ANALYSE VON MIKROSTRUKTUR UND
EIGENSPANNUNGSZUSTANDEN IN MIT
SELEKTIVEM LASERSTRAHLSCHMELZEN
GEFERTIGTEN MATERIALIEN MITTELS
HOCHENERGETISCHER RONTGENSTRAHLUNG

Dissertation
zur Erlangung des Doktorgrades
der Mathematisch-Naturwissenschaftlichen Fakultét
der Christian-Albrechts-Universitit zu Kiel
vorgelegt von

MARC-ANDRE NIELSEN

Hamburg, 2023



ERSTER GUTACHTER: Prof. Dr. Martin Miiller
ZWEITER GUTACHTER: Prof. Dr. Jozef Keckes

TAG DER MUNDLICHEN PRUFUNG: 31.05.2023



Inhaltsverzeichnis

1 EINLEITUNG 1
2 ADDITIVE FERTIGUNG UND EIGENSPANNUNGEN 3
2.1 Selektives Laserschmelzen . . . . . . . .. ... ... .. ... L. 3
2.2 Dehnung und Eigenspannungen . . . ... ... .................. 7
2.3 Synchrotronstrahlung . . ... ..... .. ... .. ... ... .. 9
2.4 RontgenstreuungnachBragg . ... ... ....... .. ... ... .. .... 10
2.5 Diffraktometrische Eigenspannungsanalyse . . . . . .. ... ... ... ..... 11
3 EXPERIMENTE UND AUSWERTUNG 15
3.1 Beamline 32-ID-Bander APS . . . . ... ... . ... .. Lo L L. 15
3.2 Beamline PoyBam DESY . . . . .. .. ... ... 17
3.3 Bestimmung der Peakposition aus Flichenzahlerbildern . . .. ... ... ... 18
3.3.1 Aufnahme der Debye-Scherrer Ringe . . . ... .............. 18
3.3.2 Datenreduktion von 2D auf1D . . . . .. .. ... ..o L 20
3.3.3 Bestimmung der Beugungswinkel . . . .. ... ... ... 0000, 22
3.4 Mikrostrukturanalyse. . . . .. ... ... . L L Lo 23
4 UNTERSUCHTE WERKSTOFFE 25
4.1 Aluminiumlegierungen . . . ... ... ... . .. Lo L oo L 25
4.1.1  Additiv gefertigte Proben aus AlSitoMg Pulver . . . . . ... ... ... 25
4.1.2 Die Legierungen AAyoso und AA2198 . . . ... .. ... .. ... ... 27
4.2 Austenitischer und ferritischer Stahl . . . . .. ... ... ... .. ... ... .. 29
421 316LStahl . . ... ... .o 29
4.2.2 E185 AMPOStahl . . ... .. ... .. . ... 30
5 RADIOGRAPHISCHE UNTERSUCHUNG DES SCHMELZBADES BEIM LPBF-VERFAHREN 33
5.1 Motivation und Stand der Wissenschaft . . . . ... ... ... . ... ...... 33
5.2 Automatische Detektion des Schmelzbades . . . . . . ... ... ... ...... 34
5.3 FEinfluss des LPBF-Verfahrens auf die Mikrostruktur. . . . . ... ... ... .. 42
5.4 Ausbildung und Riickbildung des Schmelzbades . . . .. ... ... ...... 44
5.5 Auftretende Eigenspannungen beim LPBF-Verfahren . . . ... ... ... ... 50
5.6 Zusammenfassung . . . . . . . ... e 51

6 EINFLUSS DER GEOMETRIE AUF DIE EIGENSPANNUNGSVERTEILUNG IN LPBF-
KORPERN 53
6.1 Motivation und Stand der Wissenschaft . . . . ... ... . ... ... ...... 53



iv

INHALTSVERZEICHNIS

6.2

6.3

6.4
6.5

Einfache Wande . . . . . . . . .. . . 53
6.2.1 Mikrostruktur . . . . ... 54
6.2.2 Texturin LPBF-Korpern . . . . . . ... ... ... .......... 58
6.2.3 Eigenspannungen ... ................. ... ... ... 63
6.2.4 Beziehung zwischen Mikrostruktur und Eigenspannungen . ... ... 68
L-Stiicke und T-Stticke . . . . . . . . .. ... 70
Rohreund Waben . . . . . . . . . .. .. 74
Zusammenfassung . . . . ... ... 82

7 STRATEGIEN ZUR OPTIMIERUNG DER EIGENSPANNUNGSZUSTANDE IN LPBF-

KORPERN 85
7.1 Motivation und Stand der Wissenschaft . . . . ... ... ... ... ... ... 85
7.2 Strategien wihrend des LPBF-Verfahrens . . . . ... ... ... ... ...... 85
7.2.1  Konturzeichnung . . . .. ... .. ... .. ... ... . L 85
7.2.2 Laser-Wdarmebehandlung . . . . ... ...... .. ... .. ....... 88
7.3 Nachbehandlung . . ... ... ... .. ... .. ... .. ... .. .. ... ... 93
7.3.1 Kugelstrahlen . . . . ... ... .. ... ... . . 0 oo 93
7.3.2 Spannungsarm-Glithen . . ... ... ... ... .. ... .. ....... 97
7.4 Zusammenfassung . . . . . .. ... ... 101

8 EINFLUSS VON NITRIEREN UND AUFKOHLEN AUF DIE EIGENSPANNUNGEN

IN LPBF-KORPERN 103
8.1 Motivation und Stand der Wissenschaft . . . . .. ... ... ... ........ 103

8.2 Nitrierenvon316L Stahl . . . . . ... ... ... oo 103
8.3 Aufkohlen von E185 AMPO Stahl . . . ... ... ... ... ........... 105
8.3.1 FEinfluss des Aufkohlens auf die Eigenspannungen . .. ... ... ... 107

8.4 Zusammenfassung . . . .. . ... ... 112

9 ZUSAMMENFASSUNG 113

LITERATURVERZEICHNIS 123



1
Einleitung

Sehr viele heutige innovative Produkte benttigen komplex gestaltete mechanische Bauteile
aus Metallen. Fiir solche Bauteile, die sich nicht oder nur sehr schwierig mittels konven-
tioneller Fertigungsverfahren wie Drehen, Frasen, Bohren oder Giefsen herstellen lassen [1],
bietet sich in jlingster Zeit die Additive Fertigung (engl. Additive Manufacturing, AM) an,
bei der das Werkstiick, basierend auf einer dreidimensionalen CAD-Zeichnung, Schicht fiir
Schicht aus einem Metallpulver als Ausgangsstoff aufgebaut wird [2][3][4]. Neben einem
hohen Mafs an Komplexitdt der Bauteile wird dabei zusétzlich eine direkte Funktionsintegra-
tion sowie eine Reduzierung der benétigten Materialmenge ermoglicht [4][5]. Die Reduktion
der Bauteilmasse kann bei Komponenten z.B. fiir die Luftfahrtindustrie, die Automobiltech-
nik oder auch fiir die Schifffahrt eine signifikante Reduzierung des Energieverbrauchs im
Betrieb ermdglichen und damit den Ausstofs von Treibhausgasen senken [6][7][8][9][10].

Die Additive Fertigung ist fiir die Herstellung von Werkstiicken eine neue Technik, die be-
reits vielfach eingesetzt wird, aber noch grofse Herausforderungen birgt. Bei der Herstellung
kann es zu Defekten wie Poren [11] [12] oder Rissen [13] kommen. Insbesondere die Eigen-
spannungen in den hergestellten Objekten fithren zu grofsen Problemen. Diese bei der Fer-
tigung entstehenden Eigenspannungen kénnen so ausgeprégt sein, dass die Bauteile bereits
bei der Herstellung brechen oder die Lebensdauer und Belastbarkeit der Bauteile deutlich
herabgesetzt ist [14][15]. Da die Eigenspannungen stark von der Mikrostruktur abhdngen,
welche wiederum durch thermische Einfliisse geprégt ist, miissen zum Verstdndnis der Ei-
genspannungen verschiedene Gesichtspunkte betrachtet werden [16].

Zum einen sind das die Schmelzbaddynamik und die bei der Erstarrung entstehenden De-
fekte. Diese lassen sich mittels Rontgenradiographie wahrend des Prozesses beobachten. Ei-
ne besondere Schwierigkeit stellen dabei Legierungen mit einem geringen Kontrast dar. Fiir
diesen Fall wird eine neue Technik zur Analyse eines in situ aufgenommenen Schmelzbades
vorgestellt, welche es ermdglicht, die Querschnittsfliche des Schmelzbades in Materialien mit
geringem Kontrast zu erfassen. Die dabei entstehende Mikrostruktur und ihre Orientierung
werden anschlieflend genau analysiert.

Ein weiterer Schwerpunkt dieser Arbeit ist die Untersuchung der Verteilung der Eigen-
spannungen in einem fertigen Werkstiick und ihre Abhéngigkeit von der Bauteilgeometrie.
Bei komplexer werdender Geometrie finden sich in Strukturelementen wiederkehrende Span-
nungsverteilungen, die charakteristisch sind. So lassen sich auch komplexere Bauteile ohne
den Einsatz von Modellierung und Simulation bewerten. Die Eigenspannungen beruhen auf
mechanischen Kriften innerhalb von Materialien. Es wird analysiert, welchen Einfluss die
Probengeometrie auf diese Krifte hat.
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Es gibt verschiedene Strategien zum Abbau oder gezielten Einbringen von Eigenspannun-
gen nach der Herstellung, die sich auch auf additiv gefertigte Bauteile anwenden lassen. Als
traditionelle Nachbearbeitungsverfahren werden in dieser Arbeit sowohl das Spannungsarm-
Gliihen als auch das Kugelstrahlen getestet. Das Spannungsarm-Glithen wurde dabei selber
durchgefiihrt; zum Test des Kugelstrahlverfahrens erfolgte eine Untersuchung bereits ent-
sprechend nachbehandelter Werkstiicke. Dartiiber hinaus kamen spezielle Verfahren aus der
Additiven Fertigung, wie die sogenannte Konturmethode sowie eine Warmenachbehandlung
direkt mit dem Fertigungslaser, zum Einsatz.

In dieser Arbeit werden zunéchst die theoretischen Grundlagen fiir selektives Laserschmel-
zen, Dehnung, Eigenspannungen, Synchrotronstrahlung, Rontgenstreuung und Eigenspan-
nungsanalyse beschrieben, gefolgt von einer Vorstellung der verwendeten Instrumente. Da-
bei werden zwei Beamlines der Grofiforschungseinrichtungen APS (Chicago, IL, USA) und
Hereon (am Standort DESY in Hamburg) genauer vorgestellt. Diese wurden genutzt, um
radiographische Aufnahmen zu erstellen, beziehungsweise diffraktometrische Eigenspan-
nungsanalysen durchzufiihren. Anschlieffend werden die unterschiedlichen Proben und ihre
Besonderheiten charakterisiert. Dabei werden die als Basismaterial fiir den Druckprozess ver-
wendeten Aluminiumlegierungen AA7050 und AA2198, wie sie in der Luftfahrt verwendet
werden, vorgestellt. Als Werksttickmaterial wird das Pulver AlSi10Mg, dass fiir den Druck
solcher Bauteile verwendet wird, genau beschrieben. Neben Aluminium wurde auch Pulver
des austenitischen Stahls 316L und des ferritischen Stahls E185 genutzt.

In den Ergebnis- und Diskusionskapiteln wird eine genaue Untersuchung des Schmelz-
bades, welches wiahrend des Druckprozesses in der Additiven Fertigung vorhanden ist, be-
schrieben. Eine besondere Herausforderung ist dabei der bei Aluminium vorliegende geringe
Kontrast. Daftir wird eine neuartige Methode benétigt, welche es ermdglicht, grofse Daten-
mengen an Radiographien mit geringen Kontrastunterschieden automatisiert auszuwerten.
Es wird untersucht, ob mit Hilfe dieser Methode die zeitliche Entwicklung des Schmelz-
bades analysiert werden kann. Zudem wird der Einfluss des Prozesses auf die im Korper
herrschenden, mechanischen Kréfte untersucht und bestimmt, ob in der Additiven Fertigung
Eigenspannungen entstehen. Es folgt eine ausfiihrliche Analyse der Mikrostruktur und der
Eigenspannungen in additiv gefertigten Aluminiumproben sowie des Einflusses der Bauteil-
geometrie auf die Spannungszustdnde. Dabei werden die Eigenspannungszustdnde in den
unterschiedlichen Werkstiicken verglichen und Vorteile bzw. Nachteile der einzelnen Geo-
metrien aufgezeigt. Da diese Eigenspannungszustidnde die Lebensdauer und Belastbarkeit
der Proben beeinflussen, werden anschliefsend Strategien vorgestellt, die die in den gefertig-
ten Materialien herrschenden Krifte minimieren oder optimieren kénnen. Daneben wird der
Einfluss, der bei der Fertigung entstehenden Mikrostruktur, auf Nachbehandlungsverfahren
untersucht, wobei speziell das Nitrieren und Aufkohlen getestet wird. Abschliefflend erfolgt
eine Zusammenfassung der Ergebnisse sowie ein kurzer Ausblick.
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Additive Fertigung und Eigenspannungen

2.1 Selektives Laserschmelzen

Das Laser Powder Bed Fusion (LPBF) Verfahren wird auch als selektives Laserschmelzen
(engl. Selective Laser Melting, SLM) bezeichnet und gehort zur Additiven Fertigung von Me-
tallen. In der Additiven Fertigung gibt es aktuell zwei verschiedene Moglichkeiten, das Ma-
terial zum Aufbau der Struktur zuzufiihren. Zum einen durch ein Pulverbett (engl. Powder-
Bed Fusion, PBF) und zum anderen durch Auftragen des Materials direkt am Ort, an dem ge-
druckt werden soll (engl. Direct Energy Deposition, DED). Das DED-Verfahren eignet sich fiir
den Aufbau grofser Strukturen, wihrend das PBF-Verfahren sich besser fiir die Herstellung
kleiner bis mittelgrofser Bauteile eignet, da dort aufgrund der geringeren Schichtdicke und
einer kleineren Strahlgrofie mit hoherer Genauigkeit gearbeitet werden kann und dadurch
komplexere Geometrien aufgebaut werden kénnen. Zum Aufschmelzen des neuen Materials
kann bei beiden Verfahren entweder ein Laser oder ein Elektronenstrahl als Warmequelle
genutzt werden. Beim DED-Verfahren kann weiter ein Lichtbogen als Warmequelle dienen.
Eine Ubersicht der Verfahren ist in Abbildung 1 dargestellt. [1][17][18][19]

Um mittels LPBF ein Bauteil herzustellen, wird zuerst ein 3D-CAD-Modell (CAD = com-
puter-aided design) des fertigen Werkstiicks benotigt. Dieses kann dann in eine Druckeinheit
hochgeladen werden. Der Drucker benétigt den zu verarbeitenden Werkstoff in Pulverform.
Dieses Pulver wird auf eine Grundplatte aufgebracht. Die Pulverschicht hat je nach Anwen-
dung, Druckparameter und Material eine Dicke von 15 um bis 200 ym. Der pulverférmige
Werkstoff wird beim LPBF-Verfahren mit Hilfe eines Lasers lokal vollstindig geschmolzen
und bildet nach der Erstarrung eine feste Materialschicht. AnschliefSend wird eine neue Pul-
verschicht mit identischer Dicke aufgetragen und eine weitere Schicht kann geschmolzen wer-
den. Beim Schmelzen des Pulvers wird nicht nur die aktuelle Schicht, sondern auch die dar-
unter liegenden Schichten geschmolzen, um eine Verbindung des Materials zu gewéhrleisten.
Bei jeder neuen Schicht dndert sich die Bewegungsrichtung des Lasers um einen spezifischen
Winkel. Diese Winkeldnderung des Lasers wird Hatsh-Strategie genannt. Der Prozess wird
solange wiederholt, bis das fertige Bauteil vollstindig hergestellt ist. Nach dem Drucken
muss das Bauteil von der Grundplatte gelost und vom tiberschiissigen, nicht geschmolzenen
Pulver gereinigt werden.

Stand der Wissenschaft zur Additiven Fertigung

Das Interesse an der Additiven Fertigung ist in den letzten Jahren drastisch gestiegen. Wahrend
es im Jahr 2000 gerade einmal 71 Publikationen zu diesem Thema gab, waren es 2015 bereits
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Abbildung 1: Gliederung der verschiedenen Techniken in der Additiven Fertigung von Me-
tallen.

898 Publikationen. Im vergangenen Jahr erreichten die Publikationen zum Thema Additive
Fertigung einen Hochststand von 8414 [20].

Vor allem Firmen haben grofies Interesse an der Weiterentwicklung und verbesserter Nutz-
barkeit der Additiven Fertigung. Dabei wurde die Additive Fertigung in den letzten Jah-
ren mehr und mehr auch an den Neutronen- und Rontgenquellen der Zentren untersucht.
Dafiir werden Kleinwinkelstreuungsexperimente (engl. Small-Angle X-ray Scattering, SAXS)
und Beugungsversuche (engl. X-Ray Diffraction, XRD) durchgefiihrt, sowie Radiographien
erstellt. Es gibt weltweit verschiedene Instrumentierungen, um das Wissen tiber die Ad-
ditive Fertigung auszubauen: Diffraktions- und Radiographie-Instrumente am Argonne Na-
tional Lab (APS/ANL) [21], Diffraktions- und SAXS-Instrumente am Deutschen Elektronen
Synchrotron (DESY /Hereon) [22], einen Radiographie-Aufbau am Diamond Light Source [23],
Diffraktions- und Radiographie-Instrumentierungen am Swiss Light Source (SLS/PSI) [24],
sowie Diffraktions- und Radiographie-Versuchsaufbauten am Stanford Synchrotron Radiation
Lightsource (SSRL) [25] und Radiographie-Instrumente am European Synchrotron Radiation Fa-
cility (ESRF) [26].

Bei der in situ Radiographie des LPBF-Verfahrens, welche auch Teil dieser Arbeit ist, wer-
den vor allem die Dynamik des Pulverflugs [27] und die Grofse des Schmelzbades [28] unter-
sucht. Das Schmelzbad wird auf die Grofie in Abhingigkeit zur eingebrachten Energie, die
geometrische Form, die Grofie in Abhédngigkeit zum Material und vieles mehr untersucht. Da-
bei wird das Schmelzbad in vielen Publikationen als konstant angenommen. Die Dynamik
des Schmelzbades und die Entstehung im LPBF-Verfahren werden dabei nicht berticksichtigt.
[21] [29] [28]
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Abbildung 2: Darstellung der Anzahl der Publikationen pro Jahr im Bereich der Additiven
Fertigung. Erstellt auf Grundlage der erfassten Daten mit dem topic: Additive Manufac-
turing des Portals Web of Science™™. [20]

Im vergangenen Jahr befassten sich 525 Publikationen mit dem Thema Eigenspannungen
im Zusammenhang mit der Additiven Fertigung [20]. Dabei werden vor allem sehr mar-
kante Zugspannungsprofile parallel zur Oberfliche von Werkstiicken festgestellt. In Abbil-
dung 3 ist eine schematische Darstellung der hdufig publizierten Eigenspannungsprofile zu
sehen. Der erste Millimeter unterhalb der Oberfldche wurde bereits hdufig untersucht und
wird links von der gestrichelten Linie in der Abbildung gezeigt. Die ermittelten Eigenspan-
nungsprofile liegen innerhalb der schraffierten Bereiche fiir Eigenspannungen in Baurichtung
und longitudinaler Richtung [30][31][32][33]1[341[351[36][37][381[39][40]. Untersuchungen, die
weiter als 1mm von der Oberfliche durchgefiihrt wurden, sind seltener und ein exempla-
rischer Verlauf ist als eine gestrichelte Linie dargestellt [41]. Die Entstehung dieser Zug-
spannung wird im Zusammenhang mit den Prozessparametern der Herstellung untersucht
[42] und modelliert [43]. Die Lokalisierung der Zugspannung parallel zur Oberfliche konn-
te durch in situ Temperaturanalysen erkldrt werden [41]. Neben der Zugspannung in ober-
flaichennahen Bereichen wurde ebenfalls gezeigt, dass im Inneren der Proben spannungsfreie
Zustande bis hin zu Druckspannung zu finden sind [44]. Untersuchungen an Aluminium
zur Abhéngigkeit der Eigenspannungen und der geometrischen Form des Werkstiicks beim
LPBE-Verfahren gibt es bisher kaum. Es gibt erste Publikationen mit Hilfe der Bohrlochme-
thode, welche jedoch nur oberflachennahe Untersuchungen zeigen [31]. Da die Komplexitit
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Abbildung 3: Schematische Darstellung der in der additiven Fertigung zu erwartenden Ei-
genspannungen. Innerhalb der schraffierten Bereiche liegen viele in Publikationen ge-
messene Eigenspannungsprofile.

der additiv gefertigten Bauteile einer der grofiten Vorteile dieses Herstellungsverfahrens ist,
ist der Einfluss der Geometrie auf die Eigenspannungen ein wichtiger Aspekt.



2.2 Dehnung und Eigenspannungen

Eigenspannungen sind die Spannungen, die in einem Korper verbleiben, der stationér ist und
sich bei konstanter Temperatur im Gleichgewicht mit seiner Umgebung befindet [45][46].
Diese Eigenspannungen konnen durch verschiedene Einfliisse erzeugt werden. Zum einen
konnen durch thermische Gradienten bei der Herstellung von Werkstiicken und zum ande-
ren durch thermochemische Behandlung des Materials, wie Nitrieren oder Aufkohlen Eigen-
spannungen erzeugt werden. Des Weiteren konnen durch mechanische Arbeit, wie Deforma-
tion, an den Bauteilen Eigenspannungen in das Material eingebracht werden [16].

Kristalline Materialien bestehen aus Atomen, welche eine dreidimensionale, periodische
Anordnung besitzen. Diese Materialien besitzen in der Regel eine Mikrostruktur, welche
sich aus kristallinen Einzelbereichen zusammensetzt. Diese Einzelbereiche werden Korner
genannt. Aufbau, Grofie und Orientierung der Korner sind durch das Material und des-
sen Herstellung bedingt. Bei der Erstarrung eines Werkstoffs wachsen diese Kérner aus der
Schmelze. Treffen bei der Erstarrung zwei Korner unterschiedlicher Orientierung oder Pha-
se aufeinander, bildet sich eine Korngrenze aus [47]. Eigenspannungen lassen sich bedingt
durch diese Mikrostruktur in drei Typen unterteilen:

TYP 1
Eigenspannungen des Typs 1 (¢!) werden auch als makroskopische Spannung bezeich-
net. Sie reichen homogen {tiber eine grofie Anzahl von Kristalldomédnen und tiiber alle
Phasen hinweg. Die inneren Kréfte des Materials, bezogen auf die Spannung, gleichen
sich tiber das gesamte Material aus. [48]

TYP 2
Die Eigenspannungen des Typs 2 (¢!!) zdhlen zu den mikroskopischen Eigenspannun-
gen. Diese sind homogen innerhalb einer kleinen Kristalldoméne des Materials (ein
einzelnes Korn oder Phase). [16]

TYP 3
Wie Typ 2 zahlt Typ 3 (') zu den mikroskopischen Eigenspannungen. Die Spannung
vom Typ 3 liegt innerhalb einer Kornstruktur und hat eine Reichweite iiber wenige
atomare Abstinde. [16]

Wiéhrend Typ 1 zu den makroskopischen Eigenspannungen zdhlt, zdhlen Typ 2 und Typ 3
zu den mikroskopischen Eigenspannungen [49]. Die Eigenspannungen in realen Materialien
sind eine Uberlagerung dieser drei Typen [16]. Eine Darstellung der einzelnen Typen der
Eigenspannungen in Bezug auf die Mikrostruktur ist in Abbildung 4 dargestellt.

Spannungen werden definiert tiber die Dehnung eines Materials und dessen Materialkon-
stanten. Dabei gibt die Dehnung die relative Anderung der Gitterkonstante des entspannten
Materials an. Die Spannung eines kristallinen Materials ldsst sich somit durch folgenden
Zusammenhang beschreiben:

0jj = Eejj (1)
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Abbildung 4: Definition der Typ 1-3 Eigenspannungen. [50]

Dabei steht oj; fiir die Eigenspannungen. E ist das materialspezifische Elastizitdtsmodul
und ¢;; ist die Dehnung. Die Eigenspannungen und die Dehnung sind Tensoren zweiter
Stufe [16], welche voll ausgeschrieben wie folgt aussehen:

011
Uij = | 021

031

€11
€21
€31

61']' =

012
022
032

€12
€22
€32

013
023
033

€13
€23
€33

(3)

Die diagonalen Elemente (11, 22 und 33) entsprechen den Eigenspannungen, beziehungs-

weise der Dehnung der bestimmten Hauptachsen eines Probensystems. Die anderen Elemen-
te des Tensors zdhlen zur Scherspannung. Beide Tensoren sind symmetrisch, was bedeutet,
dass 0;; = 0j; und €;; = €;; gilt. Um die Eigenspannungen bestimmen zu kénnen, muss zuerst
die Dehnung bestimmt werden. Diese ist durch folgenden Zusammenhang definiert:

dij — do
do

(4)

61']' =



Dabei ist d;; der tatsdchliche Gitterabstand und dy der Gitterabstand des spannungsfreien
Materials. Wie in Abschnitt 2.4 mit Gleichung 10 gezeigt, kann der Gitterabstand d;; {iber
den Beugungswinkel 0;; bestimmt werden. Damit ergibt sich fiir die Dehnung folgender
Zusammenhang:

__ sin(fy)
61] - 511’1(761]) 1 (5)

Mit Hilfe des Hookschen Gesetzes konnen in einem isotropen Zustand die Eigenspannun-
gen folgendermafsen beschrieben werden [48]:

_E e vE
C1+v 7 (14v)(1-2v)

Tij dij€ij (6)
d;j ist die Kronecker é-Funktion. Fiir die Diagonale des Spannungstensors (i = j) entspricht
0 = 1. Fur die Scherspannungen (i # j) ist 6 = 0 gegeben [48].
In der Literatur wird die Berechnung der Eigenspannungen oft mit Hilfe der sogenannten
rontgenographischen Elastizititskonstanten (REK) s;(/kl) und %s(/ikl) beschrieben. Diese
fassen das Elastizitdtsmodul und die Querkontraktionszahl zusammen. [51]

1%

— = s1 (k) )
1+v 1
3 — Esz(hkl) (8)

2.3 Synchrotronstrahlung

Kristalline Metalle besitzen eine dreidimensionale, periodische Anordnung von Atomen [47].
Trifft Strahlung mit einer Wellenldnge, welche der Grofienordnung der atomaren Abstiande
entspricht, auf ein solches Metall, kommt es zu Beugungseffekten. Zur Untersuchung von
atomaren Abstdnden wird entsprechend kurzwellige Strahlung in der Grofienordnung von
Angstrom benotigt [52]. In dieser Arbeit wurden Aluminiumlegierungen mit einer Dicke von
3mm und Stdhle mit einer Dicke von 1 mm untersucht. Um bei einer solchen Probendicke
das Material durchdringen und atomare Abstidnde auflésen zu konnen, wurde Synchrotron-
strahlung im harten Rontgenbereich (87, 1keV) verwendet.

Beim Beschleunigen oder Abbremsen von geladenen Teilchen emittieren diese Energie [53].
Bei einem Synchrotron werden Elektronen oder Positronen auf anndhernd Lichtgeschwindig-
keit beschleunigt und auf eine Kreisbahn gezwungen. Um Synchrotronstrahlung zu erzeu-
gen, werden auf geraden Streckenabschnitten sogenannte insertion devices oder Ablenkmagne-
te eingebracht. Diese insertion devices sind Magnetstrukturen, sogenannte Wiggler oder Un-
dulatoren. Die Magnetstruktur besteht aus periodisch umgepolten Magneten, welche die ge-
ladenen Teilchen auf eine sinusféormige Trajektorie bringen. Durch diese Richtungsdnderung
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erfahrt das geladene Teilchen jedes Mal eine Beschleunigung, wodurch es elektromagnetische
Strahlung emittiert. [54]

Es gibt viele Synchrotronquellen verteilt {iber die ganze Welt. Um die vorhandene Qualitat
der Quelle zu beschreiben, ist die Brillanz von grofiem Interesse. Die Brillanz setzt sich aus
verschiedenen Parametern zusammen. Ein wichtiger Faktor dabei ist der Fluss, welcher die
Anzahl der Photonen pro Sekunde angibt. Dieser Fluss wird zur Divergenz, Strahlgrofie und
spektralen Bandbreite ins Verhiltnis gesetzt. Damit ldsst sich die Brillanz folgendermafien
beschreiben:

Brillanz — Photonen / Sekunde ©)
~ mrad? - mm? - 0,1%Bandbreite 9

Der PETRA III Ring am DESY (Deutsches Elektronen Synchrotron) ist eine Synchrotron-
strahlungsquelle der dritten Generation und wird mit Positronen betrieben. Er besitzt eine

Brillanz von 8 - 102! Lhotonen/s 155

2.4 Rontgenstreuung nach Bragg

Zur Erklarung der Rontgenstreuung gibt es zwei Theorien. Eine Theorie beschreibt die Streu-
ung im Realraum. Dies ist die Streutheorie nach Bragg, welche von William Henry Bragg
und seinem Sohn William Lawrence Bragg im Jahr 1912 veroffentlicht wurde [56] [57]. Eine
andere Theorie beschreibt die Streuung im reziproken Raum. Dies ist die Streutheorie nach
Laue, welche von Max von Laue 1911 beschrieben wurde [58]. Da beide Theorien dquivalent
sind und Teile der Streutheorie nach Bragg essentiell fiir die Eigenspannungsberechnungen
sind, wird in dieser Arbeit die Theorie nach Bragg vorgestellt.

dhkl

dper SN Oy Akt SIN Opy

& Py Py & &
A 4 L4 L4 L4 L 4

Py Py
A d L4

Abbildung 5: Schematische Darstellung der Rontgenbeugung nach Bragg an einer Kristall-
struktur. Die roten Linien skizzieren die einfallende Strahlung und die lila Punkte stel-
len Atome dar. Die horizontalen, schwarzen Linien symbolisieren die Gitterebenen.

