-
gisch einfaches und komplexes Materialverhalten jeweils an einem Bei-
spiel anhand von Schnittkurvendarstellungen und

¢ der vergleichenden Darstellungen entwickelter Zustandsflichen fiir ZTS
und ZTP auf Basis eines beispielhaft gewéhlten Materialmodells - MAX-
WELL-Korper.

4.4.1 Analogien zwischen Zeit-Temperatur-Korrelationen

Fiir das ZTS ist die Skalierungsbeziehung zur Uberlagerung von Isothermen
anhand der Differenz zwischen bei verschiedenen Temperaturen ermittelten
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4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen

logarithmischen Zeiten definiert, siche Kap. 4.2. Untersucht wurde, inwiefern
das Prinzip der Zeit-Temperatur-Verschiebung auch anhand von ZTP beschrie-
ben werden kann. Auf Basis von GI. 3.2.9 lassen sich fiir ZTP entsprechende
Verschiebefunktionen der Form log (&) herleiten.

4.4.1)

ti
(T"TM>Z " = — bzw. loga =logt, —logt,,

tre f

Fiir beispielhaft ausgewihlte ZTP sind in der nachfolgenden Tabelle 4.1 herge-
leitete Verschiebefunktionen angegeben. Je nach ZTP-Definition ist die loga-
rithmische Zeitdifferenz temperaturabhéngig, d. h. log (o (T')), oder zusitzlich
auch zustandsabhingig, d. h. log (¢ (T,Z)). Unter Beriicksichtigung verwen-
deter Definitionen fiir thermorheologisch einfaches und komplexes Verhalten
entsprechen in Tab. 4.1 die ZTP nach ORR-SHERBY-DORN und MANSON-
Succopr thermorheologisch einfachen Modellen und die ZTP nach LARSON-
MILLER und MANSON-HAFERD thermorheologisch komplexen Modellen.
Mithilfe der auf Basis von ZTP beispielhaft hergeleiteten Verschiebefunktio-
nen wird deutlich, dass sich der Umfang an bestehenden Skalierungsmodellen
erweitern ldsst.

Tab. 4.1: Beispielhaft hergeleitete temperatur- und zustandsabhéngige Verschiebefunk-
tionen auf Basis von ZTP

ZTP  Zeit-Temperatur-Definition fiir ~ Verschiebefunktion Zustands-
den jeweiligen ZTP logor = logt, —log Lys abhéngigkeit

0OSD logt, = & — P, logor =2 (Ti > -

MS  logt, =B-T+P,, loga =B+ (T,-T,, ) -

LM  logt, =P, - T —logt, logat =P, - <T% — Trle/ ) P, (Z)

MH logt, =By, (T—T,)+logt,  loga =Py, (T,-T,,) Py (2)

Fiir die Datum-Temperatur-Methode nach BOLTON [20] lassen sich eben-
falls Analogien zur Zeitskalierung aufzeigen. Die Zeitskalierung fiir ZTP ent-
sprechend des Vorgehens fiir das Z7'S ldsst sich anhand von Untersuchungen
temperatur- und zustandsabhingiger Zeitdifferenzen herleiten. Nachfolgend er-
folgt dieses beispielhaft fiir den ZTP nach LARSON-MILLER P,,,. Dafiir ist ne-
ben der Abb. 3.2 die u.s. Abb. 4.3 hilfreich. Aus dieser Abbildung lassen sich
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

folgende Zeit-Temperatur-Beziehungen herleiten:
a) aus dem Differenzenquotienten eine temperaturabhéngige Verschiebefunk-
tion in der logarithmischen Form In (&) = Int, —Inz, .

1 1

0 ref

Der Parameter P,,, ist bekanntermaBen abhingig vom Zustandsniveau P, (Z),
womit die Gl. 4.4.2 auch als temperatur- und zustandsabhiingige Verschiebe-
funktion In @ (T, Z) formuliert werden kann.

b) Mit der Definition fiir P,,, aus Gl. 3.1.3 eingesetzt in GI. 4.4.2 folgt eben-
falls eine analoge Beziehung zu Gl. 3.1.15, wobei #,, dem 7, entspricht und 7,
wird zu £,.

1 _ 5 1 Ty 1 4.4.3
Ill‘ref—Tif- nt0+CLW. Tf— 4.4.3)

c¢) Alternativ lisst sich die Gl. 4.4.2 unter Verwendung von Gl. 3.1.3 und
fiir T = T, in eine temperaturabhéngige Verschiebungsfunktion umformulie-
ren. Nach Abb. 4.3 gilt P,,, bzw. Z = konst. zwischen zwei Temperaturen T

und T,
T T
Ino (T) =Int, - (1 — TO,) +C.. <l — T“f) . 4.4.4)

Ingg —========mmmmmmm g Z = konst.

Int

Abb. 4.3: Analytischer Zusammenhang zwischen der Datum-Temperatur-Methode und
dem ZTS am Bsp. des Parameters nach LARSON und MILLER
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4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen

4.4.2 Zusammenhang von Schnittlinienkurven

Der analytische Zusammenhang zwischen ZTS und ZTP lasst sich ebenfalls
anhand von Schnittlinienkurven darstellen und parallel dazu das fiir ZTS de-
finierte thermorheologisch einfache und komplexe Verhalten. Dafiir wurden
zwei Beispiele gewihlt: der ZT'P nach ORR-SHERBY-DORN P, in direkter
Gegenliiberstellung zum ZTS fiir thermorheologisch einfaches Verhalten und
der ZTP nach LARSON-MILLER P, in direkter Gegeniiberstellung zum ZTS
fiir thermorheologisch komplexes Verhalten. Zur Visualisierung wurden defi-

nierte Funktionen und Werte verwenden, sieche Anhang 7.1.

Thermorheologisch einfaches Verhalten fiir ZTP und ZTS
Drei wesentliche Elemente sind zur Gegeniiberstellung relevant und in der fol-
genden Abb. 4.4 dargestellt:

* isotherme Schnittlinienkurven im Quadranten I (Z, In¢) fiir insgesamt

drei Temperaturen 7,7, ., T,

* Schnittkurven fiir Iso-Zustidnde in einer um 90 Grad um die In (¢)-Achse
nach unten gedrehten Koordinatenebene (In(7),1/7) im Quadranten IV
fiir drei verschiedene Zustandniveaus Z,,Z,,Z, sowie

¢ Masterfunktionen fiir P

osp und fur das ZTS fur 7 .

Entwickelt wurde die Abb. 4.4 durch drei Schritte!0:

* Generierung von Datenpunkten und Beschreibung der Zeit-Temperatur-
Beziehung mit dem ZTP,

* Ableitung einer moglichen Masterfunktion und
* Generierung von Datenpunkten und Beschreibung der Isothermen.

Bedingt durch die gewihlte Form der zusammenfiihrenden Darstellung enthilt
die horizontale Achse in Abb. 4.4 drei verschiedene GroBien: die Zeit ¢ und
Masterzeit 7 jeweils in logarithmischer Darstellung und den Parameter P,
zugehorig zur Masterfunktion fiir den ZTP.

Der ZTP nach ORR-SHERBY-DORN P, , siehe z. B. [31], basiert auf der An-
nahme, dass parallele Verldufe selbst fiir ,,unendlich* hohe Temperaturen bzw.
/T = 0 und somit bei anzunehmender Aggregat-Zustandsinderung vorliegen.

Diese Annahme ldsst sich ggf. zwar aus einem linearisierten Verlauf durch die

16 Die Reihenfolge der Entwicklung ist vertauschbar, da die Referenzdatenpunkte im Quadranten
T'und IV jeweils abgebildet bzw. funktional beschrieben wurden.

61



4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

logarithmische Zeit- und der inversen Temperaturdarstellung erklidren. Physi-
kalisch ist diese Annahme jedoch nicht plausibel. Eine Masterfunktion ldsst
sich aufgrund der linearen, parallelen Verldufe ableiten. Die Entwicklung ei-
ner Masterfunktion fiir den hier gewihlten ZTP liel3e sich ebenfalls fiir eine
gewihlte Referenztemperatur mit 1/7 ;> 1/7 = 0 vornehmen, womit diese in
der Abb. 4.4 weiter in Richtung des Quadranten I verschoben liegen wiirde. Die
Beschreibung der Iso-Zustinde im Quadranten I'V basiert auf der Beziehung

E
In(t) = R-AT +P,,, (4.4.5)

mit Variation des Parameters P, bzw. des Schnittpunktes In (¢; /7 =0) in

0oSD

Abhingigkeit der Zustandsgrofe Z.

7 >X 72> Zs e

71 v

Abb. 4.4: Zusammenfiihrende Darstellung fiir den ZTP nach ORR-SHERBY-DORN und
das ZTS ftiir thermorheologisch einfaches Verhalten
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4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen

Die Steigung (hier definiert durch E,) wird als konstant angenommen. Die
Masterfunktion Z (P, ) im Quadranten II ldsst sich auch aus der inversen
Funktion von P, (Z) bestimmen. Die Masterfunktion fiir den ZTP in Abb. 4.4

ist durch die Funktion

A
Z (Posu) =A,qp - €Xp [—OSD -t} (4.4.6)

0SD

beschrieben und iiber eine logarithmische Zeitachse dargestellt. Die Master-
funktionsformen fiir ZTP und ZTS sind (entsprechend vorhandener Analogien)
identisch, jedoch auf Basis verschiedener Referenztemperaturen entwickelt.

Die Isothermen ergeben sich aus einer analogen Gleichung zu Gl. 4.4.6 mit
entsprechenden Parametern, siche Anhang 7.1. Der parallele Verlauf der Iso-
thermen fiir das ZTS ergibt sich dabei aus B, (7). Im Quadranten I ist ent-
sprechend des ZTS neben den Isothermen die Masterfunktion dargestellt, siche

V4 (ln T, f>. Gemil der Definition des ZTS fiir thermorheologisch einfaches

Materialverhalten hingt die horizontale Verschiebung fiir Kurvensegmente ver-
schiedener isothermer Verldufe entlang der logarithmischen Zeitskala nur von
der Temperatur ab, unabhingig von der Hohe des Zustandniveaus. In Abb. 4.4
ist beispielhaft die zwischen den Temperaturen 7, und 7; entsprechend not-
wendige Verschiebung In (o) bzw. Zeitdifferenz fiir Z, angegeben. Diese ist
gleichwertig fiir weitere Zusténde Z.. Fiir thermorheologisch einfaches Verhal-
ten gilt

In (aTm/%Ti) ‘ =In(r)] —In(r)| = konst. (4.4.7)
’ V4

i Tre f

Gleichwertig zu Gl. 4.4.7 ergibt sich In () aus der Formulierung des jeweili-
gen Differenzenquotienten im Quadranten I'V.

In(r) —1In(7)

Tre f T E A

() "
Tref Tl

Aus der Ableitung von Gl. 4.4.5 nach der reziproken Temperatur ergibt sich

(4.4.8)

din(t) E,
S ~ R konst. (4.4.9)

Thermorheologisch einfaches Verhalten fiir ZTP ldsst sich demnach durch einen
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

konstanten Anstieg bzw. durch entsprechend parallele Verldufe ausdriicken.
Gegebenenfalls gilt diese Annahme sowohl fiir lineare als auch fiir nicht linea-
re Verlaufe in der Zeit-Temperatur-reprasentativen-Ebene (hier Quadrant I'V).

Thermorheologisch komplexes Verhalten fiir ZTP und ZTS
Analog zur oben geschilderten Vorgehensweise sind in Abb. 4.5 Datenpunkte,
Schnittlinienkurven sowie Masterfunktionen fiir ein beispielhaft thermorheolo-
gisch komplexes Materialverhalten dargestellt. Grundlage ist hier die Zeit-
Temperatur-Beziehung des ZTP nach LARSON-MILLER woraus sich u. a. nicht
parallel entlang der logarithmischen Zeitachse verschiebbare isotherme Kur-
ven ergeben. Die Beschreibung der Iso-Zustinde im Quandrant IV basiert auf
Gl. 3.1.3 aufgeldst nach In (7) und entsprechender Beriicksichtigung von P, ,, (Z)
fiir drei verschiedene Zustandniveaus.
P (Z)

In(r) = LMT o (4.4.10)
Aus Gl. 4.4.10 und den entsprechenden Schnittlinienkurven l4sst sich die Mas-
terfunktion fiir ZTP nicht zusammen mit den isothermen Verldufen fiir ZT'S
anschaulich in einer Grafik darstellen. Die Ursache liegt darin, dass fiir die
ZTP keine Referenztemperatur vergleichbar zum Z7S bei der Abbildung und
Auswertung definiert ist. Durch eine entsprechende Ergénzung bzw. Normie-
rung des ZTP auf eine Referenztemperatur 7.,/ T lassen sich die Isothermen
und die Masterfunktionen in den Quadranten I und II visualisieren. Vorteilhaft
dabei ist die Erkenntnis, dass der horizontale Abstand der beiden Masterfunk-
tionen, durch die Grole bzw. den Wert von Cm definiert ist.

T E, .
T (cm +1m) s =B, @4.11)

Die Masterfunktion des ZTP in Abb. 4.5 im Quadranten I ist durch die Funktion

A A m

Z(B,,) =A,, exp {—LM -t } (4.4.12)
BLM

beschrieben und iiber eine logarithmische Zeitachse dargestellt. Die Master-

funktionsformen fiir ZTP und ZTS sind identisch. Der Verlauf der gestrichelt

dargestellten Isothermen fiir 7; und 7, ergibt sich durch Anwendung von B(T})
sowie m (T;) in Gl. 4.4.12.

Gemaif der Definition des ZT'S fiir thermorheologisch komplexes Material-
verhalten ist die horizontale Verschiebung verschiedener isothermer Verldufe
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4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen

entlang der logarithmischen Zeitskala nicht nur von der Temperatur abhéngig.
Im vorliegend gewéhlten Beispiel verdndert sich der logarithmische Zeitab-
stand abhéngig vom Zustandsniveau.

