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Kurzfassung

Das Mikropulverspritzgiefien (uPIM) ist eine vielversprechende
Massenproduktionstechnik fiir die Mikrosystemtechnik, denn es
ermoglicht eine relativ kostengiinstige Herstellung von komplex
geformten, dreidimensionalen Mikrostrukturen aus einer Vielzahl
von Metallen und Keramiken. Allerdings sind typische Mikrosys-
temtechnik-Anwendungen - wie beispielsweise Mikro-Sensoren
oder Aktuatoren - im Betrieb hochgradig mechanisch bean-
sprucht und verlangen dementsprechend ein hohes Maf3 an
mechanischer Zuverldssigkeit. Der Messung der mechanischen
Eigenschaften kommt somit eine entscheidende Bedeutung zu. Mit
sinkender Komponentengrofie steigt jedoch die Komplexitat der
mechanischen Werkstoffpriifung. Daher sind fiir Proben dieser
Grofdenskala bisher nur sehr wenige Prifsysteme entwickelt
worden. Folglich sind die mechanischen Eigenschaften von uPIM
Bauteilen zurzeit noch weitestgehend unerforscht.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde daher ein geeignetes
Testverfahren entwickelt, mit dem sich Mikrobauteile hinsichtlich
ihrer Zug- und Ermiidungseigenschaften charakterisieren lassen.
Mit diesem Verfahren sind die mechanischen Eigenschaften von
uPIM und konventionell hergestellten Mikrobauteilen aus 17-4PH
Edelstahl gemessen worden. Anschlieflend wurden die Mikro-
strukturen untersucht und mit den gemessenen Eigenschaften
korreliert. Durch einen ausfiihrlichen Vergleich der Ergebnisse
mit Literaturwerten von konventionell- und pulvermetallurgisch
hergestelltem 17-4PH konnte abschliefdend die Eignung des pPIM-
Verfahrens fiir die Herstellung von Komponenten der Mikrosys-
temtechnik - aus mechanischer Sicht - bewertet werden. Dabei
zeigte sich, dass das Material bereits gute mechanische Eigen-
schaften aufweist, im Bereich der Mikrostruktur aber noch Opti-
mierungsbedarf besteht.
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1 Einleitung

In den vergangenen Jahrzehnten hielt die Miniaturisierung in
vielen Bereichen der Technik Einzug. Besonders anschaulich zeigt
dies die Entwicklung der Unterhaltungselektronik und der Com-
putertechnik. Doch neben der Elektronik haben sich auch in der
Sensorik, Aktorik, Mechanik und Optik Mikrokomponenten etab-
liert [1]. Von besonderer Bedeutung sind dabei die sogenannten
Mikrosysteme, die einzelne Komponenten dieser Sparten zu
leistungsfahigen Einheiten fusionieren [2]. Daraus hat sich ein
riesiger, globaler Markt entwickelt, der aktuell einen Umsatz von
mehreren Milliarden US-Dollar hat [3]. Dementsprechend wird die
Mikrosystemtechnik (MST) von vielen Experten als eine der
Schliisseltechnologien des 21. Jahrhunderts bezeichnet [1], [4].

Fir die Herstellung solcher Mikrosysteme spielen Mikro-
Formgebungsverfahren, wie beispielsweise die Rontgenlithogra-
phie [5], das darauf basierende LIGA Verfahren [6], Excimer-
Laserbearbeitungen [7], selektive Atzprozesse [8], [9] und diverse
mikrospanende Verfahren [10], [11] eine entscheidende Rolle. In
den meisten Féllen sind die Kosten dieser Prozesse aber sehr hoch
und die Materialauswahl stark eingeschrankt [12]. Daher besteht
nach wie vor ein grofdes industrielles Interesse an 6konomischen
Massenproduktionsprozessen, die eine einfache Herstellung von
dreidimensionalen Mikrostrukturen aus einem mdoglichst breiten
Spektrum von Materialien ermdglichen [12]. Das Mikropulver-
spritzgiefien [13], [14] ist ein Verfahren, welches diesen Anforde-
rungen gerecht werden konnte [12]. Allerdings ist nach Piotter et
al. [15] die pulvermetallurgische Herstellung von komplexen
Mikrobauteilen mit strengen Mafitoleranzen noch immer proble-
matisch. Zudem hidngen die mechanischen Eigenschaften von
pulvermetallurgischen Bauteilen sehr stark von den Prozessbe-
dingungen ab. Daher ist fiir eine zuverldssige industrielle Anwen-
dung die Bestimmung der mechanischen Eigenschaften von
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entscheidender Bedeutung [16], [17]. Jedoch lassen sich diese
nicht mehr mit makroskopischen Testmethoden ermitteln [18].
Daher muss nach Yin et al. [18] die Entwicklung von geeigneten
Mikropriifverfahren forciert werden, um die rasche Entwicklung
des Mikropulverspritzgief3ens nicht auszubremsen.

Zwar wurden im Bereich der Mikro-Elektro-Mechanischen-
Systeme (MEMS) bereits eine Reihe von Testmethoden fiir Mikro-
komponenten entwickelt [16], [19]-[21], jedoch werden die dafiir
benétigten Teststrukturen zumeist mit selektiven Atzverfahren
hergestellt, was nur auf eine kleine Gruppe von einkristallinen
Materialien angewendet werden kann. Mechanisches Testen von
mikroskaligen Metall- und Keramikkomponenten steckt nach
Hemker und Sharpe [22] dagegen noch in den Kinderschuhen.
Dies zeigt sich auch daran, dass mit Ausnahme des Nanoindenters
bis heute noch keine kommerziell erhéltlichen Testsysteme - oder
gar Normungen - fiir die Messung von mechanischen Eigenschaf-
ten auf der Mikroskala zur Verfiigung stehen.

Ziel der vorliegenden Arbeit ist daher die Entwicklung einer
Testmethodik, mit deren Hilfe die Eignung des pPIM-Verfahrens
als Massenproduktionsprozess fiir Mikrokomponenten - aus
mechanischer Sicht - bewertet werden kann. Um dieses Ziel
umzusetzen wurde mit einer Forschergruppe aus dem Bereich der
Mikropulverspritzgusstechnik zusammengearbeitet. Die Problem-
stellung des gemeinsamen Projekts wird im folgenden Abschnitt
genauer erldutert.
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Um sowohl die Entwicklung des Mikropulverspritzgief3en als auch
der mikromechanischen Testverfahren weiter zu fordern, wurde
im Rahmen des Sonderforschungsbereiches SFB 499 - Entwick-
lung, Produktion und Qualitdtssicherung urgeformter Mikrobauteile
aus metallischen und keramischen Werkstoffen - der Deutschen
Forschungsgemeinschaft (DFG) das Transferprojekt T5 gegriindet.
Ziel des Projekts war es, ein industriell gefertigtes Mikrobauteil
mikropulverspritzgusstechnisch zu replizieren und anschlief3end
die Eignung dieses Herstellungsprozesses anhand der Mafshaltig-
keit, der Mikrostruktur und den mechanischen Eigenschaften des
Bauteils zu bewerten. Die Entwicklung und Durchfithrung des
Mikropulverspritzgussprozesses wurde dabei von Piotter et al.
[15] am Institut fiir Angewandte Materialien - Werkstoffprozess-
technik (IAM-WPT) des Karlsruher Instituts fiir Technologie (KIT)
durchgefiihrt. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit, wurden die
dafiir geeigneten Testmethoden entwickelt und die dimensionie-
rungsrelevanten mechanischen Eigenschaften von industriell
gefertigten- und spritzgusstechnisch replizierten Mikrobauteilen
gemessen und bewertet. Um dabei moglichst aussagekraftige
Ergebnisse zu erzielen, sollte einerseits ein Mikrobauteil gewahlt
werden das im Betrieb einer hohen mechanischen Belastung
ausgesetzt ist. Andererseits sollte das Bauteil eine gewisse Kom-
plexitat in der Geometrie aufweisen, um auch das pPIM-Verfahren
entsprechend weiterentwickeln zu konnen. Ein Bauteil das beiden
Bedingungen gerecht wird, und zudem eine hohe Praxisrelevanz
aufweist, ist der Membrantrager eines Mikro-Hochdrucksensors.
An dieser Stelle soll kurz die Funktionsweise eines solchen Sen-
sors erldutert werden. Abbildung 2.1 zeigt eine Schnittdarstellung
durch einen solchen Sensortyp [23]. Der Membrantriger (3)
befindet sich im Inneren des Sensors und besteht im Wesentlichen
aus einer in das Tragerelement integrierten, rotationssymmetri-
schen Membran. Die Funktionsweise dieses Sensors basiert auf
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dem dehnungsbasierten Mess-
prinzip [24], [25]. Wird tiber
die Bohrung (4) ein Messdruck
Pmess > Pre auf die Membran
geleitet, filhrt dies zu einer
Auslenkung der Membran.
Solange diese Auslenkung
kleiner als 10 % der Memb-
randicke ist, verhilt sie sich
linear zum angelegten Druck
[26]. Auf der druckabgewand-
ten Seite kann diese Auslen-
kung beispielsweise durch t