Die Streutheorie nach Bragg beschreibt die Streuung an parallelen Gitterebenen mit dem
Abstand djy; unter dem Winkel 6. Dabei kommt es zu einer {iberlagerten Streuung an Ato-



men in gedachten Ebenen. Eine schematische Darstellung wird in Abbildung 5 gezeigt. Wie
in der Abbildung zu sehen ist, betrdgt der Gangunterschied zweier an parallelen Kristalle-
benen mit dem Abstand dj,; reflektierter Strahlen 2d;,;;sinfy;;. Die Strahlen, welche an den
gedachten, unterschiedlichen Kristallebenen reflektiert wurden, konnen sich tiberlagern. Bei
einer solchen Uberlagerung kommt es abhingig vom Gangunterschied zu einer konstrukti-
ven oder destruktiven Interferenz. Liegt der Gangunterschied der reflektierten Strahlen bei
einem ganzzahligen Vielfachen n ihrer Wellenldnge A, kommt es zu konstruktiver Interferenz.
Dies wird auch als Bragg-Bedingung bezeichnet:

nA = Zdhklsin(thl) (10)

Dabei steht n fiir die Ordnung des Beugungsmaximums. Damit die Bragg-Bedingung
erfiillt ist, muss die Wellenlénge A der gebeugten Strahlung die Bedingung A < 24 erfiillen.

[59]

2.5 Diffraktometrische Eigenspannungsanalyse

Zur Analyse von Eigenspannungen existieren unterschiedliche Methoden. Diese unterteilen
sich in Techniken, welche die Probe zerstoren oder beschddigen und in zerstorungsfreie Me-
thoden. Die Bohrlochmethode [60][61] ist ein Beispiel fiir eine Methode, bei welcher die
zu untersuchende Probe beschiddigt wird. Bei diesem Verfahren wird eine Dehnungstreifen-
Rosette an der Probe befestigt. Anschlieffend wird ein Loch von wenigen Millimetern Durch-
messer in eine Probe gebohrt und die dabei auftretende Riickverformung gemessen. Zu den
zerstorungsfreien Untersuchungsmethoden gehoren neben Ultraschallmessungen [62] und
Laborgerdten die Untersuchung mittels Neutronenbeugung und Beugung von Synchrotron-
strahlen.

Da die Eigenspannungen keine direkt messbare Grofie sind, dienen diese Beugungsver-
fahren dazu, die Parameter zu bestimmen, welche fiir die Berechnung der Dehnung und
Eigenspannungen benétigt werden. Die in Abschnitt 2.2 gezeigte Gleichung 6 kann mit Hilfe
des ebenen Spannungsansatzes [63] fiir die in dieser Arbeit untersuchten Eigenspannungen
in logitudinaler Richtung (xx) und Baurichtung (zz) folgendermafien vereinfacht werden:

Oxx = 71/2(6\3(3: + Vezz) (11)

1—

Opr = 7 (€22 + VExry) (12)

1 —
Dabei ist E das Elastizititsmodul und v die Poissonzahl oder auch Querkontraktionszahl,

welche der Literatur entnommen werden konnen. Weiter wird die Dehnung €y, und €,

benotigt. Diese lassen sich wie in Gleichung 5 {iber den Beugungswinkel bestimmen. Die

11
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Bestimmung dieses Parameters wird ausfiihrlich in Abschnitt 3.3 beschrieben. Dabei sollte
der Beugungswinkel einer hkl-Ebene gewidhlt werden, welcher aufgrund einer hohen Multi-
plizitat dieser Ebene eine statistische Zuverldssigkeit der Daten aufweist [64]. Bei Aluminium
erfiillt dies der {311}-Reflex mit einer Multiplizitit von 24. Die Multiplizitdt und der in etwa
erwartete Beugungwinkel kénnen mit Hilfe der Gitterdaten tiber das Programm POWDER-
CELL bestimmt werden [65].

Neben dem gemessenen Beugungswinkel 0y; wird zur Bestimmung der Dehnung der Win-
kel 6y einer spannungsfreien Probe benétigt, wie in Gleichung 5 zu sehen. Die Bestimmung
des spannungsfreien Gitterparameters dy beziehungsweise dessen Beugungswinkel 6y hdangt
vom gewdhlten Messverfahren ab. Fiir Laborgerite wird in der Regel die sin?(¥)-Methode
verwendet [66]. Bei Beugungsexperimenten in Transmissionsgeometrie eignen sich hingegen
andere Verfahren. Eine Moglichkeit besteht darin, dass Bereiche der Probe bekannt sind, wel-
che mit Sicherheit spannungsfrei sind. Diese konnen dann gemessen und zur Bestimmung
von 0y verwendet werden. Eine andere Moglichkeit besteht darin, 6y direkt an der Ober-
flache einer Probe zu messen. Senkrecht zur Oberfldche und direkt an der Oberfldche ist das
Material spannungsfrei, da sich dort die mechanischen Krifte abbauen koénnen [67]. Dieses
Verfahren birgt die Gefahr, dass der Synchrotronstrahl nicht vollstindig in der Probe liegt
und sich der Schwerpunkt des Streuvolumens verschiebt. Ein weiteres Problem ist, dass der
Rontgenstrahl sehr klein gewdhlt werden muss, um ausschliefSlich einen Bereich direkt an
der Oberfldche zu messen.

Ein weiteres Verfahren zur Bestimmung von 6y besteht darin, mit einem Linienscan die
Probe in voller Linge zu untersuchen. Befindet sich der Korper in Ruhe, muss die auf eine
Querschnittsflache senkrecht wirkende Kraft in ihrer Summe Null ergeben [68]. Mit Hilfe des
Linienscans koénnen an jeder Position einer Querschnittsfliche die Eigenspannungen senk-
recht zur Querschnittsfliche bestimmt werden. Fiir die Bestimmung der Eigenspannungen
wird durch iterative Verfahren 6y so gewdhlt, dass das Integral des Spannungsverlaufs Null
ergibt. Fiir die Giiltigkeit dieses Verfahrens muss gewdhrleistet sein, dass in dem Material
keine chemischen Gradienten vorhanden sind [69]. In dieser Arbeit wurde dieses letzte Ver-
fahren verwendet und die Proben auf chemische Gradienten, wie in Abbildung 6.2.3 gezeigt,
untersucht. Die Aquivalenz der Ergebnisse der in dieser Arbeit verwendeten Methode mit
den Resultaten alternativer Verfahren wird in der Fehlerbetrachtung in Kapitel 6 vorgestellt.

Fehlerbetrachtung

Wie im vorherigen Kapitel gezeigt, beruht die Berechnung der Eigenspannungsprofile auf
experimentell bestimmten Werten, welche aus diesem Grund fehlerbehaftet sind. Um den
Fehler in den Ergebnissen zu bestimmen, wurde eine Fehlerfortpflanzung der gemessenen
Werte durchgefiihrt. Als Ansatz wurde die Gaufssche Fehlerfortpflanzung verwendet:

2
o0 =3 (52) - on) 13
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Wird dieser Ansatz auf die Gleichung 11 und Gleichung 12 angewendet, ergibt dies mit
Vereinfachungen nach [70] Folgendes:

N|—=

ATy = %cot(@o) [(14v)*(A80)* + (A0xx)* + V7 (A022)?] (14)

und

NI

Aoz = £ cot(6) [(1+ V) (A0)? + (A2)? +12(80xe )] (15)

Damit kann der Fehler, der in Abschnitt 2.5 gezeigten Eigenspannungsanalysen, bestimmt

werden.






3
Experimente und Auswertung

3.1 Beamline 32-ID-B an der APS

Die in Kapitel 5 beschriebenen Radiographieexperimente zur Bestimmung des Schmelzbades
wurden an der Beamline 32-ID-B am Argonne National Laboratory (APS) bei Chicago vorge-
nommen. Dort ist es auf eine derzeit noch weltweit einzigartige Weise moglich, in situ Auf-
nahmen des Schmelzprozesses beim LPBF-Verfahren durchzufiihren. Die Beamline verfiigt
iiber einen pseudo pink Beam mit einer Energie von E; = 24,3 bis 25,4 keV der ersten Har-
monischen [71]. Der Fluss betrdgt 10'¢ ph/s/0.1% BW mit einer Strahlquerschnittsflache von
2mm x 2mm. Ein pink Beam verfiigt tiber einen abstimmbaren Breitbandstrahl mit einem
Rontgenfluss, der mehr als 1000-mal so hoch ist wie der eines monochromatischen Strahls.
Dies wird erreicht, indem anstelle des Monochromators ein Spiegel im streifenden Einfall ver-
wendet wird, an welchem der Rontgenstrahl reflektiert. Der Spiegel reflektiert nur Energien
oberhalb einer bestimmten Wellenldnge, die von der Spiegelbeschichtung und dem Einfalls-
winkel abhédngt. Zusatzlich konnen réntgenabsorbierende Folien in den Strahl eingebracht
werden, um niederenergetische Rontgenstrahlung zu entfernen. [72]

Scanner ——»

Hochgeschwindigkeitskamera

/ 45° Spiegel

fast Shutter
slow Shutter / Pulver

WeiBstrahlschlitze J
Undulator l

Szintillator

X Synchrotronstrahl - /‘ "~ Glaskohlenstoff

Glaskohlenstoff
v Metallgrundplatte

Abbildung 6: Schematische Darstellung des LPBF-Experiments an der Beamline 32-ID-B an
der APS.
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Das an dieser Beamline verwendete LPBF-Experiment ist in Abbildung 6 dargestellt und
verfiigt {iber eine Ytterbium-Faserlaserquelle, einen Galvo-Laserscanner, eine Vakuumkam-
mer und fiinf Schrittmotoren [71][73]. Die Laserquelle liefert einen Laserstrahl mit einer Wel-
lenldnge von 1070 nm und einer maximalen Energie von E,;;x = 560 W. Der Strahlquerschnitt
auf der Probe und die Scangeschwindigkeit des Lasers sind tiber die Laseroptik und ein Scan-
system einstellbar. In den durchgefiihrten Experimenten wird die Grofie des Laserspots auf
einen Durchmesser von 60 ym eingestellt und der Laserspot mit einer Geschwindigkeit von
230mm/s entlang der Substrate bewegt. Die Spotgrofie entspricht der gleichen Grofse der fiir
die Herstellung in Kapitel 4 beschriebenen Aluminium- und Stahlproben. Die Schrittmotoren
sind in zwei Gruppen eingeteilt. Der erste Satz besteht aus zwei Hochleistungsschrittmoto-
ren, welche die Kammer und den Laser im Ganzen in horizontaler und vertikaler Richtung
auf den Synchrotronstrahl ausrichten. Die anderen drei Schrittmotoren befinden sich unter
der Probe und dienen der Ausrichtung der Probe. [71][73]

Die Rontgenbilder werden von einer Hochgeschwindigkeits-CCD-Kamera mit einem Voll-
bild von 1024 x 1024 Pixeln aufgenommen [74]. Durch die Platzierung einer Objektivlinse
vor der Kamera wird eine Auflosung von 1,97 ym x 1,97 ym erreicht. Die Bildrate fiir die
Rontgenvideoaufnahme kann zwischen 20 kHz und 200 kHz variiert werden. Die Grofie des
Sichtfeldes verringert sich mit der Erh6hung der Aufnahmegeschwindigkeit tiber 20 kHz hin-
aus, wiahrend der Bildausschnitt angepasst werden kann. Die folgenden Experimente wurden
mit einer Rate von 100 kHz in einem Bildausschnitt von 544 x 256 Pixeln aufgenommen. Die
Belichtungszeit mittels Synchrotronstrahlung hingt von der Absorption des jeweiligen un-
tersuchten Materials ab. Kommt eine zu hohe Dosis auf die Kamera, kann dies zu Schiden
fithren. Fiir die in diesem Experiment verwendete Aluminiumlegierung wurde eine Belich-
tungszeit von 2 us gewdahlt. [71]

Das Substrat wurde zwischen zwei Glaskohlenstoffplatten eingespannt, die es ermoglichten,
eine 100 ym dicke Pulverschicht auf das Substrat aufzutragen. Fiir jedes LPBF-Experiment
wurde eine Folge von 1500 Bildern aufgenommen. Der Laserstrahl bewegte sich dabei ent-
lang einer Linie in Y-Richtung und passierte die feste Messposition. Wahrend dieser Sequenz
wurde eine 0, 85 bis 2,00 mm lange Linie mit dem Laser aufgeschmolzen. Die Anzahl der Bil-
der, die den Schmelzvorgang zeigen, hiangt von der Geschwindigkeit des Lasers und der
Léange der Linie ab. Bei einer Geschwindigkeit von 230 mm /s erfassen 466 Bilder in der Da-
tensequenz den Laserschmelzprozess.[73]

Die Bildsequenzen bei Aluminium liefern einen sehr geringen Kontrast. Aufgrund die-
ses geringen Kontrasts ist es mit dem menschlichen Auge kaum moglich einen Unterschied
zwischen Grundmaterial und Schmelzbad festzustellen, wahrend Bildanalysetools bei dem
Versuch fehlschlagen. Eine Auswertung des Schmelzbades in Aluminium stellt damit eine
Herausforderung dar. Daher wurde zur Auswertung der mit diesem Experiment aufgenom-
menen Daten ein Algorithmus entwickelt, welcher in Abschnitt 5.2 beschrieben wird.[73]



3.2 Beamline P0O7B am DESY

Zur Bestimmung der in der Additiven Fertigung auftretenden Eigenspannungen und Tex-
tur wurde die vom Hereon betriebene High Energy Materials Science (HEMS) Beamline P07
an PETRA III am DESY verwendet. Der Speicherring PETRA III wird im 100 mA-Top-Up-
Modus betrieben und besitzt eine Umlaufenergie von 6 GeV. Die Synchrotronstrahlung der
HEMS-Beamline wird durch einen 4m langen In-Vacuum Undulator (IVU21) erzeugt. Im
Gegensatz zu herkommlichen Undulatoren liegt die magnetische Struktur von IVUs inner-
halb der Vakuumkammer, anstatt eine flache Vakuumkammer zu haben, um die herum die
Undulatormagnete bei Umgebungsdruck liegen. Diese Undulatoren ermdoglichen kleinere
Abstinde und kiirzere Periodenldngen auf Kosten der magnetischen Gesamtlidnge, da flexi-
ble konische Abschnitte erforderlich sind [75]. Die Magnetstruktur des IVU21 verfiigt tiber
185 vollstandige Perioden mit einer Periodenldnge Ay = 21,2 mm [76].

Die Beamline verfiigt {iber zwei verschiedene Kristalle, welche als Single Bounce Mono-
chromator (SBM) dienen. Mit Hilfe dieser Monochromatoren kann Synchrotronstrahlung
mit zwei verschiedenen Energien an der Beamline zur Verfiigung gestellt werden. Mit dem
Si(111) Monochromator kann eine Energie von 53,7 keV (0,23088 A) und mit dem Si(220)
Monochromator eine Energie von 87,1keV (0,14235 A) genutzt werden. Je nach benétigter
Rontgenenergie kann der entsprechende Monochromator in den Strahl gefahren werden. Die-
ser Monochromator dient zudem als Strahlteiler fiir den Synchrotronstrahl. Der Hauptstrahl
geht weiter zur Beamline PO7A und eine diinne Spektrallinie wird am Monochromator in
einem Ablenkwinkel von 4,25° fiir die Experimentierstation PO7B der Beamline P07 abge-
lenkt. Eine schematische Skizze des Experimentaufbaus der Seitenstation ist in Abbildung 7
dargestellt.

Blenden k
|

optionaler T
Justagelaser
Shutter l

optionale
Diode

Beamstop

Beugungsbild

Detektor

Abbildung 7: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus an der Seitenstation der vom
Hereon betriebenen Beamline P07 am DESY.
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In der Experimentierhtitte an PO7B trifft der Synchrotronstrahl hinter dem Monochromator
auf einen Shutter, welcher den Strahl von der Messhiitte trennt. Dieser Shutter ermoglicht
es, gefahrenfrei in der Messhiitte an den zu messenden Proben oder dem experimentellen
Aufbau zu arbeiten. Hinter dem Shutter befindet sich ein Blendensystem aus zwei Schlitz-
blenden. Diese Blenden dienen dazu, die Querschnittsfliche des Synchrotronstrahls in hori-
zontaler und vertikaler Richtung auf der Probe einzustellen. Die Strahlgrofse kann in beide
Richtungen auf 0 ym bis 1000 ym mit einer Genauigkeit von 1 um eingestellt werden. Zwi-
schen Blende und Detektor befindet sich ein Probentisch, welcher iiber drei Schrittmotoren
und einen Rotationstisch verfiigt. Die Schrittmotoren dienen zur Positionierung der Probe
relativ zum Synchrotronstrahl, und der Rotationstisch ermoglicht die Ausrichtung des Ein-
fallswinkels der Strahlung auf die Probe.

Zur Aufnahme der Rontgendiffraktionsbilder stehen an der Experimentierstation PO7B ver-
schiedene 2D-Flachenzdhlerdetektoren zur Verfiigung. In dieser Arbeit wurden ein Pilatus3
X CdTe 2M und ein Perkin Elmer XRD 1621 Detektor verwendet. Der Pilatus3 X CdTe 2M be-
steht aus 3 x 8 Detektormodulen und verfligt insgesamt iiber eine Matrix von 1475 x 1679
( horizontal x vertikal) Pixeln. Dabei entspricht ein Pixel einer Grofie von 172 ym x 172 ym.
Der maximale Energiebereich liegt bei 100 keV mit einer maximalen Bildrate von 250 Hz. Die
Detektorflache des Perkin Elmer XRD 1621 hat eine Matrix von 2048 x 2048 Pixeln. Die Grofie
eines einzelnen Pixels betrdgt 200 ym x 200 ym. Der Detektor verfligt im genutzten Ener-
giebereich von 50 keV bis 100 keV {iber eine hohe Nachweiswahrscheinlichkeit und kann mit
einer maximalen Bildrate von 15Hz detektieren. Die Detektoren sind auf einem Schlitten
montiert, welcher relativ zur Probe um bis zu 3m verfahren werden kann. Zudem werden
die Detektoren durch einen Beamstop vor dem direkten Synchrotronstrahl geschiitzt.

Zur Justage der Proben verfiigt die PO7B zusétzlich {iber einen Laser und eine Diode.
Der Justagelaser kann optional zwischen dem Shutter und der Blende positioniert werden
und ist rdumlich deckungsgleich zum Synchrotronstrahl. Er kann genutzt werden, um zu
tiberpriifen, an welcher Stelle der Synchrotronstrahl auf die Probe treffen wird. Die Kalibra-
tion wird im folgenden Kapitel genau beschrieben.

3.3 Bestimmung der Peakposition aus Flachenzéahlerbildern
3.3.1 Aufnahme der Debye-Scherrer Ringe

Zur Durchfiihrung von Versuchen an der Experimentierstation P07B muss zuerst der De-
tektor relativ zur Probe kalibriert werden. Zur Kalibration wird an Stelle einer Probe ein
Lanthanhexaborid (LaBe) Pulver eingebracht [77]. Dieses wird mit Hilfe des Justagelasers im
Strahl positioniert und anschlieffend ein Beugungsbild des Pulvers aufgenommen. Mit Hilfe
dieses Bildes konnen verschiedene Parameter, wie Probe-Detektor Abstand, Verkippung des
Detektors, Rotation des Detektors und weitere Parameter bestimmt werden. Dies wird im
folgenden Kapitel ausfiihrlich erklart.

Um einen senkrechten Einfall des Synchrotronstrahls auf die Probe zu gewéhrleisten, kann
ein Spiegel auf der Probenoberfldche befestigt werden. Mit Hilfe des Rotationstisches kann



die Probe dann so ausgerichtet werden, dass der Strahl des Justagelasers wieder auf seine
Quelle zurtickfdllt. Deshalb kann im Folgenden davon ausgegangen werden, dass der Syn-
chrotronstrahl senkrecht auf die Probenoberfldche fillt. Nach demselben Prinzip kann auch
der Detektor grob ausgerichtet werden.
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Abbildung 8: Darstellung eines Diodenscans in vertikaler Richtung bei einer Strahlgrofie
von 500 ym x 20 ym und einer Schrittweite von 0,05 ym. Die an der Diode gemessene
Intensitat wird gegen die Position des Schrittmotors, der die Probe verfahrt, dargestellt.

Sobald die zu untersuchende Probe grob mit dem Justagelaser positioniert wurde, kann
die Diode zur genauen Kalibration des Synchrotronstrahls relativ zur Probe genutzt werden.
Diese Diode kann die Intensitdt der Synchrotronstrahlung messen. Wird die Probe mit Hilfe
der Schrittmotoren in horizontaler Richtung in den Strahl gefahren, wird die an der Diode
gemessene Intensitdt verringert, sobald die Probe in den Strahl fihrt. Die gemessene Inten-
sitdt wird in Abbildung 8 dargestellt. Eine Sigmoid-Funktion kann an den Intensitatsverlauf
gefittet werden. An der Wendestelle der Sigmoid-Funktion befindet sich die Motorposition,
an welcher die Probenkante im Zentrum des Rontgenstrahls liegt. Dies wird analog fiir den
Schrittmotor, mit welchem die Probe in vertikaler Richtung verfahren werden kann, durch-
gefiithrt, um die Motorposition zu bekommen, an welcher der Synchrotronstrahl die Probe
trifft. Um die Genauigkeit der relativen Probenpositionen zu verbessern, wird ein asymme-
trischer Strahlquerschnitt des Synchrotronstrahls verwendet. Bei einer horizontalen Messung
wird ein Strahlquerschnitt von 20 ym x 500 yum verwendet. Dabei entspricht die Breite des
Strahls in Messrichtung 20 ym. Umgekehrt wird in vertikaler Richtung ein Strahlquerschnitt
von 500 ym x 20 um genutzt. Dies ermoglicht eine relative Kalibration zwischen Probe und
Synchrotronstrahl auf wenige Mikrometer, wodurch spéter genau bestimmt werden kann,
von welchem Volumenanteil der Probe Beugungsbilder aufgenommen werden.

19



20

EXPERIMENTE UND AUSWERTUNG

3.3.2 Datenreduktion von 2D auf 1D

Abbildung 9: Beugungsbild eines LaBgs Pulvers.

Die Streuung des Strahls am Kalibrationsmaterial LaBs im Pulverdiffraktionsexperiment er-
zeugt in der Detektorebene mehrere konzentrische Debye-Scherrer Ringe. Solche Beugungs-
ringe eines LaBg sind in Abbildung 9 zu sehen. Zur Durchfithrung der Kalibration kann ein
solches Beugungsbild in ein Kalibrationsprogramm wie FIT2D [78] eingelesen werden. In
diesem Programm miissen mehrere Punkte des innersten Beugungsringes markiert werden,
damit die Software alle weiteren Beugungsringe automatisch erfassen kann. Die Software
kann dann aus der Elliptizitdt der Beugungsringe die Verkippung des Detektors und den
Rotationswinkel der verkippten Detektorebene berechnen. Zudem verfiigt das Programm
tiber Kenntnisse von Gitterparametern und Symmetrie verschiedener Kalibrationsmateriali-
en. Werden der Software zusitzliche Informationen tiber die Wellenldnge der Synchrotron-
strahlung (0,14235 A) und den ungefihren Abstand zwischen Probe und Detektor gege-
ben, kann diese mit den bekannten Materialdaten den genauen Proben-Detektor Abstand be-
rechnen. Fiir folgende Experimente muss der Probe-Detektor-Abstand unverdndert sein, die
Probendicke in Transmissionsrichtung konstant sein, und auch die Wellenlédnge sollte nicht
gedndert werden. Luftstreuung kann aufgrund der geringen, gemessenen Signalstdarke im
Vergleich zur Signalstdrke der Debye-Scherrer Ringe in diesen Experimenten vernachléssigt
werden.

Sind die Werte fiir den Rotationswinkel des Detektors, den Winkel der Verkippung des De-
tektors und den Probe-Detektor-Abstand bekannt, konnen mit Hilfe dieser Werte, sowie der



Abbildung 10: Darstellung der Segmentwahl am Beispiel von AlSi10Mg. In Blau sind die
horizontalen und in Rot die vertikalen Segmente der Integrationsbereiche dargestellt.

Wellenldnge der Strahlung und dem Strahlmittelpunkt, alle Beugungsbilder in die Software
FIT2D eingelesen werden. Mit dieser kann der Beugungswinkel einzelner Reflexe bestimmt
werden. Dafiir werden Segmente des Beugungsbildes ausgewdahlt. Die Wahl der Segmente
hiangt davon ab, in welche Richtung die Eigenspannungen bestimmt werden sollen. In die-
ser Arbeit sind vor allem die Eigenspannungen in Baurichtung und longitudinaler Richtung
von Interesse. Wie in Abschnitt 2.2 gezeigt, muss daher die Dehnung in den entsprechen-
den Richtungen bestimmt werden. Um diese Dehnungen zu bekommen, miissen somit in
horizontaler und vertikaler Richtung Segmente des Beugungsbildes verwendet werden, wie
in Abbildung 10 gezeigt. Hierbei ist die Wahl eines moglichst kleinen Segments von Vorteil,
weil dadurch der Einfluss von Scherspannungen reduziert werden kann. Das Segment kann
jedoch durch die Mindestanzahl der im Strahl liegenden beugenden Kérner nur bedingt mi-
nimiert werden. Es hat sich gezeigt, dass Segmente mit einem Offnungswinkel von 20° eine
gute Losung sind. Durch die Aufnahme vollstindiger Debye-Scherrer Ringe ergibt sich der
Vorteil, dass in den jeweiligen Richtungen immer zwei Segmente vorliegen, {iber die gemittelt
werden kann. Nach der Integration der Reflexe gibt das Programm eine Intensitédtsverteilung
gegen den Beugungswinkel 26 aus. Dies ist in Abbildung 11 dargestellt.

21



22

EXPERIMENTE UND AUSWERTUNG

8000 ;—
7000 ;—

6000 i—

5000 ;—
Intens}1 0 ;
3000 i—
2000 ?

wo £

2-Theta Angle (Degrees)

Abbildung 11: Diffraktogramm erzeugt mittels Integration in FIT2D. Dargestellt ist die In-
tensitatsverteilung gegen den Beugungswinkel 26.

3.3.3 Bestimmung der Beugungswinkel

Abschlieend wurde der {311}-Reflex des integrierten azimutalen Winkels verwendet, um
die Peakposition aus dem eindimensionalen Beugungsbild zu ermitteln. Der Aluminium
{311}-Reflex wurde als die statistisch zuverldssigste Datenquelle ausgewihlt, da dieser die
hochste Multiplizitdat der experimentell beobachteten hkl-Ebenen aufweist [64]. Zur Bestim-
mung der Peakposition wurde dieser Reflex mit einer Pseudo-Voigt-Funktion (Linearkombi-
nation aus Gaufs- und Lorenzprofil) gefittet. Hierbei wurde das Programm AFIT verwendet,
da dieses mehrere Werte des Fits wie Peakposition, Halbwertbreite, Integral uvm. ausgibt,
wie in Abbildung 12 dargestellt. Zudem kann das Programm viele Dateien in einer Sequenz
schnell abarbeiten. Wichtig fiir diese Arbeit sind vor allem die Peakposition, die Halbwerts-
breite und die dazugehorigen Fehler. Mit diesen Werten konnen, wie in Abschnitt 2.2 gezeigt,
die Eigenspannungen berechnet sowie Eindringtiefe von Gasen und Einfliisse von Wiarme
auf das Material, wie in den Ergebniskapiteln gezeigt wird, bestimmt werden.

Neben dem hier vorgestellten Verfahren zur Bestimmung der Peakposition und der an-
schlielenden Berechnung der Eigenspannungen gibt es viele weitere Techniken. Ein Ver-
gleich mit einem anderen Verfahren wird in der Fehlerbetrachtung in Kapitel 6 vorgestellt.
Die Ergebnisse der verschiedenen Techniken sind fiir die hier verwendeten Proben identisch.
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Abbildung 12: Dargestellt ist das Programm AFIT zum Fitten der Beugungswinkel.

3.4 Mikrostrukturanalyse

Zur Bestimmung der Mikrostruktur wurden Untersuchungen in der materialwissenschaft-
lichen Abteilung des Erich Schmid Instituts der Universitit Leoben in Osterreich durch-
gefiihrt. Um Aufnahmen der Mikrostruktur zu machen, muss die Probe zundchst einige
Prédparationsschritte durchlaufen.

Zu Beginn wird der interessante Bereich des Materials ausgeschnitten. Dieser wird da-
nach von einem Einbettmittel umgossen. Hierfiir wurde die Probe in eine Form gelegt und
mit dem HeifSeinbettmittel Struers Polyfast eingebettet. Dieses erreicht eine Temperatur von
180 °C. AnschliefSend muss die Probe in eine Presse (Stuers ProntoPress-10) und dort bei einem
Druck von 15kN fiir 3 Minuten aushérten.

Nach dem Aushérten des Einbettmittels werden verschiedene Schleif- und Polierschrit-
te durchgefiihrt, bis die gewiinschte Ebene im Material und eine moglichst geringe Ober-
flachenrauigkeit erreicht sind. Hierfiir wurde das Gerét TegraPol-11 verwendet, welches {iber
ein gewdhltes Programm diese Schritte automatisch ausfiihrt. Folgende Schritte wurden ab-
solviert:

1. Es wurde ein Schliff mit 320 P Schleifpapier durchgefiihrt, bis die Probe eben war.

2. Anschlieffend wurde 4 min lang mit einer MD-Largo Feinschleifscheibe von Struers und
einer 9 ym DiaDuo-2 Suspension bei einer Anpresskraft von 15N geschliffen.

3. Daraufhin wurde 1min lang mit einer MD-NAP Scheibe von Struers und einer 1um
DiaDuo-2 Suspension bei einer Anpresskraft von 10N geschliffen.

4. Als vorletzter Schritt wurde 2 min lang mit einem MD-Chem Poliertuch von Struers und
einer 0,04 yum OP-U NonDry Suspension bei einer Anpresskraft von 10N poliert.
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5. Im letzten Schritt wurde die Probe auf ein Buehler-VibroMet2 mit einer NAP-Scheibe
und einer 0,04 ym OP-U Suspension aufgebracht.

Abschliefiend kann die praparierte Probe unter einem Lichtmikroskop und im Rasterelek-
tronenmikroskop untersucht werden. Das Lichtmikroskop kann zudem mit einem Polarisa-
tionsfilter ausgestattet werden, um gegebenenfalls einige Effekte besser hervorzuheben. Das
Mikroskop ist aufierdem mit einem Computer verbunden, welcher das Justieren des Mikro-
skops und das anschliefSlende Speichern der Bilder ermoglicht. Mit dem Rasterelektronenmi-

kroskop wurden Sekundirelektronenmessungen (SE) und Riickstreuelektronenmessungen
(BSE) durchgefiihrt.



4
Untersuchte Werkstoffe

In dieser Arbeit kommen verschiedene Materialien und Typen von Proben zum Einsatz. Zum
einen werden additiv gefertigte Proben aus einer Aluminiumlegierung und Stahl untersucht,
zum anderen werden kleine Aluminiumstreifen verwendet, welche als Grundmaterial zur
Untersuchung des LPBF-Verfahrens genutzt werden.

