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1 Aufgabenstellung

Der Schwerpunkt dieses Forschungsvorhabens liegt darin, genormte Methoden zur
Untersuchung der Wasserstoffkompatibilitat von Aluminium-Legierungen, die Einsatz in
Brennstoffzellenfahrzeugen finden, auf deren Eignung (Reproduzierbarkeit, Anwendung, ...) zu
uberprufen. Dadurch sollen letztlich beschleunigte Alterungsuntersuchungen ermdglichen ein
geeignetes Pre-Screening von Aluminium-Legierungen durchzufihren und Hinweise auf
Prufmethoden fur Normung und regulatorische Zwecke (wie sie aktuell im Rahmen der
Uberarbeitung der GTR 13 fur Brennstoffzellen- und Wasserstofffahrzeuge diskutiert werden)

Zu erhalten.

Es sind vorhandene Wasserstoffkompatibilitatsprifungen an Aluminium-Legierungen
insbesondere im Hinblick auf

- Aufwand

- Reproduzierbarkeit

- Kosten

- Aussagefahigkeit

zu untersuchen. Dabei sind sowohl bestehende Verfahren zu untersuchen sowie innerhalb
eines moglichen Anschlussprojekts geeignete Weiterentwicklungen oder Neuentwicklungen von

Verfahren aufzuzeigen.

2 Durchgefihrte Untersuchungen

Es wurden Versuche entsprechend des Entwurfs der Norm HPIS E 103:20XX (Standard Test
Method for Humid Gas Stress Corrosion Cracking of Aluminium Alloys for Compressed
Hydrogen Containers, HPIS=High Pressure Institute of Japan) durchgefiihrt und dabei
entscheidende Versuchsparameter variiert. (Diese vorgeschlagene Norm besteht im
Wesentlichen aus der DIN EN ISO 7866 fur wieder befullbare nahtlose Gasflaschen aus
Aluminiumlegierungen.) Dabei wurden die Grenzparameter gewahlt, wobei 100 %rF nach Norm

nicht zuléssig ist, da sich Wasser an den Proben niederschlagt.

Folgende Parameter werden in diesem Forschungsprojekt anhand von 9 Proben untersucht:
- 2 verschiedene Legierungen (EN AW-6082A: Variante A und B)

- 2 Versuchstemperaturen (30°C und 20°C)

- 2 Luftfeuchtekonzentrationen (85 %rF und 100 %rF)

- 1 Belastungsbedingung (Konstante Dehnung)

Die Prufergebnisse beziehen sich ausschlieBlich auf die Priifgegenstande.

Veroffentlichung des vorliegenden Berichtes (auch auszugsweise) ist nur mit schriftlicher Genehmigung der MPA Universitat Stuttgart zulassig.



Materialprufungsanstalt Berichts-Nr.: 903 8123 005
Universitat Stuttgart Beilage 3

- 1 Auslagerungsdauer: 90 Tage

Aus der Kombination der Parameter ergeben sich 4 Auslagerungsversuche mit jeweils einer
Probe pro Werkstoff:

e 20°C+85 %rF
e 20°C+100 %rF
e 30°C+85 %rF
e 30°C+100 %rF

Zusatzlich wurde mittels einer weiteren Probe des Werkstoffs EN AW-6082A Variante B untersucht
ob der Rissfortschritt durch die Auslagerung in feuchter Atmosphére erfolgt ist oder bereits durch die

Vorbelastung.
2.1 Aluminium-Legierungen

Die untersuchten Aluminium-Legierungen wurden unter Vorgabe der gewlnschten
Legierungselementanteile vom Leichtmetall-Kompetenzzentrum in Ranshofen gegossen und als
plattenférmiges Halbzeug vorbereitet. Die abschlieBende Warmebehandlung zum Erreichen des
Zustands T6 wurde an der MPA Stuttgart gemaf DIN 29 850 und des Aluminium-Zentrale Merkblatts
W7 durchgefiihrt. Dieser Warmebehandlungszustand gilt als besonders kritisch  fur
Spannungsrisskorrosion. Vom Ausgangszustand F wurden die Halbzeuge (Platten) mit einer Dicke
von 20 mm bei 540°C fur 130 min l6sungsgegliht und anschlieRend sofort in Wasser abgeschreckt.
Die folgende Warmauslagerung bei 170°C wurde fir 10 h durchgefiuihrt. Das abschliel3ende
Abkihlen erfolgte an Lulft.