aufgedampfte Dehnwiderstén- s

de gemessen werden [23]. Die Abbildung 2.1 Schematische
integrierte Auswerteschaltung Schnittdarstellung eines Mikro-
(2) transformiert das Messsig- Hochdrucksensors [23].

nal in einen Spannungsbereich

von 0V bis 5V und fiihrt es liber den Steckanschluss (1) dem
Steuergerat zu. Mit Hilfe der Kennlinie kann nun aus dem Aus-
gangssignal der anliegende Druck berechnet werden [23], [26],
[27]. Der Messbereich der Sensoren kann dabei liber die Memb-
randicke angepasst werden [23].

Die Membran solcher Sensoren besteht aus Edelstahl [23], [28].
Zumeist wird dabei ein Stahl vom Typ 17-4PH eingesetzt [29],
[30]. Eine typische Anwendung solcher Sensoren ist die Messung
des Kraftstoff-Einspritzdrucks in Kraftfahrzeugen [23], [28]. Dabei
kénnen Driicke von bis zu 200 bar auf den Sensor wirken [23]. Da
der Sensor zudem bei jedem Einspritzvorgang einem Druckstofd
ausgesetzt ist, und - nach Angaben unseres Industriepartners -
bis zu 15 Millionen dieser Druckst6fie wéahrend der Lebensdauer
ertragen muss, erfahrt die Membran im Betrieb eine Ermiidungs-
belastung im High Cycle Fatigue (HCF) Bereich. Fiir die Auslegung
des Sensors sind demnach - neben den typischen Kennwerten wie
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Streckgrenze und Zugfestigkeit - die Ermiidungsfestigkeit und
deren Streuung von entscheidender Bedeutung. Dementspre-
chend sind Testmethoden erforderlich, die sowohl die Zugeigen-
schaften als auch die Ermiidungseigenschaften im HCF-Regime an
Proben aus dem Membranbereich des Sensors messen kénnen.
Spritzgusstechnisch liegt die Schwierigkeit in der Einhaltung der
typischen Mafitoleranz solcher Bauteile, da die starken Wandstar-
kenunterschiede den Sinterschrumpf schwer kontrollierbar
machen und zudem die Gefahr des Bauteilverzugs erh6hen. Des
Weiteren sind porenfreie Abformungen von solch diinnen Struk-
turen wie der Membran nur sehr schwer zu erreichen. Aufgrund
dieser Herausforderungen wurde ein solcher Membrantrager als
Demonstrator fiir das Projekt gewahlt. Als Werkstoff wurde der
Edelstahl 17-4PH ausgesucht, da er nicht nur im Bereich der
Sensorik, sondern auch vielfach im Bereich der chemischen- und
nuklearen Industrie sowie im Flugzeug- und Schiffsbau Anwen-
dung findet [31], [32]. Aufgrund dieser technischen Relevanz sind
die zu ermittelnden mechanischen Kennwerte fiir eine Vielzahl
von Anwendungen relevant.

Bevor nun die entwickelten Testmethoden vorgestellt werden,
sollen im nachfolgenden Grundlagenteil zunachst der Werkstoff
17-4PH und dessen typischen Gefiigestrukturen und mechani-
schen Eigenschaften - in Abhangigkeit von der Herstellungsart -
dokumentiert werden. Anschlieflend wird der Stand der For-
schung im Bereich der Mikrotestverfahren zusammengefasst.
Danach folgt in Kapitel 5 und 6 die Dokumentation der experi-
mentellen Vorgehensweise, bzw. der Mikrostruktur der einzelnen
Probentypen. Kapitel 7 und 8 fassen die Ergebnisse der Zug- und
Ermiidungsversuche zusammen, die anschlieflend in Kapitel 9
diskutiert und mit der Mikrostruktur korreliert werden. Abschlie-
end werden die Erkenntnisse dieser Arbeit zusammengefasst
und es wird ein Ausblick gegeben.
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In der vorliegenden Arbeit sollen die mechanischen Eigenschaften
von unterschiedlich hergestellten Mikrobauteilen aus Edelstahl
gemessen, verglichen und bewertet werden. Dabei spielt die
Mikrostruktur des Werkstoffs eine entscheidende Rolle, da sie die
Festigkeit und die Verformungsfahigkeit metallischer Werkstoffe
bestimmt [33]. Dies zeigt sich beispielsweise am Prinzip der
Ausscheidungshartung. Dabei wird in einer mehrphasigen Legie-
rung - durch eine geeignete Warmebehandlung - die Ausschei-
dung einer Phase in Form von feinen, homogen verteilten Parti-
keln erzwungen [34]. Durch deren Hinderniswirkung auf die
Versetzungsbewegung wird eine deutlich héhere Spannung zur
plastischen Verformung des Materials benétigt, da zu ihrer Uber-
windung Kletter- oder Schneidprozesse notwendig sind [33].
Folglich kann durch diese gezielte Verdnderung der Mikrostruk-
tur, die Festigkeit des Materials gesteigert werden. Ein zweites
Beispiel ist der von Hall [35] und Petch [36] in den friihen fiinfzi-
ger Jahren entdeckte Zusammenhang von Festigkeit und Korn-
grofde in metallischen Werkstoffen. Dieser Zusammenhang wird
heute als Hall-Petch-Effekt bezeichnet und {iblicherweise mit
Gleichung (3.1) beschrieben [37]. Er besagt, dass in Abhangigkeit
von der Inertfestigkeit o; und der Hall-Petch-Konstante kyp die
Fliefdsspannung o, des Materials mit sinkender Korngrofie dg
ansteigt.

Uy = GL + kHP * dK_l/z (3.1)

Dies kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass in makroskaligen,
metallischen Werkstoffen das plastische Verformungsverhalten
durch Interaktion und Bildung von Versetzungsnetzwerken
bestimmt wird [38]. Wird der dazu zur Verfiigung stehende Platz
- in Form der Korngréfie - gedndert, beeinflusst dies auch die
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Versetzungsbewegung und somit wiederum das plastische Ver-
formungsverhalten. Beide Beispiele zeigen, dass die Mikrostruk-
tur einen entscheidenden Einfluss auf die mechanischen Eigen-
schaften hat. Daher wird in den folgenden Abschnitten zunichst
der in dieser Arbeit verwendete Edelstahl 17-4PH, seine typischen
Mikrostrukturen und seine mechanische Eigenschaften - in Ab-
hangigkeit des zugrundeliegenden Herstellungsverfahrens -
vorgestellt.