Die meisten in dieser Arbeit verwendeten additiv gefertigten Proben wurden in enger
Zusammenarbeit mit der Firma Resch GmbH (Glojach, Osterreich) hergestellt. Die Firma Resch
GmbH vertfiigt tiber einen EOS M29o Drucker, der fiir die Herstellung der Proben verwendet
wurde. Der Drucker ist mit einem P = 400 W Ytterbium-Faserlaser ausgestattet, welcher eine
Scangeschwindigkeit von v = 7,0m/s erreichen kann. Der Fokusdurchmesser und somit
die kleinste mogliche Struktur, die gedruckt werden kann, liegt bei 100 ym. Das maximale
Bauvolumen betrdgt 250 mm x 250 mm x 325 mm. [79]

4.1 Aluminiumlegierungen

Neben Titanlegierungen, Nickellegierungen und Stahl ist Aluminium ein Standardmateri-
al fiir die Additive Fertigung und bereits weit verbreitet in Standardanwendungen [8o]. In
dieser Arbeit werden neben Proben, die aus AlSi10Mg Pulver hergestellt wurden, auch die
Aluminiumlegierungen AA7050 und AA2198 als Grundmaterial zur in situ Untersuchung
des LPBE-Verfahrens verwendet.

4.1.1 Additiv gefertigte Proben aus AISi10Mg Pulver

Fiir additiv gefertigte Al-Si-Mg-Legierungen besteht derzeit eine grofie Nachfrage fiir zahl-
reiche Anwendungen, z. B. im Rennsport, in der Automobilindustrie, in der Luft- und Raum-
fahrt und fiir Warmetauscherprodukte, da diese Legierung hohe mechanische Eigenschaften
wie Harte und Festigkeit bei geringem Gewicht aufweisen [6][7]. Zur Fertigung von Alu-
miniumwerkstiicken mittels LPBF gibt es derzeit vier Standardpulver, welche zum Einsatz
kommen. Neben AlSi12Mg [81], AlSi7Mg0.6 [82] und AlISi9Cu3 [83] gibt es AlSi10Mg [84].
In dieser Arbeit wurde das AlSil0Mg Pulver zur Herstellung der Proben verwendet. Das
Elastizitaitsmodul, der aus diesem Pulver gedruckten Legierung, liegt bei 75GPa und die
Querkontraktionszahl bei 0,33 [85]. Die genaue Zusammensetzung des Pulvers ist in Tabel-
le 1 aufgelistet. Das fiir den Druck verwendete Pulver hat eine Partikelgrofie zwischen 15 ym
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und 45 ym. Diese Partikelgrofie wird durch ein Siebverfahren, bei dem unterschiedlich feine
Siebe zum Einsatz kommen, sichergestellt.

Tabelle 1: Nominelle chemische Zusammensetzung in Gewichtsprozenten von AlSil0Mg

Pulver.
Element Al Si Fe Mg Cu Mn Zn Ti Pb Sn
Masse in % | Rest 9,00 - < 0,555 0,20 - <0,05|<005|<010| <015 | <0,05 | < 0,05
o 11’00 ’ 0,45 ’ ’ 7 7 7 7

Unabhingig von den Geometrien wurden die Aluminiumproben mit identischen Para-
metern hergestellt. Hierftir wurden die EOS/Resch Standardparameter verwendet. Die Pro-
be wurde mit einer Laserleistung von P = 370W, einer Scangeschwindigkeit von v =
1300 mm /s, einer Schichtdicke von s = 40 ym, einem Hatch Abstand von /1 = 0,19 und einem
Hatch Winkel von 67° hergestellt. Fiir die Konturen wurde eine Pre-Kontur gewahlt, mit einer
Scangeschwindigkeit des Lasers von v = 230mm/s. Um eine Warmekonzentration an den
Ecken zu vermeiden, wurden in diesen Bereichen ebenfalls die Parameter auf P = 160 W und
v = 900mm/s angepasst. Fiir die abschlieffende Schicht kann ein Upskin-, Downskin- oder
Konturparametersatz verwendet werden. Welche dieser Parametersdtze zum Einsatz kommt,
hingen davon ab, wo sich diese dufSere Schicht befindet. Ist die Normale dieser Schicht in
Baurichtung ausgerichtet, wird der Upskin-Parametersatz verwendet. Ist die Normale die-
ser Schicht entgegen der Baurichtung ausgerichtet, wird der Downskin-Parametersatz ver-
wendet [86]. In diesem Fall wurde zwar eine alternierende Variante des Upskin- Downskin-
Parametersatzes eingesetzt, jedoch sind die Parametersitze in diesem Fall identisch. Fiir die
letzte Schicht wurden h = 0,12, v = 775mm/s und P = 370 W gewdéhlt. Alle Proben ei-
nes Druckvorgangs wurden auf einer Substratplatte von 250 mm x 250 mm gefertigt und
anschlieflend von dieser getrennt.

Fiir diese Arbeit wurden Proben mit unterschiedlicher Geometrie hergestellt. Es wurden
einfache Wande mit 35 mm x 35mm x 3 mm genutzt. Zudem wurden einige Wéande mit un-
terschiedlichen Fasen und Rundungen hergestellt, wie in Abbildung 13 gezeigt. Die Radien
der Rundung und die Linge der Fase entsprechen den aufgedruckten Probenbeschriftun-
gen in mm. Neben den einfachen Wanden wurden auch komplexere Geometrien untersucht.
Hierfiir wurden symmetrische und asymmetrische Winkel und T-Stiicke hergestellt. Die sym-
metrischen Bauteile besitzen Flachen von 35 mm x 35 mm, wihrend bei den asymmetrischen
Bauteilen eine Seite durch eine Fliche von 17,5 mm x 35 mm ersetzt wurde. Dies ist in Abbil-
dung 14 dargestellt. Abschlieffend wurden die Geometrien noch komplexer und es wurden
runde und eckige Rohre, sowie eine Wabenstruktur untersucht. Diese hatten jeweils eine
Hohe von 35 mm und einen Durchmesser von 35 mm. Alle Bauteile haben eine Stdrke von
3mm und wurden auf eine Grundplatte gedruckt, von welcher sie nach dem Drucken gelost
wurden. Die komplexeren Strukturen sind in Abbildung 15 dargestellt.



Abbildung 13: Fotografie der einfachen Wiande aus AlSi10Mg. Die aufgedruckte Bezifferung
gibt den Radius der Rundung und die Lange der Fase in mm an. Zudem wurde ein “r “
fiir Rundung und ein “f “ fiir Fase auf der jeweiligen Seite der Geometrie aufgedruckt.

4.1.2 Die Legierungen AA7050 und AA2198

Die Al-Legierungen AA7050 und AA2198 sind von hohem Interesse fiir die Luftfahrt [8] [9].
Die Legierung AA7050 weist einen guten Kompromiss zwischen Festigkeit und Schadensto-
leranz auf [87], wodurch sich diese Legierung hervorragend fiir die Verkleidung von Trag-
flachen eignet.[88]. Die Legierung AA2198 hingegen eignet sich aufgrund ihrer mechanischen
Eigenschaften bei tiefen Temperaturen, geringem Gewicht und Elastizitdt hervorragend fiir
das Skelett eines Flugzeugs und soll dieses leichter und stabiler machen. Dadurch kann der
Treibstoffverbrauch reduziert werden [8]. Die wichtigsten Bestandteile der Aluminiumlegie-
rung AAyoso sind 6,33 % Zink, 2,46 % Magnesium, 2,2 % Kupfer, 0,11 % Zirconium, 0,1 %
Eisen und 0,08 % Silizium [87]. Bei der Legierung AA2198 sind die wichtigsten Bestandteile
3,1 % Kupfer, 1% Lithium und 0,3 % Magnesium [89].

Wie in Unterabschnitt 4.1.1 gezeigt, sollen additiv gefertigte Werkstiicke auch in der Luft-
fahrt Anwendung finden. Aus diesem Grund ist es von grofiem Interesse, ob bestehende
Werkstiicke aus AA7050 und AA2198 als Basismaterial fiir das LPBF-Verfahren verwendet
werden konnen. Daher wurden diese beiden Materialien gewéhlt, um LPBF-Untersuchungen
an ihnen durchzufiihren, wie in Kapitel 5 gezeigt.
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Abbildung 14: Darstellung der L- und T-Stiicke. a) und b) zeigen die symmetrischen Bauteile,
wdéhrend c) und d) Werkstticke mit jeweils einer um 50 % verkiirzten Seite abbilden.

Hierfiir wurden aus AA7050 und AA2198 Blechen Proben herausgeschnitten und anschlie-
3end gefrast, um moglichst glatte Oberfldchen zu erhalten. Fiir das Radiographie-Experiment
(Abschnitt 3.1) mussten die Proben eine Abmessung von 50,0mm x 2,9mm X 1,0mm be-

sitzen. [73]
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Abbildung 15: Darstellung der komplexeren Strukturen. a) zeigt ein eckiges Rohr, b) eine
Wabenstruktur und c) ein rundes Rohr.

a) b) <)

4.2 Austenitischer und ferritischer Stahl

Stahl ist ein extrem weit verbreitetes Material und kann in verschiedenen Phasen vorliegen:
Als Ferrit, was einer kubisch raumzentrierten Gitterstruktur (bcc) entspricht, oder als Aus-
tenit mit einer kubisch flichenzentrierten Gitterstruktur (fcc). Weiter kann es als Martensit
vorliegen, welches durch Abschrecken der Austenitform mit einer so hohen Geschwindig-
keit gebildet wird, dass die Kohlenstoffatome nicht in ausreichend grofien Mengen aus der
Kristallstruktur diffundieren konnen. Martensit liegt dadurch in der Regel in einer hexadia-
gonal dichtesten Packung (hdP) mit kubisch flichenzentrierten Anteilen (fcc) aufgrund des
Restaustenits vor. Hinzu kommen noch verschieden harte und sprode Mischgefiige, die sich
jedoch von der ferritischen und austenitischen Form stark unterscheiden, wie Zementit oder
Perlit. [90]

4.2.1 316L Stahl

Der rostfreie Stahl 316L z&hlt zu den austenitischen Stahlen und ist ebenfalls ein Standardma-
terial in der Additiven Fertigung [91]. Dieser Stahl wird vorwiegend in Industriezweigen ver-
wendet, bei welchen die hervorragenden, rostfreien Eigenschaften dieses Stahls zum Tragen
kommen, wie bei Bauwerken in kiistennahen Regionen, fiir Pipelines in der Wasserindustrie
[92], in der Schifffahrt [10], fiir Bioimplantate [93] und vieles mehr. Das Elastizitdtsmodul
dieser Legierung liegt bei 200 GPa und die Querkontraktionszahl bei 0,30 [94]. Die Zusam-
mensetzung des fiir die Herstellung verwendeten Pulvers ist in Tabelle 2 gezeigt.

Aus diesem Stahl wurden einfache Wénde, wie in Abbildung 16 zu sehen, gedruckt. Da-
bei wurden die EOS/Resch Standardparameter fiir 316L Stahl verwendet. Die Probe wurde
mit einer Laserleistung von P = 285W, einer Scangeschwindigkeit von v = 960 mm/s, ei-
ner Schichtdicke von s = 40 um, einem Hatch Abstand von # = 0,11 und einem Hatch
Winkel von 67° hergestellt. Fiir diese Proben wurden unterschiedliche Parameter fiir die
Konturen gewdhlt. Es wurden Proben ohne Konturen, mit Pre-Kontur und Post-Kontur ge-
druckt. Bei den Proben mit einer Kontur, wurde eine Scangeschwindigkeit des Lasers von
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v = 390 um, bei einer Leistung von P = 138 W gewdhlt. Um eine Warmekonzentration an
den Ecken zu vermeiden, wurden in diesen Bereichen ebenfalls die Parameter auf P = 100 W
und v = 900mm/s angepasst. Fiir die abschlieSende Schicht kann ein Upskin-, Downskin-
oder Konturparametersatz verwendet werden. In diesem Fall wurde zwar eine alternierende
Variante des Upskin- Downskin-Parametersatzes verwendet, jedoch sind diese in jenem Fall
identisch. Fiir die letzte Schicht wurden i = 0,09, v = 600mm/s und P = 153 W gewdhlt.
Alle Proben eines Druckvorgangs wurden auf einer Substratplatte von 250 mm x 250 mm
gefertigt und anschlieffend von dieser getrennt.

Tabelle 2: Nominelle chemische Zusammensetzung in Gewichtsprozenten von 316L Pulver.
(Referenz ist die chemische Analyse)

Element C Cr Cu Fe Mn | Mo N Ni O P S Si

Masse in % | 0,016 | 17,8 | 0,03 | Rest | 0,98 | 2,33 | 0,10 | 12,7 | 0,02 | 0,009 | 0,004 | 0,69

3\@\\%
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Y (Strahlrichtung)

X (longitudinale Richtung)

Abbildung 16: Schematische Darstellung einer 316L Stahlwand mit einer angedeuteten
Grundplatte. Die griine Linie skizziert den Laufweg einer Konturlinie fiir eine einzelne

Schicht.

4.2.2 E185 AMPO Stahl

Der Stahl E185 AMPO ist ein sehr neuartiger Stahl und ist ebenfalls fiir die Additive Fer-
tigung geeignet. Diesen Stahl entwickelt die Firma Bohler (Kapfenberg, Osterreich). Bohler
stellt eigene Pulver fiir die Additive Fertigung, welche mit der Bezeichnung AMPO (Addi-



tive Manufacturing Powder) im Produktnamen gekennzeichnet werden, her. Zur Zeit der
Anfertigung dieser Arbeit befindet sich dieses Pulver und die zugehorigen Druckparameter
in der Patentanmeldung. Daher kénnen noch nicht alle Details gezeigt werden. Die Zusam-
mensetzung ist in Tabelle 3 dargestellt.

Tabelle 3: Nominelle chemische Zusammensetzung in Gewichtsprozenten von E185 AMPO
Stahl.

Element C Si Mn | Cr Ni | Mo \Y
Massein % | 0,19 | 0,22 | 0,30 | 0,95 | 1,25 | 0,20 | 0,15

Aus diesem Stahl wurden wie beim 316L Stahl und bei den AlSil0Mg Proben einfache
Winde auf einer Grundplatte hergestellt, von welcher die Proben nach Fertigstellung ge-
trennt wurden. Die Probenmafie entsprechen bei diesen Proben 35mm x 20mm x 1mm,
wie in Abbildung 17 gezeigt.

Baurichtung

Z (Baurichtung)

Y (Strahlrichtung)

X (longitudinale Richtung)

Abbildung 17: Schematische Darstellung einer E185 Stahlwand mit angedeuteter Grundplat-
te.

Bei den Proben wurde mit einer Laserleistung von P = 300 W, einer Scangeschwindigkeit
von v = 740mm/s, einer Schichtdicke von s = 40 ym, einem Hatch Abstand von i = 0,125
und einem Hatch Winkel von 67° gearbeitet. Die Parameter fiir die Konturen diirfen noch
nicht gezeigt werden. Wie spéter in Unterabschnitt 7.2.1 gezeigt, haben die Konturen bei
Stahl keinen messbaren Einfluss auf die mechanischen Krifte. Aus diesem Grund sind die
Druckparameter der Konturen bei den folgenden Messungen fiir die E185 Proben von kei-
nem grofien Interesse.






5
Radiographische Untersuchung des Schmelzbades beim LPBF-Verfahren

5.1 Motivation und Stand der Wissenschaft

Wie in Abschnitt 2.1 beschrieben, werden beim LPBF-Verfahren das Pulver und das dar-
unter liegende Material geschmolzen. Dadurch werden die neue Schicht und das bereits
vorhandene Material miteinander verbunden [95]. Obwohl die Additive Fertigung in den
letzten Jahren enorme Fortschritte gemacht hat, gibt es immer noch Fehler, die in den durch
LPBF hergestellten Mikrostrukturen auftreten kénnen und die es zu verbessern gilt. In ad-
ditiv gefertigten Objekten sind hdufig Poren [11] [12], Risse [13], Eigenspannungen [14]
und Oberflachenrauigkeit vorhanden, die z. B. zu Ermiidungsproblemen fiithren kénnen [15].
Bis heute wurde eine Vielzahl von experimentellen Untersuchungen der LPBF-Technik mit
Rontgenbeugung, Streuung und bildgebenden Verfahren durchgefiihrt. Die meisten davon
sind jedoch ex situ Experimente. Um die Details des AM-Prozesses vollstandig zu verstehen,
ist es notwendig, in situ Experimente durchzufiihren, die eine Untersuchung des Materials
und seiner Verdnderungen wahrend der eigentlichen Herstellung ermdoglichen. Einige Bei-
spiele fiir solche Experimente sind in der Literatur zu finden [21] [29] [28]. An der Advanced
Photon Source (APS) hat die Gruppe von Tao Sun [71] eine in situ Experimentierplattform an
der Beamline 32-ID-B entwickelt, die hochauflésende Synchrotron-Réntgenaufnahmen mit
einer extrem hohen Zeitauflosung ermoglicht. Mit diesem speziellen Versuchsaufbau ist es
moglich, die Entstehung und Entwicklung des Schmelzbades beim laserbasierten AM zu
beobachten. Dies ist besonders interessant, da das Schmelzbad die Verbindung zwischen
dem Energieeintrag des Lasers und der endgiiltigen Mikrostruktur herstellt. Um den Her-
stellungsprozess und die Eigenschaften der endgtiltigen 3D-Struktur zu verstehen, ist eine
quantitative Messung der Schmelzbaddynamik in Abhéngigkeit von der Zeit erforderlich.

Bei Aluminiumlegierungen besteht in einem Rontgenabsorptionsbild nur ein schwacher
Kontrast zwischen der Schmelze und der festen Phase wihrend des AM-Prozesses, so dass
es duferst schwierig ist, diese zu unterscheiden [71]. Wahrend die Schmelzbadgrenze oft
mit bloffem Auge erkannt werden kann, ist die Unterscheidung mit computergestiitzten
Merkmalsuchalgorithmen sehr schwierig. In fritheren Arbeiten wurden hédufig Quotienten-
methoden verwendet, um das Schmelzbad sichtbar zu machen [96][97]. Bei diesen Metho-
den wird ein Bild durch das vorhergehende oder das folgende Bild in einer Folge von
Rontgenaufnahmen geteilt. Dies funktioniert gut fiir einige Einzelbilder einer Sequenz, wie
in Abbildung 18 b) gezeigt. Allerdings kann diese Methode bei vielen Bildern der Serie nicht
ausreichen, wie in Abbildung 18 a) dargestellt wird. Um das Verhalten des Schmelzbades im
Laufe der Zeit beobachten zu kénnen, muss das Schmelzbad fiir Sequenzen mit 1000 oder
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Abbildung 18: Radiographien auf welche die Quotientenmethode angewendet wurde. Bild

a) zeigt ein Beispiel bei welchem der Umriss des Schmelzbades kaum, beziehungswei-
se nur zum Teil zu erkennen ist. Abbildung b) zeigt ein Beispiel, bei welchem eine
Schmelzbadgrenze deutlicher zu erkennen ist.[73]

mehr Bildern zuverldssig erkannt werden. Dies ist extrem miihsam und zeitaufwendig, wenn
es nicht sogar unmoglich erscheint, sollte es manuell durchgefiihrt werden.

Um dieses Hindernis zu tiberwinden, wurde im Rahmen der vorliegenden Arbeit ein Al-
gorithmus entwickelt, der die Erkennung der Schmelzbadgrenze ermoglicht und eine aus-
reichende Zuverldssigkeit fiir die automatische Analyse grofier Bildserien bietet. Der neue

Algorithmus beinhaltet eine Abfolge von verschiedenen Operationen, die iiber die Quoti-

entenalgorithmen hinausgehen. Er umfasst weiterhin Quotienten- und Intensitatsdifferenz-

berechnungen, wird aber durch eine numerische Formanpassung ergénzt, die zusétzliche

Informationen tiber die zu erwartende Form liefert. Wahrend das menschliche Gehirn in der
Lage ist, Schmelzbdder auch bei schwachem Kontrast zu erkennen, sobald wir eine Bildse-
quenz als Video betrachten, benttigen numerische Algorithmen zusétzliche Informationen
tiber mogliche Verdnderungen der Schmelzbadform, um eine dhnliche Effizienz zu erreichen.
Die Umsetzung des Algorithmus in Python wurde von Johann Flemming Gloy im Rahmen
einer hilfswissenschaftlichen Stelle durchgefiihrt. Im Folgenden wird der Algorithmus im
Detail erldutert und die erfolgreiche Anwendung auf eine Al-Legierung demonstriert.[73]

5.2 Automatische Detektion des Schmelzbades

Der in diesem Abschnitt vorgestellte Algorithmus ist bereits mit dem Titel Automatic melt pool
recognition in X-ray radiography images from laser-molten Al alloy im Journal Journal of Materials
Research and Technology publiziert [73].

Die mit dem Versuchsaufbau aus Abschnitt 3.1 erstellten Rontgenbilder zeigen eine zwei-
dimensionale Projektion des dreidimensionalen Prozesses des SLM/LPBE-Verfahrens. Bei
diesen Experimenten entstehen Bildraten mit bis zu 100 kHz. Die Herausforderung besteht
darin, die Projektion des Schmelzbades automatisch in den Radiographien zu finden. Dies
ermoglicht, das zeitabhdngige Verhalten des Schmelzbades zu ermitteln. Der fiir diese Ar-
beit entwickelte Algorithmus ist in zwei Teile gegliedert. Der erste Teil dient dazu, die obere
Grenze des Schmelzbades zu identifizieren, welche die Form einer geraden Linie hat (Schritt
1 und 2). Der zweite Teil des Algorithmus ist deutlich komplizierter und besteht darin, die



untere Grenze des Schmelzbades zu identifizieren. Diese hat eine deutlich komplexere Form,
kann jedoch als konkav angenommen werden (Schritt 3 bis 8). Die Grenzen sind in Abbil-
dung 21 eingezeichnet.

Laserrichtung
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Abbildung 19: Darstellung der einzelnen Schritte zum Detektieren der oberen Grenze. a)
zeigt ein Rohbild, wihrend bei b) bereits die Schwellenwertoperation durchgefiihrt
wurde. c) zeigt das Ergebnis der morphologischen Offnungs- und SchlieBungsfunktion.
In d) ist der lineare Fit an der Oberfliche durchgefiihrt worden und ist durch eine
griine Linie dargestellt. Die rosa Linie in Abbildung e) zeigt das Ergebnis der vertikalen
Korrektur auf der Obergrenze.[73]

Schritt 1 (Obere Grenze): Fiir die Abgrenzung der oberen Grenze wird die Otsu-Methode
[08] [99] verwendet. Hierbei wird ein Schwellenwert auf jedes analysierte Bild der Sequenz,
wie in Abbildung 19 a), angewendet. Die Probe verfiigt tiber eine deutlich hohere Dichte
und somit auch {iiber eine hohere Absorption als der Glaskohlenstoff, das Pulver auf der
Probenoberfliche und die Luft. Wird nun der Schwellenwert korrekt gewéhlt, wird das Pro-
benmaterial schwarz und das Pulver weifs dargestellt, wie in Abbildung 19 b) zu sehen ist.
Durch Artefakte der Aufnahmen und Defekte im Material kann es in den jeweiligen Berei-
chen zu Fehlern kommen, sodass es kleine schwarze Flecken im weifSen Bereich gibt, sowie
umgekehrt weifse Flecken im schwarzen Bereich, wie in Abbildung 19 b) dargestellt ist. Diese

35



36

RADIOGRAPHISCHE UNTERSUCHUNG DES SCHMELZBADES BEIM LPBF-VERFAHREN

Artefakte werden dann durch morphologische Offnungs— und SchlieSungsoperationen [99]
[100] und durch das Auffinden geschlossener Konturen und deren Befiillung mit entspre-
chender Farbe bereinigt, wie in Abbildung 19 c) gezeigt ist [99]. Nun ist die oberere Halfte
des Bildes vollstandig weifS und die untere schwarz mit rauen Kanten an der Probenober-
flache. Da es sich, wie in Unterabschnitt 4.1.2 erklédrt, um eine sehr glatte Oberfliche handelt,
muss nun sichergestellt werden, dass es sich bei der erkannten Oberfliche um eine gera-
de Linie handelt. Aus diesem Grund wird am Ende dieses Schritts eine lineare Anpassung
vorgenommen, wie in Abbildung 19 d) gezeigt [101].

Schritt 2 (Mittelwertbildung und Offset): Nachdem Schritt 1 fiir alle Bilder einer Sequenz
durchgefiihrt wurde, werden die Anpassungsparameter der linearen Anpassung iiber die
ganze Sequenz gemittelt, um Fehler zu minimieren. Dies ist moglich, da die Probe wéahrend
des Vorgangs nicht verfahren werden kann und sich daher in jedem Bild an der exakt glei-
chen Position befindet. Wahrend der Winkel der Oberfldche durch die Schritte 1 und 2 sehr
prézise bestimmt wird, kann es bei der Otsu-Methode zu geringen Abweichungen bei der
Einstellung des Schwellenwerts auf die Oberfldche des Substrats kommen (Abbildung 19 e)),
was eine vertikale Verschiebung der Oberflachengrenze zur Folge hat. Aus diesem Grund
kann es notwendig sein, eine konstante, vertikale Verschiebung s; auf die Linie anzuwenden.
Unter Umstdnden wird aufgrund des Pulvers die Linie zu hoch angesetzt. Die automati-
sche Bestimmung der oberen Grenze bietet im Vergleich zur manuellen Auswertung einen
grofien Vorteil. Sie ist deutlich schneller und erméglicht es, jedes Bild, auch von sehr grofien
Sequenzen, zu verwenden.

Schritt 3 (Linearkombination und Rauschunterdriickung): Die Suche der unteren Gren-
ze des Schmelzbades ist eine grofie Herausforderung. Vor allem bei einer Legierung wie
Aluminium gibt es einen sehr geringen Kontrast zwischen Grundmaterial und Schmelzbad
[71]. Dieses Schmelzbad ist selbst mit dem menschlichen Auge nur bei einer Abfolge auf-
einanderfolgender Bilder zu erkennen. Aus diesem Grund versucht der Algorithmus den im
menschlichen Gehirn ablaufenden Prozess nachzuahmen, indem er mehrere aufeinanderfol-
gende Bilder kombiniert. Es hat sich dabei herausgestellt, dass eine Linearkombination von
den Differenzen und von den Quotienten des Bildes, das zusammen mit vier aufeinanderfol-
genden Bildern analysiert wird, am besten geeignet ist, um das Schmelzbad hervorzuheben.
Ein so zusammengesetztes Bild ist in Abbildung 20 a) zu sehen. In diesem Zusammenhang
ist das n-te zusammengesetzte Bild I, wie folgt definiert:

4 4
Lo =d ) sat(uy — uyyi) + ) sat (q M > (16)
i—1 =1

i Upti
mit
0 fallsx < 0

sat (x) = x  falls 0 < x < 255 (17)
255 falls x > 255
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Abbildung 20: Darstellung der einzelnen Schritte zur Bestimmung der unteren Grenze. a)
zeigt das Ergebnis der in Gleichung 16 ausgefiihrten Linearkombination von Differen-
zen und Quotienten. b) zeigt die Radiographie nach dem Durchfiihren der Rauschun-
terdriickung und c) das Ergebnis der Anwendung eines Schwellenwerts. d) zeigt die
Verdanderung nach der morphologischen Schlieffung und e) das Ergebnis der morpho-
logischen Offnung.[73]

uy ist das n-te Rohbild und d und q sind Konstanten. d ist die Gewichtung des Differenz-
bildes und q ist die Gewichtung des Quotientenbildes. Um diese beiden Parameter zu finden,
wurde ein weiteres Programm geschrieben, welches mittels Trial-and-Error-Routine die Pa-
rameter variiert und ermittelt, bei welchen das beste Ergebnis erzielt wird. Diese Werte sind
fiir eine bestimmte Legierung giiltig und miissen fiir andere Legierungen gedndert werden.
Typische Werte fiir d und q finden sich in Tabelle 4. Die Differenzmethode von aufeinander-
folgenden Bildern wurde bereits von Mitarbeitenden des Beamline Scientists Tao Sun [96]
verwendet und in anderen Publikationen ebenfalls eingesetzt [97]. Obwohl das Schmelzbad
in vielen Fillen im zusammengesetzten Bild deutlich zu erkennen ist, stellt es sich aufgrund
des starken Hintergrundrauschens des resultierenden Bildes immer noch sehr schwierig dar,
es automatisch zu finden. Daher verfiigt der Algorithmus an dieser Stelle tiber einen Ent-
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rauschalgorithmus [102], welcher das Bild verbessern kann. Somit entsteht eine fast perfekte
einheitliche Helligkeit des Substrats, wie in b) dargestellt.

Schritt 4 (Schmelzbadsuche): Die in Schritt 3 hergestellte, gleichméfiige Helligkeit des
Substrats ermdglicht es, nach Helligkeitsschwankungen zu suchen, welche auf den Rand des
Schmelzbades hinweisen. Beginnend am unteren Rand des Bildes wird jedes Pixel mit dem
dartiberliegenden verglichen und eine Differenz bestimmt, bis ein bestimmter Schwellen-
wert t erreicht wird. Jedes weitere Pixel oberhalb der Stelle an der der Schwellenwert erreicht
wird, wird als potentielles Schmelzbad oder Pulver betrachtet. Dieser Vorgang wird insge-
samt fiinfmal durchgefiihrt. Einmal wird es, wie eben beschrieben, in vertikaler Richtung,
beginnend vom unteren Rand des Bildes fiir jede Spalte durchgefiihrt. Zweimal wird es in
horizontaler Richtung, beginnend vom linken Rand und beginnend vom rechten Rand fiir
jede Zeile und zweimal in diagonaler Richtung (45°) beginnend in der Ecke unten links und
in der Ecke unten rechts ausgefiihrt. Jedes Pixel, das zweimal oder 6fter den Schwellenwert
erreicht, wird daraufhin als Kandidat fiir das Schmelzbad (oder Pulver an der Oberfliche)
zugeordnet. Das Ergebnis ist in Abbildung 20 c) dargestellt. Die Pixel werden als mogliche
Kandidaten des Schmelzbades (oder Pulver an der Oberfldche) in Schwarz dargestellt und
der Rest in Weif3. Dabei sind die zu erkennenden horizontalen, vertikalen und diagonalen
Strukturen durch die Schwellenwertoperation verursacht.

Schritt 5 (Glatten): Wie in der Abbildung 20 c) zu sehen, ist die erkannte untere Grenze
des Schmelzbades rau. Eine solche geometrische Form einer Schmelze ergibt physikalisch
keinen Sinn und kann damit als Artefakt betrachtet werden. Aus diesem Grund werden nun
mehrere Algorithmen zur Glattung der Kurve durchgefiihrt. Als Erstes werden morphologi-
sche SchlieSungsoperationen und anschliefend morphologische Offnungsoperationen durch-
gefiihrt. Bei der morphologischen Schlieffungsoperation wird ein quadratischer 4 Pixel x 4
Pixel grofler Bereich gewdhlt, in dessen Innerem schwarze Punkte entfernt werden, welche
offensichtlich nicht dort hingehdren, wie in Abbildung 20 d) zu sehen ist. Bei der morpholo-
gischen Offnungsfunktion wird ein grofer, elliptischer Bereich mit der Hauptachse x und y
in Pixeln (siehe Tabelle 4) verwendet, und sie schliefst damit groflere, weifle Liicken, wie in
Abbildung 20 e) dargestellt ist. Anschlieffend wird der Algorithmus, welcher in der Fehler-
betrachtung in diesem Kapitel beschrieben wird, zum Entfernen von Ausreifiern dreimal auf
den unteren Rand r = 0 und fiir abnehmende Werte von Abstand a bei jeder Wiederholung
angewendet.