1
x PLm(Z)
-—-To
— Lref
-- T
D) In(er,.r)
2) 1n(aTref3T|) Z3
\ ~
AN PLMA/
CI:VM N lnt
T . In ¢
- Tre‘_l
e mm e T,
e Z1>x2r>0 Z3
v

T—l

Abb. 4.5: Zusammenfiihrende Darstellung ZTP fiir den Parameter nach LARSON-
MILLER und ZTS fiir thermorheologisch komplexes Verhalten

In Abb. 4.5 sind beispielhaft die zwischen den Temperaturen 7, und 7, lo-
garithmischen Zeitdifferenzen In (o) aufgefiihrt und entsprechend des Vorge-
nannten nicht gleichwertig fiir verschiedene Zustinde Z,, siche auch Anhang
7.1, Abb. 7.1. Fiir die Differenz gilt im Vergleich zu GI. 4.4.7

= konst. (4.4.13)

In (O‘Tm,-»f,-) L —In()| —In()

i ref i

Die entsprechende temperatur- und zustandsabhiingige Differenz der logarith-
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

mischen Zeitgrofe In (o (T, Z)) ergibt sich aus der Formulierung des jeweiligen
Differenzenquotienten im Quadranten IV mit

In(z)] —1In(z)

2% i _E,(2)

(1)
Tref Tl

Aus der Ableitung von Gl. 4.4.10 unter Verwendung von P, (Z) = E,(2)/r
nach der reziproken Temperatur folgt

(4.4.14)

oln(r) E,(2)
I =f(2). (4.4.15)

Thermorheologisch komplexes Verhalten fiir ZTP zeigt sich durch einen nicht
konstanten Anstieg bzw. durch nicht parallele Verldufe. Gegebenenfalls gilt
diese Annahme sowohl fiir lineare als auch fiir nicht lineare Verldufe in der
Zeit-Temperatur-repriasentativen-Ebene (hier Quadrant I'V).

4.4.3 Vergleich von Zustandsflachen anhand eines Materialmodells

Im Folgenden wird anhand eines einfachen rheologischen Modells (MAX-
WELL-Korper) die Beschreibung von zeit- und temperaturabhéngigen Materi-
aleigenschaften mithilfe von Zustandsflaichen und methodenspezifischen Blick-
winkeln untersucht und diskutiert. Analog zum Uberblick im Kap. 3.2 wurde
dafiir eine Temperaturabhéngigkeit der Viskositdt gewéhlt. Der Relaxations-
modul, siehe GI. 3.2.5, ist sowohl von der Temperatur als auch der Zeit abhén-
gig und beschreibt eine Fliche im dreidimensionalen kartesischen Koordina-
tenraum. Diese wird nachfolgend fiir ZT'S und ZTP entwickelt und verglichen.

Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip - MAXWELL-Koérper

Wie im Kapitel 3.2 eingefiihrt, ergibt sich fiir das gewéhlte Materialmodell
eine horizontale Verschiebung der Kurvensegmente im logarithmischen durch
die Relation temperaturabhingiger Viskosititen.

n (T,e )
WTS (4.4.16)

Ino, =1In
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4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen

Auf Basis von Gl. 3.2.7 fiir die gewéhlte Referenztemperatur und unter Beriick-
sichtigung der Bestimmungsgleichung fiir In (), siche Anhang Gl. 7.1.3, lisst
sich der Relaxationsmodul geometrisch als Flichenfunktion iiber den Tempe-
raturbereich und den im Kapitel 7.3 aufgefiihrten Prognosebereich mit nach-
folgender Gleichung darstellen, siche Abb. 4.7.

o(T)-t

Cre f

~E,-

R, (1,T)=E, -exp (4.4.17)

Eine derartige Zustandsflache ldsst sich nicht nur auf Basis der Skalierungs-
funktion In (o (T')) erzeugen. Mit einer temperaturabhéngigen Funktion fiir die
Viskositit, siehe Gl. 4.4.18, eingesetzt in Gl. 3.2.5 ldsst sich ebenfalls eine der-
artige Flédche erzeugen, siche Abb. 4.7 hellgraue Schattierung. Hierbei erfolgte
die Darstellung schematisch iiber einen erweiterten Zeitbereich. Die dunkel-
graue Fliche betrifft den hier als Prognosebereich gewihlten Bereich zwischen
In(7 . )bisIn(7,, ). Beide Flichen liegen weitestgehend auf Deckung. Abwei-
chungen resultieren aus den jeweiligen temperaturabhéingigen Beschreibungen,
sieche Gl. 7.1.3 und GI. 4.4.18. Ein temperaturabhéngiger Funktionsverlauf der

Viskositit ist in Abb. 4.6 angegeben.

—A, (T -T
n(T)=—————>+ (r-17,) (4.4.18)
B, +T—T,
100
80f-_
x“\
= T
L 6o} T
)
< 40f T
= %
200 x (T T
0

250 300 350 400 450 500
Temperatur 7 in Kelvin

Abb. 4.6: Temperaturabhiingige Werte und Verlauf der Viskositit 1 (7') auf Basis von
Gl. 4.4.18
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

Rg(Int, T) 0.5 !

e 500
0.0

0 AN
- 400

T in Kelvin

Abb. 4.7: Uberlagerte Zustandsflichen zum Relaxationsmodul Rg in logarithmischer
Zeitachsendarstellung auf Basis von Gl. 4.4.17 (dunkelgrau) und auf Basis
von Gl. 3.2.5 in Verbindung mit 4.4.18 (hellgrau)

Zeit-Temperatur-Parameter - MAXWELL-Korper

Wihrend fiir das ZTS die Schnittkurven (Isothermen) in der Ebene R iiber
In (¢) analysiert wurden, siehe oben, werden in diesem Abschnitt fiir ZTP ent-
sprechende Schnittkurven konstanter Zustandsgrofe (hier als R, bezeichnet)
untersucht. Fiir das hier gewihlte Anwendungsbeispiel wurden auf Basis von
Gl. 3.2.5 Daten zu definierten Zustinden des Relaxationsmoduls generiert, sie-
he Abb. 4.8. Fiir die gewdhlten fiinf Temperaturen bzw. Viskosititen wurden
die jeweils zum Erreichen von R, bendtigten Zeiten berechnet. Bekannterma-
Ben beeinflusst der Umfang der Testtemperaturen und der weiteren Stiitzstellen
die Giite der funktionalen Beschreibung sowohl im Mess- als auch im Progno-
sebereich. Zur Veranschaulichung wurden hier fiinf Temperaturen und fiinf Re-
laxationszustinde verwendet. Dazu wurden jeweils die logarithmischen Zeiten
abgedruckt, sieche Abb. 4.8 a).

Zur Beschreibung der Schnittlinienkurven fiir verschiedene konstante Re-
laxationszustinde wurde eine Zeit-Temperatur-Beziehung in Anlehnung!” an
LAIDLER [78] verwendet, siehe Gl. 4.4.19. Darin ist P, vom Relaxationszustand
abhingt, d. h. es gilt P, (R,;) und P,, P, bleiben konstant.

17 Zur Herleitung siehe Anhang 7.4
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4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen

~

(O8]

log. Zeit — In ¢

NS}

X Ry ¢ R OR3; vV Ry % Rs

250 300 350 400 450 500

a) Temperatur T in Kelvin

XR]ORQDR3VR4XR5

log. Zeit — In ¢

1/450 1/350 1/300 1/250
b) inverse Temperatur — 1/7 mit 7 in Kelvin
Abb. 4.8: Schnittkurvendiagramme mit konstantem Relaxationsmodul fiir a) auf Basis

von Gl. 4.4.19 und fiir b) auf Basis von Gl. 4.4.21 als Ergebnis der Interpola-
tion fiir die jeweils 25 Datenpunkte nach Gl. 3.2.5

In(t)=P +P,-In(T)+P,-T (4.4.19)

Eine funktionale Beschreibung der in Abb. 4.8 a) abgedruckten Datenpunkte
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

ist auch mit einer Funktion geméfl WILLIAMS-LANDEL-FERRY [108] moglich,
jedoch variieren dann alle drei Anpassungsgrofien in Abhédngigkeit des Relaxa-
tionsniveaus, womit die Identifikation eines Parameters in der Form P (R,,)
nicht direkt moglich ist. Gegebenenfalls liegen zwischen den Parametern ver-
kettete funktionale Abhingigkeiten vor, die hier nicht weiter untersucht wur-
den. Die Abhéngigkeit des Parameters von dem Relaxationszustand P, (R,;)
als inverse Funktion R, (P,) ldsst sich als Masterfunktion iiber den Parameter
P, darstellen, siche Abb. 4.9 a). Ferner ergibt sich aus Gl. 4.4.19 eine fiir ZTP
sinngemife Form.

P (t,T)=In(t)—P,-In(T)—P,

3

T (4.4.20)

Fiir ZTP werden die logarithmischen Zeitwerte auch gegeniiber reziproker
Temperatur !/7 aufgetragen, siche Abb. 4.8 b). Eine funktionale Beschrei-

bung der hier zugrunde gelegten insgesamt 25 Datenpunkte {ln (t.); Tj*‘ } ge-

lang hier mit einer modifizierten ARRHENIUS-Beziehung nach NAKAMURA

[58].
EA
(4.4.21)

n n l/n
R (xo +x )
Der Parameter C, ist vom Relaxationszustand abhiingig, d. h. es gilt C, (RG).

Fiir die reziproke Temperatur /7 wurde in GI. 4.4.21 die Symbolik y verwen-
det. Analog zur GI. 4.4.20 kann eine ZTP-Form hergeleitet werden.

In(t)=C, —

C(LT)=In(t) 4 — o (4.4.22)

n n 1/}1
R (Xo +x )

Zur Beschreibung der jeweiligen Masterfunktionen wurde das fiir den Ver-
gleich zugrunde gelegte MAXWELL-Model verwendet, siehe Gl. 3.2.5 und die
entsprechenden Masterfunktionen sind in Abb. 4.9 visualisiert.

[ E
R, (P) =E, -exp —KT-P] (4.4.23)
P

[ E
R,(C,) =E, -exp —KT-C,} (4.4.24)
C
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4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen
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Abb. 4.9: Masterfunktionen zum Relaxationsmodul in Abhingigkeit des Parameters fiir
a) auf Basis von Gl. 4.4.23 und fiir b) auf Basis von Gl. 4.4.24 in jeweils
logarithmischer Darstellung des Parameters

Unter Verwendung der Parameterformen Gl. 4.4.20 und Gl. 4.4.22 lasst sich
mit Gl. 4.4.25 und Gl. 4.4.26 der Relaxationsmodul jeweils als geometrische
Zustandsfliche darstellen, sieche Abb. 4.10.

R(P

) =E, -exp [—? -P, (nT)] (4.4.25)

P
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4 Untersuchungen zur Zusammenfiihrung

R(C,)=E, -exp [—? -C, (t,T)} (4.4.26)

b)

Abb. 4.10: Relaxationsmodul dargestellt in Form von Zustandsflichen tiber jeweils lo-
garithmischer Zeit und Temperatur fiir a) und inverser Temperatur fiir b)
auf Basis von Gl. 4.4.20 eingesetzt in Gl. 4.4.25 fiir a) und auf Basis von
Gl. 4.4.22 eingesetzt in Gl. 4.4.26 fiir b)
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4.4 Zusammenfiihrende Darstellungen

Vergleich und Diskussion

Die Auswertungen basieren auf synthetisch generierten Materialkennwerten
mit leichten Schwankungen im Verlauf der temperaturabhiingigen Viskositit
N (T), siche Abb. 4.6. Diese Schwankung setzt sich in der Auswertung fort,
siche bspw. auch Abb. 4.8 a).

Aufgrund des gleichen Materialmodells sind die Zustandsflachen in den Ab-
bildungen 4.7 und 4.10 a) weitestgehend iibereinstimmend bzw. nahezu de-
ckungsgleich. Diese (eher subjektive) Bewertung lief3e sich auch objektiv mit-
hilfe entsprechender Ansitze angeben. Die hier erzeugten Zustandsflichen die-
nen jedoch einer zusammenfiihrenden Darstellung, d. h. ein Materialmodell,
verschiedene ZTAM, analoges Ergebnis.

Die Art der grafischen Darstellung der Messergebnisse iiber die Temperatur-
groBe (T oder 1/7) hat Einfluss auf entsprechende Zeit-Temperatur-Relationen.
Fiir die beispielhafte Anwendung wurden mit Gl. 4.4.19 und Gl. 4.4.21 zwei
Zeit-Temperatur-Beziehungen gewihlt, welche bspw. liber den seitens Haque
[31] aufgefiihrten Stand hinausgehen. Eine Eignung weiterer Zeit-Temperatur-
Beziehungen ist vorstellbar. Eine dahingehende Auswertung liee sich per-
spektivisch durchfiihren.

Ein weiterer Untersuchungsaspekt ergibt sich aus der Fragestellung, inwie-
weit die Datenpunkte aus den Abbildungen 4.8 auch in den Masterfunktions-
darstellungen in Abb. 4.9 zu erkennen sind. In den Abbildungen 4.9 ist die
Abhiingigkeit des Relaxationsmoduls gegeniiber den Parametern P, und C, dar-
gestellt. Die Informationen der 25 Zeit-Temperatur-Werte ist in diesen Master-
funktionsdarstellungen implizit enthalten. Die Datenpunkte lassen sich auch
mithilfe der Parametergleichungen 4.4.20 und 4.4.22 auswerten bzw. dariiber
abbilden.

Die anhand von Zustandsflichen durchgefiihrten Untersuchungen lassen sich
auch fiir komplexere Modelle vornehmen. Beispielsweise ldsst sich mit Ergédn-
zung einer zum MAXWELL-Korper parallel geschalteten Feder (Drei-Parame-
ter-Modell) ein endlicher Relaxationszustand (typisch z. B. fiir Festkorper) un-
tersuchen. Bewusst wurde hier ein einfaches Materialmodell gewéhlt, da be-
reits hiermit u. a. der Einfluss der Temperaturachsenskalierung und der Einfluss
des Blickwinkels bei der Auswertung eines Materialverhaltens gezeigt werde
konnten. Mithilfe vorliegender Untersuchungen lésst sich ferner ein Grund-
verstdndnis zur Verkniipfung zwischen Materialmodell (mit u. a. temperatur-
abhingigen Materialkoeffizienten) und Zeit-Temperatur-Korrelationen entwi-
ckeln. Ferner lassen sich methodenspezifische Herangehensweisen transparen-
ter erschliefen.
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das
Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Nachfolgend dokumentiert sind eigenstindig durchgefiihrte Anwendungsun-
tersuchungen verschiedener ZTAM auf die im Kap. 1.1 eingefiihrten experi-
mentellen Daten. Untersucht wurde die Anwendung der Datum-Temperatur-
Methode, des Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzips sowie rheologischer Mo-
delle fur den Temperaturbereich zwischen 100°C und 150°C.