3.1 Einfihrung 17-4PH

17-4PH ist ein martensitischer, ausscheidungshirtender und
korrosionsbestidndiger Stahl [39], der aufgrund der Kombination
aus exzellenten mechanischen und korrosionsbestandigen Eigen-
schaften vielfach im Bereich der chemischen- und nuklearen
Industrie sowie im Flugzeug- und Schiffsbau Anwendung findet
[31], [32]. Die Bezeichnung 17-4PH ist der Handelsname der
Firma AK steel [32], [40] und steht fir einen Chromgehalt von bis
zu 17 %, einen Nickelgehalt von bis zu 4 % und die Ausschei-
dungshartbarkeit (Precipitation Hardening) des Stahls. Nach
deutschem Standard DIN EN 10088-3 [39] wird dieser Stahl als
X5CrNiCuNb16-4 bezeichnet und unter der Werkstoffnummer
1.4542  gefilhrt, nach der amerikanischen = Normung
ASTM A564 [41] als S17400 Typ 630. Da sich in der Literatur aber
die Bezeichnung 17-4PH fiir alle Stahle dieses Typs durchgesetzt
hat, wird sie auch in dieser Arbeit verwendet.

Neben den Bezeichnungen legen die Normungen auch die erfor-
derliche chemische Zusammensetzung fest. Tabelle 3.1 gibt die
vorgeschriebene Zusammensetzung fiir die deutsche und die
amerikanische Normung an. Wie ersichtlich sind neben dem
Kohlenstoff vor allem die Elemente Chrom, Nickel und Kupfer die
Hauptlegierungselemente dieses Stahls. Der hohe Chrom- und
Nickelgehalt ist fiir die gute Korrosionsbestindigkeit verantwort-
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lich [42], wahrend der hohe Kupfergehalt das Ausscheidungshar-
ten ermdglicht [43].

Element DIN EN 10088-3 [39]

Massenanteil nach

Zusammensetzung nach
ASTM A564 [41]

[%] [%]
C 0,07 0,07
Si 0,70 1,00
Mn 1,50 1,00
P 0,04 0,04
S 0,03 0,03
Cr 15,00-17,00 15,00-17,50
Mo 0,60
Ni 3,00-5,00 3,00-5,00
Cu 3,00-5,00 3,00-5,00
Nb 5*C-0,45
Nb+Ta 0,15-0,45
Vergleich der chemischen Zusammensetzung von
Tabelle 3.1 17.4PH nach DIN EN 10088-3 [39] und ASTM AS64
[41].
Literatur- Auslagerungs- Auslagerungs-  Abkiihl-
bezeichnung temperatur dauer medium
Y [h]
H900 480 1 Luft
H925 500 4 Luft
H1025 550 4 Luft
H1075 580 4 Luft
H1100 600 4 Luft
H1150 620 4 Luft
Tabelle 3.2 Gangige Auslagerungsverfahren fiir 17-4PH [44].

Fiir die Ausscheidungshartung ist eine zweistufige Warmebehand-
lung, bestehend aus Losungsglithen (LG) und Auslagern, notwen-
dig. Das Losungsgliihen wird in einem Temperaturbereich zwi-
schen 1000°C und 1050°C durchgefiihrt, die Abkiihlung der
Bauteile erfolgt anschliefend an Luft, O oder Wasser [44]-[47].

9
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Fiir die Auslagerung sind mehrere Varianten gingig, die in Tabelle
3.2 zusammengefasst sind.

Um den Einfluss der Warmebehandlungen auf die Mikrostruktur
beurteilen zu konnen, ist ein geeignetes Phasendiagramm not-
wendig. Da es sich bei 17-4PH um einen hochlegierten Stahl
handelt, muss der Einfluss der Legierungselemente auf die Pha-
senbildung beriicksichtigt werden. Wie bereits festgestellt, sind
neben dem Kohlenstoff, Chrom, Nickel und Kupfer die Hauptlegie-
rungselemente von 17-4PH. Chrom wirkt in Eisenlegierungen als
starker Ferritbildner und engt dadurch das Existenzgebiet des y-
Mischkristalls deutlich ein [48]. Nickel wirkt dagegen als starker
Austenitbildner und erweitert somit das y-Mischkristallgebiet
[48]. Der Einfluss von Kupfer auf Eisenlegierungen ist eher gering
[48]. Folglich sollten neben dem Kohlenstoff hauptsachlich die
Legierungselemente Chrom und Nickel die Gefligebildung beein-
flussen.

Abbildung 3.1 zeigt ein pseudo-binidres Phasendiagramm fiir das
System Fe-C bei einem Chromgehalt von 18% und einem Nickel-
gehalt von 4%. Da diese Zusammensetzung sehr nahe an der des
17-4PH liegt, eignet sich das Diagramm nach Sedriks [49] fiir die
Phasenbetrachtung des Stahls. In das Diagramm sind die Kohlen-
stoffkonzentration des 17-4PH und der Temperaturbereich des
Losungsgliihens eingetragen. Wie ersichtlich befindet sich ihr
Schnittpunkt im reinen y-Gebiet. Durch das Abschrecken wird
eine gleichgewichtsnahe Umwandlung verhindert. Unterhalb von
200° C setzt daher die Martensitumwandlung ein [50], wobei sich
ein kohlenstoffarmer, nahezu unverzerrter Martensit bildet [32],
der eine geringfiigige Harte bei passabler Verformbarkeit aufweist
[42]. Da die Martensit-finish-Temperatur Mr mit 30° C [51] knapp
iiber der Raumtemperatur liegt, kann ein rein martensitisches
Geflige erzeugt werden.

10
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Abbildung 3.1 Pseudo-binares Phasendiagramm fiir eine Legierung

aus Fe-18 % Cr-4 % Ni in Abhangigkeit des Kohlen-
stoffgehalts. Neu erstellt nach [49].

Neben dem Martensit konnen auch einige Prozent §-Ferrit im
Geflige enthalten sein [31], [32], [52], [53], was sich auf die in
Tabelle 3.2 zusammengefassten zuldssigen Spannweiten der
chemischen Zusammensetzung zuriickfithren lasst. Mit Hilfe des
Chrom- und Nickel-Aquivalents nach Espy [54] ldsst sich die
Gefligezusammensetzung - unter Bertcksichtigung aller Legie-
rungselemente - aus einem Fe-Cr-Ni Diagramm ablesen.

11
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Abbildung 3.2 zeigt einen
isothermen Schnitt durch
dieses System bei einer
Temperatur von 1027°C
[55]. Diese Temperatur
liegt innerhalb des angege-
benen Temperaturbereichs
des Losungsglithens. Aus-
gehend von den zuldssigen

Ni
Konzentrationsgrenzen aus X
Tabelle 3.2 lasst sich jeweils Abbildung 3.2 Isothermer Schnitt
ein maximales und minima- durch das terndre System Fe-Cr-Ni

les Chrom- bzw. Nickel- bei 1027° C. Neu erstellt nach [55].

Aquivalent bestimmen. Anhand von diesen Werten wurde der
Existenzbereich des 17-4PH in Abbildung 3.2 eingezeichnet. Wie
ersichtlich, kann bei dieser Temperatur je nach Zusammensetzung
auch ein Gefiige aus 8+y vorliegen.

Nach dem Losungsgliithen erfolgt in der Regel eines der in Tabelle
3.2 aufgelisteten Auslagerungsverfahren. Mit den Auslagerungs-
prozessen unterhalb von 540° C kénnen fiir gewohnlich die hochs-
ten Festigkeiten und Harten erzielt werden. Im Gefiige bilden sich
dabei koharente, kupferreiche Cluster [31], [32], [53]. Bei héheren
Auslagerungstemperaturen nehmen Festigkeit und Harte - zu-
gunsten der Zahigkeit — wieder ab. Im Gefiige bilden sich dabei
inkohadrente, kubisch flachenzentrierte Kupferausscheidungen
[31], [32], [53]- Neben den Kupferausscheidungen kénnen sich bei
hoheren Auslagerungstemperaturen auch wieder austenitische
Bereiche bilden [56]-[59]. Hsiao et al. [59] vermuten, dass die
Ausscheidung der Kupferpartikel zeitlich gesehen zuerst ablauft;
anschlieffend sollen die Kupferausscheidungen als bevorzugte
Keimbildungsstatte fiir den Austenit wirken, da sie die gleiche
Gitterstruktur und einen sehr dhnlichen Gitterabstand aufweisen
[59].