Die (Ersatz-)Streckgrenze der Legierung A betragt 203 MPa, die der Legierung B 310 MPa.

Die chemische Legierungszusammensetzung der untersuchten Werkstoffe ist in Tabelle 1

angegeben.

Tabelle 1: Chemische Legierungszusammensetzung der untersuchten Werkstoffe.

[wit%o] Mg Si Mn Cu Cr Fe | Zn Ti Pb Bi

6082A A -T6 1,2 0,7 0,5 0,02 | 0,02 | 0,41 0,14 0,03 | 0,002 | 0,003

6082A B -T6 0,6 1.3 0,02 |0,01| 0,02 |0,42|0,14 0,03 | 0,002 | 0,002

Norm 0,6-1,2|0,7-1,3|0,4-1,0 | =0,1 | =0,25 | =0,5 | 0,2 | =0,1 | =0,003 | =0,003
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Eine schematische Darstellung zur Einordnung des Magnesium- und Siliziumgehalts ist in Bild 1

dargestellt.
% 13 Ao
£ 6082A
20,6 OB
0,6 1,3 -

Si [mass%)]

Bild 1: Einordnung der untersuchten Werkstoffe bezilglich des Magnesium- und Siliziumgehalts

2.2 Probengeometrie

Der Normentwurf HPIS E 103 schlagt zwei Probengeometrien vor: CT-Probe und SE-Probe. Auf
Wunsch des Arbeitskreises wurden seitengekerbte Wedge Opening Load (WOL) Proben (Bild 2a))
verwendet; ahnlich den Proben wie sie bei Sandia National Laboratories fir Spannungs-
Risskorrosionsversuche angewendet werden. Die Langenverhaltnisse wie bei der WOL-Probe bei

Sandia sind gleich den verwendeten Proben, die Probengrdf3e an sich ist jedoch kleiner.

'y

l 97,9 J
I |
a) b)
Bild 2: Verwendete WOL a) Probengeometrie, Probendicke 18 mm (Angaben in mm), b) bei Auslagerung nach
Aufbringen der Spannung mittels einer Schraube
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2.3 Probenentnahme

Die WOL Proben wurden mittels Erodieren aus Aluminium-Platten mit einer Dicke von ca. 20 mm
entnommen. Bei der Probenenthahme wurde darauf geachtet, dass die Richtung der

Rissausbreitung in der Erstarrungsrichtung der Aluminiumschmelze liegt.
2.4 Anschwingen

Das Anschwingen der Proben erfolgte gemald HPIS E 103. Als Zielwert wurde eine
Spannungsrissintensitat von 8 MPam¥? bei 1,8 mm Rissfortschritt gewahlt. In der ersten Stufe
erfolgten die ersten ca. 0,8 mm Rissfortschritt durch eine rein schwellende Belastung bei einer
Maximalkraft von 2500 N. Die zweite Stufe mit einem Rissfortschritt von ca. 1,0 mm wurde bei einer
Maximallast von 2000 N durchgefiihrt. Zur Uberprifung der Risslange koénnen aufgrund der
Seitenkerben keine optischen Verfahren angewendet werden, weshalb die Compliance-Methode
angewendet wurde. Diese Methode beruht auf dem Vergleich des Verhéltnisses von
Dehnungsinkrement zu Kraftinkrement (wie zum Beispiel in der Norm ASTM 1820 beschrieben).
Dazu wurden 3 Zyklen unterhalb der maximalen Anschwinglast (500 N-1500 N) mit einer Dehnungs-
geschwindigkeit (COD-Geschwindigkeit) von 0,1 mm/min vor und nach dem Anschwingen mit jeder

Probe durchgefihrt.
2.5 Bestimmung der kritischen Spannungsrissintensitat

Dieser Punkt ist im Normentwurf nicht enthalten, stellt aber einen wichtigen und nicht zu

vernachlassigbaren Vortest dar. Die Grinde hierfir werden in Kapitel 5 ausfihrlich dargestellit.