Voruntersuchungen zur Datenlage

Nachfolgend ist die Datenlage unter Bezugnahme von Einflussfaktoren (wie
Messintervall, Temperaturbereich und Schwankungen) auf die Wahl geeigne-
ter ZTAM aufgezeigt und diskutiert, bzw. wird die Kompatibilitit zwischen
Daten und Methoden eingangs bewertet.

250F ,/'%— % ?\‘1 %
\\“,',----j ———— ’ % H % % )
Initialverpressung  e===mul
200F firalle Dichtungen %, S~
g "
s T
)
<
<
é‘) I
% 100F a 20°C
~ 75°C
A ) 100 °C J_ Messfehler £ 10 kN
S0r s 125°C
o 150 °C
0
0.01 1 10 102 10° 10* 10°

Messzeit in Stunden

Abb. 5.1: Bewertung der im Kap. 1.1 beispielhaft eingefiihrten experimentellen Daten
im Hinblick auf die Eignung sowie Auswahl geeigneter Auswertemethoden
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Mit Blick auf Abb. 5.1 wird deutlich, dass

» die Menge und die Verteilung der Datenpunkte fiir die fiinf Untersu-
chungstemperaturen verschieden sind,

* eine Verdichtung der Datenpunkte ab 10" Stunden sowohl fiir die Aus-
wertung als auch im Hinblick auf den zugrunde liegenden Messaufwand
nicht zielfithrend sind,

* im Hinblick auf eine isochrone Auswertung die Messzeiten nicht durch-
weg gleich sind,

* fiir die Messungen bei 20 °C und 75 °C unter Beriicksichtigung von Mess-
fehlern von ca. 1 % (bezogen auf den maximalen Messbereich der Kraft-
messdose von 1 MN) nicht eindeutig erkennbar ist, inwieweit bei 75°C
bereits ein Temperatureinfluss vorliegt,

* Iso-Zustdnde zur Dichtungskraft (bspw. 190kN, 150kN oder 110kN) fiir
den untersuchten Temperaturbereich nicht vorliegen und dass

* der Datenumfang mit hier einer Messreihe pro Temperatur zu beriick-
sichtigende Messabweichungen und Streuungen nicht adiquat abdeckt!®.

Im Ergebnis der Voruntersuchung der Datenlage erscheint eine direkte Anwen-
dung klassischer ZTAM nur bedingt geeignet.

5.1 Anwendung — Datum-Temperatur-Methode

Die Anwendung der DTM erfolgte beispielhaft anhand der nach BOLTON [20]
definierten Zeit-Temperatur-Skalierung auf Basis des LARSON-MILLER-Para-
meters. Fiir die Verschiebung der Messdaten zugehdorig zu den Temperaturen
100°C und 150°C auf die gewihlte Datumtemperatur 7, von 125°C, siehe
Abb. 5.2, wurde die Gl. 3.1.15 in der nachfolgenden Form angewendet und fiir
log (,,) in Abb. 5.2 dargestellt.

T T
1, = exp [T-lnt—ka-(T—l)] 5.1.D)
D

D

18 Mit Blick auf den jiingst publizierten Stand der Versuche [7] werden absehbar weitere Mess-
reihen fiir eine Auswertung hinzukommen.
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5.1 Anwendung — Datum-Temperatur-Methode

Hinsichtlich der Superposition war eine Untersuchung der spezifischen Kon-
stante C[M in einem Wertebereich zwischen 10 und 20 sinnvoll, womit der sei-
tens LARSON und MILLER [47] angegebene universelle Wert von 20 fiir C,,,
(unter Beriicksichtigung der Umrechnung Cm =2,3-C,,,) nicht geeignet war.

250F
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200F a7 vy
= A ST vy
= 150 “ AL
% ° s s
k= ° o L PNPN v
= A A
= 100} 0 o -y 2
% ) A
&n o
) o o0
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S A 125°C=Tp %°
A )
sol o0 150°C
10 102 10 104 10° 10°
a) Messzeit in Stunden, log ¢
250F
—— Al Dichtung
200f TEeem v
L
x Ty
z 150F &\V\V%%y
2 ©
£ ° oima
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S A 125°C=Tp %{
=) Cry =14.97 Xe)
sol o 150°C i
--- Masterfunktion A
10 102 10 104 10° 10°
b) Masterzeit in Stunden fiir 7, log 7p

Abb. 5.2: Visualisierte Anwendung der DTM auf Basis des LMP fiir Metalldichtungs-
daten auszugsweise aus Abb. 1.2: logarithmische Dichtungskraft tiber loga-

rithmischer Zeit in a) und iiber logarithmischer Masterzeit fiir 7,, in b)
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Als Masterfunktion zur Beschreibung der abfallenden Dichtungskraft Y,, in
Abb. 5.2 wurde die folgende Funktion verwendet.
Y,

2R

=Yy ~EXP(u-1") (5.1.2)
Darin entspricht Y, , . der initialen Dichtungskraft (bei # =0 h) und u,n sind
Relaxationsparameter. Die ermittelten Modellparameter und die Interpolations-
giite nach der Methode "Root-Mean-Square’ in Bezug auf die Dichtungskraft
RMS, und in Bezug auf die Zeit RMS, sind in der nachfolgenden Tabelle 5.1
zusammengefasst.

Tab. 5.1: Anwendungsuntersuchung DTM, Modellparameter und Interpolationsgiite

Grofe C_ Y, u n RMS, RMS,

M 2R, init Y, ges ,8es

14,97 253,62 —0,09 0,215 9,74 36.025

Wert 1266 23067 —006 0243 1090 32.243
17,27 269,56 0,12 0,190 8,69 40.593
Einheit - KN on! - kN h
Die Abweichungen RMS, , und RMS, , beziehen sich jeweils auf alle Daten-

punkte in Relation zur Masterfunktion Diese sind abhingig vom Wert der spe-
zifischen Konstante C - R . Fiir groBere Werte verbessert sich die Giite RMSS,
Umgekehrt verbessert sich die Giite von RMS, . bei niedrigeren Werten fur
C_,» siehe Tabelle 5.1.

Die beispielhafte Anwendung der DTM zeigt, dass bei der Interpolation die
Abweichungen im Bereich der Messfehler bei der Ermittlung der Dichtungs-
kraft liegen. Die Abweichungen in Bezug auf die zeitliche Interpolationsgiite
liegt fiir jeweils eine gewéhlte spezifische Materialkonstante C., bei einigen

zehntausend Stunden'®. Je nach Wahl von Cm schwanken die berechneten

Werte von Y,,, .. Deutlich wird, dass bei dieser ZTAM die spezifische Kon-
stante vom Kraftniveau abhéngig ist und die Daten mehr oder weniger geeig-
net superpositioniert. Der mittlere gemessene Startwert liegt bei ca. 250kN.
Der Auswertealgorithmus basiert (wie oben erldutert) auf der Verschiebung
der Datenpunkte im ersten Schritt und auf der Interpolation aller Datenpunk-

19 Ein zeitliches Delta von 1 % bezogen auf eine Aufbewahrungsdauer von 40 Jahren fiir Behilter
mit Metalldichtungen entspricht 3504 Stunden.
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5.2 Anwendung — Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip

te mit der gewihlten Masterfunktion im zweiten Schritt. Beide Schritte lassen
sich durch Variation

* des angewendeten ZTP (z. B. nach MANSON-HAFERD oder GRAHAM-
WALLES siehe Ubersicht zu ZTP in [20]),

e der beriicksichtigten Versuchstemperaturen (z. B. Ergdnzung von 20°C
und 75°C),

e des beriicksichtigten Datenumfangs (z. B. Variation der beriicksichtigten
Zeitspanne) und

¢ verschiedener Masterfunktionsansitze

noch weitergehend Untersuchen sowie hinsichtlich der Interpolationsgiite op-
timieren.

Bei normierter Darstellung der Dichtungskraft, bspw. in Bezug auf die in-
itiale Anpresskraft der Dichtung kann neben der horizontalen Verschiebung
noch eine vertikale Verschiebung der Messdaten notwendig sein. Ferner liefe
sich ein numerischer Auswertealgorithmus entwickeln, der die zuvor genann-
ten Aspekte im Hinblick auf eine Optimierung implementiert.

5.2 Anwendung - Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip

Im Rahmen der Anwendung des Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzips wur-
den zwei Ansitze untersucht. Im /. Ansatz wurde die Verschiebung der Mess-
daten anhand subjektiv gewihlter Verschiebefaktoren log (o) vorgenommen.
Diese wurden dabei so gewihlt, dass ein linearer Verlauf iiber der Tempera-
turgrofle gegeben ist. Fiir den 2. Ansatz wurden ebenfalls subjektiv gewihlte
Skalierungsfaktoren untersucht, welche einen nicht-linearen Verlauf iiber der
Temperaturgrofle abbilden.

1. Ansatz

Die im Kapitel 3.2 beispielhaft angegebene Auswertung mit dem Z7S, siche
Abb. 3.5, erfolgte auf selbiger Datenbasis wie fiir die DTM. Der Auswerte-
algorithmus basiert auf der Verschiebung der Messdaten fiir 7 = 100°C und
fir 7 = 150°C auf die gewihlte Referenztemperatur 7, . von 125°C durch
Anwendung von Gl. 3.2.2 bzw. Umrechnung der Messzeiten log(7) auf die
logarithmische Masterzeit log () gemiB nachfolgender Gleichung.

logf =logt —log o (T) (5.2.1)
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Die verwendete Masterfunktion zur Beschreibung der abfallenden Dichtungs-
kraft basiert auf der o. g. Gl. 5.1.2. In der nachfolgenden Tabelle 5.2 sind analog
zur oben geschilderten Verfahrensweise die Modellparameter und die Interpo-
lationsgiite angegeben.

Tab. 5.2: Anwendungsuntersuchung Z7S mit linearem Verlauf der temperaturab-
hingigen Verschiebefaktoren, Modellparameter und Interpolationsgiite

GroBe Yok i u n RMS, w RM Siees 108000 10gor o
Wert 297,89 —0,201 0,154 6,10 52.408 0,903 —0,903
Einheit kN h' - KN h - -

Die in der Tabelle 5.2 angegebenen temperaturabhiingigen Skalierungsfaktoren
sowie die Teilabbildung in Abb. 3.5b) sind in der Abb. 5.3 nochmalig visuali-
siert.

2 7
,~ Verschiebefaktoren
1t Trer = 398,15 K
) ’
3 v
] 0 ,/
o %
[©] /
I L
Y A |

T T
423,151 373,157
7! mit T Kelvin

Abb. 5.3: Verschiebefaktoren in logarithmischer Darstellung {iber inverser absoluter
Temperaturskala und Interpolation mit Gl. 5.2.2

Die Beschreibung der logarithmischen Verschiebung log (o (T')) iiber der in-
versen absoluten Temperatur nach Gl. 5.2.2 basiert auf einem ARRHENIUS-
Ansatz. In Gl. 5.2.2 wird von einer vom Relaxationszustand unabhingigen
Aktivierungsenergie E, ausgegangen. Die Modellparameter sind in Tabelle 5.3
aufgefiihrt.
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5.2 Anwendung — Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip

Tab. 5.3: Modellparameter fiir Gl. 5.2.2

GroBle T, R E,

Wert 398,15 8314 108,64

Einheit K J/mol-K k-’/mol
E 1 1
log () = 53— (T - T) (5.2.2)
? ref

2. Ansatz

Im Hinblick auf eine ,bessere Uberlagerung* der Messdaten auf eine Master-
funktion, wurden weitere Skalierungsmoglichkeiten mit den nachfolgenden Er-
gebnissen untersucht.

250F
g Al Dichtung

200F 7T ey
x llx 100 °C
150} R A 125°C
Z le) \\A. [}
o o o 150°C
= ° Téhlaa
R= 2 4
dé 100F Verschiebefaktoren o \A\AAA A
& ~ 1 Trr = 125°C © on.
) 3 oy
=) = 0 A Bo
2 0 o) o0
= o) <
= - -1 o
a . s,

50F inverse Temperatur ——- Masterfunktion \\
10 102 103 104 103 10°

Masterzeit in Stunden fiir T, log

ADbDb. 5.4: Anwendung des ZTS in Bezug auf eine Referenztemperatur von 125°C fiir
Metalldichtungsdaten auszugsweise aus Abb. 1.2 bei nicht linearem Verlauf
der temperaturabhingigen Verschiebefaktoren iiber der Temperaturgrofle, sie-
he Teilabbildung.
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Tab. 5.4: Anwendungsuntersuchung Z7S mit nicht-linearem Verlauf der temperaturab-
hingigen Verschiebefaktoren, Modellparameter und Interpolationsgiite

GroBe Yo it u n RMS, ., RMS, ,, logo,.. logo ..
Wert 258,83 —0,118 0,201 7,88 19.563 1,113 0477
Einheit kN h' . kN h . .

Die temperaturabhiingigen Verschiebe- bzw. Skalierungsfaktoren in der Teilab-
bildung in Abb. 5.4 sind in der nachfolgenden Abb. 5.5 nochmalig visualisiert
und wurden mit einem nicht-linearen Ansatz nach GI. 5.2.3 beschrieben. Die
ermittelten Modellparameter sind in der Tabelle 5.5 aufgefiihrt.