12
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Je nach verwendetem Auslagerungsverfahren lasst sich folglich
eine andere Mikrostruktur im Werkstoff einstellen. Dadurch
lassen sich die mechanischen Eigenschaften in groffem Maf3e
beeinflussen [32]. Neben der Warmebehandlung haben aber auch
die Herstellungsverfahren einen grofien Einfluss auf die Mikro-
struktur. Daher werden in den folgenden Abschnitten sowohl die
typischen Mikrostrukturen, als auch die mechanischen Eigen-
schaften von 17-4PH - in Abhangigkeit von der Warmebehand-
lung und der Herstellungsart - vorgestellt.

3.2 Konventionell hergestellter 17-4PH

Die konventionelle Herstellung von 17-4PH weist keine nennens-
werten Besonderheiten gegeniiber anderen Stahlsorten auf, daher
soll an dieser Stelle auf die klassische Literatur zur Stahlerzeu-
gung verwiesen werden [60], [61]. Entscheidend fiir den Fortgang
dieser Arbeit sind vor allem die mikrostrukturellen Besonderhei-
ten und die typischen mechanischen Eigenschaften, die in den
folgenden Abschnitten vorgestellt werden.

3.2.1  Mikrostruktur konventioneller 17-4PH

In Abbildung 3.3 sind Mikroskopaufnahmen der charakteristi-
schen Gefiigebestandteile des 17-4PH dargestellt. Teilbild a zeigt
zunachst eine lichtmikroskopische Aufnahme eines rein martensi-
tischen 17-4PH nach dem Losungsgliihen. Hier sind bereits die
lattenformigen Martensitstrukturen zu erahnen. In der Transmis-
sionselektronenmikroskopischen (TEM) Aufnahme aus Teilbild b
sind die einzelnen Latten deutlich zu erkennen. Teilbild ¢ zeigt
ebenfalls eine TEM Aufnahme der Martensitlatten. Allerdings
erfolgte diese Aufnahme nach dem Auslagern und zeigt folglich,
dass auch nach dem Auslagern noch ein lattenfdrmiger Martensit
vorliegt.

13
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Wie im vorherigen Abschnitt erlautert, kann neben dem Martensit
auch 8-Ferrit im Gefiige des 17-4PH enthalten sein. In konventio-
nell hergestelltem Stahl bilden sich dabei zumeist langgezogene
Ferritbander (Teilbild d und e) aus. Auch hier zeigt eine Aufnahme
den losungsgegliihten und eine den ausgelagerten Zustand. Aus
den Bildern wird deutlich, dass die Banderstruktur auch tiiber das
Auslagern hinweg erhalten bleibt. Teilbild f zeigt zusatzlich eine
TEM-Aufnahme eines ferritisch martensitischen Bereichs. Hier
wird deutlich, dass die ferritischen Bereiche - im Gegensatz zum
Martensit - keine Substruktur aufweisen.

Um die im vorherigen Abschnitt beschriebenen Kupferausschei-
dungen sichtbar zu machen, sind hochvergrofiernde TEM Auf-
nahmen notig. Teilbild g und h zeigen solche Aufnahmen von zwei
unterschiedlich ausgelagerten 17-4PH Proben. In beiden Bildern
sind die Ausscheidungen in Form von kleinen dunklen Punkten zu
erkennen. Wandelt bei der Auslagerung der Martensit wieder zu
Austenit um, finden sich - wie in Teilbild i dargestellt - rundliche
Austenit-Koérner an den Lattengrenzen [59].

14
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Abbildung 3.3 Typische Mikrostrukturen von 17-4PH.

a-c) Martensitische Strukturen
d-f) Ferritisch-martensitische Strukturen
g+h)  Kupferausscheidungen
i) Reversierter Austenit
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3.2.2  Mechanische Eigenschaften konventioneller
17-4PH

Die mechanischen Eigenschaften von konventionell hergestelltem
17-4PH sind sehr ausfiihrlich in den Datenblattern der Stahlher-
steller dokumentiert. Aufgrund der vielen unterschiedlichen
Auslagerungsmoglichkeiten ergibt sich eine sehr grofie Spannwei-
te von moglichen Kennwerten. Abbildung 3.4 zeigt eine Ubersicht
iiber die moglichen Wertebereiche, basierend auf den Angaben
der nachfolgenden Hersteller [44]-[47], [50], [66], [67].
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Abbildung 3.4 Durch verschiedene Auslagerungen erzielbare

mechanische Eigenschaften von konventionell
hergestelltem 17-4PH. Werte aus [44]-[47], [50],
[66], [67].

Zu den Ermiidungseigenschaften macht keiner der Hersteller
genauere Angaben. In der Literatur finden sich jedoch einige
Veroffentlichungen, die den Einfluss des gewdhlten Auslagerungs-
prozesses auf das Ermiidungsverhalten untersuchen. In Abbildung
3.5 sind die jeweiligen Daten zusammengetragen. Tabelle 3.3 gibt

16
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zusatzlich eine Ubersicht iiber die jeweiligen Versuchsparameter
und die Warmebehandlung der Proben. Die Daten von Wu und Lin
[32] wurden mit einem Spannungsverhaltnis von R = 0,1 ermittelt.
In diesem Falle liegt die Dauerfestigkeit Rp in einem Bereich von
375 MPa bis 500 MPa. Die restlichen Daten gelten fiir ein Span-
nungsverhaltnis von R=-1. Dabei liegt die Wechselfestigkeit
ungefahr zwischen 500 MPa und 700 MPa.

Neben konventionell hergestelltem 17-4PH soll im Rahmen dieser
Arbeit auch mikropulverspritzgegossener 17-4PH untersucht
werden. Da es sich beim Mikropulverspritzgiefden lediglich um
eine Weiterentwicklung des Pulverspritzgiefiens handelt [12],
wird zunachst das konventionelle Pulverspritzgiefien betrachtet.

17
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Abbildung 3.5 Ermiidungsdaten von 17-4PH. Informationen zu den
einzelnen Datenreihen finden sich in Tabelle 3.3.

B O
g LL£}G++I-II—119005OO E: :} Boeing Vertol Div. [68]
A LG+H1025 100 Hz -1 Nie und Mutoh [69]
O k.a. 20 kHz =il Kazymyrovych [70]
LG+4h 538°C ka. -1
LG+4h 593°C ka. -1
LG+4h 620°C ka. -1 Viswanathan etal. [71]
LG+4h 650° C k.a. -1
LG+4h 677°C ka. -1
+ LG 20 Hz 0,1
7 LG+H900 20 Hz 0,1 Wu und Lin [32]
* LG+H1150 20 Hz 0,1
Tabelle 3.3 Zusammenfassung der Parameter der Ermiidungs-

versuche aus Abbildung 3.5.
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3.3 Pulverspritzgegossener (PIM) 17-4PH

17-4PH ist ein Stahl der sich sehr gut fiir das PulverspritzgiefRen
eignet [72] und dementsprechend haufig verwendet wird [73].
Bevor jedoch auf seine mikrostrukturellen Besonderheiten und
die mechanischen Eigenschaften eigegangen wird, sollen an dieser
Stelle die Grundziige des Pulverspritzgussprozesses kurz erlautert
werden.