Schritt 6 (Schnittpunkte mit der Oberfliche): Die untere Grenze des Schmelzbades wird
durch die resultierende Kurve gezeigt. Die linke und rechte Grenze des Schmelzbades wer-
den durch die vorherigen Schritte nur grob markiert, wie in Abbildung 20 f) mit der oran-
gen Linie gezeigt. Der ndchste Schritt besteht darin, den linken und rechten Rand, der das
Schmelzbad vom Grundmaterial trennt, genau zu definieren. Dafiir miissen die Schnittpunk-
te des Schmelzbades mit der bereits gefundenen Obergrenze bestimmt werden. Dazu wird
die obere Grenze des Schmelzbades um eine Konstante s, (Tabelle 4) vertikal nach unten
verschoben, bis es zu zwei Schnittpunkten kommt. Die Verschiebung kann aufgrund der in
Abbildung 20 e) zu sehenden Schwankung zu kleineren Fehlern fiihren, welche in einem
spdteren Schritt korrigiert werden.



Schritt 7 (Konvexes B-Spline-Fitten): In diesem Schritt wird die konvexe Grenze des
Schmelzbades auf die Datenpunkte zwischen den im vorherigen Schritt gefundenen Schnitt-
punkte angewendet [103][104]. Zudem wird ein B-Spline-Fit auf der Grundlage der in [105]
[106][107][108] vorgestellten Algorithmen mit SciPy [104] auf die konvexe Hiille angewendet,
was zu einer glatten Kurve fiihrt (siehe Abbildung 20 f), rote Linie). Dies ist aufgrund der
physikalisch sinnvollen Annahme, dass sich der Warmeeintrag des Lasers von seinem Punkt
aus gleichmiflig in alle Richtungen ausbreitet, moglich [109].

Schritt 8 (Erweitern des Fits): Abschlieffend miissen die Endpunkte des im vorherigen
Schrittes durchgefiihrten Fits verldngert werden, sodass sich diese nicht nur mit der um s,
vertikal nach unten verschobenen Obergrenze kreuzen, sondern auch mit der tatsdchlichen
Obergrenze. Dies wird durch die Berechnung einer linearen Verlingerung auf beiden Seiten
realisiert. Daraufhin wird die Obergrenze wieder um s, in vertikaler Richtung nach oben
verschoben, sodass sie wieder auf der zuvor bestimmten tatsdchlichen Position liegt.

Mit der nun bestimmten unteren Grenze des Schmelzbades und der bestimmten oberen
Grenze des Schmelzbades, konnen die maximale Breite, die maximale Hohe, sowie die Fliche
des Schmelzbades in Pixeln bestimmt werden, wie in Abbildung 21 gezeigt.

Laserrichtung

Abbildung 21: In Bild a) ist das detektierte Schmelzbad in ein Rohbild eingezeichnet und
in Bild b) in ein Bild mit durchgefiihrter Linearkombination. Die griine Linie zeigt die
obere Grenze des Schmelzbades, wihrend die rote Linie die untere Grenze markiert.
Der blaue Bereich entspricht damit der Fldche des Schmelzbades. [73]

Fehlerbetrachtung

Es kann beobachtet werden, dass die Verschiebung der oberen Grenze und die Schwankun-
gen der unteren Grenze des Schmelzbades, wie in Abbildung 20 e) zu sehen, zu relativ
kleinen Fehlern fithren. Diese Fehler werden durch das konvexe B-Spline-Fitten und die
Riickverschiebung der oberen Grenze minimiert (Schritt 7 und Schritt 8). Aufgrund dieser
Schwankungen fiihrt der Algorithmus jedoch nicht bei jedem Bild zu einem zuverlédssigen
Ergebnis. Infolgedessen kommt es zu Ausreiflern in den Messwerten bei Hohe, Breite und
Flache des Schmelzbades. Um diese AusreifSer zu identifizieren und auszusortieren, wurden
zwei weitere Schritte entwickelt.

Schritt 9 (Entfernen von extremen Ausreiffern): In einem ersten Schritt werden alle Werte,
welche von den erwarteten Werten sehr weit entfernt liegen, eliminiert. Hierfiir wird ein

39



40

RADIOGRAPHISCHE UNTERSUCHUNG DES SCHMELZBADES BEIM LPBF-VERFAHREN

Tabelle 4: Parameter, welche von dem Algorithmus verwendet werden.

Parameter Probennummer/ID Einheit Funktion
1/4 2/23 -/18
. . ) ) . . Gewichtung des Differenz-
d; q 4; 167 4; 167 4; 167 Dimensionslos und Quotientenbildes
h 11 11 11 Dimensionslos | Entrauschungsparameter
Schwellenwert zwischen
t 7 6 7 Dimensionslos | Schmelzbad und
Grundmaterial
Hauptachsen der
X; y 60; 37 60; 37 60; 37 Pixel morphologischen
Offnungsfunktion
0 20 20 20 Pixel Anzahl der Datenpunkte
des arithmetischen Mittels
ai; ap; as 20; 15; 13 | 20; 15; 13 | 20; 15; 13 | Pixel Abstand zur Grenze r
. 25; 30 25; 30 25; 30 Pixel Verschiebung der oberen
! ! ’ ! Grenze

Mittelwert des Datensatzes erstellt und alle Werte, die um p % (Tabelle 5) von diesem Wert
abweichen, werden aussortiert und die Liicken linear interpoliert.

Schritt 10 (Entfernen der verbleibenden Ausreifier): Der hierfiir verwendete Algorithmus
wird zweimal fiir unterschiedliche a;; a4, und rq; r, angewendet. Betrachtet wird eine diskrete
Funktion f : {a,a+1,..,b—1,b} — R deren Werte einer statistischen Schwankung unter-
liegen und deren Werte einige grofie oder sehr grofie Ausreifler aufweisen. Ziel ist es, diese
AusreifSer zu ermitteln. Folgende Schritte werden dafiir durchgefiihrt:

1. Es wird ein gleitendes, arithmetisches Mittel m1,(x) mit der entsprechenden Standard-
abweichung o, (x) tiber n (Tabelle 5) Datenpunkte genommen.

2. Entfernt wird jeder Wert von f(x) mit |f(x) — m,(x)| > ro,(x) + a mit einem konstan-
ten r und a. Diese Werte werden danach durch lineare Interpolation ersetzt.

Dieser Prozess wird mehrfach wiederholt, und die Werte fiir a und r werden so lange
weiter minimiert, bis sinnvolle Ergebnisse erzielt werden. Die jeweiligen Werte fiir a und r
sind in Tabelle 5 aufgelistet. In diesem Zusammenhang wurde fiir a immer der Wert Null
gewdhlt, was bedeutet, dass die Ausreifser tiber einem Vielfachen der Standardabweichung
liegen. Dieser Algorithmus wurde auch in Schritt 5 zur Glattung der unteren Grenze ver-
wendet. Dabei wird r = 0 gewdhlt, was bedeutet, dass Ausreifler Werte sind, die tiber einem
konstanten Offset liegen, was in diesem Fall das beste Ergebnis liefert.

Abhingig von der verwendeten Probe, werden zwischen 10% und 18% der Bilder aus-
sortiert, da diese nicht sinnvoll auswertbar sind. Dies beinhaltet die Bilder, bei denen der
Algorithmus zu gar keinem Ergebnis kommen konnte und die Bilder, welche als Ausreifser
aussortiert wurden. Die Griinde fiir diese Ausreifier konnen vielfiltig sein. Es kommt unter



Tabelle 5: Parameter, welche von dem Algorithmus zur Ausreifiereliminierung verwendet

werden.
Probennummer/ID
Parameter
1/4 2/23 -/18
PFlaeches PBreiter PHoehe | 50; 50; 50 | 99; 80; 80 | 1000; 1000; 100
n 20 20 20
1, 12 2, 1,5 2;1,5 2, 1,5
ai; ap 0; 0 0; 0 0; 0

anderem zu Artefakten in Radiographien, Defekten im Substrat und in seltenen Fillen auch
zu Konvergenzproblemen im Algorithmus. Dabei werden die Ergebnisse der Hohe, Breite
und Fldche des Schmelzbades stets getrennt betrachtet. Das bedeutet, wenn ein Ausreifler
in der bestimmten Hohe des Schmelzbades auftritt, ist die Breite nicht zwangslaufig falsch
bestimmt worden.

Fiir jeden Datensatz miissen diverse Parameter angepasst werden, siehe Tabelle 4. Lie-
gen gleiche Materialien mit dhnlichen Prozessparametern vor, miissen nur kleine bis kei-
ne Anderungen an den Parametern vorgenommen werden. Unterscheiden sich Materialien
und Prozessparameter des Versuchs jedoch deutlich, miissen die Parameter des Algorithmus
schrittweise angepasst werden.

Die Implementierung des Algorithmus zur Erkennung von Schmelzbddern und des Al-
gorithmus zur Erkennung von Ausreiflern wurde mit Python, der OpenCV-Bibliothek [102],
der NumPy-Bibliothek [101], der SciPy-Bibliothek [104] und der Matplotlib-Bibliothek [110]
durchgefiihrt.

Héndische Uberpriifung des Algorithmus

Um den hier entwickelten Algorithmus zu tiberpriifen, wurden von Probe 1 die ersten 50 Bil-
der per Hand ausgewertet. Dabei musste fiir jedes einzelne Bild mehrere Male der Kontrast
gedndert werden. Anschlieffend mussten Quotienten und Differenzen mit folgenden Bildern
erstellt und zum Teil Bildabfolgen beobachtet werden, um die einzelnen Pixel zu markie-
ren, welche das Schmelzbad von dem Grundmaterial trennen. Dies hat alleine fiir die ersten
Bilder viele Stunden in Anspruch genommen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 22 darge-
stellt. In den dunkleren Farben sind jeweils die Werte des Algorithmus fiir Fliche, Hohe und
Breite dargestellt und in den helleren Farben die Ergebnisse, der per Hand durchgefiihrten
Auswertung. Zu sehen ist, dass die jeweiligen Werte nur leicht voneinander abweichen. Eine
sehr gute Ubereinstimmung von automatisch gefundenen Werten und per Hand gesuchten
wird deutlich. Damit kann gezeigt werden, dass der Algorithmus bis auf einige Ausreifser,
wie im vorherigen Kapitel beschrieben, sehr zuverlédssige Ergebnisse liefert. Verglichen mit
der manuellen Auswertung, die fiir die ersten 50 Messpunkte zwischen acht und zehn Stun-
den gedauert hat, benétigt der Algorithmus fiir eine vollstindige Messreihe mit 1500 Bildern
nur etwas weniger als 5 Sekunden auf einem mit Intel Core i5-8350U ausgestatteten Laptop.
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Abbildung 22: Darstellung der Ergebnisse der ersten 50 Messbilder der Probe 1. In Rot ist

die Fldche dargestellt, in Griin die Breite und in Blau die Hohe des Schmelzbades, wie
der Algorithmus sie berechnet. In den jeweiligen helleren Farben sind die Ergebnisse
zu sehen, wenn die Radiographie per Hand ausgewertet wird.

5.3 Einfluss des LPBF-Verfahrens auf die Mikrostruktur

Auch ohne Anwendung des Algorithmus auf die Radiographien kann aus den Experimen-

ten bereits viel gelernt werden. Die in Unterabschnitt 4.1.2 verwendeten Legierungen AA7050
und AA2198 wurden untersucht. Beide Proben wurden zunédchst ohne Pulver an der Ober-
flache, welches zum Aufbringen neuer Schichten benétigt wird, aufgeschmolzen. Dies er-
moglicht es, das Verhalten des Materials wahrend des LPBF-Verfahren zu beobachten. Wie
in Abbildung 23 zu erkennen ist, eignet sich nicht jedes Material fiir die Additive Fertigung.

Aus diesem Grund gibt es derzeit nur wenige Materialien fiir die Additive Fertigung, wie

in Unterabschnitt 4.1.1 beschrieben. In Abbildung 23 a) ist die Legierung AA7050 zu sehen,

bei der es vereinzelt zu Porenbildung, ansonsten aber zu keinen grofieren Auffélligkeiten,

kommt. In Abbildung 23 b) hingegen ist die Legierung AA2198 zu sehen. Nach dem Auf-
schmelzen ist das Material im aufgeschmolzenen Bereich vollig von Poren durchsetzt und
somit fiir seinen Anwendungsbereich zum Beispiel in der Luftfahrt vollig unbrauchbar, da
die Poren die Belastbarkeit des Materials drastisch verschlechtern. Aus diesem Grund wur-
den die folgenden Untersuchungen ausschliefllich an der Legierung AA7050 durchgefiihrt.

Neben den Poren ist in der Abbildung 23 ein sogenanntes keyhole zu sehen. Dies ist der Be-
reich, an dem der Laser in das Material eindringt. Zusétzlich lasst sich in einem schwécheren
Grauton der Glaskohlenstoff erkennen, in welchem die Proben eingefasst werden, um Pulver
auf das Substrat aufbringen zu konnen, ohne dass es vom Substrat féllt. Das Schmelzbad ist



in dieser Abbildung kaum zu erkennen, wird aber im spéteren Verlauf mit Hilfe des Algorith-
mus analysiert. Zudem ist ein deutlicher Unterschied der Probenoberfliche im behandelten
und unbehandelten Bereich erkennbar. Dort, wo der Laser das Material bereits geschmolzen
hat, ist eine deutlich hohere Oberflichenrauigkeit zu erkennen. Hier kann das Materialni-
veau vom urspriinglichen Niveau um +50 ym abweichen. Dies bedeutet, es kann maximale
Hohenunterschiede von bis zu 100 yum geben, was der Dicke einer neuen Schicht entspricht.

Substrat

Abbildung 23: Darstellung der Radiographien der Legierungen AA7050 (a) und AA2198 (b).
Die Bilder zeigen das Verhalten des Substrats beim Aufschmelzen ohne Pulver.

Die Proben wurden zusétzlich ex situ mikroskopisch untersucht, wie in Abbildung 24 ab-
gebildet. Die Aufnahmen wurden mit Polarisationsfiltern durchgefiihrt, wodurch die in der
Abbildung zu sehende Farbgebung zustande kommt. In Blau ist die gefertigte Probe zu er-
kennen. Der schwarze Bereich zeigt das Einbettmaterial. Die schwarzen Punkte mit rotem
Rand zeigen Bereiche ohne Material auf der untersuchten Ebene. Die roten Bereiche zeigen
Ausscheidungen in der Grundplatte. Diese Untersuchungen ergeben, dass in den Radiogra-
phien nicht alle Effekte sichtbar sind. Neben den grofsen Poren, welche auch in den Radiogra-
phien gut sichtbar sind, kommt es am Ubergangsbereich zwischen dem beim Versuch aufge-
schmolzenen Bereich und dem nicht aufgeschmolzenen Bereich des Substrats zu einer hohen
Anzahl mikroskopisch kleiner Poren, welche ebenfalls einen starken Einfluss auf die spatere
Belastbarkeit des Materials haben kénnen. Zudem ist in der Mikroskopie im geschmolzenen
Bereich ein Riss zu erkennen, der gleichfalls Einfluss auf die Belastbarkeit des Materials hat.
Ebenso ladsst sich eine leicht verdnderte Struktur im geschmolzenen Bereich, verglichen mit
dem unbehandelten Bereich, erkennen. Diese andere Struktur ldsst darauf schliefSen, dass es
zur Verdnderung der Korngrofie gekommen ist.

Diese ersten Erkenntnisse zeigen, dass das LPBF-Verfahren extremen Einfluss auf die
Struktur von Materialien hat, und dass vor allem das Schmelzbad zu Rissen, Poren und mi-
krostrukturellen Verdnderungen fiihrt. Aus diesem Grund wird das Verhalten des Schmelz-
bades im nichsten Kapitel genauer untersucht.
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Abbildung 24: Mikroskopische Aufnahme einer AA7050 Legierung an welcher eine LPBF-
Linie geschmolzen wurde. Die gestrichelte Linie zeigt den Ubergang zwischen aufge-
schmolzenen und nicht aufgeschmolzenen Gebieten. Die roten Pfeile zeigen auf mikro-
skopische Poren zwischen diesen Bereichen. Die roten Kreise markieren einen Riss und
makroskopische Poren.

5.4 Ausbildung und Riickbildung des Schmelzbades

Im Folgenden wird das Verhalten des Schmelzbades wihrend einer LPBF-Linie untersucht.
Dabei wird besonders auf das zeitabhdngige Verhalten und die Ausbreitungs- und Riickbil-
dungsgeschwindigkeit geachtet. Um dies zu ermoglichen, wird der in Abschnitt 5.2 vorge-
stellte Algorithmus verwendet werden. Es werden Ergebnisse von drei verschiedenen Proben
vorgestellt. Zum einen werden zwei Proben gezeigt, bei denen eine LPBF-Linie gemessen
wurde. Dabei verfiigen alle Proben tiiber eine Pulverschicht. Bei Probe 1 und 2 wurde eine
Lasergeschwindigkeit von v = 230 mm /s gewdhlt, was der in Unterabschnitt 4.1.1 vorgestell-
ten Geschwindigkeit an der Oberfldche bei der realen Materialfertigung entspricht. Zudem
wurde eine Laserleistung P = 370 W bei Probe 1 genutzt, was ebenso den typischen Herstel-
lungsbedingungen entspricht. Bei Probe 2 wurde die Laserleistung auf P = 520 W erhoht.
Abschlieflend wurde noch eine Probe punktuell fiir t = 3,87 ms bei einer Laserleistung von
P = 370 W geschmolzen. Die Werte sind in Tabelle 6 aufgelistet.

Die Grofie des Schmelzbades ist in Abbildung 25 dargestellt. In dieser Abbildung sind
die Hohe, Breite und Fliache des Schmelzbades zu sehen. Dabei wird die Querschnittsfliche
des Schmelzbades betrachtet. Das Volumen des geschmolzenen Bereichs hat eine anndhernd
rotationssymmetrische Form. Diese kann aufgrund von Schwankungen des Schmelzbades



Tabelle 6: Prozessparameter der am APS untersuchten Proben.

Probennummer | Probe ID | Lasergeschwindigkeit [mm/s] | Laserleistung [W]

1 4 230 370
2 23 230 520
| - ECE - | 370 |

jedoch nicht exakt bestimmt werden, weshalb die Querschnittsflache betrachtet wird. In Ab-
bildung 25 a) sind die vom Algorithmus gefundenen Werte dargestellt. Zudem ist in einem
schwachen Lilaton ein Fehlerschlauch eingezeichnet, welcher aus der Ausreifleroperation
entsteht. Dieser Fehlerschlauch gibt an, in welchem Bereich die Ergebnisse sinnvoll sind. In
Abbildung 25 b) sind die bereinigten Ergebnisse ohne Ausreifler zu sehen. Der Laser wurde
links aufierhalb des Messfensters eingeschaltet und erst wieder rechts auflerhalb des Mess-
fensters ausgeschaltet. Die Lange der Messlinie wurde so gewdhlt, dass innerhalb des Mess-
bereichs eine konstante Grofse des Schmelzbades vorliegen sollte. In der Grafik ist jedoch
zu sehen, dass die Grofie des Schmelzbades starken Schwankungen von bis zu 30% unter-
liegt. Schwankungen des Schmelzbades dieser Gréflenordnung sind nicht zu unterschétzen,
und stellen den in der Motivation vorgestellten Stand der Wissenschaft von einem konstant
angenommenen Schmelzbad in Frage.

In dieser Arbeit wurde nicht nur untersucht, ob das Schmelzbad Schwankungen unterliegt,
sondern auch, wie das Verhalten der Ausbreitung eines Schmelzbades ist. Hierzu wurde der
Schmelzvorgang untersucht, wobei diesmal der Beginn der LPBF-Linie innerhalb des Mess-
fensters liegt. Abbildung 26 a) zeigt dafiir die Ergebnisse und Abbildung 26 b) zeigt die von
den Ausreiflern bereinigten Ergebnisse. Die Grafiken lassen ein kontinuierliches Wachstum
des Schmelzbades innerhalb des Messfensters erkennen. Der untersuchte Bereich entspricht
einem Zeitfenster von 3200 us mit einer Geschwindigkeit des Lasers von v = 230 mm/s . Das
bedeutet, dass das Schmelzbad auf einer Ldnge von mindestens 690 ym stetig wiachst. Wie in
Kapitel 4 gezeigt, konnen einzelne Elemente mit einer minimalen Stidrke von 100 ym gedruckt
werden. Bei so geringen Stidrken hat, wie gerade gezeigt, das Schmelzbad nicht einmal an-
satzweise seinen saturierten Zustand erreicht. Dadurch lassen bisherige Untersuchungen des
Schmelzbades und zugehorige Publikationen aufgrund der Tatsache, dass diese das Schmelz-
bad als konstant annehmen, keinerlei zuverldssige Aussage iiber den Einfluss auf so kleine
Strukturen zu.

Abschlieflend wurden die Ausbreitung und das Zuriickbilden des Schmelzbades an ei-
nem Punktschweifiversuch untersucht. Im Gegensatz zur Probe 1 und 2 wurde bei diesem
Versuch der Laser nicht bewegt. Die Entwicklung des Schmelzbades ist in Abbildung 27
dargestellt. In dieser Abbildung sind in Rot die einzelnen Werte einer jeden Aufnahme dar-
gestellt und in Lila das gleitende Mittel zur Bestimmung der AusreifSer. In einem schwachen
Lilaton ist erneut ein Fehlerschlauch eingezeichnet, welcher zur Ausreifieroperation gehort.
An die steigende und fallende Flanke der Kurve wurde jeweils ein linearer Fit gesetzt, um
die Ausbreitungs- und Riickbildungsgeschwindigkeit zu erhalten. Bei dieser Aufnahme lasst
sich sehr gut erkennen, dass es beim Entstehen des Schmelzbades ebenso zu Schwankungen
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kommt. Da der Laser in diesem Versuch nicht bewegt wird, kann der saturierte Zustand des
Schmelzbades nicht untersucht werden, denn ein punktuelles Erhitzen kann nicht mit dem
Aufschmelzen eines bewegten Lasers verglichen werden. Jedoch ermdglicht dieser letzte Ver-
such, das Schmelzen und Erstarren des Materials ins Verhiltnis zu setzen. Die linearen Fits
der steigenden Flanke zeigen eine Ausbreitungsgeschwindigkeit von 11,39 + 0,13 mm?/s.
Bei einem Fit der fallenden Flanke kann gezeigt werden, dass das Erstarren mit einer Ge-
schwindigkeit von 70,2 £+ 2,0 mm? /s vonstatten geht. Damit ist das Erstarren des Materials
mehr als sechsmal schneller als der Schmelzvorgang. Wie in Kapitel 2 beschrieben wurde,
konnen thermische Gradienten zu mechanischen Kriften in einem Material fithren, was das
Entstehen von Eigenspannungen zur Folge hat.
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Abbildung 25: Darstellung der Hohe (blau), der Breite (griin) und der Fldche (rot) des
Schmelzbades von Probe 1 (ID4). Die Abbildung a) zeigt die Ergebnisse des Algo-
rithmus mit den Fehlerschlduchen, welche aus der AusreifSeroperation entstehen. Die
Abbildung b) zeigt die von Ausreiflern bereinigten Ergebnisse.
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rithmus mit den Fehlerschlduchen, welche aus der Ausreifseroperation entstehen. Die
Abbildung b) zeigt die von Ausreifsern bereinigten Ergebnisse.
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Abbildung 27: Darstellung der Fliche des Schmelzbades beim Punktschweifien. Die rote
Linie zeigt die Messpunkte und der lila Fehlerschlauch die gleitende Standardabwei-
chung um das gleitende arithmetische Mittel (dunkellila Linie). An der steigenden
(blau) und fallenden (griin) Flanke ist jeweils ein linearer Fit eingezeichnet.
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5.5 Auftretende Eigenspannungen beim LPBF-Verfahren

PunktschweilRen schweilinie

\ Lase
— / r Bewegungsr,-chtUn
N g

Z (Baurichtung)

Y (Strahlrichtung)

X (longitudinale Richtung)

Abbildung 28: Skizze der untersuchten Probe. Die griinen Linien zeigen an, an welcher
Stelle die Probe durch eine Schweifllinie oder durch punktuelles Schweifsen am APS
aufgeschmolzen wurde. Der blaue Pfeil demonstriert, in welche Richtung sich der Laser
widhrend der Schweifsversuche bewegt hat. Die rote, gestrichelte Linie zeigt den auf
Eigenspannungen untersuchten Bereich.

Wie im vorherigen Abschnitt gezeigt, lassen sich in den am APS untersuchten Proben
Eigenspannungen vermuten. Vor den LPBF-Versuchen waren die verwendeten Proben span-
nungsfrei. Um zu tiberpriifen, ob schon eine einzelne LPBF-Linie Einfluss auf die Eigen-
spannungen hat, wurden diese daraufhin an der vom Hereon betriebenen Beamline P07B am
DESY untersucht. Eine Skizze der verwendeten Probe mit dem markierten Messbereich ist
in Abbildung 28 dargestellt. Es wurde beginnend an einer Schweifsnaht tiber die volle Hohe
der Probe gemessen. Dafiir wurde ein Strahlquerschnitt von 500 ym x 20 ym (X x Z) mit
einem Abstand zwischen den Messpunkten von 10 um verwendet. Die Ergebnisse sind in
Abbildung 29 dargestellt. Das Substrat AA7050 ist aushéartbar, wodurch sich dj als Funktion
der Temperaturhistorie aufgrund von chemischen Gradienten dndert. Die Differenz 0,y — 0,
ist unabhangig von dy, da sich dieses bei der Berechnung wegkiirzt. Wie in Abbildung 29
zu sehen, weist die Probe nach den Schmelzversuchen eine starke Eigenspannungsdifferenz
nahe des geschmolzenen Bereichs auf. In Abbildung 25 wurde gezeigt, dass wahrend des
Schmelzversuchs das Schmelzbad 500 ym tief in das Material hereinreicht. Die Spannungs-
zustdnde sind hingegen im ersten Millimeter unterhalb der Probenoberflidche zu sehen. Dies
lasst die Schlussfolgerung zu, dass schon eine einzelne LPBF-Linie starken Einfluss auf die
im Material wirkenden mechanischen Kréfte ausiibt, welche doppelt so tief reichen, wie die
Ausdehnung des Schmelzbades in die Tiefe.
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Abbildung 29: Diese Darstellung zeigt die gemessene Eigenspannungsdifferenz oy, — 0, der
AA7050 Probe 1 (ID 4) nach den Schmelzexperimenten.

5.6 Zusammenfassung

Dieses Kapitel hat sich mit der zeitlichen Dynamik und den Auswirkungen des Schmelzba-
des wahrend des LPBF-Verfahrens befasst. Es wurde ein Algorithmus vorgestellt, welcher
es erstmalig ermdglicht, in situ Aufnahmen eines Schmelzbades in Aluminiumlegierungen
automatisch zu detektieren und dessen Hohe, Breite und Fldche zu bestimmen. Eine Fehler-
betrachtung des vorgestellten Algorithmus wurde durchgefiihrt und dessen Funktionalitat
bestatigt.

Mit Hilfe dieses Algorithmus konnte im vorliegenden Kapitel gezeigt werden, dass die
Grofse des Schmelzbades Schwankungen von bis zu 30% unterliegt und eine zeitliche Ent-
wicklung aufweist. Diese Entwicklung findet auf grofleren Abschnitten statt, als einige Struk-
turen bei der realen Additiven Fertigung in der heutigen Industrie grofs sind. Aus diesem
Grund erfordert die bisherige Annahme eines konstanten Schmelzbades, wie es in vielen Pu-
blikationen der Fall ist, ein Neudenken. Zudem konnte gezeigt werden, dass das Schmelzbad
Auswirkungen auf die Mikrostruktur hat und Poren, Risse und Verdnderungen der Korn-
struktur zur Folge hat, welche im Folgenden untersucht werden. Abschlieffend konnte ge-
zeigt werden, dass das LPBF-Verfahren mechanische Kréfte in das Material einbringt, welche
nach der Fertigung als Eigenspannungen verbleiben und somit Einfluss auf die Materialei-
genschaften haben. In den folgenden Kapiteln werden diese entstandenen Eigenspannungen
an verschiedenen Probensystemen genauer untersucht.






6
Einfluss der Geometrie auf die Eigenspannungsverteilung in LPBF-
Korpern

6.1 Motivation und Stand der Wissenschaft

Wie im vorherigen Kapitel gezeigt, werden durch das Verfahren der Additiven Fertigung Ei-
genspannungszustidnde erzeugt. Diese haben Einfluss auf die makroskopischen Eigenschaf-
ten von Werkstticken. Hierbei lassen vor allem die Eigenspannungen des Typs 1 Riickschliisse
auf die Belastbarkeit des Materials zu [111]. Zugspannung nahe der Oberfldche begiinstigt
das Entstehen und Ausbreiten von Rissen [112]. Dies kann schnell zu Ermiidungserschei-
nungen fithren. Vor allem in der Additiven Fertigung sind die entstehenden Eigenspannun-
gen kaum verstanden. Sie konnen bei der Fertigung von Bauteilen so stark sein, dass schon
wdhrend der Fertigung die Bauteile reiflen oder gar zerbrechen. Weiter konnen die Eigen-
spannungen zu Deformationen fiihren. Ein Vorteil der Additiven Fertigung ist die Herstel-
lung sehr kleiner und interner Strukturen. Diese konnen aufgrund von Verformungen ihre
Funktionalitédt verlieren [113]. Aus diesem Grund steigt die Anzahl der Publikationen, wel-
che sich mit Eigenspannungen in additiv gefertigten Materialien beschéftigen in den letzten
Jahren stark an, wie in der Einleitung beschrieben.

Es wurde bereits gezeigt, dass es parallel zur Oberfliche markante Zugspannungsberei-
che gibt, welche durch thermische Gradienten wahrend der Herstellung bedingt sind [41].
Eine weitere Erkenntnis ist, dass im Inneren einer Probe spannungsfreie Zustinde bis hin
zu Druckspannung zu finden sind [44]. Die Abhédngigkeit der Probengeometrie zu diesen Ei-
genspannungszustidnden in Aluminium ist jedoch bisher kaum untersucht. Es gibt erste Un-
tersuchungen an geometrischen Formen mittels Bohrlochmethode, welche erste Eindriicke
zu Eigenspannungen nahe der Oberflache geben [31]. Im folgenden Kapitel wird genauer
untersucht, wie das Zusammenwirken zwischen Eigenspannungen und der geometrischen
Form der additiv gefertigten Proben ist.