Eine angeschwungene Probe wurde mit einer Dehnungsrate von 0,01 mm/min bis zum
Rissfortschritt, der durch einen signifikanten Kraftabfall gekennzeichnet ist, belastet. Die Auswertung
bezlglich der kritischen Rissintensitat erfolgte gemalR ASTM E399 fir linear-elastische

Bruchmechanik.
2.6 Auslagerung

Fur die Auslagerung, dem eigentlichen Stress-Corrasion-Cracking Test (kurz: SCC Test) unter der
Bedingung einer konstanten Offnung, wurden die Proben mit Hilfe einer verzinkten Schraube
vorgespannt. Die Rissspannungsintensitat zur Vorspannung Kape wird berechnet zu 5,6 % der
(Ersatz-)Streckgrenze. Daraus ergeben sich ein Kiapp im Falle der Legierung A von 11,4 MPam?'?

und im Falle von Legierung B von 17,4 MPam*?2,
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Fur die Auslagerungen kamen 3 Klimakammern zum Einsatz: Mietgerat ,SimTech DK40050“ der
Firma Weis (30°C+85 %rF und 20°C+85 %rF), der Klimaschrank ,Vétsch VCS 7033 und die
Klimakammer ,KK 340 CHLT von CiK Solutions* der MPA, Universitat Stuttgart. Die Istwerte
Temperatur und Luftfeuchte der Klimakammern wurden regelméfig mit einem kalibrierten externen

Messgerat Uberpruft.

Bild 3 zeigt exemplarisch eine Bruchflache der WOL-Proben. Die diinne schwarze Linie markiert das
Ende des maschinell (erodiert) eingebrachten Risses. Nach oben bis zur gestrichelten dicken
schwarzen Linie schlie3t sich daran der zweistufige initiale Schwingriss an. Es folgt ein matter
Bogen, der sich phdnomenologisch vom initialen und finalen Schwingriss unterscheidet. Dies ist der
Bereich des Rissfortschritts wahrend der Auslagerung (bis zur schwarzen dicken Linie). Das
Ausmessen des Rissfortschritts durch die Auslagerung erfolgte optisch bei 25 %, 50 % und 75 %
der Probenbreite. Im Folgenden ist jeweils nur noch ein Ausschnitt der gesamten Bruchflache
abgebildet.

M20 03433 i : B e e -

iy

Bild 3: Ubersicht einer WOL-Bruchflache nach der SCC-Auslagerung

3 Prifergebnisse

Die Bestimmung der kritischen Rissintensitat ist in Bild 4 dargestellt. Fir die Aluminium-Legierung A
ergibt sich ein Wert von 18,8 MPamY?. Fur die Legierungsvariante B wurde derselbe Wert zu Grunde
gelegt. An dieser Stelle soll darauf hingewiesen werden, dass die berechnete Spannungsintensitat
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fur die Auslagerung bei 11,4 bzw. 17,4 MPam*2 liegt und damit im Fall von Legierung B sehr nah
am kritischen Wert fur den Rissfortschritt.

8000

Kraft
Regression Data
0,95* Regression Data

6000 | EN AW-6082A A

4000

Kraft / N

2000 +

/

/
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Bild 4: Bruchmechanik-Versuch

Die Auswertung der SCC-Versuche ergibt sich aus der folgenden Bewertungstabelle (Tabelle 2) aus

der vorgeschlagenen Norm HPIS E 103:

Tabelle 2: Bewertungsschema nach HPIS E103

Ka <K invalid
(scc-8pre)  0.16mm
Kia 2 Kiapp pass
III Ka <K fail
(Asccm8pre) > 0.16 mm AT THARE . .
IV Kia >Kiapp invalid

a,... Risslange nach Spannungs-Risskorrosionsversuch

a,.: Risslange vor Spannungs-Risskorrosionsversuch (nach Anschwingen)
Ka: Spannungsintensitat nach Spannungs-Risskorrosionsversuch

Kapp: Spannungsintensitat vor Spannungs-Risskorrosionsversuch
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3.1 Auslagerung 1 (30°C, 100 %rF, Vétsch, 10.06.-08.09.2020):

Aufgrund eines wéhrend der Versuchsdurchfihrung aufgetretenen Schadens an der Klimakammer
wurden die letzten 4 Wochen der Auslagerung bei 20°C anstelle von 30°C und 100 %rF
durchgefuhrt. Da ein relevanter Rissfortschritt bereits in den ersten Tagen und Wochen der
Auslagerung zu erwarten ist, sollte sich dieser Umstand nicht maf3geblich auf das Versuchsergebnis

auswirken.