11’ 1 1) 11
logot(T) =a, - 77 ) talsz—7) a7 +logz, (5.2.3)
ref ref ref

2 ;
/'l Verschiebefaktoren
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o 1t I,’ Tref = 398,15 K
/
o
on [+]
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-1t ;
’I
I
ol I

I I
4231571 373,157!
7! mit T Kelvin

Abb. 5.5: Verschiebefaktoren in logarithmischer Darstellung {iber inverser absoluter
Temperaturskala und Interpolation mit Gl. 5.2.3

Tab. 5.5: Modellparameter fiir Gl. 5.2.3

Grole T, a, a, a, logt,

Wert 398,15 9.69-10° 883-10° 239244 57110 °

-3 -2 -1

Einheit K K K K -
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5.2 Anwendung — Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip

Die Gleichung 5.2.3 entspricht einem Polynomansatz in Anlehnung an CHAE
et al. [93], welcher in Analogie zu einem modifizierten ZTP nach GOLDHOFF-

SHERBY steht, siche Publikation von Haque et al. [31]. Aufgrund des unplausi-
blen Wertes fiir log (#,) wurde die Anwendbarkeit der nachfolgend vereinfach-

ten Form untersucht.
5.2.4)

loga (T) = b, - (1 _ 1)3
"A\T T, ;
Die Gleichung 5.2.4 steht in Analogie zu einem modifizierten ZTP nach GRA-
HAM-WALLES, siehe [31]. Der Funktionsverlauf von Gl. 5.2.4 und die gewihl-
ten temperaturabhingigen Skalierungsfaktoren sind in der nachfolgender Gra-
fik und die Modellparameter der Gl. 5.2.4 in der nachfolgenden Tabelle doku-

mentiert.

Verschiebefaktoren

Tier = 398,15 K

log & s (T)
S
I

1
]
1
1
1
1
1

-2 T
4231571 373,151

7-' mit T Kelvin

Abb. 5.6: Verschiebefaktoren in logarithmischer Darstellung iiber inverser absoluter
Temperaturskala und Interpolation mit Gl. 5.2.4

Tab. 5.6: Modellparameter fiir Gl. 5.2.4

GroBe T, b,
Wert 398,15 2,06-10"
Einheit K K’

Die beispielhafte Anwendung des ZTS zeigt, dass analog zur Anwendung der
DTM eine Abweichungen in Bezug auf die Dichtungskraft unter 1% erreicht
werden kann. Die Abweichungen in Bezug auf die zeitliche Interpolations-
giite liegt jeweils deutlich oberhalb von zwei Jahren. In Bezug auf RMS,
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

konnten mithilfe einer nicht-linearen Zeit-Temperatur-Korrelation fiir log (o)
etwas bessere (aber dennoch unzureichende) Interpolationsergebnisse erzielt
werden. Analog zur Anwendung der DTM lassen sich beide Auswerteschritte
(Superposition der Daten auf eine Masterfunktion und Anpassung der Skalie-
rungsfaktoren) analog zu den am Ende von Kapitel 5.1 aufgefiihrten Punkten
untersuchen.

5.3 Anwendung - rheologische Modelle

Nachfolgend ist eine Anwendungsuntersuchung mehrparametriger Exponen-
tialfunktionen auf Basis rheologischer Modelle zusammengefasst. Im Vergleich
zum Ablauf der Auswertung mit den oben dokumentierten Superpositions-
modellen wurden zuerst verschiedene Relaxationsmodelle zur Beschreibung
der Messdaten (in unverschobener Darstellung) untersucht. Im zweiten Schritt
wurde die Moglichkeit einer Zeit-Temperatur-Superposition der Relaxations-
modelle anhand der jeweiligen Materialkoeffizienten analysiert sowie beispiel-
haft fiir ein Mehrelemente-MAXWELL-Korper?” niher untersucht.

Das Untersuchungsspektrum zu POYNTING-THOMSON- (PT) und MAXWELL-
Modellen (MW) beinhaltete:

* den Temperaturbereich von 100°C bis 150°C analog zur Anwendung
der DTM und des ZTS,

* eine Variation des zeitlichen Datenumfangs (mit/ohne initialer Verpres-
sung und Entlastung Y, . . bis ca. 100.000h sowie Daten zwischen 192h
und ca. 70.000h),

R,init

* eine freie Parameteranpassung samtlicher Modellparameter im Hinblick
auf ,.die beste Interpolationsgiite” im Anwendungsbereich und

* eine feste Parametervorgabe fiir Y, , , und Y, ., sodass diese physika-
lisch plausibel und moglichst messbar sind oder zumindest mit Mess-
werten verglichen werden konnen. Ferner lassen sich auf dieser Basis
die Modelle einfacher zueinander skalieren und im Hinblick auf eine

Superposition untersuchen.

20 Verschiedene Modellbezeichnungen werden in der Fachliteratur verwendet. Teilweise wird
auch von einer PRONY-Reihe [93] bedingt durch eine Summe von Exponentialfunktionen oder
vom WIECHERT-Modell gesprochen.
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5.3 Anwendung — rheologische Modelle
Anwendung POYNTING-THOMSON-Modell

Das POYNTING-THOMSON-Modell (auch als ZENER-Modell bezeichnet), als
ein rheologischer Standard-Korper [92, 105], sieht die Parallelschaltung eines
in Abb. 5.7.

MAXWELL-Elementes und einer HOOKschen-Feder vor, siehe Teilabbildung

250F = - -
o T L Al Dichtung
200F A A PT1
100 °C \ A
Z 150} a 125°C VS
= o A \
= 0 150°C & a8,
B y © A
2 100 Voo A
o AT
2 E, \ BN
= \
S i ;
[a) E, 5\ ‘@0
n(m) L
50F
0.01 1 10 102 100 10
Messzeit in Stunden
Abb. 5.7:

10°

106
Anwendung POYNTING-THOMSON-Modell fiir Variante PT 1 fiir Metalldich-
tungsdaten auszugsweise aus Abb. 1.2

Y2R‘inf dem E, und

Auf Basis des PT-Modells wurde die Gl. 5.3.1 fiir die Beschreibung des Dich-
Materialparameter untersucht. In Gl. 5.3.1 entspricht die Differenz
Y,

tungskraftabfalls adaptiert und unter Variation des Datenumfangs sowie der

2R,inf

Yopinis —
entspricht dem E,. Das Dampfungs- bzw. Relaxa-
tionsverhalten 1 (7') wird durch A (T) beriicksichtigt?!.
Y2R = (YvZij'r - Yz1e,mf> “exp (_A 't) + Y2R.inf (5.3.D
InGl. 5.3.1 steht Y, . fir die bei Raumtemperatur nach dem erstmaligen Ver-
pressen und Entlasten gemessene Dichtungskraft, siche zum Versuchsablauf
(7). Die GroBe Y, , . entspricht einer angenommenen sich mit der Zeit einstel-
lenden minimalen Dichtungskraft®Z.

21 Im Detail gilt A (T) = E, /n(T) bzw. entspricht A (T') der inversen Relaxationszeit.
22 Zur Modellannahme siche Anhang 7.5.
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Von einer Vielzahl der untersuchten Variationsrechnungen sind nachfolgend
die Modelldaten in Tab. 5.7 und die Ergebnisse in Tab. 5.8 fiir jeweils zwei Va-
rianten angegeben, welche als reprisentative Untersuchungsergebnisse fiir die
Anwendung eines POYNTING-THOMSON-Modells herangezogen werden.

Tab. 5.7: Ubersicht ausgewihlter Varianten und Parameter eines POYNTING-
THOMSON-Modells (PT) auf Basis von GI. 5.3.1
100°C 125°C
Variante 2R, init Yz:e.mf A Y, 2R, init Y, 2R,inf A
in kN in kN inh' in kN in kN inh'
PT 1 240,28 55 1,64-10° 24028 55 574-10"°
PT6 209 118 333.10° 196 90 9,06-10"°
150°C
Variante - Y, s 2
in kN in kN inh'
PT I 240,28 55 1,09-10°
PT6 137 55 457-10°
Tab. 5.8: Ergebnisse der Untersuchungen aus Tabelle 5.7
100°C 125°C 150°C
Variante RMS,, ~ RMS,, RMS,, RMS,, RMS,, RMS,,
in kN inh in kN inh in kN inh
PT 1 24,77 15.291 37,02 15.374 25,20 53.228
PT6 5,75 8.805 11,99 14.639 8,10 18.113

Fiir die Variante PT 1 erfolgte die Modellanpassung fiir alle drei Temperaturen
auf Basis physikalisch plausibler Konvergenzbereiche. Der jeweilig identische

Wert fiir Y.

2R, init

resultiert aus dem Mittel der bei erstmaligem Entlasten ermittel-

ten Kraftwerte der drei Messreihen. Entsprechend lag ein Datenumfang von der
Erstmontage bis zu ca. 100.000h zugrunde. Im Vergleich dazu beriicksichtigt
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5.3 Anwendung — rheologische Modelle

PT 6 erst die nach jeweiliger Temperaturauslagerung gemessenen Dichtungs-
krifte, also ab ca. 72h bzw. 192h. FirY,,, , undY,,. - wurden gerundete Werte
aus jeweilig maximal und minimal ermittelten Messwerten vorgegeben, siche
Abb. 5.8. Fiir PT 1 und PT 6 wurde fiir die numerische Interpolation somit je-

weils nur eine freie Anpassungsgrofe A (T') verwendet.

250F
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50t
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Abb. 5.8: Anwendung POYNTING-THOMSON-Modell fiir Variante PT 6 fiir Metalldich-
tungsdaten auszugsweise aus Abb. 1.2

Die dargestellten Ergebnisse in Abb. 5.7 zeigen, dass der Standard-Korper
PT 1 als thermorheologisch einfaches Modell?* den Dichtungskraftabfall so-
wohl hinsichtlich des Kraftniveaus als auch hinsichtlich der zeitlichen Progno-
se unzureichend beschreibt. Die Modellvariante PT 6 ohne Beriicksichtigung
der Erstverpressung beschreibt im Vergleich der insgesamt ca. 20 Variations-
untersuchungen den Kraftabfall bei der Versuchstemperatur 7, .. zutreffend.
Die Modellabweichung in Bezug auf die zeitliche Differenz RMS, liegt hierbei
bei ca. einem Jahr. Anzunehmen ist jedoch, dass sich die Interpolationsgrenze
Y, iy Mit jeder weiteren Messung iiber die Jahre noch weiter nach unten ver-
schiebt. Eine valide Extrapolation fiir 7, ist auf Basis des derzeitigen Un-
tersuchungsstandes nicht gegeben. Modellanalysen mit insgesamt drei freien
ModellgroBen erfassten nicht addquat die oberen und unteren Kraftmessberei-

che, wodurch bspw. eine Bestimmung von RMS, nicht moglich war. Ferner war

23 Die Relaxationskurven zeigen zueinander parallele und iiber den Relaxationskoeffizienten A
skalierbare Kurvenverliufe.
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

fiir diese Modelle analog zu PT 6 eine plausible Skalierung zwischen den drei
Temperaturen nicht moglich.

Anwendung generalisiertes MAXWELL-Modell

Ein generalisiertes MAXWELL-Modell basiert insbesondere auf der Parallel-
schaltung mehrerer dieser Elemente, siehe Teilabbildung in Abb. 5.9 und nach-
folgende GI. 5.3.2. Sofern diese Elemente untereinander unterschiedliche Ma-
terialkoeffizienten aufweisen, ist infolge der hoheren Parameteranzahl ggf. eine
realistischere Beschreibung des Kraftabfalls moglich [105].
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Abb. 5.9: Anwendung generalisiertes MAXWELL-Modell, Variante MW 11 fiir Metall-
dichtungsdaten auszugsweise aus Abb. 1.2

Yor :Z (YZR,im't - szﬁmf) 'eil" T+ YZR,inf (5.3.2)
i=1

Untersucht wurden Modelle mit zwei und drei parallel geschalteten MAX-
WELL-Elementen. Entsprechend der o. g. Modellgleichung betrug in GI. 5.3.2
N =2 oder N = 3. Um das Untersuchungsspektrum (siehe Einleitung die-
ses Kapitels) entsprechend abzudecken wurden rund 30 MW-Modell-Varianten
untersucht. Erwartungsgemifl beschreiben Modelle mit N = 3 insgesamt den
temperatur- und zeitabhiangigen Dichtungskraftabfall geeigneter. Fiir diese Mo-
delle sind auszugsweise in der nachfolgenden Tabelle 5.9 die Modellrand-
bedingungen und Ergebnisse zusammengefasst. Als selbige Vorgabe galt die
Randbedingung einer fiir alle Untersuchungstemperaturen anzunehmenden ,,mi-
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5.3 Anwendung — rheologische Modelle

nimalen Dichtungskraft” deutlich oberhalb von OkN. Sofern verschiedene leicht
voneinander abweichende, initiale Messwerte beriicksichtigt wurden (s. MW 9-
Modelle in Tab. 5.9), konnten bessere Interpolationsergebnisse erzielt werden.
Eine Skalierung der Temperaturkurven fir MW 9 untereinander war jedoch
nicht mit einfachen Ansitzen moglich. Fiir die Modellvarianten MW 12 wur-
den temperaturabhingige aber im Modell konstante Steifigkeitswerte bzw. Dif-
ferenzen Y, , . — Y, ,,, in GL. 5.3.2 verwendet. Fir MW-11-Modelle wurde fiir
alle Temperaturen und MAXWELL-Feder-Elemente dieselbe Steifigkeit bzw.

die gedrittelte Differenz aus Yy, , . — Yy, vorgegeben.

Tab. 5.9: Modellrandbedingungen und Ergebnisse zu MAXWELL-Modellen

E, bzw. Yy, Yiw, RMS,, inkN  RMS,,, inh
MW 9 9,96 31.009
—— E(I).E,(T), E5(T)
MW9 9,34 22.199
MW 11 S5kN 15,96 32,011
Yy, =240,283kN
MW 11, 16,56 27.232
MW 12 14,35 31.671
J E, (T)=Xkonst.
MW 12 14,80 25.968

red

Der Index ,,red* bezieht sich auf einen reduzierten Datenumfang von 192h bis ca. 70.000h.

Tab. 5.10: Modelldaten und Ergebnisse aus Untersuchungen mit MW 11

100°C 125°C 150°C
RMS, in kN 5,84 5,65 447
RMS, inh 5.528 15.740 10.742
Yoo 240,283 kN
Vs S5KN
A inh”' 23310 1,52:10"° 2,49
A,inh"' 1,49-107° 1,6-107" 5,56-10"°
Ayinh' 1,94-10°° 57610 ° 3,13-10°
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Bei Reduzierung des Datenumfangs verringert sich erwartungsgemil RMS; ge;.
Die Identifikation des minimal notwendigen Datenumfangs ldsst sich perspek-
tivisch mithilfe einer gezielten Prognoseuntersuchung durchfiihren.