6.2 Einfache Wande

Zundchst wird eine geometrisch moglichst einfache Form gewéhlt. Diese sollte in einer
Hauptachsenrichtung diinn sein, damit die auftretenden Eigenspannungen in dieser Rich-
tung vernachldssigbar sind. Die folgenden Experimente wurden in Transmissionsgeometrie
durchgefiihrt, wodurch in Strahlrichtung keine Informationen zu den Eigenspannungen ge-
wonnen werden konnen. Es hat sich in fritheren Arbeiten gezeigt, dass bei Aluminium bei
einer Starke von unter 3 mm nur sehr geringe Eigenspannungen in Dickenrichtung auftreten
[64]. Aus diesem Grund wurden einfache Wande mit einer Starke von 3 mm gewdhlt.
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6.2.1 Mikrostruktur

Die in diesem Kapitel behandelten AlSi10Mg Bauteile wurden einer Mikrostrukturanalyse
unterzogen. Hierbei wurde die Struktur mittels Lichtmikroskopie und im folgenden Unterab-
schnitt mit Hilfe von Texturmessungen analysiert. Eine Ubersicht iiber die Untersuchungen
der Mikrostruktur von den Bauteilen mittels Lichtmikroskopie ist in Abbildung 30 darge-
stellt. Die Aufnahmen wurden mit dhnlichen Polarisationsfiltern wie in Abbildung 24 durch-
gefiihrt, wodurch die in der Abbildung zu sehende Farbgebung zustande kommt. In Blau ist
die gefertigte Probe zu erkennen. Der braunlich/schwarze Bereich zeigt das Einbettmaterial.
Die schwarzen Punkte mit rotem Rand zeigen Bereiche ohne Material auf der untersuchten
Ebene.

Abbildung 30: Mikrostrukturaufnahme einer aus AlSil0Mg Pulver gefertigten Probe mit Fa-
se. In Blau ist die Legierung und in Braun/Schwarz das Einbettmaterial dargestellt.
Die schwarzen Bereiche mit rotlichem Rand sind Fehlstellen, wiahrend die leicht wel-
lenformigen Linien im Material die aufeinandertreffenden Schichten zeigen.

Die Aufnahme lédsst bereits viele Riickschliisse tiber das Produkt zu. Es ist gut zu erken-
nen, dass die Proben tiber eine grofie Anzahl von Defekten in Form von Poren verfiigen. Sie
sind als schwarze Punkte mit rotlichem Rand zu sehen. Da die Porositdt eines Korpers einen
starken Einfluss auf das Material haben kann, wurden die Proben unter einem Rasterelek-
tronenmikroskop (REM) untersucht. In Abbildung 31 ist eine Riickstreuelektronenaufnahme
(engl. Backscattered electrons, BSE) dargestellt. Die schwarzen Punkte zeigen die Poren. Die



Abbildung 31: Darstellung einer BSE Aufnahme von einer AlSil0OMg Probe. Die griinen
Pfeile zeigen auf die Grenze einer Schweifsraupe. Die roten Pfeile markieren ein Korn.
Die schwarzen Punkte sind Poren.

helleren, horizontalen Bereiche zeigen eine Uberbelichtung, welche durch groéfere Poren ver-
ursacht wird. In dieser Aufnahme ist zudem der Verlauf einer Schweifsraupe zu erkennen.
Diese ist mit griinen Pfeilen markiert. An der Grenze der Schweifsraupe ist eine starke Kon-
zentration von sehr kleinen Poren vorhanden, wihrend die Poren im restlichen Material
deutlich grofier sind. Neben den Poren sind in dieser Abbildung die Korner zu erkennen.
Ein Korn wurde in dieser Abbildung mit roten Pfeilen markiert. Die Korner zeigen eine
langliche Form und sind in Baurichtung orientiert.

Eine genauere Betrachtung einer Pore ist in Abbildung 32 dargestellt. Dies ist ebenfalls
eine REM Aufnahme. Diesmal wurde anstatt einer BSE Aufnahme mit Sekundérelektronen
(SE) gemessen. Die Aufnahme zeigt eine einzelne Pore. Sie ist nahezu rund und hat einen
Durchmesser von 16,14 ym. Um die Pore herum ist eine Verdnderung des Materials zu sehen.
Diese strukturelle Verdnderung senkt die mechanische Belastbarkeit der Probe.

Es ist zu erkennen, dass es Poren gibt, welche unterschiedliche Gréflen und damit verbun-
den unterschiedliche Aufenthaltsorte haben. Aufierdem konnte die Erkenntnis gewonnen
werden, dass einzelne Poren einen Einfluss auf die strukturelle Integritdt des Materials ha-
ben. Um eine makroskopische Aussage tiber den Einfluss der Poren auf das Material treffen
zu konnen, wurden 7677 Poren ausgewertet. Dabei stellt sich heraus, dass das Material ei-
ne recht hohe Porositidt von 1,04 % hat. Die grofite gemessene Pore erreicht eine Grofle von
11.782,91 um?. Aus der Verteilung kann geschlossen werden, dass der grofite Anteil der Po-
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Abbildung 32: Darstellung einer einzelnen Pore mit Hilfe einer SE Aufnahme von einer
AlSi10Mg Probe.

ren eine Fliche von unter 10 um? hat. Die Zahl der Poren nimmt sukzessiv ab, je grofler deren
Flache ist, wie in Abbildung 33 a) zu sehen. Durch die wenigen Ausreifser von sehr grofien
Poren liegt die durchschnittliche Grofle einer Pore bei 79,43 ‘umz. Zudem sind die meisten
Poren nahezu rund, wie in Abbildung 33 b) erkennbar ist. Der Formfaktor von 1 entspricht
einer absolut runden Pore. Je kleiner der Formfaktor wird, um so eliptischer wird die Pore.
Die meisten Poren haben einen Formfaktor zwischen 0,8 und 0, 9.

Neben diesen Poren zeigt die Untersuchung mit einem Lichtmikroskop, dass nach der
Fertigung weiterhin die Schichtstruktur der einzelnen, gewachsenen Schichten in gewissen
Bereichen zu erkennen ist. Dies ist in Abbildung 30 Bereich 3 dargestellt. In der Abbildung
in Bereich 3 sind die einzelnen Pulverschichten, welche aufgeschmolzen wurden, sehr gut
zu erkennen. Wie bereits in Abschnitt 5.3 gezeigt, sind diese einzelnen Schichten nicht sehr
eben. Dadurch, dass die einzelnen Schichten beim Drucken uneben sind, der Drucker jedoch
von einem gleichméfiigen Aufwuchs von Material ausgeht, variiert die Pulverschicht bei der
darauffolgenden Schicht ebenfalls stark in ihrer Dicke. Dies fithrt dazu, dass es an einzelnen
Stellen zu einer Schichtdicke von nur wenigen Mikrometern kommt, wahrend an anderen
Stellen die Schichtdicke bis zu 160 ym stark ist. Dabei wurde beim Druck fiir jede Schicht
eine Schichtdicke von 40 ym eingestellt. Ein weiterer Effekt der Schichten ist an den seitlichen
Grenzen der Probe zu erkennen. Die hier verwendete Probe verfiigt tiber eine Fase. Nahe
dieser Fase ist zu sehen, dass die einzelnen Schichten sich nach oben beugen, wie im roten
Kasten in Abbildung 30 dargestellt.

Neben diesem Schichtsystem in Bereich 3 der Abbildung 30 konnen zwei weitere Bereiche
identifiziert werden. Im Bereich 2 ist ein sehr homogenes Gefiige zu erkennen und keinerlei
Schichtstruktur. Dieser Bereich erstreckt sich von 100 um bis 600 ym unterhalb der letzten
gedruckten Schicht. In Bereich 1 hingegen ist wieder sehr schwach eine leichte Struktur
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Abbildung 33: Darstellung der Verteilung von 7677 Poren auf ihre Fldche in a) und auf ihren
Formfaktor in b) einer AlSi10Mg Probe.

zu erkennen, welche sich jedoch von der Schichtstruktur in Bereich 3 unterscheidet. Dieser
letzte Bereich 1 befindet sich direkt an der Probenoberfldche auf den letzten 100 ym und ent-
spricht somit den letzten, aufgewachsenen Schichten. Die Unterteilung des Materials in drei
unterschiedliche Bereiche ist sehr interessant und wird im folgenden Kapitel noch genauer
untersucht.

—

Abbildung 34: Vergrofierte Darstellung der Schichten in Bereich 3 (siehe Abbildung 30). In
Rot sind die Gebiete markiert, wo die Schichten aufeinandertreffen.

Bei einer genaueren lichtmikroskopischen Untersuchung der Schichtstruktur in Bereich 3,
wie in Abbildung 34 dargestellt, kann gezeigt werden, dass die Korngroéfle innerhalb einer
aufgewachsenen Schicht und an den Stellen, an der zwei Schichten aufeinandertreffen, sich
deutlich unterscheiden. In Abbildung 34 wird mit Hilfe eines roten Kastens die Schichtgren-
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ze markiert. Hier ist zu erkennen, dass im Bereich dieser Schichtgrenze die Korner deutlich
grofler sind als in den Bereichen innerhalb einer Schicht. Eine genauere Untersuchung der
Eigenspannungen der Bereiche, in der zwei Schichten aufeinandertreffen, ist mit den heuti-
gen Methoden noch nicht méglich. Aufgrund der Unebenheit der Schichten muss fiir eine
genauere Analyse die Probe sehr diinn gewdhlt werden, um bei Transmissionsexperimenten
eine Variation der Schichten in der Tiefe zu vermeiden. Hierfiir wurden Proben mit einer
Starke von 100 pm herausgeschnitten. Zudem wird ein moglichst kleiner Strahlquerschnitt
benotigt, um moglichst viele Messpunkte innerhalb einer Schicht zu untersuchen. Dafiir wur-
de an der Hereon betrieben Beamline P03 am DESY mit einem Strahlquerschnitt von 400 nm
x 400nm gemessen. Aufgrund der Korngrofie ergeben die Diffraktionsexperimente nur ein-
zelne Reflexe. Mit der daraus resultierenden Statistik ist es jedoch nicht moglich, zuverlassige
Aussagen iiber Eigenspannungen in dieser Gréflenordnung zu treffen.

6.2.2 Textur in LPBF-Korpern
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Abbildung 35: Darstellung des gemessenen Bereichs einer einfachen Wand. Der linke, rote
Kasten zeigt den Bereich, aus welcher die Probe fiir die Texturmessung herausgeschnit-
ten wurde. Der rechte, rote Kasten zeigt die ausgeschnittene und praparierte Probe,
wihrend die rot gestrichelte Linie den gemessenen Bereich zeigt.

Zur weiteren Untersuchung der Unterschiede der drei Bereiche in der Mikrostruktur wur-
den Texturanalysen durchgefiihrt. Die Textur zeigt, ob es eine Vorzugsorientierung der Kérner
gibt und in welche Richtung diese orientiert sind. Bei einer Textur von 1mrd (multiple of
random distribution) herrscht eine Gleichverteilung der Orientierung der Korner. Die Textu-
rintensitdt wird in Vielfachen dieser zufilligen Verteilung angegeben. Damit gibt diese Unter-
suchung Aufschluss dariiber, ob sich die drei unterschiedlichen Bereiche der Mikrostruktur
auch in der Textur widerspiegeln.

Um die Textur zu bestimmen, wurde sie in den letzten gedruckten 500 ym einer Probe
untersucht. Dafiir wird ein diinner Streifen von 3mm x 3mm X 10mm (X X Y X Z) aus der
Probe herausgeschnitten. Damit stets eine konstante Absorption durch gleiches Messvolu-
men ermdglicht wird, muss die Probe anschlieflend in eine runde Form gebracht werden, da



diese fiir die Untersuchung im Synchrotronstrahl um die Z-Achse gedreht wird. Der entspre-
chend untersuchte Bereich ist in Abbildung 35 dargestellt. Der erste Messpunkt liegt direkt
unterhalb der Probenoberfldche und wurde mit einem Strahlquerschnitt von 200 ym x 50 ym
(X x Z) gemessen. Jeder weitere Messpunkt wurde mit einer Schrittweite von 25 um tiefer
im Material gemessen. Somit wurden 20 Messpunkte in den oberen 500 ym aufgenommen.

Die Polfiguren fiir die in der Mikroskopie identifizierten drei Bereiche sind in Abbil-
dung 36 dargestellt. Zudem wurden fiir die unterschiedlichen drei Bereiche inverse Polfi-
guren angefertigt, wie in Abbildung 37 zu sehen ist. Die Polfiguren und inversen Polfiguren,
sowie die ODF (Orientation Distribution Function) fiir 0°, 45° und 65° fiir jede der gemes-
senen Positionen sind im Anhang (Kapitel 9) beigefiigt. Die Ergebnisse zeigen, dass in den
drei Bereichen, welche auch in den lichtmikroskopischen Untersuchungen zu erkennen sind,
sich drei unterschiedliche Vorzugsorientierungen der Mikrostruktur darstellen. Ein genau-
er Verlauf der Orientierung der Mikrostruktur ist in Abbildung 38 présentiert. Die Textur
nahe der Oberfldche ist am stdarksten ausgepragt und hat eine Vorzugsorientierung in longi-
tudinaler Richtung. In diesem Bereich erreicht die Textur eine Stdrke von bis zu 4,5 mrd. Der
Bereich mit einer Vorzugsorientierung in longitudinaler Richtung entspricht dem Bereich 1 in
den lichtmikroskopischen Untersuchungen. Eine sehr schwache Textur ist in den Bereichen 2
und 3 zu verzeichnen. Diese zeigt in Bereich 2 eine Ausrichtung in Baurichtung, wihrend in
Bereich 3 die Textur in Strahlrichtung orientiert ist. Damit kann gezeigt werden, dass sich die
drei in den lichtmikroskopischen Untersuchungen gefundenen Bereiche auch in der Textur
des Materials widerspiegeln, die in diesen drei Bereichen ebenfalls komplett unterschiedlich
ist. Diese ist bedingt durch das verdnderte Aufschmelzen und Erstarren nahe der Oberflédche.
Das Fehlen weiterer Schichten verdndert das Abkiihlverhalten des Korpers.
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Longitudinale Richtung Baurichtung Strahlrichtung

(200

Bereich 1
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Bereich 3

Abbildung 36: Darstellung der Polfiguren fiir die drei unterschiedlichen Bereiche. In der
ersten Spalte sind die Polfiguren in longitudinaler Richtung, in der zweiten Spalte die
Polfiguren in Baurichtung und in der dritten Spalte die Polfiguren in Strahlrichtung
gezeigt. Die erste Zeile zeigt die Polfiguren, welche in Bereich 1 gemessen wurden, die
zweite Zeile beinhaltet die Polfiguren aus Bereich 2 und die letzte Reihe die Polfiguren
aus Bereich 3.
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Abbildung 37: Darstellung der inversen Polfiguren fiir die drei unterschiedlichen Bereiche.

In der ersten Spalte sind die inversen Polfiguren in longitudinaler Richtung, in der
zweiten Spalte die inversen Polfiguren in Baurichtung und in der dritten Spalte die
inversen Polfiguren in Strahlrichtung gezeigt. Die erste Zeile beinhaltet die inversen
Polfiguren, welche in Bereich 1 gemessen wurden, die zweite Zeile zeigt die inversen
Polfiguren aus Bereich 2 und die letzte Reihe die inversen Polfiguren aus Bereich 3.
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Abbildung 38: Darstellung aller Messpunkte der Texturanalyse. Die Kurven zeigen das ma-
ximale Vielfache der Orientierung (mrd) der Korner in longitudinaler Richtung (blau),
Baurichtung (rot) und Strahlrichtung (griin).



6.2.3 Eigenspannungen

In den vorherigen Kapiteln konnte gezeigt werden, dass in der Mikrostrukturuntersuchung
und Texturanalyse {ibereinstimmend drei unterschiedliche Bereiche zu erkennen sind. Zu-
dem wurde festgestellt, dass sich die Mikrostruktur des Bereichs 3 bei einer Fase anders
verhilt. Im Folgenden werden die auftretenden Eigenspannungen in diesen Werkstiicken
untersucht.

35mm

Baurichtung

Z (Baurichtung)

Y (Strahlrichtung)

X (longitudinale Richtung)

Abbildung 39: Schematische Skizze der einfachen Wande mit eingezeichneten Messberei-
chen. Der rot gestrichelte Bereich a) zeigt den Messbereich fiir eine Probe ohne Fase
und Rundung, sowie fiir die Proben mit 0,5mm und 1,0mm fiir eine Fase und Run-
dung. Der rot markierte Bereich b) zeigt den Messbereich fiir eine Probe mit 5,0 mm
Fase und Rundung.

Hierfiir wurden 2D-Eigenspannungskarten, der in Unterabschnitt 4.1.1 vorgestellten Pro-
ben mit Fase und Rundung, erstellt. Fiir die Probe mit einer Fase und Rundung von 5mm
wurde mit einem Strahlquerschnitt von 100 um x 100 pm gemessen. Die Schrittweite zwi-
schen den einzelnen Messpunkten liegt bei 150 um. Der gemessene Bereich ist in Abbil-
dung 39 gezeigt. Eine solche Eigenspannungskarte ist in Abbildung 40 dargestellt. Die Ab-
bildung zeigt in a) die Eigenspannungen in longitudinaler Richtung und in b) die Eigen-
spannungen in Baurichtung. Die spiegelverkehrten, blauen Bereiche, welche die Form von
Buchstaben und Zahlen annehmen, sind die in Abbildung 13 gezeigten Aufdrucke der Pro-
ben und haben hier fiir die Untersuchung keine Bedeutung. Sie resultieren durch dickere
Bereiche der Proben und damit aus der Verschiebung des Streuschwerpunktes relativ zum
Detektor. Wie in Unterabschnitt 3.3.2 beschrieben, sollte der Schwerpunkt des Streuvolumens
aufgrund der Probendicke nach Kalibration konstant bleiben.
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Abbildung go: Darstellung der Eigenspannungen in longitudinaler (a) und in Baurichtung
(b) fiir eine einfache AlSil0Mg Wand mit Fase und Rundung von 5,0 mm.

In den Abbildungen ist zu sehen, dass es bei additiv gefertigten Proben zu einer stark
ausgepragten Zugspannung parallel zu den Aufienbereichen kommt. Diese Zugspannung
erreicht nahe der Oberfldche in longitudinaler Richtung Werte von bis zu oy = 150 MPa. Die
Zugspannung in longitudinaler Richtung nahe der Oberfldche reicht in der Mitte der Probe
bis zu 3,95 mm tief in das Material herein und geht dann in Bereiche mit geringer Tendenz
zur Druckspannung iiber. An den Seiten der Probe ist eine Zugspannung in Baurichtung mit
einer Starke von bis zu 0, = 200 MPa bestimmt worden. Diese Zugspannung in Baurichtung
reicht bis zu 3,75mm weit ins Material herein und geht dann ebenfalls in spannungsfreie
Zustande mit einer Tendenz zur Druckspannung {iber. Diese markante Zugspannung in den
AufSenbereichen der Probe ist durch eine hohe Abkiihlrate des Materials und den daraus
resultierenden, mechanischen Kriften gut zu erkldren. Eine Gruppe der Bundesanstalt fiir
Materialforschung und -priifung (BAM) konnte durch in situ Warmemessungen das Entste-
hen dieser Spannungsbereiche an verschiedenen additiv gefertigten Materialien zeigen. Die
Ergebnisse wurden Anfang 2022 publiziert [41].

Neben diesen sehr markanten Spannungsfeldern wurde in dieser Arbeit das Verhalten der
Eigenspannungen im Zusammenhang mit der Geometrie des gedruckten Koérpers untersucht.
Hierfiir wurden in einem ersten Schritt die Eigenspannungen nahe einer Fase, Rundung und
90° Ecken untersucht. Diese zeigen vor allem bei den Fasen einen interessanten Effekt. Neben
den Hauptspannungsbereichen entsteht nahe der Fase ein weiterer Eigenspannungsbereich.
Dieser liegt in Form von Zugspannung vor und ist nicht nur bei einer Fase von 5,0 mm zu
sehen, sondern auch schon in Ansétzen bei einer Fase von 0,5 mm und 1,0 mm, wie in Abbil-
dung 41 gezeigt. Bei einer 90° Ecke und einer Rundung hingegen konnten keine zusitzlichen
Eigenspannungen entdeckt werden, wie in Unterabschnitt 4.1.1 und Abbildung 42 zu sehen,
was darauf schlieflen ldsst, dass bei diesen Geometrien geringere, mechanische Kréfte herr-
schen. Folglich ist bei einem Werkstiicken mit Fase, verglichen mit einer 90° Ecke und einer
Rundung, durch die zusitzliche Zugspannung eine geringere Belastbarkeit des Materials zu
erwarten. Dies steht im direkten Kontrast zur Verwendung einer Fase in der traditionellen
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Abbildung g41: Darstellung der Eigenspannungen nahe einer Fase von 0,5mm (a, b) und
einer Fase von 1,0mm (c, d) in AlSil0Mg Proben. Die Bilder (a, c) entsprechen den
Eigenspannungen in longitudinaler Richtung und die Bilder (b, d) entsprechen den
Eigenspannungen in Baurichtung.

Fertigung von Werkstiicken. Sie dienen dort dazu Spannungskonzentrationen zu vermeiden.
In der Additiven Fertigung hingegen ist gerade in diesen Bereichen eine Konzentration von
Zugspannung zu finden.

Zusitzlich ist noch ein weiterer Effekt in den Eigenspannungsprofilen zu erkennen. Dieser
ist nahe der Oberfliche auf den letzten, entstandenen Schichten zu sehen, wie in Abbil-
dung 43 gezeigt. Hier kommt es zu drei Bereichen: einem Zugspannungsbereich nahe der
Oberflédche, einem Bereich mit deutlich schwécherer Zugspannung und angrenzend einem
Bereich mit ausgepréagter Zugspannung. Dieser Effekt wurde mit Hilfe einer zusé&tzlichen Li-
nienmessung genauer untersucht und ist in Abbildung 44 dargestellt. Die Probe wurde mit
einem Strahlquerschnitt von 100 ym x 100 ym gemessen. Die Schrittweite zwischen den ein-
zelnen Messpunkten liegt bei 100 ym. Der Eigenspannungsverlauf zeigt fiir die ersten 200 ym
unterhalb der Oberfldache eine Zugspannung von oy, = 100 MPa bis oy, = 120 MPa. In einer
Tiefe von 700 ym sinkt die Zugspannung auf ¢, = 9MPa und steigt anschlieffend wieder
auf die gleiche Intensitdt wie an der Oberfldche an.
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Abbildung 42: Darstellung der Eigenspannungen in longitudinaler (a) und in Baurichtung
(b) fur eine einfache AlSi10Mg Wand ohne Fase und Rundung.
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Abbildung 43: Vergroflerte Darstellung eines Ausschnitts der Abbildung 40 a) im Bereich
nahe der Oberfldche.
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Abbildung 44: Eigenspannungen in longitudinaler Richtung aufgetragen gegen den Abstand
zur Oberfldche einer AlSi10Mg Probe.
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Mébgliche Fehler durch einen chemischen Gradienten

Bei Eigenspannungsuntersuchungen kann es aufgrund von chemischen Gradienten im Mate-
rial zu Fehlern kommen. Beim LPBE-Verfahren wird schichtweise eine neue Lage Pulver hin-
zugeftigt. Eine mindere Qualitdt oder eine Fehlproduktion des Pulvers kénnen dazu fiihren,
dass sich die chemische Zusammensetzung des Pulvers bei spateren Schichten im Vergleich
zu fritheren Schichten unterscheidet. Vor allem durch Oxidation des Pulvers liegen bei Oxi-
den und nicht oxidierten Partikeln unterschiedliche Schmelzpunkte vor, wodurch es zu Seige-
rungseffekten wahrend des LPBF-Verfahrens kommen kann. Dies fiihrt zu chemischen Gra-
dienten in der spéter gefertigten Probe. Die chemische Zusammensetzung hat Einfluss auf
die Gitterstruktur und die atomaren Abstidnde, welche fiir einen Substitutionsmischkristall
durch das Vegardsche Gesetz beschrieben werden [114]. Diese Abweichung der Gitterpara-
meter kann zu einer fehlerhaften Bestimmung von Eigenspannungen fithren, da diese, wie in
Abschnitt 2.2 beschrieben, iiber die atomaren Abstinde bestimmt werden. Das Resultat kann
sein, dass die vorhandenen Eigenspannungen nicht entdeckt werden oder Eigenspannungen
zu sehen sind, welche gar nicht existieren. Weiter ist eine Bestimmung des spannungsfrei-
en Gitterparameters dy, wie in Abschnitt 2.5 beschrieben, mit chemischen Gradienten nicht
moglich.

Um diesen Fehler auszuschlieffen, wurde eine Probe ausgewdhlt, in welcher die bereits
gezeigten Eigenspannungsprofile zu untersuchen sind. Aus dieser Probe wurde jeweils ein
horizontaler und vertikaler diinner Streifen mit einer Breite von 1 mm herausgeschnitten.
Bei einer so schmalen Probe konnen sich die wirkenden, mechanischen Kréfte aufgrund der
Néhe zur Oberflache abbauen und die Probe sollte daraufhin frei von Makrospannung sein.
Da nun keine makroskopischen Eigenspannungen (Typ 1) in der Probe vorliegen, kann die
Bestimmung der Eigenspannungen in dem 1 mm Streifen durchgefiihrt werden. Kommt es
zu einer Verdnderung des Beugungswinkels 0 liegen in der Probe ortsabhingige do-Werte vor.
Sollte dies der Fall sein, wiirde eine Berechnung der Eigenspannungen, wie in Abschnitt 2.5
beschrieben, zu Fehlern fithren und ist somit nicht moglich.

Diese Untersuchung wurde mit den vorliegenden Proben durchgefiihrt, um einen Fehler
aufgrund von chemischen Gradienten auszuschliefsen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 45
dargestellt. In der Probe liegen keine nennenswerten chemischen Gradienten in longitudina-
ler Richtung oder Baurichtung vor. Somit kann geschlussfolgert werden, dass die gemessenen
Eigenspannungen der Probe real und nicht durch chemische Gradienten bedingt sind. Damit
kann weiter gezeigt werden, dass der starke Abfall der Zugspannung nahe der Oberfldche,
wie in Abbildung 43 und Abbildung 44 zu sehen, ein realer Effekt und nicht durch eine
verdnderte chemische Zusammensetzung in diesem Bereich zu erklédren ist.

6.2.4 Beziehung zwischen Mikrostruktur und Eigenspannungen

Wie in den vorherigen Kapiteln aufgezeigt, konnen die letzten Schichten der Additiven Fer-
tigung in unterschiedliche Bereiche eingeteilt werden. Die Mikrostrukturanalyse zeigt drei
sehr verschiedene Bereiche. Bei den Texturmessungen konnten drei vollig unterschiedliche
Ausrichtungen der Kornstruktur nachgewiesen werden. Bei den Eigenspannungsmessungen
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Abbildung 45: Darstellung von 6 in einem 1mm breiten Streifen AlSi10Mg. Es wurden je-
weils ein horizontaler und ein vertikaler Streifen aus einer einfachen Wand enthommen.

kann gezeigt werden, dass es nahe der Oberfldche einen Wechsel zwischen Zugspannung
und nahezu spannungsfreien Zustinden kommt. Werden diese drei Ergebnisse verglichen,
wird ersichtlich, dass diese unterschiedlichen Bereiche deckungsgleich sind.

Die letzten gedruckten Schichten zeigen eine sehr schwache Mikrostruktur und die Textur
ist in longitudinaler Richtung stark ausgeprdgt. Bei den Eigenspannungen sind nahe der
Oberfldche starke Zugspannungen in longitudinaler Richtung zu erkennen. Bei diesen drei
Messungen lasst sich jeweils feststellen, dass sich jener Bereich bei allen Messungen auf
150 ym unterhalb der Oberfldche erstreckt.

In dem Bereich 2 bei den Mikrostrukturmessungen ist ein sehr homogenes Gefiige zu se-
hen, wahrend bei den Texturmessungen eine schwache Textur in Baurichtung festgestellt
wird. Bei der Untersuchung der Eigenspannungen zeigt sich ein sehr schwacher Spannungs-
bereich in diesem Gebiet. Auch hier ist dieser Bereich in den drei unterschiedlichen Messme-
thoden nahezu identisch. In allen Messungen ist dieser Bereich 250 ym bis 300 ym grofs und
unterhalb des ersten Bereichs zu erkennen.

Der Rest des Materials zeigt in der Mikrostruktur eine schichtartige Struktur und in den
Texturmessungen eine schwache Vorzugsorientierung von Kornern in Strahlrichtung. In den
Eigenspannungen lassen sich markante Zugspannungen erkennen, welche aufgrund des
Kréftegleichgewichts tiefer im Material in leichte Druckspannung tibergehen.

Dieser besondere Oberfldcheneffekt ist sehr interessant. Die spannungsfreie Zone nahe der
Oberfldche, wie in Abbildung 43 und Abbildung 44 gezeigt, erhoht die Belastbarkeit des
Materials gegen dufiere mechanische Krifte und senkt Rissausbildungen in diesem Gebiet.
Eine Publikation dieser Erkenntnisse ist in Arbeit.
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6.3 L-Sticke und T-Stiicke

In der Realitédt liegen selten einfache Wéande vor, sondern komplexere Strukturen. Daher
werden im Folgenden die Geometrien der untersuchten Proben etwas komplexer, um sich
der Realitdt zu ndhern. In diesem Kapitel wird das Verhalten der Eigenspannungen auf L-
Stiicke (90°Winkel) und T-Stiicke untersucht.

Lini? 3 Linie 2 Linie 2 Linie 3

Linie 1 [N | o Linie 1
Z (Baurichtung) £ .
: sl d
) L

Y (Strahlrichtung

X (longitudinale Richtung)

Abbildung 46: Skizze der Messbereiche in den T-Stticken und L-Stiicken.

Durch die 2D-Eigenspannungskarten der Verteilung der Eigenspannungen ist die zu erwar-
tende Verteilung der Eigenspannungen in Wandstrukturen bekannt. Da 2D-Spannungskarten
sehr viel Messzeit erfordern, wurden im weiteren Verlauf zunédchst mit Linienmessungen ge-
zielt die interessanten Bereiche untersucht. Hierfiir wurden die in Abbildung 46 gezeigten
Linienmessungen durchgefiihrt.