Bild 5 zeigt jeweils einen Ausschnitt der Bruchflachen beider Proben. In

Bild 5b ist flir Legierung B ein weiterer matter Bogen, der sich phanomenologisch vom initialen und
finalen Schwingriss unterscheidet, dargestellt. Dies ist der Bereich des Rissfortschritts wahrend der
Auslagerung. Der Rissfortschritt betragt 1,3 mm. Die Probe der Legierung A in

Bild 5a weist diesen Bereich nicht auf. Das bedeutet, es gab keinen Rissfortschritt wahrend der
Auslagerung. Die Spannungsrissintensitat nach der Auslagerung Kia betragt im Fall der Legierung
A 11,3 MPam¥? und im Fall der Legierung B 16,7 MPam'2.

LS ot

~

5

-l
:J
|

'

a) egierung 6082A

I " b) Legierung 6082A-B

Bild 5: Bruchflachen der Proben geprift bei 30°C und 100 %rF

Damit ergibt sich nach HPIS E103 folgendes Ergebnis (Tabelle 3) zur Qualifizierung der geprtften

Aluminium-Legierungen:

Tabelle 3: SCC-Versuchsergebnis der 6082A-Legierungsvarianten in 30 °C und 100 % rF nach HPIS E103

Werkstoff Rissfortschritt [nm] | Spannungsintensitat [MPam?] | Ergebnis

Legierung A | <0,16 Kia=Kiapp Bestanden

LegierungB | >0,16 Kia<Kiapp Nicht bestanden
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Eine detaillierte Analyse der Bruchflachen wurde im REM durchgefiihrt. Bild 6 zeigt die Bruchflache
der Legierung 6082A-A und Bild 7 die Bruchflache der Legierung 6082A-B. In Bild 6a und Bild 6b
ist die durch den initialen Schwingriss erzeugte Bruchflache (dunkel) deutlich von der des
Restgewaltbruchs unterscheidbar (hell). Beide Bruchflachenbereiche weisen in Bild 6¢ und Bild 6d
ein transkristallines Risswachstum auf. Im Gegensatz dazu sind in Legierung 6082A-B im Bereich
des SCC-Rissfortschritts (Bild 7d) deutlich interkristalline Sekundarrisse, wie sie fir die
Spannungsrisskorrosion charakteristisch sind, zu erkennen. In Bild 7e handelt es sich um oxydische

Ablagerungen.

R20_( 04‘09

\R21 oozu:;&\‘ . j h b _____ NR20_ éss
c) Detail B, Werkstoff 6082A-A, (30°C+100 %rF) d) Detall C Werkstoff 6082A A (30°C+1OO
%rF)

Bild 6: REM-Aufnahmen der Bruchflache des Werkstoffs 6082A-A nach der SCC-Auslagerung bei 30°C +
100 %rF a) Ubersicht, b) Detail A, c) Detail B des initialen Schwingrisses, d) Detail C der Bruchflache des
finalen Schwingrisses
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b) Detalil B, Werkstoff 6082AB (30°C+100
%rF)

‘ V N
(&S
L yR20_ 044u0 ‘\

R20_! 042°2 »

e) Detall A, Werkstoff 6082A-B (30°C+100 %rF) f) Detail E, Werkstoff 6082A-B (30°C+100 '%rF)

Bild 7: REM-Aufnahmen der Bruchflache des Werkstoffs 6082A-B nach der SCC-Auslagerung bei 30°C +
100 %rF a) Ubersicht, b) Detail A, Ende des initialen Schwingrisses, c¢) Detail der Bruchflache finalen
Restgewaltbruchs, d) Detail der Bruchflache des SCC-Risses, e) Detail A, Ansammlung von Ausscheidungen,
f) Detail der Bruchflache des initialen Schwingrisses
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3.2 Auslagerung 2 (30°C, 85 %rF, DK, 02.07.-30.09.2020):