Superposition auf Basis von MW 11

Im Vergleich zu der Anwendung von ZTAM mit der DTM und dem ZTS (sie-
he Kap. 5.1 und 5.2) wurde fiir die Anwendung rheologischer Modelle die
Superposition ausgehend von den temperaturabhéngig ermittelten Modellpa-
rametern des generalisierten MAXWELL-Korpers MW 11 untersucht. Dafiir
wurden die insgesamt neun A, (T') in der Form

. _ A1)
o (T3 Vo ) = A1) (5.33)

ausgewertet und bei der Skalierung der Messdaten unter Zuordnung von drei
Kraftbereichen angewendet. Die temperatur- und kraftabhidngigen Verschiebe-
faktoren sind in der Teilabbildung in Abb. 5.10 dargestellt.
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Abb. 5.10: Anwendung generalisiertes MAXWELL-Modell, Variante MW 11 fiir Me-
talldichtungsdaten auszugsweise aus Abb. 1.2

Analog zur funktionalen Beschreibung der Verschiebefaktoren fiir den 2. An-
satz mit dem ZTS, siche Abb. 5.5 und Abb. 5.6, lieBen sich die Verldufe in der

90
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Teilabbildung in Abb. 5.10 unter Anpassung der Gl. 5.2.3 und 5.2.4 (mit Be-
riicksichtigung der Kraftabhingigkeit) beschreiben. Weitere Untersuchungen
sind moglich, bspw. mit E; = konst. liber den untersuchten Temperaturbereich
aber nicht anteilig gleich verteilter Differenz Y, . — Y, - iiber die drei MAX-
WELL-Elemente. Damit lieBen sich bspw. weitere Modellvarianten hinsichtlich
thermorheologischem Verhalten analysieren.

5.4 Vergleich und Diskussion

Untersucht wurde die Anwendung verschiedener ZTAM mit unterschiedlichen
Modellansitzen hinsichtlich der Zeit-Temperatur-Superposition, der Master-
funktion, entsprechender Zeit-Temperatur-Korrelationen und Vorgehensweisen.
Unabhiingig von der Methode besteht infolge des Datenumfangs ein Ungleich-
gewicht, vor allem durch eine unterschiedliche Anzahl der Messdaten und der
Messintervalle. Das Interpolationsergebnis ist daher nicht reprisentativ fiir den
gesamten Kraft- und untersuchten Temperaturbereich. Die Interpolationsgiite
ist erwartungsgemal} abhingig von der gewihlten Masterfunktion (bzw. dem
gewihlten Materialmodell), der Zeit-Temperatur-Skalierung und der Streuung
der Messdaten.

Im Falle der Anwendung der DTM erfolgte die Umrechnung bzw. Trans-
formation der Messdaten ausgehend von GI. 3.1.15 durch eine determinier-
te Zeit-Temperatur-Skalierung. Im Falle der Anwendung des ZT'S wurden die
Messdaten horizontal mit subjektiv gewihlten Anteilen log (o) entlang der lo-
garithmischen Zeitskala verschoben; in einem zweiten Schritt wurden mogli-
che Zeit-Temperatur-Korrelationen identifiziert. Perspektivisch ldsst sich eine
Auswertung mittels des ZTS analog zur DTM in der Form veridndern, dass im
Vorfeld der Superposition verschiedene Zeit-Temperatur-Skalierungsmodelle
definiert werden (determinierte Temperaturverschiebefunktionen). Der Mas-
terfunktionsansatz wurde im vorliegenden Beispiel fiir DTM und ZTS gleich
gewihlt. Sofern im vorliegenden Fall fiir DTM und ZTS ein Startwert in der
FormY,,, . = 240,28 kN vorgegeben wird, verdndert sich das Interpolationser-
gebnis nur minimal. Bei gleichzeitiger Vorgabe vonY,, , - = 55kN verschlech-
tert sich das Interpolationsergebnis der Masterfunktionen fiir DTM und ZTS
insbesondere in Bezug auf RMS, , deutlich. Auf dieser Grundlage lassen sich
jedoch die drei verschiedenen methodischen Ansitze in Bezug auf die Inter-
polationsgiite der Masterfunktion bei der gewihlten Referenztemperatur von
125°C besser vergleichen, siehe Tabelle 5.11. Demnach lassen sich mit der
ZTAM mit MW 11 hier die besten Interpolationsergebnisse erzielen.
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Tab. 5.11: Vergleich Interpolationsgiite verschiedener ZTAM in Bezug auf die jeweilige

Masterfunktion
DTM mit ZTS MW 11
Cm =12,66 2. Ansatz
mit Yy, = 240,283kN

RMS, . in kN 10,90 7,98 6,27

RMS, ,, inh 32.107 18.549 36.776
mit Y, =240283kN  und ¥, =55kN

RMS, . in kN 12,96 9.65 6,27

RMS, . inh 727.755 573.631 36.776

1.ges

Fiir einen Vergleich in Bezug auf die geeignetste Methode wurden ergéinzend
fiir alle drei Ansitze die gleiche Masterfunktionsform und der selbe Datenum-
fang vorgegeben, welche aus der Untersuchung mit rheologischen Modellen
entwickelt wurden. Hierdurch ist erkennbar, dass mithilfe des ZT'S mit dem
2. Ansatz und mit MW 11 bessere Ergebnisse hinsichtlich RMS, = gegeniiber
der DTM mit dem LMP erzielt werden konnen. Mit dem 2. Ansatz fiir das ZTS
wurde in Bezug auf RMS,  der niedrigste Wert erreicht.

t,ges

Tab. 5.12: Vergleich verschiedener Zeit-Temperatur-Superpositionsmethoden auf Basis
der Masterfunktionsform fiir MW 11

DTM fiir ZTS fiir 2. MW 11
C. =12,66 Ansatz
LM
mit Y. =240283kN  und Y, . =S55kN
RMS, ,,, in kN 10,56 8,16 6,27
RMS, ., inh 33.147 22.374 36.776

1.ges

Anhand eines Vergleichs der Verschiebefaktoren fiir das ZT'S mit dem 2. Ansatz
und MW 11 wird deutlich, dass die subjektiv gewihlten Faktoren ca. den Wer-
ten fiir MW 11 entsprechen, die fiir verschiedene Kraftbereiche modellabhén-
gig ermittelt wurden, siehe farblich unterlegte Eintrige in Tabelle 5.13.
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5.4 Vergleich und Diskussion

Tab. 5.13: Ubersicht der logarithmischen Skalierungsfaktoren fiir Z7S 2. Ansatz und
MW 11

MW 11
ZTS 2. Ansatz

241kN <> 179kN  178kN > 117kN  116kN > 55kN

logat 1,113 0,473 1,032 0,814

100°C

log o —0,477 —2,215 —1,540 —0,735

150°C

Im Ergebnis zeigt der Vergleich verschiedener ZTAM anhand dieses prakti-
schen Anwendungsbeispiels noch einmal deutlich den Einfluss einzelner Ele-
mente (wie der Masterfunktionsansatz und die Zeit-Temperatur-Skalierung)
auf das Gesamtergebnis ,.einer moglichst idealen Uberlagerung® von Mess-
daten. Davon abhingig ist auch die Prognose im Zeitverhalten.

Fiir die praktische Anwendung (hier bspw. die Prognose einer verbleibenden
Dichtungskraft Y,, bei 40 Jahren und bei 100 °C) erscheint sinnvoll, die durch-
gefiihrten Untersuchungen dahingehend zu adaptieren. Dafiir wiren die Ana-
lysen mit 7;, bzw. T, fiir 100°C durchzufithren. Im Hinblick auf eine valide
Prognose sollte u. a. der bei der Modellanpassung beriicksichtigte Zeitbereich
deutlich kleiner sein als fiir die Prognose(n), bspw. Messungen bis ca. 5 Jahre
und Vergleich mit Messergebnissen bis ca. 10 Jahre.

Vorteilhaft an einer materialmodellbasierten Auswertung sind die individu-
elle (temperatur- und zustandsabhingige) Untersuchung geeigneter Material-
gleichungen, respektive Masterfunktionsansitze, sowie der Einfluss des Zu-
standniveaus auf die Skalierungsfaktoren. Vereinfacht erscheint die Untersu-
chung der Anwendbarkeit thermorheologisch einfacher oder komplexer Mo-
delle insbesondere durch die Skalierung anhand entsprechender Materialkoef-
fizienten.

Sofern die untersuchte Eigenschaft, wie hier angenommen, mit konkreten
Materialmodellen beschreibbar ist, wire die Frage beziiglich der geeignets-
ten ,,Verschiebeprozedur® gewissermaflen unnotig. Nicht auszuschlieen ist in
diesem Zusammenhang, dass temperaturabhingig verschiedene Modelle eben-
falls addquate Ergebnisse erzielen. Sofern zwischen den Temperaturen oder
fiir Temperaturbereiche?* verschiedene Materialmodelle als geeignet bewertet
werden, ist nicht auszuschlieBen, dass entsprechend verschiedene oder andere
Prozesse zugrunde liegen.

24 Bspw. zwischen 20°C bis ca. 70°C gegeniiber 75°C bis ca. 150°C siehe Untersuchungen zum
Ubergangsbereich in [15]
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5 Anwendungsuntersuchungen auf das Relaxationsverhalten von Metalldichtungen

Im Vergleich zu den bislang durchgefiihrten Analysen [12, 13, 14] liegen hier-
mit erginzende Ergebnisse und Grundlagen fiir weitere Untersuchungen vor.
Ein direkter Vergleich war nicht beabsichtigt und ist auch nicht direkt moglich,
da die Datengrundlage (wie beriicksichtigte Temperaturen und Dichtungsma-
terialien) sowie die Referenztemperatur verschieden gewéhlt wurden.

Im Hinblick auf eine Optimierung von Versuchen als auch eine Planung von
(neuen) Versuchen fiir die Prognosemodellentwicklung sind in der nachfol-
genden Tabelle 5.14 Vorschlidge zu einzelnen Merkmalen aufgefiihrt und zum
bisherigen Stand gegeniibergestellt.

94



5.4 Vergleich und Diskussion

uaSunIopIOJULZINYISUI[YLNS

s/ Ja-vd 01 S UOA 9Je1aSey 0o J-WNI[OH-PIepue)S

JIW UONJR[OIIOY] U 91eI0Fey 09 -WnI[oH-pIepuels :Suniopiojuesiglfene) 19p puaydaidsiuo el g
ua3un3uIpaqsIuniopiojog-rejun
InJ SunIopaR[ONy UaYISNSe[o AP

ue SunIoOpIOJURISOPUIA InZ SLIQUASNZ NeaAIu)jers| 1391033595 N1z1dxa Jyoru [osIuBydW

Janepzjesury JInj WnL)Ly

IeqiIo[qe (JNB[IQAIJRIY pun pue)snz-osy)
puB)SNZ U9INELQIOA W SUNSSIUNJETY AYII[ISINUNUOY

Sumsepuyg

1011019)593-Fom Tt Sunssounery] SYdIIAINUNUONSIP

Sunmusuag
-QI3uu9y| 19p Ny

Sunsson
(wrayost) ayeredwaynid 1oq 0652519 D,0T 10q Jmeradway,
% LE ~ 001 - (°/1) = 001 - ™ *4/¥% (NPLOT ) uoBunyueAMYOSSaJy JUDI[SQuI qretiouut
s1q 1opo mjeradway, oxd Y0001 "g 2 SUNISPUBISA SUYO '], 'Z USIYR[ J13S JIW GO IS WNBITOZSSIAA
(g SueISopuUTW) UYQISUUIY USYISTISIIRIS
pun sqejsgews3un}Iomag sop Jey313uryqy ur 1myeradwag, oxd Sunyyor aure puagarmiaqn Suejunuaqoig
(UOIYD0ST) UNIZ,
UQYOIR[3 s[romal Nz USPURISqeIIoZ USYISIUILIESO] (OINTT ‘OIN9 ‘OM €T ‘OM 9 UPT)
ur uaSuNSSaA] USYOIIINUIIUONSIP 1aq SigewredaI-yosyizadsun [[EAIUISSOIA
sud)[eyIoA[IoIneyg uddidugyqernieradwa)
arye[ 001 SIq Of InJ S[[opowasousol ApIeA pun -}19z Sap SIUPUR)SISAPUNID) [Q1ZSYONSIaA
SeyosI0A Suesiq [BUDLIAL

ud[[epowasoudoid uoa Junwmundg pun Sunpoimiug J9p YIIIYIISUIY Uayonsiop uoa unmmund( Inz 93g[YosIoA #1°S "qeL

95






6 Zusammenfassung und Ausblick

Zusammenfassung

Untersucht wurde systematisch eine Zusammenfiihrung repriasentativer Zeit-
Temperatur-Korrelationsmethoden (Zeit-Temperatur-Parameter und das Zeit-
Temperatur-Superpositionsprinzip) fiir die Prognose von zeit- und tempera-
turabhingigem Materialverhalten. Bislang erfolgte die Entwicklung derartiger
Methoden getrennt und parallel mit dem Fokus auf Optimierung und Zusam-
menfassung einzelner methodischer Ansitze. Auf Basis des neuartig gewihlten
Forschungsansatzes lassen sich bspw. methodenspezifische Vorteile aufzeigen
und kombinieren. Daraus folgt ein Fortschritt bei der Entwicklung und Identi-
fikation geeigneter Prognosemodelle.

Eine Unterscheidung zwischen technischer und wissenschaftlicher Herange-
hensweise bei derartigen Analysen ist sinnvoll. Der technische Ansatz fokus-
siert auf die Anwendung und Entwicklung von Algorithmen mit dem Ziel
bspw. geeignete mathematische Korrelationen bei der Beschreibung von Mess-
daten zu finden. Der wissenschaftliche Ansatz umfasst bspw. die Untersuchung
relevanter Grundlagen und die Entwicklung von Materialmodellen. Die Daten-
grundlage und die Modellanforderungen konnen sich dabei zweckmiBig unter-
scheiden.