Die Ergebnisse der Linienmessungen fiir ein L-Stiick sind in Abbildung 47 dargestellt. In
Abbildung 47 a) sind die Ergebnisse der in Abbildung 46 gezeigten Messlinie 1 zu sehen.
Dabei sind die zu erwartenden, starken Eigenspannungen von ¢, = 100 MPa in Baurichtung
ersichtlich, welche nahe der Aufienbereiche der Proben auftreten. In longitudinaler Richtung
hingegen sind schwache Eigenspannungen von unter ¢y, = 50 MPa in Druck- bzw. Zugspan-
nung zu beobachten. Dies stimmt sehr gut mit den Ergebnissen von den einfachen Wéanden
tiberein, wie in Abbildung 48 zu sehen. Eine Besonderheit stellt hierbei dar, dass die Eigen-
spannungen im L-Stiick nicht vollkommen symmetrisch sind. Es ist eine leichte Verschiebung
des Druckspannungsbereiches im Zentrum hin zum Winkel auf der linken Seite zu erkennen.

In Abbildung 47 b) sind die Eigenspannungen entlang der Linie 2 aus Abbildung 46 ge-
zeigt. Dabei ist, wie an dquivalenter Stelle bei der einfachen Wand, am oberen und unteren
Ende der Probe in longitudinaler Richtung eine starke Zugspannung festzustellen. In Bau-
richtung ist eine leichte Zugspannung mit bis zu ¢, = 48 MPa zu sehen. Diese ist durch den
Winkel der beiden Seiten deutlich schwécher als bei der einfachen Wand. Bei der einfachen
Wand wurde in diesem Bereich eine Zugspannung mit bis zu ¢,, = 200 MPa bestimmt. Das
zusétzliche Material, durch die im 90° angebrachte zweite Wand, birgt die Moglichkeit, dass
sich die im Material wirkenden, mechanischen Krifte besser verteilen kénnen und fithrt zu
einer Absenkung der Zugspannung.

Die Eigenspannungen entlang der Linie 3 aus Abbildung 46 sind in Abbildung 47 c) dar-
gestellt. Diese Ergebnisse zeigen keinen Unterschied zu den Messungen an einer einfachen
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Abbildung 47: Darstellung der Eigenspannungsprofile innerhalb eines AlSi10Mg L-Stticks.

Wand. Abbildung 48 veranschaulicht dies. Die Messlinie befindet sich 17,5 mm von dem Win-
kel der beiden Seiten entfernt. In diesem Abstand hat die zweite Wand keinerlei Einfluss auf
die Eigenspannungen.

Als Néchstes ist die geometrische Form noch etwas komplexer gestaltet und T-Stiicke wur-
den untersucht. In Abbildung 49 a) sind die Ergebnisse der Messung von Linie 1 aus Abbil-
dung 46 dargestellt. Dabei ist an der Oberfliche wie zu erwarten eine starke Zugspannung
vor allem in Baurichtung von ¢, = 150 MPa zu erkennen. Dies stimmt gut mit den Ergebnis-
sen aus den einfachen Wanden und den L-Stiicken {iberein, wie in Abbildung 48 dargestellt.
In dem Bereich des T-Stiicks, in welchem ein 90° Winkel zum Bein des T-Stiicks vorliegt,
ist entgegen den Erwartungen keine Zugspannung zu sehen. Bereits beim L-Stiick konn-
te in diesem Bereich eine Abnahme der Eigenspannungen verglichen mit einer einfachen
Wand erkannt werden. Dies ldsst die Schlussfolgerung zu, dass sich die wirkenden Kréfte
iiber den Winkel hinaus erstrecken, da sich hinter dem Bein des T-Stiicks das Werksttick,
im Unterschied zum L-Stiick, fortsetzt. Somit kann davon ausgegangen werden, dass fiir die
Eigenspannungen die beiden Flidchen neben dem Bein vom T-Stiick zusammenwirken und
sich wie eine einzige Platte verhalten.

In Abbildung 49 b) sind die Eigenspannungen der in Abbildung 46 gezeigten Linie 2 zu
sehen. Diese zeigt verglichen mit dem L-Stiick eine schwichere Zugspannung in longitudi-
naler Richtung nahe der Oberfliche. Zudem liegt in longitudinaler Richtung ein Druckspan-
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Abbildung 48: Darstellung der Eigenspannunsprofile einer einfachen Wand, eines L-Stiicks
und eines T-Stiicks fiir die Messbereiche Linie 1 und Linie 3.

nungsbereich mit bis zu oy, = 50 MPa im Zentrum des Materials vor. Die Zugspannung in
Baurichtung, welche im L-Stiick noch leicht vorhanden ist, ist im T-Sttick kaum noch exis-
tent. Die Verteilung der Eigenspannungen ist identisch mit dem &quivalenten Bereich im
L-Stiick, erreicht im T-Stiick aber nur noch einen Maximalwert von ¢,, = 30 MPa in Druck-
und Zugspannung.

Die Eigenspannungen der Linie 3 aus Abbildung 46 sind in Abbildung 49 c) dargestellt.
Diese Ergebnisse sind nahezu identisch mit den Messungen des L-Stiicks an &quivalenter
Stelle, wie in Abbildung 48 zu sehen. Dies bestdtigt die Annahme, dass der Einfluss von
Geometrien in einer Entfernung von 50 % der Linge der verwendeten L-Stiicke keinerlei
Einfluss auf die vor Ort wirkenden mechanischen Krifte hat.

Die T- und L-Stticke zeigen, dass das Erweitern einer einfachen Wand die Zugspannung im
Bereich an dem die Seiten aufeinandertreffen deutlich senkt. Zudem ist eine Verschiebung
der Eigenspannungen in Richtung der Druckspannung zu erkennen. Dies entspricht vor
allem im Winkelbereich zwischen den Seiten einer deutlichen Verbesserung der Belastbarkeit
der Werkstiicke. Weiter kann beobachtet werden, dass die Winkel nur in einer Reichweite von
unter unter 17,5 mm Einfluss auf die Eigenspannungszustiande haben.

Abschlieflend wurde der in Abbildung 46 gezeigte Messbereich (Linie 1) fiir die in Un-
terabschnitt 4.1.1 vorgestellten kurzen Seiten der asymmetrischen T- und L-Stiicke unter-
sucht. Die Eigenspannungsprofile sind in Abbildung 50 dargestellt. Die Eigenspannungen
des asymmetrischen L-Stiicks zeigen starke Ahnlichkeit mit dem dquivalenten Bereich des
symmetrischen L-Stiicks. Die Zugspannung in Baurichtung nahe des Winkels der Seiten je-
doch ist bei dem asymmetrischen Stiick deutlich schwécher ausgepragt. Bei dem symmetri-
schen Bauteil entspricht die Zugspannung nahe des Winkels bis zu ¢, = 110 MPa, wahrend
das asymmetrische Werkstiick in diesem Bereich nur ¢, = 53 MPa erreicht. Dies ldsst sich
durch den Einfluss der Druckspannung erkldren, welche die Zugspannung des Bauteils zur
Luft hin ausgleicht. Daraus kann geschlussfolgert werden, dass die Zugspannung eines Bau-
teils zur Oberflache hin und ihre ausgleichende Druckspannung deutlich dominanter sind,
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Abbildung 49: Darstellung der Eigenspannungsprofile innerhalb eines AlSi10Mg T-Stiicks.

als die Zugspannung innerhalb eines Werkstiicks. Bei dem T-Stiick sind, verglichen mit dem
symmetrischen Werkstiick, keine Verdnderungen der Eigenspannungen zu sehen.

In diesem Abschnitt konnte fiir T- und L-Stiicke gezeigt werden, dass das Erweitern einer
einfachen Wand die Zugspannung im Bereich an dem die Seiten aufeinandertreffen deutlich
senkt. Zudem ist eine Verschiebung der Eigenspannungen in Richtung Druckspannung zu
erkennen. Dies entspricht vor allem im Winkelbereich zwischen den Seiten einer deutlichen
Verbesserung der Belastbarkeit der Werkstiicke. Des Weiteren kann gezeigt werden, dass
die Eigenspannungen in den AufSenbereichen eines Bauteils dominanter sind, als in den
Innenbereichen eines Werkstiicks, wo sich die Eigenspannungen besser verteilen kénnen. Zu
beobachten ist aufierdem, dass die Winkel nur in einer geringen Reichweite Einfluss auf die
Eigenspannungszustidnde haben. Diese liegt unter 17,5 mm.
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Abbildung 50: Darstellung der Eigenspannungsprofile eines asymmetrischen L-Stiicks (a)
und T-Stticks (b).

6.4 Rohre und Waben

Die Komplexitidt der geometrischen Form wurde noch etwas erhoht. Eine Untersuchung von
verschiedenen Rohren (mit 90° Winkeln und rund) und einer Wabenstruktur, wie in Ab-
bildung 51 gezeigt, wurde durchgefiihrt. Fiir die Diffraktionsversuche wurde, wie bei der
einfachen Wand, dem L-Stiick und dem T-Stiick ein Strahlquerschnitt von 100 ym x 100 ym
verwendet.

Bei dem L- und T-Stiick konnte bereits gezeigt werden, dass der Winkelbereich der aufein-
andertreffenden Seiten nach 50 % der Seitenfldche keinen Einfluss auf die Eigenspannungen
hat. Aus diesem Grund sollte es bei einem eckigen Rohr mit einer Seitenfliche von 35 mm x
35mm keinen Unterschied zu dem Spannungsprofil der Linie 1 beim L-Stiick, bzw. an der
Oberflache im T-Stiick geben. Die Eigenspannungsprofile des eckigen Rohrs sind in Abbil-
dung 52 zu sehen. In Abbildung 53 ist ein direkter Vergleich der Eigenspannungsprofile des
eckigen Rohrs mit denen der L- und T-Stiicke dargestellt. Die Spannungsprofile der Linie
1 und Linie 3 des eckigen Rohrs entsprechen den dquivalenten Messbereichen des L- und
T-Stiicks in Linie 1 und Linie 3.

Das runde Rohr weist eine bisher neue Verteilung der Eigenspannungen auf. Die Mes-
sung zeigt, wie bei bisherigen Untersuchungen, einen Zugspannungsbereich in longitudi-
naler Richtung nahe der Oberfliche. Neu bei dem Rohr ist jedoch ein stark lokalisierter
Druckspannungsbereich direkt unterhalb des Zugspannungsbereichs. Bei dem runden Rohr



35 mm

)

p W

35 mpm

a) b) <)

Abbildung 51: Darstellung der Messbereiche in einem eckigen Rohr (a), einer Wabenstruktur
(b) und einem runden Rohr (c). Die rot gestrichelten Linien zeigen den gemessenen
Bereich an.
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Abbildung 52: Darstellung der Eigenspannungsprofile eines eckigen AlSil0Mg Rohrs. a)
zeigt die Eigenspannungen in einer horizontalen Messlinie. b) zeigt die Eigenspannun-
gen in einer vertikalen Messlinie.

erstreckt sich dieser tiber 1,1 mm wéahrend bei den T-, L-Stticken, dem eckigen Rohr und,
wie spdter zu sehen, bei der Wabenstruktur dieser sich tiber mindestens 2 mm erstreckt. Zu-
dem liegt die maximale Zugspannung in longitudinaler Richtung bei oy, = 100 MPa. Bei
Werkstiicken mit flachen Wanden erreicht die Zugspannung in longitudinaler Richtung hin-
gegen Werte von tiber oy, = 150 MPa.

Ein Vergleich der Eigenspannungsprofile des eckigen und runden Rohrs ist in Abbil-
dung 55 dargestellt. Die Eigenspannungen in Baurichtung ¢, sind bei dem eckigen und run-
den Rohr nahezu identisch. Bei den Eigenspannungen in longitudinaler Richtung oy, sind
signifikante Unterschiede zu erkennen. Ahnlich bei beiden Werkstiicken ist ein Zugspan-
nungsbereich in longitudinaler Richtung an den jeweiligen Enden des Rohrs zu erkennen.
Unterschiede sind jedoch in der Verteilung von Druckspannungen zu sehen. Wahrend beim
eckigen Rohr ein breiter Druckspannungsbereich aufierhalb der Randbereiche der Probe zu
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Abbildung 53: Vergleich der Eigenspannungsprofile eines eckigen Rohrs, L-Stiicks und T-
Stiicks.

sehen ist, ist das runde Rohr weitestgehend spannungsfrei. Das runde Rohr zeigt lediglich
direkt oberhalb des Zugspannungsbereichs in den ersten gedruckten Millimetern einen klei-
nen Druckspannungsbereich. Diese Werkstiicke wurden auf der gleichen Grundplatte und
im selben Druckvorgang hergestellt. Die unterschiedlichen Spannungsprofile sind durch die
Unterschiede in der Geometrie und die dadurch resultierenden Mdoglichkeiten der Verteilung
der mechanischen Krifte zu erkldren.

Die Wabenstruktur ist die komplexeste untersuchte Struktur in dieser Arbeit. Fiir die hori-
zontale Linienmessung zeigt sie im Bereich der Innenwand in der Mitte der Probe und an den
Aufsenrdndern eine stark ausgepragte Zugspannung in Baurichtung mit bis zu ¢, = 150 MPa.
Die Eigenspannungen in longitudinaler Richtung hingegen zeigen einen dhnlichen Span-
nungsverlauf, wie bei dem eckigen Rohr ohne zusétzlich auftretende Eigenspannungen an
der Innenwand. Im Bereich der vertikalen Linienmessung sind die Eigenspannungen nahezu
identisch zu dem eckigen Rohr.
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Abbildung 54: Darstellung des Eigenspannungsprofils eines runden AlSil0OMg Rohrs.
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Abbildung 55: Vergleich der Eigenspannungsprofile eines eckigen und runden Rohrs fiir
eine vertikale Linienmessung.
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Abbildung 56: Darstellung der Eigenspannungsprofile einer AlSilOMg Wabenstruktur. a)
zeigt die Eigenspannungen in einer horizontalen Messlinie. b) zeigt die Eigenspannun-
gen in einer vertikalen Messlinie.



Fehlerbetrachtung

Bei genauer Betrachtung der Abbildung 52, Abbildung 54, Abbildung 56 und der Eigenspan-
nungsprofile der T- und L-Stiicke (Linie 3), scheint es fiir die gezeigten Eigenspannungen
einen linearen Ubergang von Druckspannung in Richtung Zugspannung zu geben. Diese
Tendenz ldsst sich vor allem im Spannungsprofil in Baurichtung erkennen, da dieses Span-
nungsprofil in den gezeigten Messbereichen keine charakteristische Form hat, anders als dies
in longitudinaler Richtung zu sehen ist. Dies kann durchaus den Schluss zulassen, dass die
Probe eventuell bei den Messungen eine leichte Neigung weg vom Detektor hatte und somit
schief zum Strahl stand. Wie in Unterabschnitt 3.3.1 bereits gezeigt, sollte dies durch den
Versuchsaufbau und die Kalibration ausgeschlossen werden kénnen.

Um sicher zu stellen, dass diese lineare Tendenz real ist, wurde die Messung der komplexe-
ren Korper wiederholt. Bei den Wiederholungsmessungen wurde zusétzlich eine gleichméfiig
dicke Schicht Kupferpaste auf die Probe aufgetragen. Diese Paste besteht aus elementa-
rem Cu-Pulver in einem Lithelen Hochvakuum-Fett der Firma Leybold Vakuum GmbH. Bei
der Analyse der Debye-Scherrer-Ringe wurde zusdtzlich zu den Aluminiumreflexen der
{200}-Kupferreflex ausgewihlt und Beugungswinkel des Reflexes bestimmt. Da es sich bei
der Kupferpaste um ein Kupferpulver in Fett handelt, kénnen in diesem keine Eigenspan-
nungen vorliegen. Wire die Probe zum Synchrotronstrahl verkippt, wiirde aufgrund des
sich verdindernden Abstands zwischen Schwerpunkt des Streuvolumen und Detektor in
der Analyse der Lage der Cu-Beugungsringe eine Verdnderung des Beugungswinkels sicht-
bar werden. Wie in Abbildung 57 zu sehen, dndert sich der Beugungswinkel des {200}-
Kupferreflexes jedoch nicht. Damit ist gezeigt, dass die gemessenen Aluminiumstrukturen
korrekt positioniert sind und es keine Variation des Probe-Detektorabstands gibt.

Es kann geschlussfolgert werden, dass es bei der Additiven Fertigung eine lineare Veran-
derung der Eigenspannungen in Abhingigkeit von der Bauhohe der erstellten Probe gibt.
Eine chemische Variation konnte durch friihere in dieser Arbeit vorgestellte Messungen aus-
geschlossen werden. Damit ist die Variation der Eigenspannungen durch thermisch bedingte
mechanische Krifte zu erkldren. Hier sind vielerlei Griinde moglich. Zum einen wird die
Grundplatte beheizt und die gewéhlte Temperatur kann zu gering sein. Zum anderen wur-
de beim Druck der Proben eine Stiitzstruktur gewdhlt. Der dadurch entstehende Abstand
zur Grundplatte kann daftir sorgen, dass die Beheizung der Grundplatte nicht ausreicht.
Des Weiteren wird das Pulver, welches fiir den Druck verwendet wird, auf eine bestimm-
te Temperatur gebracht, welche eventuell noch nicht ideal ist. Abschlieflend kann auch das
Ablosen der Probe von der Grundplatte zu Verdnderungen in den Eigenspannungen fiihren.
Die Untersuchung dieser Faktoren sind durchaus interessant und sollten in spédteren Arbei-
ten fortgefiihrt werden, um das Resultat der Additiven Fertigung zu verbessern.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde zudem das Verfahren zur Bestimmung der Eigenspannun-
gen mit einer alternativen Technik verglichen. Hierfiir wurden die verschiedenen Wege fiir
die Berechnung von Eigenspannungen aus gemessenen Peakpositionen verwendet. Ein Weg
verwendet die Software von Dr. J. Todt aus der Arbeitsgruppe von Prof. Dr. J. Keckes an der
Montanuniversitit Leoben, der andere nutzt FIT2D. Beide Wege fiihren allerdings zu densel-
ben Ergebnissen, wie im Folgenden gezeigt wird. Die Arbeitsgruppe Keckes verwendet zur
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Abbildung 57: Darstellung des Beugungsexperiments mit aufgetragener Kupferpaste auf
das runde Rohr (Abbildung 54). Dargestellt ist der Beugungswinkel 2Theta gegen die
Probentiefe.

Bestimmung der Eigenspannungen 36 Segmente eines Diffraktogramms mit einem jeweili-
gen Offnungswinkel von 10°. Damit wird der vollstindige Debye-Scherrer Ring erfasst. An-
schlieSend wird die Elliptizitdt des Beugungsringes bestimmt und danach der vollstindige
Spannungstensor berechnet. Bei der Berechnung des Tensors werden die Eigenspannungen
in Strahlrichtung hierfiir auf Null gesetzt.

Um die in dieser Arbeit verwendete Technik mit der Technik der Kollegen der Arbeits-
gruppe Keckes zu vergleichen, wurde die in Unterabschnitt 6.2.3 gezeigte Spannungskar-
te (Abbildung 40) fiir die Eigenspannungen o, in longitudinaler Richtung erneut erstellt:
Zum einen mit der in dieser Arbeit vorgestellten Technik und zum anderen mit der Tech-
nik und Software der Arbeitsgruppe Keckes. Es wurde eine 2D-Karte der Eigenspannungen
einer Probe verwendet, um moglichst viele Effekte zuverldssig abdecken zu konnen. Diese
Spannungsiibersicht erfasst tiber 50.000 Messpunkte. Anschlieflend wurde eine Differenz der
beiden Ergebnisse erstellt. Dieses Differenzbild ist in Abbildung 58 dargestellt.

Das Differenzbild verfiigt tiber die gleiche Skala der Eigenspannungen, wie sie in Unterab-
schnitt 6.2.3 verwendet wurde. Die Abbildung zeigt klare Unterschiede fiir die Messpunkte,
welche nicht die Probe treffen und nur Luftstreuung zeigen. Auch lassen sich kaum erkenn-
bare Unterschiede beim Probenaufdruck erkennen, welche durch die an dieser Stelle dickere
Probe und damit ungenaue Bestimmung des Probe-Detektor-Abstands zu erkldren sind. Die
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Abbildung 58: Darstellung des Differenzbildes einer Probe mit einer Fase und Rundung von
5mm. Dabei wird das Ergebnis einer in dieser Arbeit vorgestellten Technik verwendet
und davon das Ergebnis des von der Arbeitsgruppe Keckes verwendeten Verfahrens
abgezogen.

Schlussfolgerung ist, dass die unterschiedlichen Techniken zu identischen Ergebnissen kom-
men.
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6.5 Zusammenfassung

In diesem Kapitel wurden unterschiedliche AlSi10Mg Bauteile analysiert. Es wurden einfa-
che Wande mit Fase, Rundung und 90° Winkel untersucht. Aufierdem wurden L-, T-Stticke,
eckige Rohre, runde Rohre und eine Wabenstruktur betrachtet.

Es wurde gezeigt, dass die Proben eine hohe Porositdt von 1,04 % aufweisen. Zudem ist
ersichtlich, dass der grofite Anteil der Poren einen Durchmesser von unter 10 ym hat und
diese sich in den Randbereichen der Schweifsraupen befinden. Neben den kleinen Poren gibt
es Poren mit einer Fldche von bis zu 11.782,91 ymz, welche sich tiber das Material verteilen.
Die durchschnittliche Grofie einer Pore liegt bei 79,43 ymz, und die Poren sind mit einem
Formfaktor zwischen 0,8 und 0,9 tiberwiegend rund.

Es konnte die Erkenntnis gewonnen werden, dass die Mikrostruktur in den letzten gefer-
tigten Millimetern in der Additiven Fertigung drei unterschiedliche Bereiche aufweist. Diese
unterschiedlichen Bereiche spiegeln sich in der gleichen Gréfienordnung ebenfalls in der Tex-
tur wider, in welcher zu sehen ist, dass sich in den drei Bereichen die Korner in unterschied-
liche Richtungen orientieren. Es wurde ebenfalls gezeigt, dass die Kérner in den Bereichen,
in welchen zwei Schichten aufeinandertreffen, deutlich grofier sind. Die drei gezeigten Be-
reiche der Mikrostruktur und Textur spiegeln sich zudem in den Eigenspannungen durch
einen Wechsel von Zugspannung zu spannungsfreiem Zustand und erneut zu Zugspannung
wider.

Bei der Analyse der Eigenspannungen wurde festgestellt, dass sich Fasen bei der Fertigung
von Baustiicken nicht eignen, da sie zusédtzliche Zugspannungsbereiche erzeugen, welche
die Belastbarkeit des Werkstiicks mindern. Die Rundungen und ein 90° Winkel hingegen
zeigten keine zusitzlichen Eigenspannungen im Bereich der Ecke und sind daher beim Bau
von Werkstticken zu bevorzugen.

Bei der Untersuchung der L- und T-Stiicke hat sich gezeigt, dass in dem Bereich in dem
die Seiten aufeinandertreffen nur verminderte Eigenspannungen auftreten. Vor allem beim
T-Sttick geht das Material in diesem Gebiet in einen spannungsfreien Zustand tiber. Eine
asymmetrische Grofle der Seiten eines L- oder T-Stticks hat keinen Einfluss auf die Eigen-
spannungen. Der Einfluss der Probenoberfldche hat in einem Abstand von < 17,5 mm keine
Auswirkung mehr auf die Eigenspannungen. Es konnte gezeigt werden, dass sich bei der
Verwendung von additiv gefertigten Profilen aufgrund des spannungsfreien Zustands im
Bereich an dem die Seiten aufeinandertreffen ein T-Stiick am besten eignet.

Bei den Rohren wurde festgestellt, dass ein eckiges Rohr sich nicht von einem L- oder T-
Stiick unterscheidet. Bei einem runden Rohr hingegen gibt es lokalisierte Spannungszustiande
nahe der Oberfldche und spannungsfreie Zustdnde innerhalb des Materials. Die Wabenstruk-
tur zeigt identische Eigenspannungsprofile zum eckigen Rohr, bis auf zusitzliche Zugspan-
nung in Baurichtung im inneren Winkelbereich an dem die Seiten aufeinandertreffen.

Bei allen Proben konnte eine leichte lineare Tendenz in Richtung Zugspannung von der
ersten Schicht zur letzten Schicht hin gezeigt werden. Dies ldsst den Schluss zu, dass die
Umgebungstemperatur beim Druck noch Verbesserungpotential bietet.



Abschlieflend wurde gezeigt, dass die vorliegenden Eigenspannungen auf mechanischen
Kréften beruhen, welche temperaturinduziert sind. Chemische Gradienten oder Verschiebun-
gen des Streuschwerpunktes wihrend der Untersuchung konnten ausgeschlossen werden.
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7
Strategien zur Optimierung der Eigenspannungszustande in LPBF-
Korpern

7.1 Motivation und Stand der Wissenschaft

Im vorherigen Kapitel wurde dargestellt, dass bei der Additiven Fertigung signifikante Ei-
genspannungen auftreten. Diese treten in Form von Zugspannungen nahe der Oberfliche
auf und sind parallel zur Oberfldche orientiert. Es konnte weiter gezeigt werden, dass we-
nige Millimeter entfernt von der Oberfldche sehr geringe bis keine Eigenspannungen vor-
handen sind. In diesen Bereich liegt bei der Fertigung eine geringere Abkiihlrate vor. Ziel
ist es die durch die Abkiihlung des Materials temperaturinduzierten Zugspannungen nahe
der Oberfliche zu minimieren. Diese Zugspannungen begiinstigen das Entstehen und Aus-
breiten von Rissen, welche die Belastbarkeit und Lebensdauer des Werkstiicks herabsetzen.
In diesem Kapitel werden Techniken vorgestellt und untersucht, die diese Zugspannungen
minimieren.

7.2 Strategien wahrend des LPBF-Verfahrens

Zur Reduzierung der in der Additiven Fertigung auftretenden Eigenspannungen gibt es ver-
schiedene Moglichkeiten. Diese lassen sich in zwei Gruppen unterteilen. Zum einen kann
die Herstellung entsprechend optimiert werden, so dass schon bei der Fertigung geringere
bis keine Eigenspannungen mehr im Material auftreten. Zum anderen kann die Probe nach
der Fertigung weiter behandelt werden, um die vorhandenen Eigenspannungen zu optimie-
ren. Ziel ist es, die Zugspannung moglichst gering zu halten, oder Druckspannung nahe der
Oberfldche einzubringen, um das Entstehen und Ausbreiten von Rissen zu verhindern.

7.2.1 Konturzeichnung

Wiéhrend der Additiven Fertigung konnen Konturen beim Druck jeder einzelnen Schicht
verwendet werden. Hierbei wird die Oberflichenqualitdt der Probe verbessert. Es gibt die
Moglichkeit ein Werkstiick ohne Kontur zu drucken oder drei Moglichkeiten, beim Druck
einer Schicht eine Kontur anzuwenden.

PRE-KONTUR: Eine Moglichkeit ist es, eine Pre-Kontur zu verwenden. Dabei wird, bevor
das Pulver fiir die neue Schicht geschmolzen wird, die dufiere Kontur dieser neuen
Schicht mit den Konturparametern erhitzt.
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POST-KONTUR: Dabei wird, nachdem die Schicht aufgetragen wurde, nochmals die neue
Schicht mit dem Laser und den Konturparametern nachgezeichnet.

PRE-/POST-KONTUR: Es gibt auch die Moglichkeit beide Konturmethoden zu kombinie-
ren und einen Druck mit Pre-/Post-Kontur durchzufiihren.

Die Druckparameter fiir die hier verwendeten Konturen wurden bereits in Unterabschnitt 4.2.1

vorgestellt.
"(\
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Abbildung 59: Darstellung des gemessenen Bereichs in einer einfachen Wand. Die rot gestri-
chelte Linie zeigt den gemessenen Bereich. Die griinen Linien zeigen exemplarisch fiir
die letzte Schicht, wo der Laser bei einer Kontur entlangfahrt.

Im Rahmen der Arbeit wurden fiir die Untersuchung des Einflusses von Konturen auf die
Eigenspannungen einfache Wande aus 316L Stahl verwendet. Der gemessene Bereich ist in
Abbildung 59 dargestellt. Bei der Messung wurde ein Strahlquerschnitt von 100 ym x 100 ym
mit einem Abstand der Messpunkte von 100 ym verwendet.

Bei diesen Untersuchungen wurde zuerst betrachtet, ob sich der Einfluss der verschiede-
nen Arten von Konturen (Pre-Kontur, Post-Kontur und Pre-/Post-Kontur) auf die Proben
unterscheiden. Hierfiir wurden Proben mit den unterschiedlichen Konturstrategien unter-
sucht. Dabei stellte sich heraus, dass es keinen Unterschied der Eigenspannungen zwischen
Post-, Pre- und Pre-/Post-Kontur gibt. Die Ergebnisse sind in Abbildung 6o dargestellt. Es
wurde ebenfalls untersucht, ob das Verwenden irgendeiner Art von Kontur einen Einfluss
auf die Eigenspannungen hat. Die Ergebnisse sind in Abbildung 61 dargestellt. In der linken
Grafik werden die Eigenspannungen in longitudinaler Richtung und in der rechten Grafik
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Abbildung 60: Darstellung der Eigenspannungen von 316L Stahlproben mit unterschiedli-
chen Konturparametern. Die Eigenspannungen in longitudinaler Richtung sind in a)
und in Baurichtung in b) zu sehen.
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Abbildung 61: Darstellung der Eigenspannungen zweier 316L Stahlproben, welche mit und
ohne Kontur gefertigt wurden. Die Eigenspannungen in longitudinaler Richtung sind
in a) und in Baurichtung in b) zu sehen.

die Figenspannungen in Baurichtung gezeigt. Jeweils in Blau sind die Figenspannungen ei-
ner Probe mit Kontur und in Rot die Eigenspannungen einer Probe ohne Kontur zu sehen.
Die Eigenspannungsprofile zeigen wie erwartet nahe der Oberfldche eine stark ausgeprégte
Zugspannung in longitudinaler Richtung und einen nahezu spannungsfreien Verlauf in Bau-
richtung. Die Zugspannung nahe der Oberfldche ist bei 316L Stahl in longitudinaler Richtung
deutlich grofser als bei Aluminium und erreicht bis zu 0y, = 500 MPa. Wie der Grafik zu ent-
nehmen ist, hat die Konturprozedur keinen Einfluss auf die Eigenspannungen. Somit kann
diese Fertigungsprozedur nicht zur Verbesserung der Eigenspannungsprofile verwendet wer-
den.
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7.2.2 Laser-Warmebehandlung

Wie gezeigt, hat der Warmeeintrag der Konturprozedur keinen Einfluss auf die Eigenspan-
nungen einer additiv gefertigten Probe. Im Folgenden werden weitere Untersuchungen vor-
gestellt, die das Ziel haben, die Zugspannung in longitudinaler Richtung in den letzten ge-
druckten Schichten zu reduzieren. Dabei wird beim Druckvorgang der obere Bereich der
Probe weiter erhitzt, um so fiir eine Entspannung des Materials zu sorgen.