Bild 8 zeigt jeweils einen Ausschnitt der Bruchflachen beider Proben. In Abbildung Bild 8b ist im
Falle der Legierung B ein weiterer matter Bogen, der sich phdnomenologisch vom initialen und
finalen Schwingriss unterscheidet, ersichtlich. Dies ist der Bereich des Rissfortschritts wahrend der
Auslagerung. Der Rissfortschritt betragt 1,3 mm. Die Probe der Legierung A in Bild 8a weist diesen
Bereich nicht auf. Das bedeutet es gab keinen Rissfortschritt wéhrend der Auslagerung. Die
Spannungsrissintensitat nach der Auslagerung Kia betragt im Fall der Legierung A 11,3 MPam*? und
im Fall der Legierung B 16,7 MPam*2,

a) Legierung 6082A-A b) Legierung 6082A-B
Bild 8: Bruchflachen der Proben geprift bei 30°C und 85 %rF

Damit ergibt sich nach HPIS E103 folgendes Ergebnis (Tabelle 4) zur Qualifizierung der Aluminium-
Legierungen:

Tabelle 4: SCC-Versuchsergebnis der 6082A-Legierungsvarianten in 30 °C und 85 %rF nach HPIS E103

Werkstoff Rissfortschritt [mm] Spannungsintensitat [MPam*?] | Ergebnis
Legierung A <0,16 Kia=Kapp Bestanden
Legierung B > 0,16 Kia<Kiapp Nicht bestanden

Eine detaillierte Analyse der Bruchflachen im Rasterelektronenmikroskop fiir die Legierung 6082A-
A ist in Bild 9 dargestellt, wahrend Bild 10 die Legierung 6082A-B zeigt. Als Ubersicht in Bild 9b und
im direkten Vergleich zwischen Bild 9c und Bild 9d zeigt sich kein morphologischer Unterschied
zwischen dem initialen und dem finalen Schwingriss. Ein Risswachstum wéahrend der Auslagerung
hat bei Legierung 6082A-A nicht stattgefunden. Die Rastlinien des initialen Schwingrisses der
Legierung 6082A-B in Bild 10c sind sehr deutlich zu erkennen. In Bild 10d, welches aus dem Bereich

des Rissfortschritts durch Spannungsrisskorrosion stammt, lasst sich eine Tendenz zum
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interkristallinen Risswachstum mit Sekundarrissen, welche in ihrer Haufigkeit deutlich schwécher
ausgepragt sind als bei der Auslagerung mit 30°C und 100 %rF, erkennen.

b Detall A, Werkstoff 6082A A, 30 C+85 %rF

-

c) Detall B, Werkstoff 6082A- A (30°C+85 %rF)‘ d) Detall C, Werkstoff 6082A-A, (30°C+85 %rF)

Bild 9: REM-Aufnahmen der Bruchflache des Werkstoffs 6082A-A nach der SCC-Auslagerung bei 30°C +
85 %rF a) Ubersicht, b) Detail A, Ende des initialen Schwingrisses, c) Detail der Bruchfliche des initialen
Schwingrisses, d) Detail der Bruchflache des finalen Schwingrisses
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R20_04283 1000 um
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R20_04287

e) Detail D, Werkstoff 6082A B (30°C+85 %rF)

Bild 10: REM-Aufnahmen der Bruchflache des Werkstoffs 6082A-B nach der SCC-Auslagerung bei 30°C +
85 %rF a) Ubersicht, b) Detail A, Ende des initialen Schwingrisses, c) Detail der Bruchflache des initialen
Schwingrisses, d) Detail der Bruchflache des SCC-Risses, d) Detail der Bruchflache des finalen Schwingrisses

3.3 Auslagerung 3 (20°C, 100 %rF, KK 340 CHLT, 09.09.-08.12.2020):
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Bild 11 zeigt jeweils einen Ausschnitt der untersuchten Bruchflachen. In Abbildung Bild 11b ist
ebenfalls wieder ein Bereich des Rissfortschritts wahrend der Auslagerung, der sich an den initialen
Schwingriss anschlief3t, erkennbar. Der Rissfortschritt betragt 1,6 mm. Die Probe der Legierung A
in Bild 11a weist diesen Bereich nicht auf. Das bedeutet es gab keinen Rissfortschritt wahrend der
Auslagerung. Die Spannungsrissintensitat nach der Auslagerung Kia betragt im Fall der Legierung
A 10,9 MPam¥2 und im Fall der Legierung B 16,6 MPam¥2, Eine Abweichung wie bei Legierung A
hier von 0,5 MPam¥2 wurde als gerade noch zulassig gewertet. Eine Toleranz ist in der Norm nicht

angegeben.