Mittels Pulverspritzgief;en (PIM = Powder Injection Molding)
lassen sich relativ kostengiinstig komplex geformte, dreidimensi-
onale Strukturen aus metallischen und keramischen Werkstoffen
herstellen [12], [74]. Der grundlegende Prozess besteht aus vier
Schritten [12], [72]. Im ersten Schritt wird ein metallisches oder
keramisches Pulver unter erhohter Temperatur mit einem geeig-
neten Bindemittel vermengt [72]. Wahrend des Vermengens wird
der Binder aufgeschmolzen und benetzt im Idealfall die gesamte
Oberflache des Pulvers [72]. Im zweiten Schritt wird das benetzte
Pulver unter Druck und Temperatur in das Formwerkzeug ge-
presst. Dabei schmilzt das Bindemittel erneut auf und verbindet
die einzelnen Pulverpartikel miteinander. Der so erzeugte Griin-
ling wird dann in der Form abgekiihlt und anschliefdend ausge-
stofden. Im dritten Schritt erfolgt das Entbindern. Dabei wird das
Bindemittel in einem Temperaturbereich von 400° C bis 600° C
aus dem Griinling ausgebrannt. Im vierten und letzten Schritt wird
die Struktur bei hohen Temperaturen unter Schutzatmosphére
gesintert, um Dichte und mechanische Eigenschaften zu verbes-
sern [12]. Grundsatzlich bilden sich dabei die gleichen metallurgi-
schen Phasen wie bei konventionell hergestelltem 17-4PH, jedoch
finden sich in den Gefiigen einige prozessbedingte Besonderhei-
ten, die im nachfolgenden Abschnitt zusammengefasst sind.
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3.3.1 Mikrostruktur PIM 17-4PH

Bei einem pulverspritzgegossenem Material wird die Mikrostruk-
tur sehr stark von den Sinterbedingungen beeinflusst. Der Zu-
sammenhang von Sintertemperatur und Mikrostrukturentwick-
lung in einem 17-4PH wurde beispielsweise von Sung et al. [75]
ausfiihrlich untersucht. Abbildung 3.6 a, b und c zeigt jeweils
einen Gefligeschliff aus seiner Versuchsreihe. Es wird deutlich,
dass mit steigender Sintertemperatur die im Bild dunkel erschei-
nende Porositit abnimmt. Die Korngréfle nimmt dagegen mit
steigender Sintertemperatur zu. Ein weiterer Unterschied zu
konventionell hergestelltem 17-4PH findet sich in der strukturel-
len Auspragung des 8-Ferrits. Wie in Abbildung 3.6 d bis f darge-
stellt, bilden sich hier keine langgezogenen Ferritbadnder; vielmehr
umhiillt der Ferrit die bestehenden Martensitkoérner [76].

2 { 5 .
AR AWiyE G "' N 1
ARG R e IS EL SRS B L »a’é«’ =
Gefiige von PIM 17-4PH Gefiige von PIM 17-4PH
Bei 1000° C 1h gesintert Bei 1250° C 1h gesintert Bei 1350° C 1h gesintert
Sung etal. [75] Sung etal. [75] Sung etal. [75]

§-Ferrit in PIM 17-4PH S-errit in Pl 17-4PH §-Ferrit in PIM 17-4PH
LG+H1100 LG+4h bei 480° C LG+4h bei 480° C
Wuetal. [76] Giilsoy [77] Giilsoy [77]

Abbildung 3.6 Typische Mikrostrukturen von PIM 17-4PH.
a-c) Auswirkung der Sinterparameter auf die
Gefiigebildung
d-f) Erscheinungsform der §-Ferrit Phase
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3.3.2  Mechanische Eigenschaften PIM 17-4PH

Wird pulverspritzgegossenes Metall bis auf eine Dichte von 98 %
gesintert, entsprechen die chemischen, physikalischen, elasti-
schen, elektrischen und thermodynamischen Eigenschaften in der
Regel den Werten aus konventionellen Tabellenwerken [78]. So
entsprechen nach Smarslok und German [79] auch die mechani-
schen Eigenschaften unter Zugbeanspruchung denen der konven-
tionell hergestellten Werkstoffe. Die Mindestfestigkeiten und
Bruchdehnungen sind fiir PIM-Metalle und Legierungen von der
MPIF (Metall Powder Industrie Federation) festgelegt und in
ihrem Standard 35 Handbuch [80] veroffentlich worden. Aller-
dings liegen nach PIM international [78] ca. 50 % der veroffent-
lichten Werten unter diesem Standard, da Mikrostruktur, Porosi-
tat, Korngrofie und Verunreinigungen einen drastischen Einfluss
auf die mechanischen Eigenschaften von PIM Materialien haben.
Um einen Eindruck von der Spannweite der veroéffentlichten
Daten zu gewinnen, werden im Folgenden einige Arbeiten iiber
die mechanischen Eigenschaften von PIM 17-4PH vorgestellt und
anschlieffend ihre Werte mit dem entsprechenden MPIF Standard
[80] verglichen.

Ausfiihrliche Arbeiten zu den mechanischen Eigenschaften von
PIM 17-4PH sind in der Literatur leider nur selten zu finden. In
der Regel befassen sich die Arbeiten mit der Abhangigkeit der
Zugfestigkeit von bestimmten Prozessparametern. So untersuch-
ten beispielsweise Wu et al. [81] den Einfluss der Pulverherstel-
lungsart auf die Zugfestigkeit. Dabei stellte sich heraus, dass
sowohl die Festigkeiten als auch die Bruchdehnungen von Proben
aus water atomized Pulvern die Werte der aus gas atomized
Pulver hergestellten Proben ibertrafen. Auch die Gruppe um
Gililsoy [82] beschaftigte sich mit der Abhangigkeit der Zugfestig-
keit von der Pulverherstellungsart und konnte den gleichen
Zusammenhang finden. Sie betrachtete gleichzeitig aber auch den
Einfluss der Sintertemperaturen, was ebenso Sung et al. [75]
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bearbeiteten. In beiden Studien zeigte sich, dass sich bei der
maximal moglichen Sintertemperatur von 1350° C auch die ma-
ximalen Zugfestigkeiten und Bruchdehnungen einstellten. Beide
fithren dies auf die sinkende Porositdt mit steigender Sintertem-
peratur zuriick. In weiteren Arbeiten versuchte die Gruppe um
Giilsoy die verbleibende Restporositat durch Zugabe von NiB [77]
und FeB [83] weiter zu reduzieren. In beiden Fillen zeigte sich,
dass die Restporositdt durch eine geringe Borid Zugabe verringert
werden kann. Dadurch konnten sie sowohl die Zugfestigkeit, als
auch die Bruchdehnung des Materials steigern. Chang et al [84]
verwendeten dagegen Graphitpulver als Zugabe. Dabei zeigte sich,
dass sich iiber den Graphitgehalt der §-Ferrit Anteil beeinflussen
lasst. Bei einer Zugabe von 0,26 Ma% Graphit erzielten sie die
hochsten Festigkeiten. Weitere Arbeiten zu den mechanischen
Eigenschaften finden sich auch von Li et al. [85] und Khalil und
Kim [86] die jeweils die Zugfestigkeit in Abhangigkeit des Pulver-
filllgrades untersuchten. Beide zeigten, dass sich die Zugfestigkeit
mit steigendem Pulvergehalt erhoht, da - bei gleichen Sinterpa-
rametern - die Porositdt mit steigendem Pulvergehalt abnimmt.
Neben diesen wissenschaftlichen Veroffentlichungen finden sich
auch auf der Internetpriasenz eines uPIM Pulverherstellers [87]
einige Angaben zur Zugfestigkeit des in dieser Arbeit verwende-
ten Pulvers.