Als ,kleinster gemeinsamer Nenner* verbinden Zeit-Temperatur-Parameter
und das Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip grundlegende mathematische
Beziehungen zur phinomenologischen Beschreibung von zeit- und tempera-
turabhidngigen Materialeigenschaften. Darin begriindet liegt u. a. die vielseiti-
ge Anwendbarkeit der Methoden. Analogien lassen sich sowohl innerhalb des
Koordinatenraums ,,Zustand-Zeit-Temperatur* sowie fiir entsprechende Schnitt-
linienkurven darstellen. Vorhandene Beziehungen beider Methoden wurden
anhand analytischer und grafischer Zusammenhinge aufgezeigt. Zentral da-
bei war die Herleitung von Zeit-Temperatur-Verschiebefunktionen bzw. Ska-
lierungsfunktionen fiir Zeit-Temperatur-Parameter, welche bislang eher fiir das
Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip bekannt sind. Dieses Ergebnis liefert
gleichzeitig einen Fortschritt bzw. eine Erweiterung fiir zuletzt genanntes Prin-
zip im Falle von thermorheologisch komplexem Materialverhalten als auch ei-
ne physikalisch plausiblere Auswertung fiir Zeit-Temperatur-Parameter.

In der Regel erfordern bestehende Zeit-Temperatur-Korrelationsmethoden
das Vorliegen bestimmter (experimenteller) Daten. Dazu gehoren vergleich-
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6 Zusammenfassung und Ausblick

bare Daten zum untersuchten Materialverhalten (isostate), Versuche bei kon-
stanten Temperaturen (isotherm) und idealerweise gleichlang dauernde Priifin-
tervalle (isochron). Eine Anwendbarkeit ist auch an bestimmte Materialcharak-
teristiken und (konstante) Prozessbedingungen gebunden. Sofern addquate Da-
ten nicht vorliegen, ist eine Anwendung klassischer Superpositionsmethoden
fraglich. In diesem Fall wird vorgeschlagen, bei der Auswertung die Beschrei-
bung der Materialcharakteristik bzw. des untersuchten zeit- und temperaturab-
hingigen Zustandes im Fokus zu haben. Bei der Untersuchung hinsichtlich
vorhandener Zeit-Temperatur-Korrelationen kann ggf. auf bestehende Modelle
zuriickgegriffen werden.

Die ,richtige” Zeit-Temperatur-Korrelation ergibt sich nicht durch die An-
wendung nur bekannter oder geldufiger Methoden. Bei beabsichtigter Anwen-
dung von Zeit-Temperatur-Aquivalenz-Methoden sollte eine zielgerichtete Pla-
nung im Hinblick auf die Kompatibilitit zwischen Auswertemethode und die
dafiir notwendige Datenlage vorgenommen werden. Hilfreich dafiir wire auch
die Weiterentwicklung standardisierter Auswerteprozeduren, bspw. in Form
von Normen oder Regelwerken.

Auf Basis des gewdhlten Forschungsansatzes konnten experimentelle Daten
zum zeit- und temperaturabhiingigen Langzeitverhalten eines Metalldichtungs-
typs vielféltiger als bislang untersucht werden. Insbesondere konnte dabei in-
dividueller auf die vorhandene Datenlage eingegangen werden. Aufbauend auf
den Untersuchungsergebnissen wurden Vorschlédge fiir das weitere Vorgehen
unterbreitet.

Ausblick

Entsprechend der Zielsetzung und Eingrenzung lag der Fokus auf Zeit-Tempe-
ratur-Parameter und dem Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip mit dem An-
wendungsschwerpunkt Relaxation. Das methodische Vorgehen ldsst sich auch
auf weitere Materialcharakteristiken iibertragen. Mit dem hier gewéhlten For-
schungsansatz lassen sich auch weitere Einflussgroen (wie Druck, Feuchte,
Strahlung) hinsichtlich jeweilig vorhandener Korrelationen untersuchen.

Die durchgefiihrten Analysen zur Beschreibung des zeit- und temperaturab-
hingigen mechanischen Langzeitverhaltens eines Metalldichtungstyps liefern
eine neue Basis fiir weitere experimentelle Untersuchungen als auch fiir ent-
sprechende Modellentwicklungen. Der Umfang der hier durchgefiihrten Unter-
suchungen lédsst sich noch deutlich ausweiten, bspw. im Hinblick auf die An-
wendung weiterer Zeit-Temperatur-Korrelationsansitze und Modelle zur Be-
schreibung des Relaxationsverhaltens. Fiir eine valide Prognose ist das Vorlie-
gen addquater Daten wesentlich.
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7 Anhang

7.1 Verwendete Modelle und GroBen

Im Folgenden sind, sofern nicht in den jeweiligen Kapiteln angegeben, die ver-
wendeten Funktionen, Grofen und Zahlenwerte aufgelistet, welche zur Ent-
wicklung der Abbildungen und zugehdrigen analytischen Untersuchungen ver-
wendet wurden. Fiir einige Gleichungen wurden dimensionslose Groflen ange-
wendet. Die ermittelten Variablen, Parameter oder Kenngrofien ergeben sich
daher relativ zu den mit Einheiten behafteten Groen und stellen charakteristi-
sche Grofen fiir das verwendete Modell dar.

Zum Kapitel 1.3, Abbildung 1.7

Die Auswertung und Darstellung erfolgte hier ergdnzend zu der Publikation
[14] mit einem erweiterten Datenumfang (hier bis ca. 100.000h anstelle bis
ca. 60.000h) bei entsprechender Anpassung der Modellparameter sowie aus-
schlieBlich fiir ein nicht-lineares Relaxationsmodell fiir Metalldichtungen mit
Aluminium-Blechummantelung.

Zum Kapitel 3, Abbildung 3.1
Die zeit- und temperaturabhiingige Flichenfunktion innerhalb des dreidimen-
sionalen Koordinatenraums basiert auf der nachfolgenden Gleichung.

Z(Int,T) =A, - (1,0tanh {Bl ‘In <12{43>D (7.1.1)
1

Darin entspricht Z einer ZustandsgroBe einer Materialcharakteristik und P,
ist der Zeit-Temperatur-Parameter nach MANSON und BROWN.

_In(t) —In(z,)
= 7(T_];),, (7.1.2)

MB

Die Modellparameter sind nachfolgend angegeben.
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GroBe T, Inz, n A, B, C,
Wert 265 0,5 —-0,48 50,791 1,34 47,171
Einheit K - - N - -
abgebildeter T in Kelvin Int Z in Newton
Bereich {240,..,460} {0,..,10} {0,..,120}

Zum Kapitel 3.2, Abbildung 3.6
Die verwendeten Grofen zur Darstellung der isothermen Segmente in 3.6 a)
mit Gl. 3.2.5 sind in der folgenden Tabelle zusammengefasst. Die Einheit des
Relaxationsmoduls ist Pascal. Die Masterfunktion in Abb. 3.6 b) verwendet fiir
T, ; die (Referenz-)Viskositit 1, .

Grobe E.E, M, UB M, N5 ln low
Wert 1 75 61 50 31 22 10 30

Einheit Pa Pa:s Pas Pas Pas Pas S S

Fiir die Beschreibung von In o (7') in Teilabbildung 3.6 b) konnte fiir das fiktiv
gewihlte Anwendungsbeispiel eine Skalierungsfunktion auf Basis des Ansat-
zes nach WILLIAMS-LANDEL-FERRY [108] mit den nachfolgend genannten
GroBen verwendet werden.

K- (1-T,,)
e (T)=—— "/ 7.1.3
(1) = (.13
Groge 1, T, T, T, T K K T,

Wert 250 300 350 400 450 2,619 —45991 338,19

Einheit K K K K K - - K
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Die Darstellung der Masterfunktion in Abb. 3.6 b) basiert (idealerweise) auf
Gl. 3.2.6 und somit den direkten Verhiltnissen zwischen den temperaturab-
hingigen Viskositidten. Eine Darstellung auf Basis berechneter Skalierungs-
faktoren zugehorig zu den fiinf gewihlten Temperaturen lieBe sich auch nach
Gl. 7.1.3 vornehmen, wobei die Kurvensegmente (entsprechend der Genauig-
keit der funktionalen Beschreibung) dann nicht mehr vollstindig deckungs-
gleich sind.

Weitere isotherme Verldufe zu beliebig gewihlten Temperaturen innerhalb
des Bereiches zwischen T . und T, konnen auf Basis von Gl. 7.1.3 ermittelt
werden.

Zum Kapitel 4.2, Abbildung 4.1

Die verwendete Funktion zur Darstellung der Iso-Zustinde in der Grafik unten
rechts bzw. des ZTP nach MANSON und BROWN, siehe z. B. [31], entspricht
der folgenden zustandsabhidngigen Zeit-Temperatur-Beziehung.

Int(T;Z)=P,, (T—T,) +Ini, (7.1.4)

a

Die verwendeten Groflen und Werte sind nachfolgend aufgelistet.

GroBe T, Int n P,

a MB,1

Wert 265 0,5 —048 10 32 60 100 75 35

Einheit K - - - - - N N N

Die Beschreibung des Verlaufs von Z(P,,) bzw. der Masterfunktion unten
links in der o. g. Abb. basiert auf der folgenden Gleichung und wurde in An-
lehnung an die Publikation von WILLIAMS et al. [33] gewihlt.

Z(Pyy) =A, - (1,0 —tanh [B, -1n (Pys/c,)]) (7.1.5)

Fiir die Anpassungsgro3en wurden die folgenden Werte verwendet.

GroBe A B, C, T T T

min i max

Wert 50,791 1337 47,171 320 360 400
Einheit N - - K K K
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7 Anhang

Zur Beschreibung der Zustandsflache (oben rechts in Abb. 4.1) wurde die
Gleichung der Masterfunktion 7.1.5 mit der Ersetzung des ZTP nach MANSON
und BROWN verwendet.

In(t) —1In(z,)
p =—7 —a (7.1.6)
voor-1)

Zur Beschreibung der isothermen Verldufe (oben links in Abb. 4.1) wurden die
Gleichungen 7.1.5 und 7.1.6 verwendet und fiir die Temperatur 7 in Gl. 7.1.6
die drei o. g. Temperaturwerte (7, . ,7,,T,, ) vorgegeben.
Zum Kapitel 4.4.2, Abbildung 4.4
Die verwendete Funktion zur Darstellung der Iso-Zustidnde im Quadranten IV
ist durch Gl. 4.4.5 definiert. Die verwendeten Grofen sind nachfolgend ange-
geben.

GroBe  E, R P

0SD, 1

P

0SD,2

P

0SD,3

zZ,  Z Z

i ‘min

Wert 8500 8314 —-12 05 02 08 05 025

Einheit  J/mol  J/mol-K - - - - - -

Mit Vorgabe der definierten GroBen T und P, lassen sich aus Gl. 4.4.5 eben-
falls die logarithmischen Zeitgroflen berechnen sowie in den Quadranten IV
und I darstellen. Zu beachten ist, dass fiir die gedrehte Temperaturachse zur
besseren schematischen Visualisierung ein Skalierungsfaktor bzw. ,,Zoomfak-
tor“ von 100 verwendet wurde. Anstelle zum Beispiel 1/400k = 0,0025 K
wurde 0,25 K verwendet. Damit werden die Darstellungen zu den Schnitt-
linien der Iso-Zustinde gewissermafen vergrof3ert dargestellt. Die Masterfunk-
tion des ZTP im Quadranten II sowie die Isothermen im Quadranten I basieren
auf GI. 4.4.6 mit den GroBen gemif folgender Ubersicht.

ZTAM  Temperatur  Parameter A Parameter B

ZTP T —wK Ay, =117 B,, =0932

0SD

T, =300 K B, = 28,151

ZTS 0 aenw Ag =117 .
T, =350K ‘s B, = 17,301
T, =400 K B, = 12,009
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7.1 Verwendete Modelle und Gréen

Zum Kapitel 4.4.2, Abbildung 4.5

Die verwendete Funktion zur Darstellung der Iso-Zustinde im Quadranten IV
ist mit Gl. 4.4.10 gegeben. Mit Vorgabe der definierten Grolen 7 und ﬁLM
lassen sich aus Gl. 4.4.10 ebenfalls die logarithmischen Zeitgroflen berechnen
sowie in den Quadranten IV und I darstellen. Die verwendeten Grofen sind in
folgender Ubersicht angegeben.

Grﬁﬁe R EAl EA2 EA} Crxaz Zl Zi Z/nin

Wert 8,314 9000 11000 13000 2 0,8 05 0,25

Einheit J/mol-K J/mol J/mol J/mol - - - -

Die Masterfunktion des ZTP im Quadranten I sowie die Isothermen im Qua-
dranten I basieren auf Gl. 4.4.12 mit den GroBen gemiB folgender Ubersicht.
Fiir die gedrehte Temperaturachse wurde zur besseren schematischen Visuali-
sierung ein Skalierungsfaktor von 100 verwendet, siehe Erlduterung oben zu
Abb. 4.4.

ZTAM  Temperatur Parameter A Parameter B Parameter m
ZTP T —-oK A, =1123 B, =94,148 1,176
T, =300 K B, =17931 1,237
215 ¢ —ssok Aaw =L p 40805 1082
T, =400 K B, = 14721 0,928

Die logarithmischen Zeitdifferenzen (Verschiebungen In &) ergeben sich aus
den Gleichungen 4.4.13 und auch 4.4.14 und sind nachfolgend aufgelistet.

In <aTref. n ) In (awa. Tref ) In <aTref. To)

z. 0,387 0 —0,515
z 0,472 0 ~0,630
z 0,558 0 —0,745

‘min
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7 Anhang

Die logarithmischen Verschiebungen lassen sich ebenfalls grafisch darstel-
len, siehe unten. Dabei zeigt sich eine nicht parallele Anordnung der logarith-
mischen Zeitabstinde iiber das Zustandsniveau und ein Schnittpunkt bei der
gewihlten Referenztemperatur (hier die mittlere Temperatur). Wenn 7, . = T
oder T, = T; gewihlt wird, wandert der Schnittpunkt entsprechend zu den
Rindern des vorgegebenen Temperaturbereiches, womit der Verlauf von In(a)

und In (¢) jeweils tiber der inversen Temperatur analog sind.