M20 04500 g

a) ierung 6082A-A | S b) Legierung 6082A-B

Bild 11: Bruchflachen der Proben geprift bei 20°C und 100 %rF

Damit ergibt sich nach HPIS E103 folgendes Ergebnis (Tabelle 5) zur Qualifizierung der Aluminium-

Legierungen:

Tabelle 5: SCC-Versuchsergebnis der 6082A-Legierungsvarianten in 20 °C und 100 % rF nach HPIS E103

Werkstoff Rissfortschritt [nm] | Spannungsintensitat [MPam*?] | Ergebnis
Legierung A < 0,16 Kia=Kiapp Bestanden
Legierung B > 0,16 Kia<Kiapp Nicht bestanden

Bild 12 und Bild 13 zeigen detaillierte REM-Aufnahmen der Bruchflachenbereiche. Obwohl bei der
Probe der Legierung 6082A-A bei der Auslagerung kein Rissfortschritt erfolgt ist, zeigen sich jedoch
im Bereich des finalen Schwingrisses vereinzelt sekundare interkristalline SCC-Risse, wie in Bild
12d). Daruber hinaus gleicht sich jedoch die Morphologie des finalen und des initialen
Schwingrisses. Bei der Probe der Legierung B konnten bei 20°C und 100 %rF im Bereich des SCC-
Rissfortschritts keine Sekundarrisse beobachtet werden, siehe Bild 13d).
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c¢) Detail B, Werkstoff 6082A-A (20°C+100 %rF) d) Detall C, Werkstoff 6082A A (20°C+100 %rF)

Bild 12: REM-Aufnahmen der Bruchflache des Werkstoffs 6082A-A nach der SCC-Auslagerung bei 20°C +
100 %rF a) Ubersicht, b) Detail A, Ende des initialen Schwingrisses, c) Detail der Bruchflache des initialen
Schwingrisses, d) Detail der Bruchflache des finalen Schwingrisses

R20_04288 1000 pm_ R20_04289 ] {7 ___500pm ¢
a) Werkstoff 6082A-B (20°C+100 %rF) b) Detail A, Werkstoff 6082A-B (20 C+100 %rF)
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Bild 13: REM-Aufnahmen der Bruchflache des Werkstoffs 6082A-B nach der SCC-Auslagerung bei 20°C +
100 %rF a) Ubersicht, b) Detail A, Ende des initialen Schwingrisses, c) Detail der Bruchflache des initialen
Schwingrisses, d) Detail der Bruchflache des SCC-Risses

3.4 Auslagerung 4 (20°C, 85 % rF, DK, 30.09.-29.12.2020):

Bild 14 zeigt jeweils einen Ausschnitt der Bruchflachen. In Abbildung Bild 14Bild 11b ist ebenfalls
wieder ein Bereich des Rissfortschritts wahrend der Auslagerung, der sich an den initialen
Schwingriss anschlief3t, erkennbar. Der Rissfortschritt betragt 0,34 mm. Die Probe der Legierung A
in Bild 14a weist diesen Bereich nicht auf. Das bedeutet es gab keinen Rissfortschritt wahrend der
Auslagerung. Die Spannungsrissintensitat nach der Auslagerung Kia betragt im Fall der Legierung
A 10,5 MPam? und im Fall der Legierung B 13,0 MPam*?,

Q 1

) Legierung 6082A-A

21_0019¢

b) Legierung 6082A-B

Bild 14: Bruchflachen der Proben gepriift bei 20°C und 85 %rF

Materialpriifungsanstalt Universitat Stuttgart BW-Bank Stuttgart / LBBW
Pfaffenwaldring 32 Telefon: (0711) 685 -0 Konto-Nr. 7 871 521 687 BLZ 600 501 01
70569 Stuttgart (Vaihingen) Telefax: (0711) 685 - 62635 IBAN: DE51 6005 0101 7871 5216 87