Uber alle Arbeiten hinweg zeigte sich, dass mit sinkender Porosi-
tat sowohl die Zugfestigkeit als auch die Bruchdehnungen anstei-
gen. Besonders anschaulich verdeutlicht dies die Arbeit von Sung
et al. [75], in der Zugversuche an PIM 17-4PH Proben durchge-
fiihrt wurden, die bei unterschiedlichen Temperaturen jeweils
eine Stunde lang gesintert wurden. Abbildung 3.7 zeigt seine
Spannungs-Dehnungs-Kurven in Abhdngigkeit der Sintertempera-
tur Ts und der relativen Dichte pre.. Zusdtzlich sind noch einige
Aufnahmen der Bruchflichen abgebildet. Diese zeigen, dass bei
niedrigen Dichten noch die einzelnen Pulverpartikel in der Bruch-

22



3 Theoretische Grundlagen

flache zu erkennen sind. Erst bei hohen Dichten bilden sich Voll-
material dhnliche Bruchflachen aus.
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Abbildung 3.7 Untersuchungen von Sung et al. [75] zur Auswirkung

der Sintertemperatur Ts und der relativen Dichte prel
auf die Spannungs-Dehnungs-Kurve und die Struktu-
rierung der Bruchfldchen eines PIM 17-4PH.

Um die Ergebnisse aller Arbeiten zusammenzufassen, wurde in
Abbildung 3.8 zunichst die von der MPIF vorgegebenen Werte fiir
die Dehngrenze Rpo,, die Zugfestigkeit Rn und die Bruchdeh-
nung A eines pulverspritzgegossenen 17-4PH im gesinterten
(schwarz) und ausscheidungsgehérteten Zustand (rot) eingetra-
gen. Zusatzlich wurden von allen vorgestellten Studien die Werte
der Probentypen, die sowohl vom Pulvertyp, der Sintertempera-
tur und der chemischen Zusammensetzung den Proben dieser
Arbeit entsprechen, in das Diagramm eingetragen. Dabei wurden
die Werte des gesinterten Zustands mit einem O Symbol und die
Werte der ausscheidungsgeharteten Zustinde mit einem O Sym-
bol markiert. Am Beispiel der Zugfestigkeit zeigt sich deutlich,
dass die Werte der vorgestellten Studien um bis zu 200 MPa ober-
bzw. unterhalb der MPIF Vorgabe liegen.
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Vergleich der mechanischen Eigenschaften unter
Zugbeanspruchung von pulverspritzgegossenem
17-4PH aus verschiedenen Veroffentlichungen mit
dem MPIF Standard 35 [80]. Die O Symbole stehen
dabei fiir den gesinterten, die O Symbole fiir den
warmebehandelten Zustand.
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Abbildung 3.9 Ubersichtsdiagramm {iber die Wechselfestigkeiten
(90 % Uberlebenswahrscheinlichkeit) von ausschei-
dungshartbaren PIM Stdhlen in Abhédngigkeit von der
Zugfestigkeit [90].

Zu den Ermiidungseigenschaften von pulverspritzgegossenem
17-4PH finden sich in der Literatur fast keine Angaben. Lediglich
PIM International [78] gibt an, dass die Ermiidungsfestigkeit von
PIM 17-4PH 500 MPa betragen soll. Allerdings sind dazu keine
weiteren Angaben zum Materialzustand oder den Ermiidungspa-
rametern vorhanden. Schade et al. [90] veroffentlichten aber das
in Abbildung 3.9 dargestellte Ubersichtsdiagramm zur Wech-
selfestigkeit diverser ausscheidungshartbarer PIM Stdhle in
Abhéangigkeit von der Zugfestigkeit. In dem Diagramm ist auch ein
Wert fiir PIM 17-4PH vorhanden. Dieser gibt fiir eine Zugfestigkeit
von Rm =675 MPa eine Wechselfestigkeit - basierend auf 90 %
Uberlebenswahrscheinlichkeit — von Rw, 90 = 240 MPa an. Zudem
zeigt das Diagramm, dass tliber alle PIM-Stahle hinweg die Wech-
selfestigkeit anndhernd linear mit der Zugfestigkeit des Werk-
stoffs skaliert.
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3.4  Mikropulverspritzgegossener (LPIM)
17-4PH

Das Mikropulverspritzgieflen wird in der Literatur als puPIM
(Micro Powder Injection Molding) bezeichnet. Bei dem Verfahren
handelt es sich um eine Weiterentwicklung des konventionellen
Pulverspritgief3ens [12]. Nach Liu et al. [12] lassen sich mit dem
uPIM-Verfahren Strukturen mit lateralen Abmessungen von
wenigen Millimetern und Details von wenigen Mikrometern
herstellen [12]

Die grofite Herausforderung beim Mikropulverspritzgiefden liegt
in der Einhaltung von engen Mafstoleranzen. Nach Attia und
Alcock [72] ist dies hauptsichlich auf die hohen Temperaturen
und Driicke, denen das Bauteil wahrend des Herstellungsprozes-
ses ausgesetzt ist, zuriickzufithren. So kann es beispielsweise
wahrend des Sinterns zu einem Bauteilschrumpf von bis zu 24 %
kommen [72]. Dieses Schrumpfverhalten ist nach German [91]
aber noch nicht vollstindig kontrollierbar. Besonders schwierig
wird die maf3genaue Herstellung wenn zudem ausgepragte Wand-
starkenunterschiede im Bauteil vorhanden sind [15], da neben
ungleichmafdigen Schrumpf dann auch die Gefahr des Bauteilver-
zugs besteht [72]. Dies beruht zum einen darauf, dass unter-
schiedliche Wandstirken eine ungleichmiflige Befiillung des
Formwerkzeugs verursachen [15]. Zum anderen kénnen sich -
aufgrund der unterschiedlichen Wandstéarken - starke Eigenspan-
nungen im Bauteil bilden [72]. Fiir das in der Problemstellung
vorgestellte Transferprojekt wurde mit dem Membrantriger
jedoch ein Demonstrator gewahlt, der sehr ausgeprigte Wand-
starkenunterschiede aufweist (Vgl. Kapitel 5.1). Daher entwickel-
ten Piotter et al. [15] - im Rahmen des Transferprojekts - einen
neuartigen Fertigungsprozess, der am Beispiel des Membrantra-
gers aufzeigen soll, wie Bauteile mit ausgeprigten Wandstarken-
unterschieden hergestellt werden kénnen.
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Dafiir verwendeten sie gemafd
Abbildung 3.10 zwei bewegli-
che Kolben
Formwerkzeugs. Wahrend des
Einspritzvorgangs wurden die
Kolben so weit auseinander
gefahren, dass eine gleichma-
RBige Befiillung moglich ist.
Nach dem Einspritzen des
Pulver-Binder-Gemischs

innerhalb des

wurden die Kolben dann bis
auf das gewiinschte Endmafd
zusammengefahren. Dadurch
konnten sie minimale Memb-
randicken von 100 pm ohne
nennenswerte  Porenbildung
erzeugen [15].
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Abbildung 3.10 Schematische
Darstellung des von Piotter et al.
[15] entwickelten Prozesses zur
Herstellung von pPIM Bauteilen
mit ausgepragten Wandstirke-

unterschieden

Auch beim p-PIM Verfahren

gibt es einige prozessbedingte Besonderheiten beziiglich der
Auspragung der Mikrostruktur, die im nachfolgenden Abschnitt
vorgestellt werden.