107
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Abb. 7.1: Verlauf der logarithmischen Verschiebung Ino (T'; Z) fiir thermorheologisch
komplexes Verhalten

Zum Kapitel 4.4.3, Abbildung 4.6
Die Parameter der Gl. 4.4.18 zur Beschreibung der temperaturabhéngigen Vis-
kositit 17 (T') sind nachfolgend zusammengefasst.

GroBe A, B, T,

Wert 1359,41 5355,13 530,94

Einheit - - K

Zum Kapitel 4.4.3, Abbildung 4.8.
Die abgedruckten jeweils 25 logarithmischen Zeitwerte fiir die Relaxationszustinde
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7.1 Verwendete Modelle und Gréen

und Temperaturdarstellungen sind gemif3 den Gro3en und Werten nachfolgen-
der Tabelle abgedruckt und mithilfe von GI. 3.2.5 ermittelt. Fiir Abb. 4.8 b) gilt

T =T .

Groe R, R, R, R, R T, T, T, T, T,

1

Wert 09 075 06 04 015 250 300 350 400 450

Einheit Pa Pa Pa Pa Pa K K K K K

Zur Beschreibung der abgebildeten Schnittlinienkurven in Abb. 4.8 a) auf
Basis von Gl. 4.4.19 wurden folgende GroBen und Werte verwendet.

Groge P (R,) P (R,) P, (Ry) P (R,) P, (Ry) Py Py

Wert — —14248 —13243 —12,669 —12,085 —11357 3,732 —0,017

Einheit - - - - - - 1/k

Zur Beschreibung der abgebildeten Schnittlinienkurven in Abb. 4.8 b) auf
Basis von Gl. 4.4.21 wurden folgende Gro3en und Werte verwendet.

Groe  C,(R) C(R) C(R) C(R) C(R)

Wert 4,791 5,796 6,370 6,954 7,682

Einheit - - - - -

GroBe E, R X n

Wert 0,073 8314 0,0033 —7,569

Einheit J/mol J/mol-K I/K -

Zum Kapitel 4.4.3, Abbildung 4.9.
Die jeweilige Darstellung der Masterfunktion zum Relaxationsmodul basiert
auf den o. g. Werten P, (R,) und C, (R,) sowie den Gleichungen 4.4.23 und

i
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4.4.24. Die beiden ZTP sind dabei in logarithmischer Darstellung abgedruckt,
was insbesondere aus den verwendeten Zeit-Temperatur-Beziehungen jeweils
in der GroBendarstellung In (¢) versus T bzw. 1/T resultiert. Nachfolgend ge-
nannte Modellgrolen wurden verwendet.

GroBe E, K, K.
Wert 1 6,159-10° 1150
Einheit Pa Pa Pa

7.2 Zum LARSON-MILLER-Parameter

Im Folgenden sind erginzende Ausfithrungen zu der fiir ZTP grundlegenden
Publikation von LARSON und MILLER [47] dargestellt. Diese beziehen sich auf
die Herleitung basierend auf Modellen fiir Kriechvorginge bei Metallen, auf
die Bedeutung der LARSON-MILLER-Konstante sowie auf eine Einordnung
der Publikation [47] im Zusammenhang mit der Entwicklung von Masterkur-
ven. Unter Kriechen wird allgemein eine bei (allen) Temperatur(en) und kon-
stanter Belastungs- / Beanspruchungssituation in der Zeit zunehmende plasti-
sche Deformation verstanden [113]. Fiir die Beschreibung der initialen zeitun-
abhingigen Dehnung gilt zumeist

e, =f(o,T). (7.2.1)

0
Fiir die Kriechdehnung €, gilt ferner
g =f(o,T,1) (7.2.2)
und fiir die Kriechdehnrate
E=f(g,0,T). (7.2.3)

Zur Beschreibung des Temperatureinflusses wird hiufig auf einen Ansatz nach
ARRHENIUS zuriickgegriffen.

d _
&= d—f — A(g) - exp ( RQ_(;)) (1.2.4)

In GI. 7.2.4 steht A () fiir den dehnungsabhingigen Priexponentialfaktor und
Q(o) entspricht der beanspruchungsabhingigen Aktivierungsenergie. Unter
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7.2 Zum LARSON-MILLER-Parameter

der Annahme, dass sich die Kriechdehnung bis zum Bruchversagen &, aus Ein-
zelbeitrigen €, zusammensetzt, gilt der folgende Zusammenhang.

g =¢ +¢& +e +...+¢, (7.2.5)

Der jeweilige Kriechdehnungsbeitrag €, ergibt sich aus der jeweiligen Dehnrate
¢, und zugehdriger Zeitspanne mit

g=¢-(t,—1_,). (7.2.6)

i

Fir den Fall oder der Annahme €, = konst. bis zum Versagenszeitpunkt 7, gilt
¢; = €. Demnach gilt fiir GI. 7.2.5

g =¢ i (t—1.,). (7.2.7)

i=1

Bezogen auf die Gesamtzeit bis zum Bruch ¢, ergibt sich

n
g, ) i§1 (ti _ti—l)
et (7.2.8)
r r

und unter Beriicksichtigung von Gl. 7.2.4 folgt

3 —0(0)
L =A(e)- — . 7.2.9
= —ate)en (27 (729
Mit der Definition A, = A(€)/e, und durch logarithmieren beider Seiten ergibt
sich . )
—Q(o
E =A, exp < RQ(T ) (7.2.10)
bzw. 0(c)
c
In(1)—In(¢.)=In(A) — =——. 7.2.11
n(1)=In(s) =In(a,) ~ 2 (7211

Fiir O (o) = konst. und durch Umformulierung ergibt sich eine dem LARSON-
MILLER-Parameter entsprechende Beziehung.

% =T-(InA, +1nt,) = konst. (7.2.12)
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Aus einer Basisumrechnung In <+ log und mit In(4,)/23 = C, geht eine zu
Cm analoge (im Vergleich zu GI. 3.1.3 hier dehnungsbezogene) LARSON-
MILLER-Konstante hervor. Aus Gl. 7.2.12 folgt die bekannte LARSON-MILLER-
Beziehung, siehe auch Gl. 3.1.2.

Q fr—
23R

T-(C,, +logt,) (7.2.13)

Entsprechend der Herleitung gilt, dass mit dem LMP nicht explizit eine Kriech-
dehnkurve beschrieben wird, sondern ein definierter (End-)Zustand des Kriech-
prozesses - hier fiir € - unter der Annahme einer konstanten (linearisierten)
Kriechdehnrate. Die Herleitung zeigt, dass der Wert der Konstante nach LAR-
SON und MILLER [47] ,,C* von mehreren Faktoren abhingt: wie Kriechdeh-
nung, verwendete Einheiten, logarithmische Basis. Damit lassen sich ggf. auf-
tretende Diskussionen und Interpretationen iiber *Abweichungen’ von dem in
[47] als universell angegebenen Wert von 20 fiir C,,, erkldren. Diesbeziiglich
sollte auch beriicksichtigt werden, dass der Wert prinzipiell nur aus einer ent-
sprechenden Extrapolation experimenteller Iso-Beanspruchungs-Kurven in der
Darstellung In (7) vs. 1/7 ermittelbar ist, sieche Abb. 3.2.

Hinsichtlich moglicher Masterfunktionsformen geben LARSON und MIL-
LER [47] keine Erlauterungen, bspw. zu den angewendeten funktionalen Be-
schreibungen der im doppelt-logarithmischen Maf3stab abgebildeten ’linearen
Masterkurven’.

log (6) = f(PLM) = f(T [CLM +10gt]) (7.2.14)

Im Vergleich dazu wird in der Publikation von HOLLOMON und JAFFE [29] be-
reits eine, wenn auch im Anwendungsbereich eingeschrinkte, funktionale Be-
schreibung  zwischen @ dem  Hiartegrad und dem = Parameter
Hardness = f (T -log(/r.)) in Form eines linearen Ansatzes getroffen, mit z,
einer materialabhéingigen bzw. charakteristischen Konstante.

Im Ergebnis lassen sich zwar aus empirischen Kriechmodellen in Verbin-
dung mit der ARRHENIUS-Beziehung weitere ZTP vergleichbar zu dem von
LARSON und MILLER ableiten, jedoch liefern derartige Herleitungen weder
ein besseres Verstindnis noch eine Begriindung zur Allgemeingiiltigkeit des
LARSON-MILLER-Parameters. Vielmehr sind diverse Vereinfachungen an exis-
tierenden Kriechmodellen vorzunehmen, um eine direkte Korrelation zwischen
Zeit und Temperatur zu erreichen. Durch Reduktion weiterer als nur die Tem-
peratur betreffend abhéngiger Groflen (wie die Abhingigkeit der mechanischen
Beanspruchung) beschrinkt sich die Giiltigkeit eines ZTP auf konkrete Be-
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7.2 Zum LARSON-MILLER-Parameter

anspruchungszustinde sowie zumeist auf den sekundéren Kriechbereich mit
als konstant angenommener Dehnrate bis zum Bruchversagen bzw. auf jeweils
konstante Prozesse.

Ergénzend zur oben beschriebenen Herleitung lésst sich auch der bspw. nach
STOUFFER et al. [48] formulierte Zusammenhang zwischen Kriechdehnrate €,
und Temperatureinfluss fiir zwei verschiedene Temperaturen in Form einer lo-
garithmischen Zeitdifferenz analog zu In & (T') angeben.

¢ =f(0)-exp (—R_QT> (7.2.15)

Fiir vom Kriechmechanismus unabhéngige Beanspruchungsfille und Q = konst.
soll die nachfolgende Beziehung gelten.

. 0N L. 0
€ -exp (RTI) =f(o)=¢, exp <RT2> (7.2.16)

Nach Umstellung von GI. 7.2.16 und logarithmieren ergibt sich nachfolgende

Gleichung.
1 1 £
e (1 1 =In( -2 (7.2.17)
R\T, T, £,

Ferner soll gelten €, = &/i, = konst. sowie eine identische Gesamtkriechdeh-
nung bis zum Versagen €, = €,. Der Temperatureinflusses ldsst sich dann in
einer fiir das ZT'S bekannten logarithmischen Zeitdifferenz angeben.

1 1
Q. ( — ) =Int, —Int,:=lne,, (7.2.18)

R \T, T

1 2
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7.3 Zur Herleitung des Relaxationsmoduls fiir
MAXWELL-Korper

Nachfolgend ist ausgehend von Abb. 7.2 eine Herleitung zum beispielhaft in
der Arbeit untersuchten Relaxationsmodul angegeben.

o
Bezeichnung Formel/Symbol
Viskositit n
£ Elastizitdtsmodul E
kinematische Beziehung E=¢,t+§,
n(T) Gleichgewichtsbedingung 0 =0, =0,
Materialgleichung HOOKsche-Feder o, =E-¢g,
Materialgleichung NEWTONscher-Dampfer c,="1"-€,
o

Abb. 7.2: Reihenschaltung von Feder und Dampfer (MAXWELL-Korper)

Als konstitutive Beziehung zwischen Spannungen und Verzerrungen (bei ein-
achsiger Beanspruchung) soll gelten

o(t)=R,(t)-¢, (7.3.1)

mit ¢ (¢), dem zeitabhingigen Spannungsverlauf, R (¢), dem zeitabhingigen
Relaxationsmodul und &, der konstanten initialen Deformation des MAXWELL-
Korpers. Aus den Zusammenhéngen geméfl Abb. 7.2 ergibt sich die inhomo-
gene DGL 1. Ordnung mit den materialspezifischen Koeffizienten (Elastizitéts-
modul E und Viskositit n7).

E
G+G-H=S-E (7.3.2)

Fiir Relaxation gilt £ = 0, da € = konst., womit Gl. 7.3.2 durch Losen mittels
Trennung der Variablen zu der allgemeinen Losung

o =C, -exp [—5 -t} (7.3.3)

fithrt. Fiir die Anfangsbedingung ¢ = 0 ergibt sich fiir die initiale Beanspru-
chung durch die Feder 6, = E - ¢, (t = 0s) = C, und mit &, (r = 0s) = g, ergibt
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sich die nachfolgende spezielle Losung der Differentialgleichung.
E
oc=E-¢g -exp [—n -t] (7.3.4)

Auf Basis von Gl. 7.3.1 folgt bei Vorgabe einer konstanten initialen Deforma-
tion
o (1)

=FE-exp {—i -t} . (7.3.5)

0
R, (1)

Eine Temperaturabhingigkeit wurde fiir die Viskositiit in der Form 1 (T') un-
tersucht. Fiir den Elastizitdtsmodul wird von einer Temperaturunabhingigkeit
bzw. einem konstanten Verhalten bei Temperatur E. ausgegangen. Fiir Gl. 7.3.2
soll demnach gelten
E
6+0-—L-=¢E,, (7.3.6)
n(T) !

was unter Beriicksichtigung der zeitunabhingigen Koeffizienten E,,n (T') auf
den Relaxationsmodul in nachfolgender Form fiihrt.

o (t,T)

&

=E, -exp [— nE(TT) -t] (7.3.7)

R;(t,T)

Damit sich die Einheiten im Exponenten der Gl. 3.2.7 durch Einfithrung des im
Folgenden erklérten Parameters C,, . autheben, ist eine "Einheitennormierung’
notwendig. Fiir die Masterzeit soll daher gelten

t

i=C,,- o) (7.3.8)
bzw. im logarithmischen Maf3stab
Inf = ln( Croy ) +1Inz. (7.3.9)
n(T)

Analog gilt dann fiir Gl. 7.3.9 die bekannte Beziehung fiir die Masterzeit in
logarithmischer Form
Inf=Ina(T)+Int. (7.3.10)
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Fiir den Prognosebereich In (7,,,) bis In (7,,,,) fir 7, gilt mit Gl. 7.3.10

Inf,. =Ina(T))+Int,, (7.3.11)
und
Inf,, =Ino (7;) +Iny,

max max *

(7.3.12)

Der Parameter C,, . =1 (Tr

, f) wird eingefiihrt, damit fiir die Referenztempe-

ratur gilt

~

tTref = tTref ’

(7.3.13)

d.h. die Masterzeit und Realzeit sind identisch fiir die Referenztemperatur.
Entsprechend dem Ansatz des Z7T'S gilt fiir Gl. 7.3.8 die nachfolgende Bezie-

hung.
(T) Sr_ (7.3.14)
a = D
n(T)

7.4 Weitere Zeit-Temperatur-Korrelationen

Zum Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip

Parallel zur Forschungsarbeit wurde im Kollegenkreis ein Konzept zur Skalie-
rung von thermorheologisch einfachem sowie komplexem Verhalten im Zeit-
verlauf mit Hilfe eines Potenz-Ansatzes présentiert [132, 133]. Ferner wurde die
Idee von einer daraus ableitbaren Zuordnung existierender Zeit-Temperatur-
Parameter vorgestellt. Fiir die Skalierungsbedingung als eine Erweiterung zu
beispielsweise Gl. 3.2.2 soll fiir die Masterzeit 7 die nachfolgende Beziehung
gelten.

i=a(r)-L" (7.4.1)
Nach Logarithmieren der GI. 7.4.1 folgt
Inf=Ino(T)+B(T)-Int,, (7.4.2)

worin In(a (T)) eine temperaturabhiingige logarithmische Verschiebung und
B (T) ein temperaturabhingiger Skalierungsfaktor fiir die normierte Zeitgro-
Be 1, darstellen. Fiir thermorheologisch einfaches Verhalten gilt B (T) = 1;
fiir komplexes Verhalten gilt selbiges (nur) fiir die Referenztemperatur, d. h.