USt.-ID-Nr. DE 147794196 Internet: www.mpa.uni-stuttgart.de BIC/SWIFT-Code: SOLADESTXXX



Materialprufungsanstalt
Universitat Stuttgart

Berichts-Nr.: 903 8123 005

Beilage 17

Damit ergibt sich nach HPIS E103 folgendes Ergebnis (Tabelle 6) zur Qualifizierung der Aluminium-

Legierungen:

Tabelle 6: SCC-Versuchsergebnis der 6082A-Legierungsvarianten in 20 °C und 85 % rF nach HPIS E103

Werkstoff Rissfortschritt [mm]

Spannungsintensitat [MPam*?]

Ergebnis

Legierung A <0,16

KiaZKiapp

Ungiiltig

Legierung B > 0,16

Kia<Kiapp

Nicht bestanden

In Bild 15 und Bild 16 sind jeweils REM-Aufnahmen der jeweiligen Bruchoberflache dargestellt.

Legierung A zeigt keinen Unterschied in der morphologischen Struktur zwischen dem initialen und

finalen Schwingriss. In Bild 15b ist der Ubergang zu erkennen und es ist ersichtlich, dass kein

Rissfortschritt wahrend der Auslagerung erfolgt ist. Die Legierung B zeigt im Bereich der

Bruchflache, die wahrend der Auslagerung entstanden ist, vereinzelte Sekundarrisse, siehe Bild

16d. Diese sind jedoch weniger stark ausgepragt als bei den Proben, die bei einer hdheren

Luftfeuchtigkeit ausgelagert wurden.

R21_00215

a) Werkstoff 6082A-A (20°C+85 %rF)
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c) Detall B, Werkstoff 6082A A-(20°C+85 %rF) d) Detall C, Werkstoff 6082A A (20°C+85 %rF)

Bild 15: REM-Aufnahmen der Bruchflache des Werkstoffs 6082A-A nach der SCC-Auslagerung bei 20°C +
85 %rF a) Ubersicht, b) Detail A, Ende des initialen Schwingrisses, ¢) Detail der Bruchflache des initialen
Schwingrisses, d) Detail der Bruchflache des finalen Schwingrisses
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c) Detail B, Werkstoff 6082A-B (20°C+85 %rF) d) Detail C, Werkstoff 6082A-B (20°C+85 %rF)

Bild 16: REM-Aufnahmen der Bruchflache des Werkstoffs 6082A-B nach der SCC-Auslagerung bei 20°C +
85 %rF a) Ubersicht, b) Detail A, Ende des initialen Schwingrisses, c) Detail der Bruchflache initialen
Schwingrisses, d) Detail der Bruchflache des SCC-Risses

3.5 Referenzprobe Legierung 6082A-B

Mit Hilfe einer Referenzprobe der Aluminiumlegierung 6082A-B wurde untersucht ob der
beobachtete Rissfortschritt tatsachlich durch die Atmosphéare und nicht durch die reine Belastung
entstanden ist. Die nach Norm ermittelte Belastungsintensitéat war nur unwesentlich geringer als die
kritische Rissintensitat dieser Legierung. Bei Erreichen der werkstoffspezifischen kritischen
Rissintensitat, findet ein Rissfortschritt unabhangig von der Atmosphére statt. Mit der Referenzprobe
wurde wie mit den anderen Proben verfahren. Nach dem Aufbringen der Spannung mit der
Schraube, siehe Bild 2b, wurde die Probe 8 Stunden an Raumluft gelagert. Anschliel3end wurde die
Probe entlastet und nach dem Aufschwingen die Bruchflache untersucht. Die Bruchflache der
Referenzprobe ist in Bild 17 dargestellt. Die lichtmikroskopische Analyse zeigte keinen

Rissfortschritt.