3.4.1 Mikrostruktur uPIM 17-4PH

Analog zu den PIM Mikrostrukturen haben auch beim pPIM Ver-
fahren die Sinterbedingungen einen grofden Einfluss auf die
Gefiigeausbildung. Abbildung 3.11a und b zeigt zwei 17-4PH
Geflige, die mit unterschiedlichen Temperaturen gesintert wur-
den. Auch hier ist ein deutlicher Unterschied in der Korngrofde
und der Porositdt erkennbar. Des Weiteren zeigt Teilbild b, dass
auch bei pPIM 17-4PH die ferritischen Bereiche die martensiti-
schen umranden.
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Gefiige von pPIM 17-4PH Gefiige von pPIM 17-4PH
Bei 1150° C 1h gesintert Bei 1300° C 1h gesintert
Imgrund et al. [92] Imgrund et al. [92]

WPIM Struktur aus 316L Gefiige des Substrats Gefiige der Saulen
Substrat und Sdulen 10 min gesintert bei 1250° C10 min gesintert bei 1250° C
Liu etal. [93] Liu etal. [93] Liu etal. [93]

Abbildung 3.11 Typische Mikrostrukturen von pPIM 17-4PH.
a&b) Auswirkung der Sinterparameter auf das
Gefilige
c-e) Auswirkung der Strukturgroffe auf das
Geflige

Eine weitere Studie von Liu et al. [93] zeigte, dass bei pPIM Bau-
teilen die Dichte aber nicht nur von den Sinterbedingungen,
sondern auch direkt von der Bauteilgrofie abhangt. Teilbild c zeigt
eine ihrer Teststrukturen aus 316L Stahl. Die Struktur besteht aus
Mikrosdulen mit einem Durchmesser von 80 um, die aus einem
Substrat herausragen. Nach dem Sintern untersuchten sie jeweils
die Mikrostruktur des Substrats (Teilbild d) und der Saulen (Teil-
bild e). Der Vergleich zeigt, dass die Mikrostruktur der Sdulen eine
geringere Porositidt und eine hohere Korngrofie aufweist. Dieses
Verhalten fiihren sie auf das erhohte Oberflichen-Volumen-
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Verhaltnis der Mikrosaulen zuriick, da dies die Wechselwirkung
mit der Sinteratmosphére erleichtert und so die sinterhemmende
Oxidbildung starker einddimmt. Auch Attia und Alcock [72] geben
an, dass in feinen Strukturen hohere Dichten erreicht werden.
Zusatzlich sind nach Piotter [94] die pPIM-Pulver deutlich feiner
als die PIM Varianten, dadurch ist die Porositiat von vornherein
geringer. Dementsprechend ist davon auszugehen, dass bei uPIM
Bauteilen die Porositat - im Vergleich zu PIM Bauteilen - geringer
ist.

3.4.2 Mechanische Eigenschaften pPIM 17-4PH

Wie in der Einleitung erldutert, sind die mikromechanischen
Testverfahren noch nicht sehr weit verbreitet. Dementsprechend
finden sich in der Literatur nur sehr wenige Angaben zu den
mechanischen Eigenschaften von uPIM Materialien. Im Bereich
der keramischen Werkstoffe finden sich Arbeiten von Kenner-
knecht [95] und Auhorn et al. [96]-[98]. Im Bereich der pPIM
Stahle haben beispielsweise Fu et al. [99] den E-Modul von pPIM
316L Stahl mittels Nanoindentierung bestimmt. Quinard et al.
[100] verwendeten pPIM Zugproben mit 9 mm Linge und einem
Querschnitt von 1,4 mm? um Zugfestigkeit und Bruchdehnung von
uUPIM 316L zu bestimmen. Zu 17-4PH findet sich nur eine Verof-
fentlichung von Nishiyabu et al. [101]. Sie haben die die Vickers
Harte von pPIM Zahnradern aus 17-4PH bestimmt. Fiir den gesin-
terten Zustand erhielten sie einen Wert von 325 HV, fiir den
ausgelagerten einen Wert von 402 HV.

Die geringe Anzahl von Veroffentlichungen zeigt deutlich, dass die
Weiterentwicklung der mikromechanischen Testverfahren fiir die
Optimierung von pPIM Bauteilen dringend von Noéten ist.

Bevor nachfolgend der Stand der Forschung im Bereich der mik-
romechanischen Testverfahren zusammengefasst wird, soll
zunichst anhand einiger grundlegender Uberlegungen erértert
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werden, wie weit sich das mechanische Verhalten von mikroskali-
gen Proben im Vergleich zu Makroproben verdndert.

3.5 Materialverhalten auf kleinen Skalen

Wie in der Einleitung von Kapitel 3 erlautert, werden die mecha-
nischen Eigenschaften von polykristallinen Metallen hauptséich-
lich von der Mikrostruktur beeinflusst. Daher stellt sich die Frage,
wieso iiberhaupt mikroskalige Testverfahren von Néten sind und
nicht einfach Makroproben mit identischen Gefiigen getestet
werden. Dies lasst sich damit begriinden, dass ein Teil der mecha-
nischen und physikalischen Eigenschaften nicht gréféenunabhéan-
gig sind, sondern gewissen Grofleneffekten unterliegen, die unter
dem Uberbegriff size effects in der Literatur abgehandelt werden
[38], [102], [103]. Grundsatzlich lassen sich diese Effekte in zwei
verschiedene Gruppen aufteilen. So gibt es zum einen eine Gruppe
von GrofReneffekten, deren Einfluss proportional mit dem relevan-
ten Grofdenmaf’ skaliert. Zum anderen treten aber auch Grofienef-
fekte auf, die erst zum Tragen kommen, wenn das relevante
Grofdenmaf’ einen kritischen Wert iiberschritten hat.

Ein typisches Beispiel fiir die erste Gruppe von Effekten ist das
Oberflaichen-Volumen-Verhiltnis. Je Kleiner eine Struktur, desto
grofier ist ihre Oberfliche im Verhéltnis zum Volumen. Wie be-
reits in Abschnitt 3.4.1 erlautert, ist dieser Skalierungseffekt
beispielsweise dafiir verantwortlich, dass sich - bei gleichen
Herstellungsbedingungen - die Mikrostruktur eines uPIM Bauteils
von einem PIM Bauteil unterscheiden kann und in der Folge sich
auch andere mechanische Eigenschaften ergeben konnen. Dane-
ben hat das Oberflaichen-Volumen-Verhdltnis auch einen ent-
scheidenden Einfluss auf jegliche Warmebehandlungen, da es die
Aufheiz- und Abkiihlbedingungen drastisch verandert. Weitere
Skalierungseffekte finden sich auch in den typischen Prozesspa-
rametern des pPIM-Verfahrens. Da die Anwendung der Spritz-
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gusstechnik aber nicht Bestandteil dieser Arbeit ist, soll an dieser
Stelle nur auf die Arbeit von Yao und Kim [104] verwiesen wer-
den.

Ein Beispiel fiir die zweite Gruppe von Grofdeneffekten ist der
sogenannte Hall-Petch breakdown [105], [106]. Wie bereits in der
Einleitung des Kapitels erldutert, besagt der Hall-Petch-Effekt,
dass die FlieRspannung eines metallischen Polykristalls - geméaf3
Gleichung (3.1) - mit sinkender Korngréfie zunimmt. Wird die
Korngrofde dabei bis an das untere Ende der Mikrometerskala
verkleinert, verliert der Hall-Petch-Effekt plotzlich seine Giiltigkeit
[37]. Voraussetzung dafiir ist, dass - im unverformten Zustand -
der Abstand zwischen den einzelnen Versetzungen in der Gro-
enordnung der Mikrostruktur liegt. Nach Zhang et al. [107],
[108] konnen sich dann keine Versetzungsnetzwerke mehr aus-
bilden. Somit beruht die Verformung auf der Bewegung einzelner
Versetzungen. Dabei ist die Wahrscheinlichkeit, dass Versetzun-
gen aus der Probenoberflache austreten und die Probe somit an
Versetzungen verarmt, recht hoch. In Folge dessen wird die
Neubildung von Versetzungen plétzlich zum verformungsbestim-
menden Mechanismus [38]. Ausgehend von einer Versetzungs-
dichte von 1E12 m2 bis 1E13 m2 im unverformten Zustand, liegt
der kritische Wert des relevanten Liangenmafies fiir metallische
Materialien nach Kraft et al. [38] bei ca. 1 pm. Dies deckt sich
nahezu mit den Ergebnissen von Uchic et al. [109], die in Kom-
pressionsversuchen an zylindrischen Mikroproben aus einkristal-
linem Nickel - ab einem Probendurchmesser von ca.5 pm - eine
drastische Verdnderung im mechanischen Verhalten beobachte-
ten.