Bei dieser Prozedur wird eine 316L Stahlprobe mit den reguldren Druckparametern ge-
fertigt, wie in Unterabschnitt 4.2.1 vorgestellt. Sobald die letzte Schicht der Probe gedruckt
wurde, bekommt der Drucker den Befehl, weitere Schichten zu drucken, jedoch wird keine
neue Pulverschicht aufgetragen. Daraus folgt, dass der Laser weiterhin die oberste Schicht
aufschmilzt, als ob eine neue Schicht aufgetragen wird, ohne dass dies aufgrund des fehlen-
den Pulvers geschieht.

Tabelle 7: Laserleistung der durchgefiithrten Warmenachbehandlung an 316L Stahlproben.
Es wird gezeigt, wie oft die letzte Schicht aufgeschmolzen wurde und mit wie viel %
der Bauleistung von P = 285 W.

Probe Nummer | Probe ID | Anzahl der zusétzlichen Schmelzvorgidnge | Laserleistung [%]

1 o1 OK 0 0

2 02 OK 100 100

3 03 OK 100 75

4 04 OK 100 50

5 o5 OK 100 25

6 6 OK 40 100-0

7 7 OK 8o 100-0

Zur Durchfithrung dieses Verfahrens wurden verschiedene Druckparameter fiir die letzten
pulverfreien Schichten gewihlt. Alle Proben wurden ohne Kontur gedruckt, und zum Ver-
gleich wurde eine Probe ohne den zuséitzlichen Schmelzvorgang hergestellt. Es wurden vier
Proben mit dem Laser 100 mal ohne Pulver mit einer Laserleistung von 100 %, 75 %, 50 %
und 25 % erhitzt. Diese Prozentzahlen entsprechen dem Anteil der in Unterabschnitt 4.2.1
vorgestellten Laserleistung von P = 285 W zum Herstellen einer normalen Schicht.

Zudem wurde bei zwei weiteren Proben die Laserleistung bei jeder zweiten pulverfreien
Schicht reduziert. Bei Probe 6 wurde die Laserleistung von 100 % schichtweise um 5 % auf
0 % reduziert und bei Probe 7 von 100 % schichtweise um 2,5 % auf 0 % reduziert. Die Idee ist,
dass es in Schicht X einen etwas geringeren Energieeintrag gibt, wenn der Laser im Standard-
Bauprozess auf eine Schicht X eine weitere Schicht X + 1 auftragt. Wird eine weitere Schicht
X + 2 gedruckt, reduziert sich der Energieeintrag auf Schicht X weiter. Dies wird fortgefiihrt,
bis der Energieeintrag bei 0 % liegt. Das bedeutet, dass eine im Material N Schichten tiefer
liegende Schicht X — N weniger Energieeintrag erhilt, wie in Abbildung 62 veranschaulicht.
Bei den Proben 6 und 7 wird dieses Verhalten durch das sukzessive Reduzieren der Laser-
leistung simuliert. Alle anderen Druckparameter (ausgenommen der Laserleistung) wurden,
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Abbildung 62: Schematische Darstellung der Schichttiefe, gezdhlt von der obersten Schicht
aus. Die eingezeichneten Schichten dienen der Veranschaulichung und sind nicht mafs-
stabsgetreu.

wie in Unterabschnitt 4.2.1 beschrieben, verwendet und unverdndert gelassen. Eine Ubersicht
der verwendeten Laserleistungen ist in Tabelle 7 aufgelistet.

Die hergestellten Proben wurden mit einem Strahlquerschnitt von 100 ym x 100 pm und
einer Schrittweite von 100 ym zwischen den Messpunkten in Transmissionsgeometrie gemes-
sen. Der gemessene Bereich ist in Abbildung 63 dargestellt.

Die Eigenspannungsprofile der unbehandelten Probe 1 und der behandelten Proben 2 bis
5 sind in Abbildung 64 gezeigt. Wie in der Abbildung zu sehen ist, zeigen alle Eigenspan-
nungsprofile eine starke Zugspannung in longitudinaler Richtung nahe der Oberfldche, wie
sie auch bei vorherigen Messungen in 316L Stahl und etwas schwdcher in den ALSi10Mg
Proben zu sehen sind. In Baurichtung hingegen sind fiir Stahl keine signifikanten Eigenspan-
nungen zu erkennen. Die Eigenspannungsprofile der Proben 2 bis 5 unterscheiden sich nur
sehr gering, obwohl diese mit unterschiedlicher Laserleistung behandelt wurden. Lediglich
die blauen Profile fiir die Proben 2 und 3 zeigen einen Abfall der Zugspannung 800 ym
(Probe 2) bzw. 500 ym (Probe 3) unterhalb der Oberflache von 40 % bis 50 % verglichen mit
der unbehandelten Probe 1. Die Proben 4 und 5, jeweils in Griin in Abbildung 64 darge-
stellt, wurden, wie in Tabelle 7 gezeigt, mit einer deutlich geringeren Laserleistung in den
pulverfreien Schichten behandelt. Wie in der Abbildung 64 gezeigt, ist keine Verdnderung
der Eigenspannungen im Vergleich mit einer unbehandelten Probe zu sehen. Die Lasernach-
behandlung von 100 weiteren Schichten ohne Pulver mit konstanter Laserleistung bei der
Fertigung hat somit nur bei einer Laserleistung von 75 % und 100 % einen positiven Einfluss
auf die Eigenspannungsprofile. Jedoch zeigt sich, dass diese Behandlung zu einer deutlichen
Verdanderung der Probenoberfldche fiihrt. Dies ist in Abbildung 67 veranschaulicht. Bei ei-
nem Vergleich der mit 01 OK und 02 OK beschrifteten Abbildungen, ist zu sehen, dass die
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Baurichtung

Z (Baurichtung)

Y (Strahlrichtung)
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Abbildung 63: Darstellung der Probe mit dem gemessenen Bereich. Die blaue Flache zeigt
das am Ende der Additiven Fertigung mehrfach erneut aufgeschmolzene Gebiet. Die
rot gestrichelte Linie zeigt den auf Eigenspannungen untersuchten Bereich.

Oberfldchen der Proben starke Unterscheide aufweisen. Bei einer Laserleistung von 25 % der
Druckparameter ist hingegen kaum eine Verdnderung der Probenoberfliche zu sehen, wie in
Abbildung 67 05 OK gezeigt.

Die Eigenspannungsprofile der Proben 1, 6 und 7 sind in Abbildung 65 dargestellt. Bei
dieser Untersuchung wurde, wie bereits beschrieben, die Laserleistung schrittweise bei jeder
zweiten pulverfreien Schicht reduziert. Wie in der Abbildung zu sehen ist, hat diese suk-
zessive Reduzierung der Laserleistung keinen erkennbaren Einfluss auf die Eigenspannun-
gen. Auch eine genauere Betrachtung der oberflichennahen Bereiche, wie in Abbildung 66,
zeigt im Vergleich zur unbehandelten Probe 1 keine signifikanten Unterschiede. Da diese
Behandlung ebenfalls mit einer Laserleistung von 100 % gestartet ist und damit der Laser-
leistung von Probe 1 entspricht, und somit auch iiber der Laserleistung von Probe 3 liegt,
kann geschlussfolgert werden, dass zur Reduzierung der Eigenspannungen ein einmaliges
Aufwédrmen des Materials mittels Laser nicht ausreicht. Um die Zugspannung zu reduzieren,
benotigt es einen langanhaltenden Wiarmeeintrag. Dieser darf nicht zu gering sein, da wie
bei Probe 4 und 5 zu sehen, dieses Erwdrmen zu keiner Reduzierung der Eigenspannungen
fuhrt. Zudem darf der Warmeeintrag nicht zu hoch liegen, um, wie bei Probe 2 und 3 zu se-
hen, nicht zu einer Verdnderung der Form der Probe zu fiihren, wie bereits in Abbildung 67
gezeigt. Der in das Material eingebrachte Warmeeintrag sollte moglichst hoch und konstant
sein und zugleich unterhalb der Schmelztemperatur liegen. Das Erwarmen der Werkstiicke
mit dem Laser des Druckers ist somit keine ideale Losung.
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Abbildung 64: Darstellung der Eigenspannungsprofile von konstant warmebehandelten
316L Stahlproben in logitudinaler Richtung (links) und in Baurichtung (rechts).
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Abbildung 65: Darstellung der Eigenspannungsprofile von variabel warmebehandelten 316L
Stahlproben in logitudinaler Richtung (a) und in Baurichtung (b).
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Abbildung 66: Ausschnitt der ersten 3mm in Abbildung 65 dargestellten Eigenspannungs-
profile in logitudinaler Richtung (a) und in Baurichtung (b).
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Abbildung 67: Fotografie der mittels Laser warmebehandelten Proben. Die jeweiligen Nah-
aufnahmen der Probenoberfliche sind mit den zugehorigen Proben IDs beschriftet.



7.3 Nachbehandlung

Im Folgenden werden zwei Techniken vorgestellt, welche bereits Anwendung in der traditio-
nellen Herstellung von Werkstticken finden. Diese sind weit verbreitet und erzielen gute Er-
gebnisse. Zum einen wurde das Kugelstrahlen und zum anderen das Spannungsarm-Gliithen
durchgefiihrt. Das Kugelstrahlen zielt darauf ab, Druckspannung in die Werkstticke einzu-
bringen [115]. Das Spannungsarm-Gliihen hingegen ist ein Weg, um die vorhandene Zug-
spannung oder Druckspannung zu reduzieren, sodass das Bauteil nach Moglichkeit span-
nungsfrei ist. Im Vergleich zu den vorherigen Verfahren in diesem Kapitel haben diese beiden
Verfahren den Nachteil, dass nach der Fertigung des Werkstticks ein weiterer Produktions-
schritt durchgefiihrt werden muss, der zudem energetisch aufwendig ist.

7.3.1 Kugelstrahlen

Kugelstrahlen

YIViiiyy

Baurichtung

Z (Baurichtung)

Y (Strahlrichtung)

X (longitudinale Richtung)

Abbildung 68: Darstellung einer mittels Kugelstrahlen behandelten Probe. Die griinen Pfeile
zeigen die Richtung des Kugelstrahlens an und die blaue Flache den behandelten Be-
reich. Die rote, gestrichelte Linie zeigt den auf Eigenspannungen untersuchten Bereich.

Kugelstrahlen zdhlt neben dem Hammer Peening [64] und Laserschock Peening [116] zu
den Peening Verfahren. Peening Verfahren werden zur Verbesserung der Belastbarkeit von
metallischen Werkstiicken eingesetzt. Das Einbringen von Druckspannung nahe der Ober-
flache wirkt Ermiidungserscheinungen sowie Rissbildungen und deren Ausbreitung entge-
gen. [112]

Beim Kugelstrahlen werden in der Regel Stahlkugeln meist mit Hilfe von Druckluft auf ei-
ne Metalloberfldche geschossen. Der verwendete Druck der Druckluft liegt in der Regel zwi-
schen 2 bar bis 7 bar. Beim Kugelstrahlen werden je nach gewtiinschtem Effekt identische Ku-
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geln oder Kugeln mit unterschiedlicher Grofle und Masse verwendet. Das Beschiefien der Pro-
be sorgt durch Deformation fiir eine topologische Verdnderung der Oberfldche. Dabei wird
Druckspannung in der bestrahlten Region der Probe nahe der Oberfldche eingebracht.[117]
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Abbildung 69: Darstellung der Eigenspannungen einer mittels Kugelstrahlen behandelten
AlSi10Mg Probe mit einer Intensitdt von 0,25 bis 0,30 mmA. Die Grafik a) zeigt eine
Ubersicht der Eigenspannungen, wihrend die Grafik b) einen detaillierteren Ausschnitt
der Eigenspannungen nahe des behandelten Bereichs zeigt.

Es wurden zwei AlSi10Mg Proben mittels Kugelstrahlen behandelt. Probe 1 wurde mit ei-
ner Intensitit von 0,25 bis 0,30 mmA bestrahlt. Probe 2 wurde mit einer Intensitit von 0, 15
bis 0,20 mmA bestrahlt. Zur Untersuchung der Proben wurden unterschiedliche Strahlquer-
schnitte des Rontgenstrahls verwendet. Zum einen wurde ein Strahlquerschnitt von 100 ym
x 100 ym (X x Z) mit einem Abstand der Messpunkte von 100 pm verwendet. Dabei wurde
ein Bereich von der Probenoberfldche bis in eine Tiefe von 14 mm in Transmissionsgeometrie
untersucht. Zum anderen wurde ein Strahlquerschnitt von 500 yum x 20 ym (X x Z) mit ei-
ner Schrittweite von 20 ym verwendet. Bei dieser Messung mit einer geringeren Schrittweite
wurde die Probe von der Oberfldche bis in eine Tiefe von 1,8 mm in Transmissionsgeometrie
analysiert. Der gemessene Bereich ist in Abbildung 68 zu sehen.

Die Eigenspannungsprofile der beiden gemessenen Proben sind fiir Probe 1 in Abbil-
dung 69 und fiir Probe 2 in Abbildung 70 dargestellt. In longitudinaler Richtung zeigen bei-
de Proben einen sehr stark ausgeprédgten Druckspannungsbereich von bis zu oy, = 150 MPa.
Unterhalb dieses Druckspannungsbereichs ist ein ausgedehnter Zugspannungsbereich mit ei-
ner maximalen Zugspannung von oy, = 100 MPa zu sehen, welcher abnimmt, je tiefer in die
Probe vorgedrungen wird. In Baurichtung hingegen ist direkt an der Oberfldche ein Zugspan-
nungsbereich mit bis zu 0, = 50 MPa zu erkennen, welcher in einen Druckspannungsbereich
von ebenfalls ¢, = 50 MPa tibergeht. Diese beiden Spannungsbereiche kompensieren sich in
Baurichtung.

Bei einem Vergleich der Eigenspannungen der bestrahlten Proben mit einer unbehandel-
ten Probe, wie in Abbildung 71 zu sehen, fallen mehrere Verdnderungen der Eigenspannun-
gen auf. Der beschriebene Druckspannungsbereich der bestrahlten Proben ist in einer unbe-
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Abbildung 7o: Darstellung der Eigenspannungen einer mittels Kugelstrahlen behandelten
AlSi10Mg Probe mit einer Intensitdt von 0,15 bis 0,20 mmA. Die Grafik a) zeigt eine
Ubersicht der Eigenspannungen, wihrend die Grafik b) einen detaillierteren Ausschnitt
der Eigenspannungen nahe des behandelten Bereichs zeigt.

handelten Probe nicht zu finden. Der darunterliegende Zugspannungsbereich hingegen ent-
spricht dem in einer unbehandelten Probe. Dieser neu hinzugekommene Druckspannungs-
bereich verbessert die Qualitdt des Werkstiicks deutlich. Wie bereits in dieser Arbeit beschrie-
ben, fithrt Zugspannung nahe einer Oberflache zur Entstehung von Rissen und begiinstigt
deren Ausbreitung. Der hier eingebrachte Druckspannungsbereich dient als Barriere gegen
das Auftreten von Rissen und erhcht damit die Lebensdauer der hergestellten Objekte. Wei-
ter kann beobachtet werden, dass zusitzliche Zugspannungs- und Druckspannungsbereiche
in Baurichtung entstehen. Bei einer unbehandelten Probe sind in diesem Bereich in Baurich-
tung keine nennenswerten Eigenspannungen zu beobachten.

Bei einem Vergleich der beiden Peeningintensitdten zeigt sich ein interessanter Effekt. Die
maximal erzeugte Druckspannung in longitudinaler Richtung bei beiden Proben liegt bei
oxx = 150 MPa. Die Breite dieses Eigenspannungsbereichs unterscheidet sich jedoch bei den
beiden Proben. Bei der mit 0, 15 bis 0,20 mmA bestrahlten Probe reicht der Druckspannungs-
bereich 495 ym tief ins Material hinein, wédhrend bei der mit 0, 25 bis 0,30 mmA bestrahlten
Probe der Druckspannungsbereich nur 290 um tief geht. Ein dhnliches Verhalten in der Aus-
dehnung des Eigenspannungsprofils ist in Baurichtung zu erkennen.

Damit kann gezeigt werden, dass das Bestrahlen der Proben einen Druckspannungsbe-
reich nahe der Oberfliche erzeugt, welcher die Materialeigenschaften des Werkstiicks deut-
lich verbessert. Aufierdem ist ersichtlich, dass die Intensitdt des Kugelstrahlens bei indus-
trietiblichen Parametern wenig an der Stidrke des Druckspannungsbereichs verdndert, hin-
gegen aber einen signifikanten Einfluss auf die Ausdehnung in das Material des erzeugten
Eigenspannungsprofils hat.
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Abbildung 71: Darstellung der Eigenspannungen einer mittels Kugelstrahlen behandelten
AlSi10Mg Probe mit einer Intensitdt von 0,15 bis 0,20 mmA (blau) und einer unbehan-
delten Probe (rot). Die Grafik a) zeigt die Eigenspannungen in longitudinaler Richtung,
wihrend die Grafik b) die Eigenspannungen in Baurichtung zeigt.
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Abbildung 72: Darstellung der Eigenspannungen einer mittels Kugelstrahlen behandelten
AlSi10Mg Probe mit einer Intensitdt von 0, 15 bis 0,20 mmA (blau) und Intensitidt von
0,25 bis 0,30mmA (rot). Die Grafik a) zeigt die Eigenspannungen in longitudinaler
Richtung, wihrend die Grafik b) die Eigenspannungen in Baurichtung zeigt.



7.3.2 Spannungsarm-Glithen

Das Spannungsarm-Gliihen basiert auf den Erkenntnissen aus Unterabschnitt 7.2.2. In die-
sem Abschnitt konnte gezeigt werden, dass ein konstantes, anhaltendes Erwédrmen einer Pro-
be unterhalb der Schmelztemperatur zu einer Reduzierung der Eigenspannungen fiithrt. Zum
Spannungsarm-Glithen wurden Proben bei verschiedenen Temperaturen erwdrmt. Dafiir
wurde ein Ofen der Firma Nabertherm (Lilienthal, Deutschland) verwendet. Dieser Ofen ist
gut isoliert und verfiigt {iber eine Keramikhalterung zur Montage der Probe. Es befinden
sich an der Probe und in verschiedenen Bereichen des Ofens Thermoelemente, um eine
gleichmiflige Temperatur zu gewihrleisten. Der Ofen ist mit einem Computer verbunden,
welcher die Einstellung einer Heizkurve ermoglicht und die Temperatursteuerung im Ofen
iibernimmt.

Linie 1

Linie 2

Baurichtung

Z (Baurichtung)

Y (Strahlrichtung)

X (longitudinale Richtung)

Abbildung 73: Darstellung der gemessenen Bereiche in einer einfachen Wand, welche mittels
Spannungsarm-Glithen behandelt wurde. Die roten, gestrichelten Linien zeigen die
gemessenen Bereiche.

Als Probe wurden drei einfache Wénde aus AlSil0Mg verwendet. Eine Probe wurde unbe-
handelt belassen, eine Probe wurde auf 250 °C und die dritte Probe auf 300 °C erwidrmt. Beide
Proben wurden in dem Ofen auf einer Stiitzstruktur montiert, damit die Warme gleichméfsig
von allen Seiten die Probe erreicht. Anschlieffend wurde die Temperatur linear im Laufe von
einer Stunde auf die fiir die jeweilige Probe maximale Temperatur erhoht. Die Proben wurden
anschliefsend bei ihrer jeweiligen maximalen Temperatur zwei Stunden lang im Ofen gegliiht.
Abschliefiend wurde der Ofen ausgeschaltet, und die Proben konnten zusammen mit dem
Ofen abkiihlen. Aufgrund der Isolierung des Ofens dauerte die Ofenabkiihlung 24 Stunden.
Dieses langsame, gleichméfiige Abkiihlen des Materials im Ofen verhindert Temperaturgra-
dienten, welche, wie in Abschnitt 2.2 beschrieben, zur Ausbildung von Eigenspannungen
fiihren konnten.
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Zur Untersuchung der geglithten Proben wurde ein Strahlquerschnitt von 100 ym x 100 ym
mit einem Abstand der Messpunkte von 100 ym verwendet. Dabei wurde ein Bereich von der
Probenoberfldche bis in eine Tiefe von 20 mm in Transmissionsgeometrie untersucht. Der ge-
messene Bereich ist in Abbildung 73 ersichtlich.

Die Eigenspannungsprofile der drei Proben sind in Abbildung 74 dargestellt. Wie auch bei
den vorangegangenen Versuchen ist eine starke Zugspannung parallel zur Probenoberfldche
in den Randbereichen der Probe zu erkennen. Das bedeutet, an der oberen Kante herrscht
eine starke Zugspannung in longitudinaler Richtung und an der Seite der Probe eine star-
ke Zugspannung in Baurichtung. Bei den gegliihten Proben ist eine deutliche Reduzierung
dieser Eigenspannungen zu sehen.

In Abbildung 75 werden die fiir die jeweilige Richtung dominanten Eigenspannungen fiir
die jeweiligen Temperaturen gezeigt. In Abbildung 75 a) sind die Eigenspannungen in lon-
gitudinaler Richtung fiir die gemessene Linie 1 gezeigt und in Abbildung 75 b) sind die
Eigenspannungen in Baurichtung fiir die gemessene Linie 2 zu sehen. Hierbei ist die Redu-
zierung der Eigenspannungen bei steigender Temperatur deutlich sichtbar. Bei 250 °C kommt
es zu einem Abbau der Eigenspannungen in longitudinaler Richtung und Baurichtung auf
47 %, wahrend es bei 300 °C zu einer Reduzierung auf 26 % in Baurichtung und auf bis zu
15 % in longitudinaler Richtung kommt.

Das Spannungsarm-Glithen ermoglicht somit dem Material die intern wirkenden mecha-
nischen Kréfte abzubauen und dadurch die Eigenspannungen zu reduzieren. Da an den
Auflenbereichen der Werkstiicke Zugspannung vorliegt, verbessert dieses Verfahren die Be-
lastbarkeit des Materials enorm. Dieses Verfahren eignet sich nur bei Legierungen, die nicht
ausscheidungsgehartet sind. Die Legierung AA7050 ist ausscheidungsgehértet. Bei einem
Spannungsarm-Glithen der AA7050 Legierung wiirden sich Ausscheidungen vergrofsern
oder auflosen, was zu einem Verlust von Hirte fiihrt.
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Abbildung 74: Darstellung der Eigenspannungsprofile beim Spannungsarm-Gliithen. Die
blauen Linien zeigen jeweils die Eigenspannungen in longitudinaler Richtung und die
roten Linien die Figenspannungen in Baurichtung. a) und b) zeigen die Eigenspan-
nungen einer unbehandelten Probe bei Linie 1 (a) und Linie 2 (b). Die Abbildungen
c) und d) zeigen die Eigenspannungen bei einer mit 250 °C gegliihten Probe. c) zeigt
Linie 1 und d) zeigt Linie 2. In e) und f) werden die Eigenspannungen einer mit 300 °C
geglithten Probe gezeigt. e) entspricht dem Messbereich der Linie 1 und f) dem Mess-
bereich der Linie 2.
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Abbildung 75: Darstellung der Abnahme der Eigenspannungen bei unterschiedlich span-
nungsarm gegliithten AlSiloMg Proben. In a) sind die Eigenspannungen der gemesse-
nen Linie 1 und in b) die Eigenspannungen der gemessenen Linie 2 zu sehen. In den
Abbildungen wird jeweils die dominante Eigenspannung parallel zur Oberfldche ge-
zeigt. In der linken Abbildung werden folglich die Eigenspannungen in longitudinaler
Richtung und in der rechten Abbildung die Eigenspannungen in Baurichtung gezeigt.
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7.4 Zusammenfassung

In diesem Kapitel wurden vier Techniken zur Verbesserung der Eigenspannungszustdnde in
den additiv gefertigten Proben vorgestellt. Diese unterteilen sich in zwei Gruppen. Bei der
Ersten handelt es sich um zwei Verfahren zur Reduzierung der Eigenspannungen bei der
Herstellung der Probe. Bei der zweiten Gruppe geht es um zwei Verfahren zur Verbesserung
der Eigenspannungen bei fertigen Bauteilen.

Da bereits bekannt ist, dass die Eigenspannungen durch thermische Gradienten indu-
ziert sind, wurden bei der ersten Gruppe (wdhrend der Herstellung der Bauteile) zwei
Moglichkeiten untersucht zusatzlich Temperatur in die Proben einzubringen. Bei den Kontu-
ren wird die Topologie der Oberfldche verbessert. Es konnte jedoch gezeigt werden, dass we-
der eine Pre- noch eine Post- oder eine Pre-/Post-Kontur Einfluss auf die Eigenspannungen
hat und diese somit nicht verbessert. Bei dem zusétzlichen Erwdrmen der Probe durch das
Auftragen weiterer Schichten ohne Pulver wurde gezeigt, dass die zusétzliche Erwdarmung
der Probe die Zugspannung auf den letzten 500 ym bis 800 ym gedruckten Mikrometern um
40 % bis 50 % verbessern kann. Dabei wurde der behandelte Bereich drastisch verdandert, was
eine Verwendung der gefertigten Probe ausschliefst. Die Schlussfolgerung ist, dass ein anhal-
tender Warmeeintrag unterhalb der Schmelztemperatur zu einer deutlichen Verbesserung
der Zugspannung auf den letzten gedruckten Millimetern fiihrt.

Bei der zweiten Gruppe (Nachbehandlung der fertigen Werkstiicke) wurde zum einen die
Erkenntnis der Laserbehandlung aus der ersten Gruppe genutzt und zum anderen ein Pee-
ning Verfahren verwendet, welches den oberflichennahen Zugspannungsbereich durch ein-
gebrachte Druckspannung abschirmen soll. Bei dem Spannungsarmen-Glithen wurden die
Erkenntnisse aus der Laserbehandlung umgesetzt und die Proben unterhalb der Schmelztem-
peratur fiir zwei Stunden gegliiht und anschlieffend langsam abgekiihlt. Dieses Spannungs-
arm-Gliihen zeigt eine Reduzierung der Zugspannung um bis zu 85%. Da es vor allem
oberflichennahe Zugspannung ist, welche abgebaut wurde, verbessert sich damit der Eigen-
spannungszustand des Werkstticks und somit die Belastbarkeit enorm. Bei dem Peening-
Verfahren konnte gezeigt werden, dass ein zusétzlicher Druckspannungsbereich nahe der
Oberfldche eingebracht werden kann, welcher den ansonsten vorherrschenden Zugspannungs-
bereich abschirmt. Dieser Druckspannungsbereich wirkt als Barriere gegen das Entstehen
von Rissen. Zudem konnte belegt werden, dass die Peeningintensitit einen deutlich grofseren
Einfluss auf die Ausdehnung der induzierten Druckspannung hat als auf dessen Starke. Auch
dieses Verfahren eignet sich gut zur Verbesserung der Eigenspannungszustdnde von Bautei-
len.






8
Einfluss von Nitrieren und Aufkohlen auf die Eigenspannungen in

LPBF-Korpern

8.1 Motivation und Stand der Wissenschaft

Fiir Stahl existieren verschiedene Techniken zur Verbesserung der Materialeigenschaften. Bei
einigen dieser Techniken werden Stoffe, wie zum Beispiel Kohlenstoff beim Aufkohlen oder
Stickstoff beim Nitrieren, in das Werkstiick eingebracht. In Unterabschnitt 6.2.1 konnte ge-
zeigt werden, dass auch nach dem Drucken einer additiv gefertigten Probe die Schichtstruk-
tur der einzelnen Pulverschichten weiterhin in der Mikrostruktur vorhanden ist. Aus diesem
Grund soll in diesem Kapitel untersucht werden, ob die genannten Behandlungsverfahren
am Stahl unterschiedliche Eindringtiefen in die Probe haben, je nachdem ob senkrecht oder
parallel zum Schichtverlauf prapariert wird.

8.2 Nitrieren von 316L Stahl

35 mm

Z (Baurichtung)

Baurichtung

Y (Strahlrichtung)

20 mm

X (longitudinale Richtung)

Abbildung 76: Darstellung der ausgeschnittenen, nitrierten Probe. Die rot gestrichelten Lini-
en markieren die untersuchten Bereiche.

Nitrieren (chem. Nitridieren) ist ein spezielles Verfahren zum Harten von Stahl. Es sorgt
fiir eine Verbesserung der Bauteilfestigkeit, Verschleifsfestigkeit, Gleiteigenschaften, Tempe-
raturbestandigkeit und Biegewechselfestigkeit, sowie des Korrosionsschutzes [118],[119]. Bei
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diesem Verfahren wird Stickstoff im Stahl eingelagert und bildet in den zu hédrtenden Berei-
chen Nitridverbindungen aus. Dieser Prozess findet in oberflichennahen Regionen statt und
wird bei einer Temperatur zwischen 500 °C und 520 °C durchgefiihrt. Die Behandlungsdauer
des Stahls liegt zwischen 1 bis 160 Stunden und hingt davon ab, wie tief der Stickstoff in das
Material eindringen soll. Das Nitrieren unterteilt sich in drei verschiedene Techniken. Diese
sind das Plasmanitrieren [120], das Salzbadnitrieren [121] und das Gasnitrieren [122]. Die in
dieser Arbeit untersuchten 316L Stahlproben wurden mittels Gasnitrieren behandelt. [118]

Beim Gasnitrieren wird das Stahlobjekt in einer ammoniakhaltigen Atmosphére erhitzt.
Kommt das Ammoniak mit dem heiffen Stahl in Kontakt, spaltet es sich in Wasserstoff und
Stickstoff auf, wie in Gleichung 18 zu sehen. Der Stickstoff diffundiert anschlieffend in die
Oberflache des Werkstoffs und bildet eine Nitridschicht. [123]

2NH; — 3H, + 2N (18)
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Abbildung 77: Darstellung der Halbwertsbreite des {311}-Beugungsreflexes gegen die Ein-
dringtiefe in einer nitrierten 316L Stahlprobe. In Rot ist der Messbereich der Linie 1
gezeigt und in Blau der Messbereich der Linie 2.

Bei der Herstellung der Probe wurde ein Korper mit den Mafien 35mm x 20mm X
35mm aus 316L Stahl hergestellt. Dieser Kérper wurde anschlieffend nitriert. Aus dem ni-
trierten Korper wurde aus der Mitte eine 1mm diinne Scheibe herausgeschnitten, wie in
Abbildung 76 zu sehen. Dies stellt sicher, dass {iber die flichigen Bereiche kein Stickstoff in
das Material eingedrungen ist, sondern ausschliefSlich tiber die Seitenflichen. Gemessen wur-
de die Probe mit einem Strahlquerschnitt von 500 pm x 100 ym (X x Z) bei der gemessenen
Linie 1 und 10 um x 500 um (X x Z) bei der gemessenen Linie 2. Die gemessenen Bereiche
sind ebenfalls in Abbildung 76 dargestellt.