M21_00908 £ iy 5000 ym

Bild 17: Bruchflache der Referenzprobe der Aluminiumlegierung 6082A-B

4 Zusammenfassung

Zur Qualifizierung von Aluminium-Werkstoffen flr den Einsatz in Brennstoffzellen-Fahrzeugen

wurde in Japan die Norm HPIS E 102 vorgeschlagen, die in wesentlichen Teilen auf der DIN EN

Materialpriifungsanstalt Universitat Stuttgart BW-Bank Stuttgart / LBBW
Pfaffenwaldring 32 Telefon: (0711) 685 -0 Konto-Nr. 7 871 521 687 BLZ 600 501 01
70569 Stuttgart (Vaihingen) Telefax: (0711) 685 - 62635 IBAN: DE51 6005 0101 7871 5216 87

USt.-ID-Nr. DE 147794196 Internet: www.mpa.uni-stuttgart.de BIC/SWIFT-Code: SOLADESTXXX



Materialprufungsanstalt Berichts-Nr.: 903 8123 005
Universitat Stuttgart Beilage 20

ISO 7866 (wiederbefullbare nahtlose Gasflaschen aus Aluminium) beruht. Das
Hauptaugenmerk liegt auf der Absicherung der Werkstoffe gegentiber Spannungsrisskorrosion.
In diesem Projekt wurde der Einfluss der Auslagerungsparameter in dem Entwurf zur Norm HPIS E
103 mit konstanter Riss6ffnung untersucht. Dazu wurden 2 Varianten der Aluminiumlegierung 6082A
herangezogen. Die Legierungsvariante A hat bei 3 Auslagerungen die Qualifizierung bestanden, bei
einer Auslagerung war das Ergebnis nach Norm ungliltig, wohingegen die Legierungsvariante B
keine Qualifizierung bestanden hat. Der jeweils unzulassige Rissfortschritt betrug zwischen 0,34 und
1,6 mm. Die Ergebnisse der einzelnen Auslagerungen mit den Grenzparametern aus der Norm

waren damit konsistent.

5 Ergebnisinterpretation und Empfehlungen

Die Durchfihrung der Qualifizierungsversuche gemald der vorgeschlagenen Norm HPIS E 103
diente auch zur Uberpriifung der Durchfiihrbarkeit und Vollstandigkeit des beschriebenen Ablaufs.
Dabei gibt es folgende Empfehlungen zur Verbesserung:

- Die Qualifizierungsversuche zur Verwendung der Werkstoffe in Wasserstoff werden
ausschlie3lich in feuchter Luft durchgefiihrt. Eine Absicherung der Prufmethodik durch
Referenzversuche in feuchter Wasserstoffatmosphare sind nach Kenntnisstand der Autoren
bisher nicht erfolgt, aber zwingend erforderlich. Der Arbeitskreis plant in Zusammenarbeit mit

der MPA hierzu ein Folgevorhaben.

- Der Rissintensitatsfaktor Kia zur Belastung der Proben wird Gber die Streckgrenze berechnet.
Ein Hinweis, dass ein Abgleich dieses Wertes mit dem werkstoffspezifischen kritischen
Rissintensitatsfaktor notwendig ist, fehlt. Bei Erreichen des kritischen Rissintensitatsfaktors
tritt Risswachstum auch ohne korrosive Atmosphare auf. In so einem Fall ist eine 90-tagige
Auslagerung zur Ermittlung der Spannungskorrosionsanfalligkeit nicht sinnvoll und nicht
zielfiihrend. Es wird empfohlen eine alternative Methodik, wie eine definierte Reduzierung
des Ka anzugeben. Elastisch-plastisches Werkstoffverhalten sollte ebenfalls berlicksichtigt

werden.

- Im Bewertungsschema ware es sinnvoll ein Toleranzband fir die erlaubte Differenz der
Rissintensitat vor und nach der Auslagerung anzugeben. Die Abweichung war bei keinem
der Versuche Null. Jedoch kann davon ausgegangen werden, dass bei einer Unterschreitung
von 0,1 MPam'? trotzdem ein gliltiger Versuch vorliegt. Wo genau die Grenze liegt, sollte

definiert werden. Wir schlagen eine erlaubte Unterschreitung von 0,5 MPam2 vor,
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- Zur besseren Verstandlichkeit der Prifungsdurchfiihrung nach Norm und insbesondere der

Ergebnisinterpretation werden redaktionelle Optimierungen empfohlen.

M.Sc. Martina Schwarz Dr.-Ing. Dagmar Rickle Dipl.-Ing. Stefan Zickler
Prifingenieurin Projektleiterin Abteilungsleiter
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