B (T,_e f) = 1. Das Skalierungsmodell gemal Gl. 7.4.1 ist im Hinblick auf ei-
ne addquate Eignung fiir die Auswertung experimenteller Daten noch weiter-

gehend zu untersuche. Ferner sind noch keine spezifischen Modelle fiir die
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7.4 Weitere Zeit-Temperatur-Korrelationen

temperaturabhingigen Faktoren & (7T) und 8 (T) definiert, beispielsweise im
Vergleich zu den bekannten Skalierungsmodellen, siche Kapitel 3.2.

Um den einzelnen Komponenten in Gl. 7.4.2 jeweilige ZTP-Komponenten
direkt zuzuordnen, ist eine Erweiterung existierender Z7TP vornehmen. Fiir den
Zeit-Temperatur-Parameter nach LARSON und MILLER P,,, lassen sich bspw.
folgende komplementéren Zusammenhinge darstellen: Auf Basis von Gl. 3.1.3
soll die folgende umformulierte Zeit-Temperatur-Beziehung gelten.

B,=T (cm —Hntn) (7.4.3)

Die ZeitgroBe wurde normiert, d. h. 7 — 7, =1/s.. Dabei entspricht #, einer zur
verwendeten Malleinheit definierten BezugsgréBe (1s, 1h, 1d etc.). Im Hin-
blick auf eine fiir beide Skalierungsmodelle tibergeordnete bzw. zusammen-
fiihrende Formulierung soll gelten

P, =In(). (7.4.4)

M —

Eine Zuordnung der Komponenten zu GI. 7.4.2 ergibt demnach
Ina(T) = Tr-Cc. und B(T)=T. (7.4.5)

Zur Erfiillung der Anforderungen

na(7,)=0 uwd B(7,)=1 (7.4.6)
miisste fiir die Beziehungen 7.4.5 gelten

T,=0 und T, =1, (7.4.7)

was einen Widerspruch beziiglich der Referenztemperatur 7, darstellt.
Eine Konsistenz ergibt sich mathematisch und hinsichtlich der Einheiten
fiir einen modifizierten LARSON-MILLER Parameter P entsprechend der

LM —mod
nachfolgenden Form.
T
Piaos =7 (€ +1nt) —C, (7.4.8)

Zu Zeit-Temperatur-Parametern

Fiir metallische Werkstoffe wurde in den 1950er Jahren von DORN zum Kriech-
verhalten iiber der Zeit in doppelter logarithmischer Abbildung (In (€) vs. In(¢))
festgestellt, dass Kurven fiir konstante Beanspruchung (o = konst.) einen glei-
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chen, aber fiir verschiedene Temperaturen parallelen Zeitverlauf aufweisen und
zwischen den Isothermen ein temperaturabhingig-additiver Term y (T) ermit-
telbar ist.

In(t)+y(T) (7.4.9)

Vom Prinzip her lieBen sich die Verldufe durch eine sogenannte "temperatur-
kompensierte Zeit’ iiberlagert darstellen, siehe [28].

e :f(t-e*“”/R'T) _) (7.4.10)

In diesem Zusammenhang wurde das Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip
begrifflich noch nicht erwéhnt oder als Quelle in Bezug genommen, obwohl
dieses zeitlich parallel bereits fiir Polymere existierte. Von ORR, SHERBY und
DORN wurde zuvor fiir das Kriechbruchversagen in Abhingigkeit von Bean-
spruchung, Zeit und Temperatur die dquivalente Grof3e 6. fiir beide zuletzt ge-
nannten Variablen in der Form

0 =t -¢ "R = f(0) (7.4.11)
publiziert, siche [30]. Der Index ’r’ steht fiir rupture und 0, stellt eine ’tempera-
turkompensierte GroBe’ fiir diesen definierten Zustand dar. Die GI. 7.4.11 ldsst
sich in Form eines ZTP angeben

AH

=In(t,) — (7.4.12)

P

0oSD

und ist bekannt als Parameter nach ORR-SHERBY-DORN. Die GréBe AH, ent-
spricht vom Prinzip her der Aktivierungsenergie und 6, entspricht P, . Im Ver-
gleich zu Gl. 7.4.10 wird in GI. 7.4.11 und GI. 7.4.12 nur der ’finale’ Punkt der
Kriechkurve beschrieben. Der temperaturabhingig-additive Term y (T') ent-
spricht ohne Beriicksichtigung einer expliziten Referenztemperatur 7, . dem
In ¢ fiir das ZT'S.

Zur Herleitung von Gleichung 4.4.19
In(t)=P +P,-In(T)+P,-T (7.4.13)

Die GI. 7.4.13 ist in vergleichbarer Form z. B. in der Publikation von LAIDLER
(78] zu finden. Im Hinblick auf die Anwendung dieser Beziehung fiir R, (¢) im
Vergleich zur Formulierung fiir Reaktionsgeschwindigkeitskonstanten k (sieche
Gl. 7.4.14) ist ergdnzend die Annahme notwendig, dass jeder untersuchte Rela-
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xationszustand in Relation zu der jeweils benotigten Zeit # im Mittel auf Basis
des selben Reaktionsraten-Ansatz erreicht wurde, siehe auch Kapitel 3.4. Auf
Basis der fiir die Gl. 7.4.13 gemiB [78] zugrunde gelegte Beziehung

k=A-T -exp(D-T) (7.4.14)

ergibt sich mit der Definition

6 _k
t
die abgeleitete Formulierung zur Beschreibung der Zeit-Temperatur-Relation
zu
In(t) =In(R;/a)—C-In(T)—D-T (7.4.15)

mit der Zuordnung zu den Komponenten in Gl. 7.4.13: In(Rg/a) = P,,C = P,
und D = P,. Da die (synthetischen) Versuchsdaten thermorheologisch einfa-
ches Verhalten reprisentieren, ergeben sich konkrete Anforderungen an die
Zeit-Temperatur-Beziehung, sodass im zugrunde gelegten Reaktionsraten-Mo-
dell (siehe Gl. 7.4.14) nur der Priexponentialfaktor A vom Relaxationsniveau
abhingig sein darf.

7.5 Abschatzung minimal verbleibende Dichtungskraft

Anhand der geometrischen Einbaubedingungen (u. a. der Dichtspurbreite) und
den Werkstoffkennwerten der Dichtungskomponenten (siehe z. B. [7, 10]) ldsst
sich nach GI. 7.5.1 abschétzen, welche minimale Dichtungskraft theoretisch
verbleiben konnte. In Gl. 7.5.1 entspricht d dem Dichtungsdurchmesser, b,
der Dichtspurbreite und R, der Dehngrenze der dueren Blechummantelung
aus Aluminium.

Y, =7-d- bR

2R,inf

(7.5.1)

p0.2

Je nach Dichtspurbreite zwischen 3 mm und 4 mm sowie einer Dehngrenze fiir
den Werkstoff EN AW 1050 zwischen 20MPa bis 30MPa liegt Y, , - zwischen
40kN bis 80kN. Hier wird davon ausgegangen, dass fiir Beanspruchungen der
duBleren Blechummantelung im Bereich der Dichtspur unterhalb der Werkstoff-
dehngrenze? keine signifikant weitere plastische Deformation und somit kein
signifikant weiterer Kraftabfall auftreten. Mit Blick auf Abb. 1.2 liegt die mi-
nimale Kraft bereits fiir einen langeren Zeitraum im Bereich von 50kN.

25 Zumindest fiir Temperaturen unterhalb der homologen Temperatur von 0,3 bis 0,4 - Ts, d. h. bis
ca. 100°C.
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Symbolverzeichnis

Skalierungsfaktor der Zeit

Modellparameter

Winkel

Dehnung

Dehnung zu einem bestimmten Prozentsatz
Dehnrate

transformierte Zeit bzw. Masterzeit
dynamische Viskositit
temperatur-kompensierter Parameter
tibergeordnete Temperatur-repréasentierende-Grof3e
Relaxationskoeffizient

thermische Beanspruchung

mechanische Beanspruchung / Spannung
Spannung, welche zum Bruchversagen fiihrt
Beanspruchung zugehorig zur Datum-Temperatur
Zugfestigkeit

Spannungsrate

ibergeordnete Zeit-reprdsentierende-Grofie
normierte Masterzeit
Reaktionsgeschwindigkeit

reziproke absolute Temperatur

=7]
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a, Metamodell-Parameter nach

Modellparameter

Dichtspurbreite

Stoffkonzentration

Durchmesser

PLANCK-Konstante

Reaktionsraten- bzw. Geschwindigkeitskonstante
5 BOLTZMANN-Konstante

temperaturabhingiger Parameter
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Symbolverzeichnis
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N

o
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oSD

s

SIS
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Anpassungsparameter in Exponenten
Materialkoeffizient

Metamodell-Parameter

Materialkoeffizient

Rate bzw. Reaktionsrate

Zeitgrofie

Masterzeit fiir thermorheologisch einfaches Verhalten
Masterzeit fiir thermorheologisch komplexes Verhalten
charakteristische Zeitgrofle und

materialspezifische Groe im Zusammenhang mit P, ,,
Zeitpunkt des Bruchversagens

Zeit zugehorig zur Datumtemperatur

bendtigte Zeit bis zum Erreichen einer definierten Eigenschaft
Priexponentialfaktor

Zeit bis zum Kriechbruchversagen

normierte Zeitgrofle

Zeitspanne bis zum Bruchversagen

Zeit zugehorig zur Referenztemperatur
temperaturabhingiger Parameter

Priexponentialfaktor, Frequenzfaktor
charakteristische Groflen zur Modellanpassung
charakteristische Groflen zur Modellanpassung
charakteristische Grofe zur Modellanpassung
Konstante nach LARSON-MILLER — aus log
Konstante nach LARSON-MILLER — aus log,
Dehnungsbezogene Konstante auf Basis von C,,,
Elastizitdtsmodul

Aktivierungsenergie nach ARRHENIUS
bendtigte kinetische (Aktivierungs-)Energie
temperaturunabhéngiger Elastizitdtsmodul
Freie Energie eines Systems

Enthalpie

Anpassungsparameter einer Polynomfunktion
charakteristische Groen zur Modellierung
Parameter

AquivalenzgroBe / Parameter

charakteristische Groflen zur Modellanpassung



P, Parameter nach HAQUE-STEWART

P,, Parameter nach HOLLOMON-JAFFE

P, Parameter nach LARSON-MILLER

B, mit 7, normierter Parameter nach LARSON-MILLER
P, Parameter in Anlehnung an LARSON-MILLER

Pt od modifizierter Parameter in Anlehnung nach LARSON-MILLER
P, Materialkoeffizient

P, Parameter nach MANSON-BROWN

P,y Parameter nach MANSON-HAFERD

P, Parameter nach ORR-SHERBY-DORN

P, Wahrscheinlichkeitsfaktor

P, . Parameter einer Zeit-Temperatur-Aquivalenz
0,0,.0. Energiegrofe bzw. Aktivierungsenergie synonym zu E,
Oy Materialkoeffizient

R ideale Gaskonstante

R, Relaxationsmodul

R, Dehngrenze

Ry, Relaxation um 50 %

S Strukturparameter

T Temperaturgrof3e

T, materialspezifische Groe im Zusammenhang mit P, ,,
T, Datumtemperatur

T, P Referenztemperatur

T, Schmelztemperatur

T, charakteristische Temperatur nach VFT

T, charakteristische Temperatur

Y ini Dichtungskraft nach erstmaligem Verpressen und Entlasten
Y ins minimal angenommene noch verbleibende Dichtungskraft
Z Zustandsgrofie

Zy Schnittkurven zu konstanten Zustandsniveaus

Z, StoBzahl

Z isotherme Schnittkurven

~
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Abkilirzungsverzeichnis

ARRH.
BAM
DMA
DTM
LMP
MF
MZK
MTK

RMS

VET
WLF
ZTAM
ZTK
ZTP
ZTS
ZTV
ZVM

ARRHENIUS-Ansatz

Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung
Dynamisch-mechanische Analyse
Datum-Temperatur-Methode
LARSON-MILLER-Parameter

Master-Funktion oder -Fldche
Materialeigenschaft-Zeit-Korrelation
Materialeigenschaft-Temperatur-Korrelation

Root-Mean-Square: Wurzel aus der Summe der iiber die Anzahl
der Datenpunkte gemittelten quadratischen Abweichungen.

VOGEL-FULCHER-TAMMANN
WILLIAMS-LANDEL-FERRY
Zeit-Temperatur- Aquivalenz-Methode(n)
Zeit-Temperatur-Korrelation
Zeit-Temperatur-Parameter
Zeit-Temperatur-Superpositionsprinzip
Zeit-Temperatur-Verschiebung

Zeit-Verschiebe-Methode
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