Der beim Nitrieren eingelagerte Stickstoff fiihrt zu einer feineren Kornstruktur. Durch die
kleineren Korner kommt es, wie durch die Scherrer-Gleichung beschrieben, zu einer Verbrei-
terung der Beugungsreflexe. Die Scherrer-Gleichung ist in Gleichung 19 mit L = Korndurch-
messer, K = Scherrer-Formfaktor, A = Wellenlidnge des Rontgenstrahls, A(20) = Halbwerts-
breite und 6y = Bragg-Winkel gezeigt [124]. Damit kann die Eindringtiefe des Stickstoffs
durch die Bestimmung der Halbwertsbreite (engl. Full Width at Half Maximum)(FWHM) der
Beugungsreflexe bestimmt werden. Hierfiir wurde der {311}-Beugungsreflex untersucht. Es
wurde gepriift, ob sich die Eindringtiefe parallel oder senkrecht zu den gewachsenen Schich-
ten bei der Additiven Fertigung unterscheidet. In Abbildung 77 ist die Halbwertsbreite des
{311}-Beugungsreflexes parallel und senkrecht zu den aufgewachsenen Schichten gegen die
Eindringtiefe aufgetragen. In den nitrierten Bereichen wird eine Halbwertsbreite von bis zu
0,10 erreicht, wihrend in den nicht nitrierten Bereichen die Halbwertsbreite zwischen 0, 03
und 0, 04 liegt. Die Untersuchungen zeigen, dass die Eindringtiefe bei den unterschiedlichen
Messungen jeweils zwischen 90 ym und 95 ym liegt. Da sich die beiden Eindringtiefen nicht
unterscheiden, kann davon ausgegangen werden, dass beim Nitrierverfahren die Baurich-
tung keinen Einfluss auf die Eindringtiefe des Stickstoffs hat.

KA

L=— "
A(26)cosby

(19)

8.3 Aufkohlen von E185 AMPO Stahl

Das Aufkohlen oder Carburieren ist ein weiteres Verfahren zum Hérten von Stihlen. Beim
Aufkohlen wird Kohlenstoff in einen Stahl eingelagert, was zu einer Phasenumwandlung
des behandelten Bereichs fiihrt. Das Aufkohlen ist der erste Schritt des Einsatzhdrtens von
Stahlen. Bei diesem Prozess folgt auf das Aufkohlen das Abschrecken und anschlieffend das
Anlassen. In der vorliegenden Arbeit wird der erste Prozessschritt (das Aufkohlen) separat
betrachtet. Hierbei wird der Stahl in einer kohlenstoffhaltigen Umgebung auf eine Tempera-
tur zwischen 850 °C und 950 °C erhitzt. [125] [126]

Die Probengeometrie war beim Aufkohlen identisch zur Probe beim Nitrieren. Fiir diese
Versuche wurde der ferritische Stahl E185 verwendet. Es wurde ein Kérper mit den Mafien
35mm x 20mm x 35mm hergestellt. Dieser Korper wurde anschlieffend dem Aufkohlen
unterzogen. Anschliefend wurde aus der Mitte des behandelten Korpers eine 1 mm diinne
Scheibe herausgeschnitten, wie in Abbildung 78 zu sehen. Dies stellt sicher, dass tiber die
flachigen Bereiche kein Kohlenstoff in das Material eingedrungen ist, sondern ausschliefslich
tiber die Seitenflachen. Gemessen wurde die Probe mit einem Strahlquerschnitt von 100 ym
x 100 um (X x Z) fiir beide in Abbildung 76 gezeigten Messbereiche.

In Abbildung 79 ist die Intensitdtsverteilung der Beugungswinkel einer unbehandelten Pro-
be dargestellt. In beiden Messbereichen (Linie 1 und Linie 2) sind ferritsche und austenitische
Reflexe zu sehen. Dabei sind die Beugungsreflexe der ferritischen Peaks um ein Vielfaches
starker ausgeprégt. Das Integral des ferritischen {211}- und das Integral des austenitischen
{200}-Peaks einer unbehandelten Probe im Messbereich Linie 1 sind in Abbildung 8o darge-
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35 mm
ichtung
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Z (Baurichtung)
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Y (Strahlrichtung)
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X (longitudinale Richtung)

Abbildung 78: Darstellung der ausgeschnittenen, aufgekohlten Probe. Die rot gestrichelten
Linien markiert die untersuchten Bereiche.

stellt. Es ist gut zu erkennen, dass das Integral des austenitischen Peaks nahezu bei Null liegt,
wihrend das Integral des ferritischen Peaks bei 150 bis 200 liegt. Daraus ldsst sich schliefSen,
dass der E185 Stahl ein ferritischer Stahl mit kleineren austenitischen Anteilen ist.

In Abbildung 81 ist die Intensitdtsverteilung der Beugungswinkel einer aufgekohlten Probe
zu sehen. Im Vergleich mit der unbehandelten Probe fillt auf, dass die austenitischen Reflexe
nicht mehr durchgehend im ganzen Material vorhanden sind. Einige hundert Mikrometer
entfernt von der Oberfldche sind diese Reflexe nahezu verschwunden. Dies kann durch das
Erhitzen der Probe beim Aufkohlen erkldrt werden. Durch das zusatzliche Erwdarmen kommt
es zu einer Phasenumwandlung von der austenitischen zu einer ferritischen Form. Weiter ist
in der Abbildung zu erkennen, dass die oberflichennahen austenitischen Peaks hingegen
bei der behandelten Probe deutlich intensiver sind, als bei der unbehandelten Probe. Dies
ist durch das Einlagern von Kohlenstoff naher der Oberfliche und der damit verbundenen
Phasenumwandlung von ferritisch zu austenitisch zu erklaren.

Bei einer Untersuchung des Integrals einer unbehandelten und einer aufgekohlten Probe
fiir den Messbereich Linie 1 ist dieser Unterschied deutlich zu sehen, wie in Abbildung 82 a)
gezeigt. Das Integral nahe der Probenoberfliche ist fiir den austenitischen {200}-Reflex um
einen Faktor zehn grofler im Vergleich zu einer unbehandelten Probe. Bei einem Vergleich
des Integrals des austenitischen {200}-Peaks einer aufgekohlten Probe fiir den Messbereich
Linie 1 und Linie 2 ist zu sehen, dass der Kohlenstoff in beide Messbereiche eingedrungen
ist.

Um zu vergleichen, wie tief der Kohlenstoff in das Material eingedrungen ist, wurden die
Halbwertsbreiten, wie im vorherigen Abschnitt am 316L Stahl, des ferritischen {211}- und
des austenitischen {200 }-Peaks bei einer aufgekohlten Probe fiir den Messbereich Linie 1 und
Linie 2 untersucht. Die Ergebnisse sind in Abbildung 83 dargestellt. In der Abbildung 83 a)
ist der Verlauf der Halbwertsbreite fiir den austenitschen {200}-Peak zu sehen. Dabei ist zu
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Abbildung 79: Darstellung der Intensitdt der Beugungswinkel 2Theta in den Randbereichen
einer unbehandelten E185 Probe. Abbildung a) zeigt den Intensititsverlauf fiir den
Messbereich Linie 1 und b) zeigt den Intensitdtsverlauf fiir den Messbereich Linie 2.
Die blauen Zahlen an den Pfeilen zeigen die Reflexe der ferritischen Phase und die
roten Zahlen an den Pfeilen die Reflexe der austenitischen Phase.

erkennen, dass der Peak eine deutlich geringere Halbwertsbreite fiir den mit Kohlenstoff an-
gereicherten Bereich aufweist. Dies liegt daran, dass sich durch den Kohlenstoff eine deutlich
starker ausgepragte austenitische Phase ausbilden kann, wie auch das um einen Faktor zehn
grofiere Integral zeigt und in Abbildung 82 a) zu sehen. In Abbildung 83 b) hingegen ist
bei einer Untersuchung des ferritischen {211}-Peaks eine Verbreiterung des Peaks in dem
behandelten Bereich zu erkennen. Dies lédsst sich durch den geringeren ferritischen Anteil
und durch die zusétzlich auftauchenden Mischgefiige von Stahl erkldren. Durch die Phasen-
umwandlung im E185 Stahl ldsst sich damit sehr leicht die Eindringtiefe des Kohlenstoffs
mit Hilfe der Halbwertsbreite des austenitischen Peaks festlegen. Bei der Untersuchung der
Eindringtiefe stellt sich heraus, dass in beiden Messbereichen (Linie 1 und Linie 2) der Koh-
lenstoff 1,3 mm tief in den Stahl eingedrungen ist. Damit kann auch beim Aufkohlen gezeigt
werden, dass es keinen Unterschied bei der Eindringtiefe parallel und senkrecht zu den ge-
wachsenen Schichten gibt.

8.3.1 Einfluss des Aufkohlens auf die Eigenspannungen

Das Aufkohlen zdhlt zu den thermomechanischen Behandlungsmethoden und hat, wie in
Abschnitt 2.2 beschrieben, nicht nur Einfluss auf die Phase des Stahls, sondern auch auf die
Eigenspannungen im Material. Aus diesem Grund wurden die gezeigten Beugungsreflexe
ausgewertet und die Eigenspannungen der Proben bestimmt. In Abbildung 84 und Abbil-
dung 85 sind die Eigenspannungsprofile der beiden gemessenen Bereiche dargestellt. Die
linken Abbildungen zeigen die Eigenspannungen in Baurichtung und in longitudinaler Rich-
tung, wahrend in der rechten Abbildung die Eigenspannungsdifferenz dargestellt ist. Die
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Abbildung 8o: Darstellung des Integrals des ferritischen {211}- (blau) und des austenitischen
{200}- (rot) Peaks einer unbehandelten Probe im Messbereich Linie 1.

Spannungsdifferenz ist wichtig, da es beim Aufkohlen in dem behandelten Bereich durch
Kohlenstoffeinlagerung zu einem chemischen Gradienten kommt. Wie in Abbildung 6.2.3
beschrieben, kommt es damit im behandelten Bereich zu einer Variation des entspannten
Gitterabstands dy. Die Eigenspannungsdifferenz hingegen ist unabhédngig von dy, was einen
Vergleich der aufgekohlten und unbehandelten Probe erméglicht.

Die Eigenspannungsprofile des gemessenen Bereichs der Linie 1 zeigen ausgepragte Zug-
spannungsbereiche mit bis zu oy, = 150 MPa in longitudinaler Richtung nahe der Oberflédche.
Innerhalb der Probe ist ein breiter Druckspannungsbereich in longitudinaler Richtung und
Baurichtung zu sehen. Im Messbereich der Linie 2 ist ein starker Zugspannungsbereich mit
bis zu oyx = 200 MPa in Baurichtung nahe der Oberfliche zu beobachten, wéahrend im In-
neren der Probe wie bei dem Messbereich Linie 1 ein leichter Druckspannungsbereich in
longitudinaler Richtung und Baurichtung festgestellt werden kann.

Die Eigenspannungsdifferenzen der aufgekohlten Proben sind in Abbildung 86 dargestellt.
Die oberflichennahen Bereiche weisen eine deutliche Verdnderung der Eigenspannungsdif-
ferenz im Vergleich zu den unbehandelten Proben auf. Eine ausgeprégte Tendenz zur Druck-
spannung ist zu erkennen. Im Messbereich Linie 1 reicht diese Differenz bis in den Druck-
spannungsbereich, wihrend im Messbereich Linie 2 keine Eigenspannungsdifferenz mehr
vorhanden ist. Die Wendestelle einer Sigmoidfunktion des verdnderten Bereichs wurde mit
einer schwarzen, senkrechten Linie in den Abbildungen markiert. Diese Markierung stimmt
exakt mit der bereits ermittelten Eindringtiefe des Kohlenstoffs {iberein. Damit kann gezeigt
werden, dass das Aufkohlen neben dem Einfluss auf die im Stahl vorhandenen Phasen auch
eine signifikante Verdnderung der Eigenspannungszustdnde bewirkt.
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Abbildung 81: Darstellung der Intensitdt der Beugungswinkel 2Theta in den Randbereichen
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einer aufgekohlten E185 Probe. Abbildung a) zeigt den Intensitdtsverlauf fiir den Mess-
bereich Linie 1 und b) zeigt den Intensitdtsverlauf fiir den Messbereich Linie 2. Die
blauen Zahlen an den Pfeilen zeigen die Reflexe der ferritischen Phase und die roten
Zahlen an den Pfeilen die Reflexe der austenitischen Phase.
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Abbildung 82: Darstellung des Integrals des ferritischen {211}-Peaks. Abbildung a) zeigt

das Integral einer unbehandelten Probe (blau) und einer aufgekohlten Probe (rot) fiir
den Messbereich Linie 1. Abbildung b) zeigt den Messbereich Linie 1 (blau) und Linie
2 (rot) fiir eine aufgekohlte Probe.
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Abbildung 83: Darstellung der Halbwertsbreite einer aufgekohlten Probe. Die jeweils blaue
Linie zeigt den Messbereich der Linie 1 und der rote Verlauf den Messbereich der
Linie 2. In Abbildung a) ist der Verlauf des austenitischen {200}-Peaks zu sehen und
in Abbildung b) der Verlauf des ferritischen {211}-Peaks.
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Abbildung 84: Darstellung der Eigenspannungsprofile und der Eigenspannungsdifferenz
einer unbehandelten E185 Probe im Messbereich Linie 1.
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Abbildung 86: Darstellung der Eigenspannungsdifferenz einer aufgekohlten E185 Probe im
Messbereich Linie 1 und 2. Die senkrechten, schwarzen Linien markieren den behan-
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8.4 Zusammenfassung

In diesem Kapitel wurde die Eindringtiefe von Stoffen parallel und senkrecht zur Baurich-
tung eines additiv gefertigten Bauteils untersucht. Dabei wurden das Nitrieren von 316L
Stahl, sowie das Aufkohlen von E185 Stahl vorgestellt und untersucht. Ziel war es, zu be-
obachten, ob die beim Drucken entstehende Schichtstruktur, welche in Unterabschnitt 6.2.1
vorgestellt wurde, Einfluss auf die Eindringtiefe von Stoffen hat. Es konnte gezeigt werden,
dass die Schichtstruktur keinen Einfluss auf die Eindringtiefe von Stickstoff oder Kohlenstoff
aufweist.

Das bedeutet, dass additiv gefertigte Stdhle sich in Bezug auf die richtungsabhéngige Dif-
fusion beim Nitrieren und Aufkohlen nicht von herkémmlichen Stdhlen unterscheiden. Infol-
gedessen miissen die bestehenden Verfahren fiir die Additive Fertigung nicht neu entwickelt
werden.

Weiter konnte gezeigt werden, dass es auch beim neuartigen E185 Stahl beim Aufkohlen,
wie bei anderen Stdhlen dieser Art, zu einer Phasenumwandlung im Material kommt. Der
vorhandene austenitische Anteil wurde durch das Erhitzen der Probe in eine ferritische Phase
umgewandelt. In den Bereichen, in die Kohlenstoff diffundiert ist, gab es hingegen eine
Umwandlung von der ferritischen Phase in die austenitische Phase. Zudem kommt es nahe
der Oberfliache zu deutlich schirferen Peaks der austenitischen Phase, wihrend es zu einer
Verbreiterung der Peaks der ferritischen Phase kommt.

Es konnte gezeigt werden, dass es durch das thermomechanische Verfahren des Aufkoh-
lens in den oberflichennahen Bereichen zu einer deutlichen Verdnderung der Spannungs-
zustdnde gekommen ist. Die Reichweite dieser Einfliisse entspricht exakt der Eindringtiefe
des Kohlenstoffs.
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Zusammenfassung

In dieser Arbeit wird der Einfluss des LPBF-Verfahrens auf die Mikrostruktur und den Ei-
genspannungszustand von additiv gefertigten Proben aus AlSi10Mg, 316L Stahl und E185
Stahl untersucht. Dabei wurden ein Lichtmikroskop und ein Rasterelektronenmikroskop
(REM) als Laborgerdte verwendet sowie in Grofiforschungseinrichtungen hochenergetische
Rontgenbeugung (HEXRD) an einer vom Hereon betriebenen Beamline am DESY und Ra-
diographie an der APS durchgefiihrt.

Fiir die spétere Belastbarkeit von Bauteilen sind Eigenspannungen von essentieller Be-
deutung. Diese Eigenspannungen sind bedingt durch die Mikrostruktur, welche wiederum
durch den Erstarrungs- und Abkiihlungsvorgang des Schmelzbades beim Fertigungsprozess
vorgegeben wird. Aus diesem Grund befasst sich die vorliegende Arbeit zu Beginn mit in situ
Untersuchungen des Schmelzbades wihrend des LPBF-Verfahrens. Dabei wurden fiir eine
einzelne Schweifilinie von 2 mm Lange 1500 Radiographien aufgenommen. Aufgrund des ge-
ringen Kontrasts bei Aluminium zwischen dem Schmelzbad und dem Grundmaterial war es
bisher nicht moglich, das zeitabhéngige Verhalten des Schmelzbades automatisiert zu unter-
suchen. Bei der grofien Anzahl an Messbildern pro Versuch ist eine hdndische Auswertung
nahezu unmoglich. Folglich wurde im Rahmen dieser Arbeit ein neues Analyseverfahren
entwickelt, welches es erstmalig ermoglicht, in den Legierungen AA7050 und AA2198 au-
tomatisiert grofle Mengen an Radiographien mit geringem Kontrast auszuwerten. Mit Hilfe
dieses Verfahrens ist es moglich, die Fliche, Hohe und Breite des Schmelzbades fiir jede
Radiographie zu bestimmen und damit die dynamische Entwicklung des Schmelzbades in-
nerhalb eines Datensatzes zu demonstrieren. Dabei kann gezeigt werden, dass die Grofie
des Schmelzbades einer zeitlichen Entwicklung und Schwankungen unterliegt. Diese zeitli-
che Entwicklung findet bei den verwendeten Legierungen und Parametern auf einer Linge
von iiber 690 um statt, was deutlich grofler ist, als die von modernen Druckern {ibliche mini-
male Strukturgrofle von 100 ym. Die Schwankungen der Querschnittsflache des saturierten
Schmelzbades liegen in der Groflenordnung von 30%. Diese Erkenntnisse zeigen, dass vor
allem bei kleinen Strukturen in der Groflenordnung von 100 ym das Schmelzbad nicht als
konstant angenommen werden kann und die Dynamik genauer betrachtet werden sollte.

Bei der Untersuchung der durch dieses Schmelzbad entstandenen Mikrostruktur von ad-
ditiv gefertigten Koérpern aus AlSil0Mg mittels REM und Lichtmikroskopie konnte gezeigt
werden, dass bei der Fertigung eine Vielzahl von Poren auftreten. Die Porositédt der untersuch-
ten Proben lag bei {iber 1%. In diesem Zusammenhang konnte die strukturelle Verdanderung
im umliegenden Bereich einer Pore nachgewiesen werden. Zudem zeigen die Poren abhingig
von ihrer Grofie unterschiedliche Aufenthaltsorte. Nahe der gezeigten Schweifiraupen konnte
eine hohe Konzentration von Poren mit wenigen Mikrometern Durchmesser nachgewiesen
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werden, wahrend sich die grofieren Poren iiber das Material verteilen. Neben den Poren
konnte die Kornstruktur identifiziert werden. Die Korner zeigen eine in Baurichtung aus-
gerichtete lingliche Form. In Bereichen, in denen zwei Schichten aufeinandertreffen, sind
die Korner deutlich grofier verglichen mit dem Bereich innerhalb einer Schicht. Abschlie-
lend konnten in der Mikrostruktur drei unterschiedliche Bereiche in den letzten gedruckten
Schichten nachgewiesen werden. In den letzten gedruckten 100 ym ist eine leichte Struktur
zu erkennen, wihrend in den 100 ym bis 600 ym darunter ein homogener Bereich vorliegt.
Unterhalb dieser 600 yum hingegen sind die einzelnen Schichten des LPBF-Verfahrens sehr
deutlich zu erkennen.

Alle drei Bereiche lassen sich auch in einer Texturanalyse wiederfinden. Bei der Unter-
suchung der Textur konnte in dem Bereich 1 direkt an der Oberfldche eine Ausrichtung in
longitudinaler Richtung gezeigt werden, wahrend im darunterliegenden homogenen Bereich
2 eine Textur in Baurichtung vorliegt. In dem Bereich 3, in welchem die Schichtstruktur gut
zu erkennen ist, liegt eine Textur in Strahlrichtung vor.

Die Eigenspannungsanalyse von simplen Geometrien wie Wanden zeigt beim AlSi10Mg
ebenfalls unterschiedliches Verhalten dieser drei Zonen. In Bereich 1 an der Oberfldche ist
eine stark ausgeprdagte Zugspannung zu finden, wihrend im Bereich 2 ein nahezu span-
nungsfreier Zustand herrscht. Im Bereich 3 gehen die Eigenspannungen dann wieder in
Zugspannungen {iber.

Die vorliegende Arbeit zeigt, dass in den letzten gedruckten Schichten markante Eigen-
spannungszustdnde nahe den Aufienbereichen der Probe zu finden sind. Diese Eigenspan-
nungszustdnde liegen als Zugspannung parallel zu den Probengrenzen vor. Diese Zugspan-
nungsbereiche erreichen eine Stiarke von bis zu 200 MPa und reichen bis zu 4mm tief ins
Material hinein.

Bei der Untersuchung des Einflusses der Bauteilgeometrie auf die Eigenspannungen konn-
te festgestellt werden, dass abgerundete Ecken oder 90°-Ecken einen positiven Einfluss auf
den Eigenspannungszustand haben, wihrend eine Fase zusitzliche Zugspannung erzeugt
und daher vermieden werden sollte. Als Profilform wurde die Geometrie etwas komplexer,
und es wurden L- und T-Stiicke auf ihre Eigenspannungen untersucht. Bei diesen Profilen
konnte nachgewiesen werden, dass sich ein T-Profil deutlich besser fiir eine Anwendung
eignet, da dieses durch das zuséitzliche Material im Bereich zwischen Bein und Schulter
des T-Stticks die Moglichkeit bietet, auftretende mechanische Krifte besser auszugleichen.
Damit ist in diesem Bereich weniger Zugspannung vorzufinden als vergleichsweise bei ei-
nem L-Profil. Aufierdem konnte gezeigt werden, dass der Einfluss von 90°-Winkeln auf den
Eigenspannungszustand innerhalb des Materials auf eine Reichweite von weniger als 50%
der Linge der verwendeten L-Stiicke begrenzt ist. Da bei realen Bauteilen meist komplexe-
re Geometrien auftreten, wurden zudem runde und eckige Rohre sowie eine Wabenstruk-
tur untersucht. Dabei stellt sich heraus, dass ein eckiges Rohr sich nicht von dem Eigen-
spannungsprofil eines L-Stiicks unterscheidet. Das runde Rohr hingegen zeigt einen nahezu
spannungsfreien Zustand. Der Eigenspannungszustand der Wabenstruktur in Baurichtung
entspricht fiir eine einzelne Wabe dem Spannungszustand in einem eckigen Rohr. Das Ei-
genspannungsprofil in longitudinaler Richtung hingegen entspricht tiber alle nebeneinander
liegenden Waben hinweg dem Spannungszustand eines eckigen Rohrs. Bei allen Profilbau-



teilen ist ein leichter Anstieg der Zugspannung in Baurichtung von der Grundplatte hin bis
zu den letzten gedruckten Schichten zu erkennen.

Die bei der Additiven Fertigung thermisch induzierten Eigenspannungen stellen Produ-
zenten vor grofle Probleme. Da die Eigenspannungen ein Grund dafiir sind, dass sogar
wihrend der Fertigung die Bauteile brechen konnen, wurde untersucht, wie die Zugspan-
nungsbereiche nahe der Aufienbereiche reduziert werden konnen. Dabei wurden Techniken
wahrend und nach der Fertigung untersucht. Wahrend der Fertigung wurde der Einfluss der
beim Drucken verwendeten Kontur und eine Warmebehandlung mit dem Fertigungslaser bei
den letzten Schichten analysiert. Hierbei stellt sich heraus, dass die Kontur keinen Einfluss
auf die Eigenspannungen hat, wahrend die Warmebehandlung mit dem Laser die Eigenspan-
nungen leicht reduzieren kann. Diese Warmebehandlung fiihrt jedoch zu einer Zerstérung
der Oberflache, wodurch sich dieses Verfahren nicht eignet. Bei der Nachbehandlung wur-
den Kugelstrahlen und Spannungsarm-Glithen untersucht. Beim Kugelstrahlen konnte ge-
zeigt werden, dass dieses einen Druckspannungsbereich in den behandelten Zonen einbringt,
welcher dem Zugspannungsbereich entgegenwirkt und somit die Wahrscheinlichkeit auf ei-
ne Rissbildung und Rissausbreitung verringert. Das Spannungsarm-Gliihen ist das zeitlich
aufwendigste Verfahren. Es ist zu beobachten, dass damit die Zugspannung vollstindig auf-
gelost werden kann.

Es wurde untersucht, ob die nach der Fertigung vorhandene Schichtstruktur, welche in der
Mikrostrukturanalyse nachgewiesen wurde, Einfluss auf die Weiterverarbeitung von Materia-
lien hat. Dabei wurde das Nitrieren von 316L Stahl und das Aufkohlen von E185 Stahl unter-
sucht. Beide Verfahren sind Techniken zur Oberflichenhidrtung von Stdhlen. Beim Nitrieren
wird Stickstoff in den Stahl eingelagert und beim Aufkohlen wird Kohlenstoff eingelagert,
welcher zu einer Phasenumwandlung von der ferritischen zur austenitischen Phase fiihrt.
Das thermomechanische Verfahren des Aufkohlens zeigt zudem einen starken Einfluss auf
die vorhandenen Eigenspannungen in den mit Kohlenstoff angereicherten Bereichen. Eine
Verdanderung von Zugspannung zur Druckspannung ist zu erkennen. Bei beiden Verfahren
kann gezeigt werden, dass die Eindringtiefe bei Stickstoff oder Kohlenstoff keinen Unter-
schied zeigt, wenn senkrecht oder parallel zum Schichtsystem der Probe behandelt wird.

In dieser Arbeit wurde der gesamte Fertigungsprozess eines additiv gefertigten Bauteils
untersucht: Es wurden in situ Untersuchungen der Dynamik des Schmelzbades durchgefiihrt
und die dabei entstehende Mikrostruktur und Eigenspannungen untersucht. Die bei der Her-
stellung resultierenden Eigenspannungen wurden in immer komplexeren Werkstiickgeome-
trien von einer einfachen Wand bis hin zu einer Wabenstruktur analysiert und Nachbehand-
lungsverfahren erprobt, um die Eigenspannungszustinde zu optimieren. Dabei wurden Pro-
bleme und Risiken identifiziert, Losungsmoglichkeiten beschrieben sowie Potential und Ver-
besserungsmoglichkeiten erarbeitet und die hervorragenden Untersuchungsmoglichkeiten
mit hochenergetischer Rontgenstrahlung am Synchrotron gezeigt. Die gewonnenen Informa-
tionen konnen dazu genutzt werden, eine wertvolle Herstellungstechnik zukiinftig zu verbes-
sern. Zwei Beispiele fiir konkrete Anwendungen stellen dabei unter anderem das vermeiden
von Fasen und die Verwendung von Rundungen, sowie das Spannungsarm-Gliihen dar. Die-
se beiden Erkenntnisse sind fiir produzierende Firmen leicht umzusetzen und ermoglichen
eine signifikante Verbesserung der Bauteile.
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Anhang

Vollstandiger Satz der Texturuntersuchung

Position 1 i ',:: ’z /“-‘. a.‘ J’( é/’ bl Position 6
Position 2 } : ,/ 17 /‘\: ..' ’,"”\' ‘/’ | l .
osition 3 | D NN ! / | Position

Position 4 } { Q/ I J.' .\I l’ fk\ 9‘ (4 ’ ) Position 9
e J L e

Abbildung 87: Darstellung der Polfiguren 1 - 10 der Texturanalyse. Jede Position, an der
Polfiguren gemessen wurden, besteht aus drei Abbildungen. Die erste Abbildung zeigt
die Polfigur in longitudinaler Richtung, die zweite Abbildung zeigt die Polfigur in
Baurichtung und die dritte Abbildung die Polfigur in Strahlrichtung.

117



118 | ANHANG

A N : o - Vi SV VW N

Position 11 e : » « Position 16
.\\ P ‘ , / \ ) ;\ a /X /
y . \ ‘ ' > N e N I ’ ‘ 'ﬂ o . |

Position 12 I e | | K . ( Position 17
N O / X J L AN /
\ A" N T N - N

Position 13/ e Ik Position 18
AN 4 S \ NG AN

o T ’ o 1 ’W 1

Position 14 e e Pl || Position 19
‘.\ - N \ /NG -/‘ N '
A - | - > T/ !

Position 15 - Position 20
¢ / / AN \. /

Abbildung 88: Darstellung der Polfiguren 11 - 20 der Texturanalyse. Jede Position, an der
Polfiguren gemessen wurden, besteht aus drei Abbildungen. Die erste Abbildung zeigt
die Polfigur in longitudinaler Richtung, die zweite Abbildung zeigt die Polfigur in
Baurichtung und die dritte Abbildung die Polfigur in Strahlrichtung.
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Abbildung 89: Darstellung der inversen Polfiguren 1 - 10 der Texturanalyse. Jede Position,
an der inverse Polfiguren gemessen wurden, besteht aus drei Abbildungen. Die erste
Abbildung zeigt die inverse Polfigur in longitudinaler Richtung, die zweite Abbildung
zeigt die inverse Polfigur in Baurichtung und die dritte Abbildung die inverse Polfigur
in Strahlrichtung.
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Abbildung go: Darstellung der inversen Polfiguren 11 - 20 der Texturanalyse. Jede Position,
an der inverse Polfiguren gemessen wurden, besteht aus drei Abbildungen. Die erste
Abbildung zeigt die inverse Polfigur in longitudinaler Richtung, die zweite Abbildung
zeigt die inverse Polfigur in Baurichtung und die dritte Abbildung die inverse Polfigur
in Strahlrichtung.
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Abbildung g91: Darstellung der ODF fiir 0° fiir die Positionen 1 - 10.
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Abbildung 92: Darstellung der ODF fiir 0° fiir die Positionen 11 - 20.
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Abbildung 93: Darstellung der ODF fiir 45° fiir die Positionen 1 - 10.
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Abbildung 94: Darstellung der ODF fiir 45° fiir die Positionen 11 - 20.
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Abbildung g95: Darstellung der ODF fiir 65° fiir die Positionen 1 - 10.
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Abbildung 96: Darstellung der ODF fiir 65° fiir die Positionen 11 - 20.
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