Nun muss die Mikrostrukturgréfde aber nicht zwangslaufig mit
der Bauteilgrofie skalieren. Wird zum Beispiel ein Mikrobauteil
oder eine Mikroprobe aus einem konventionellen Material her-
ausgetrennt, liegt in der Mikroprobe ebenfalls die Mikrostruktur
des konventionellen Materials vor. Ist dieses entnommene Volu-
men aber bereits so Klein, dass kein reprasentatives Volumenele-
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ment (RVE) des Ausgangsgefiiges mehr vorliegt, werden auch hier
die mechanischen Eigenschaften nicht mehr denen des Aus-
gangsmaterials entsprechen. Diesen Effekt verdeutlicht beispiels-
weise eine simulative Studie von Echlin et al. [110]. Als Aus-
gangsmaterial erstellten sie einen Quader aus Wolfram-Kupfer-
Komposit mit Abmessungen von 515 pm x 620 um x 250 um.
Innerhalb des Quaders wurden 19,3 Vol-% Kupfer regellos ver-
teilt. Anschlieféend wurden aus dem Quader zwanzig gleichgrofe,
virtuelle Wiirfel - an zufillig ausgewdhlten Stellen - entnommen
und ihr Kupfergehalt bestimmt. Dieser Vorgang wurde dann mit
verschiedenen Wiirfelgrofden wiederholt.

Abbildung 3.12 stellt den
Kupfergehalt der Wirfel in

Abhéangigkeit ihrer Kantenldn-
gen dar. Es zeigt sich, dass in
den grofleren Wiirfeln der
gemessene Kupferanteil relativ
eng um die vorgegebenen

19,3 Vol-% streut. Wird die 0 20 40 60
Kantenldnge [um]
Abbildung 3.12 Auswirkung des
Testvolumens auf die Streuung
kleinsten Wiirfeln streut der der Meswerte. Neu erstellt nach

Cu-Anteil [Vol-%]

[ee]
(=)

Kantenldnge reduziert, steigt
die Streuung stark an. Bei den

Volumenanteil des Kupfers [110].

zwischen 0% und 50 %.

Wolfram und Kupfer haben grundsatzlich sehr unterschiedliche
mechanische Eigenschaften, dementsprechend wiirden bei diesem
Beispiel die Wiirfel mit einer Kantenldnge von weniger als ca.
30 um eine hohe Streuung in ihren mechanischen Eigenschaften
zeigen.

Furuya [111] untersuchte dieses Verhalten an realen Proben.
Dazu fithrte er Ermiidungsversuche an hochfesten Stahlproben
unterschiedlichen Durchmessers im very high cycle fatigue (VHCF)
Regime durch. Die Proben wurden dabei alle aus dem gleichen
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Ausgangsmaterial entnommen, in dem regellos verteilte Ein-
schliisse vorhanden waren. Im VHCF-Regime wird die Lebensdau-
er der Proben hauptsachlich von solchen Einschliisse bestimmt
[112]. Abbildung 3.13 zeigt seine Ermiidungsdaten. Die Pro-
bencharge mit dem grofiten Durchmesser hatte dabei noch ein
ausreichend grofdes Volumen um die statistische Verteilung der
Defekte zu reprasentieren. Dementsprechend zeigt sich hier eine
geringe Streuung in den Ergebnissen. Die beiden kleineren Pro-
benchargen zeigen dagegen deutlich héhere Streuungen, da das
Probenvolumen kein RVE mehr darstellt. Des Weiteren lasst sich
aus den Messwerten erkennen, dass die kleineren Proben - inner-
halb der gleichen Lebensdauer - hohere Belastungen ertragen
konnten. Dies lasst sich einerseits damit erkldren, dass die maxi-
mal mogliche Defektgrofie durch die Probengrofie beschrankt ist.
Andererseits ist in den Proben mit kleineren Durchmessern die
Wabhrscheinlichkeit geringer, dass ein Einschluss kritischer Grofie
an einer kritischen Stelle vorhanden ist.

1000 e S—
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I %< x i
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3 OB & XX O X@ 3 mm ]
800 il (o) XX XX X > 1
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Abbildung 3.13  VHCF-Ermiidungsdaten von hochfesten Stahlproben
unterschiedlichen Durchmessers. Neu erstellt nach
Furuya [111].

33



3 Theoretische Grundlagen

Die Beispiele zeigen, dass sowohl eine Reduktion der Probengro-
3e, als auch eine Verkleinerung der Mikrostruktur das mechani-
sche Verhalten drastisch &ndern kénnen. Dementsprechend geben
auch Uchic et al. [109] an, dass es fiir die Charakterisierung der
mechanischen Eigenschaften auf der Mikroskala unabdingbar ist,
die Mikrostruktur und die Probengrofie genau zu definieren. Im
Umkehrschluss bedeutet dies, dass die mechanischen Eigenschaf-
ten eines Mikrobauteils auch an Proben der gleichen Groéfienskala
mit gleicher Mikrostruktur gemessen werden miissen.

Da nun deutlich gemacht wurde, weshalb das mikromechanische
Testen in der vorliegenden Arbeit eingesetzt werden soll, wird im
folgenden Abschnitt der Stand der Forschung zu mikromechani-
schen Testverfahren zusammengefasst.

3.6 Mechanisches Testen auf kleinen Skalen

Wie bereits in der Einleitung erwdhnt, ist das mechanische Testen
auf kleinen Skalen noch nicht so weit entwickelt, dass standardi-
sierte Probengeometrien einfach hergestellt und in kommerziell
erhaltlichen Systemen getestet werden koénnen. Dies liegt daran,
dass sich sowohl die Probenherstellung, Praparation und Vermes-
sung, als auch die Last- bzw. Dehnungsaufbringung und deren
Messung auf dieser Groflenskala als sehr schwierig erweisen [17],
[20], [22].

Nach Gianola und Eberl [17] lassen sich mikro- und nanoskalige
Zugproben anhand des erforderlichen Probenhandlings in drei
Gruppen einteilen. Dabei finden sich am oberen Ende der Mikro-
skala Proben die unter Zuhilfenahme von Pinzetten dem Testsys-
tem noch von Hand zugefiihrt werden kénnen. Handelt es sich
dabei um spréde und empfindliche Materialien, werden die ei-
gentlichen Probengeometrien oftmals in einen Testrahmen inte-
griert, dessen stabilisierende Arme erst unmittelbar vor Testbe-
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ginn getrennt werden. Diese Technik kommt hiufig im Bereich
der MEMS Materialien zum Einsatz [17], [113]. Abbildung 3.14
zeigt einige Beispiele fiir diese Probentypen. Die nichste Gruppe
erfasst die Proben, deren Dimensionen bereits so klein sind, dass
fiir den Einbau in das Testsystem Mikromanipulatoren notwendig
sind. Typische Probentypen dieser Gruppe sind nanowires [114]
und biologische Proben [115]. Die letzte Gruppe fasst die Proben-
typen zusammen, fiir deren Handling bereits ein Nanomanipula-
tor verwendet werden muss, wie beispielsweise nanotubes [116].

500 pm

Abbildung 3.14  Beispiele fiir Mikroproben der obersten Gréfienklas-

se.

a) Mittels LIGA-Verfahren hergestellte, freiste-
hende Mikroprobe aus Ni [22].

b) Freistehende Mikroprobe aus nanoporésem
Gold [117].

c¢) In einen Testrahmen integrierte Mikroprobe
aus Siliziumkarbid [118].

Fiir das mechanische Testen der in dieser Arbeit verwendeten
Mikro-Hochdrucksensoren sollen Proben aus der integrierten
Membran des Sensors extrahiert werden. Aufgrund der in Kapi-
tel 5.1 dokumentierten Abmessungen der Membran, fallen die
Proben in die erste Gruppe von Probentypen. Daher soll im Fol-
genden besonders auf die Extraktions- und Testmethoden fiir
Probentypen dieser Gréfdenordnung eingegangen werden.
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Abbildung 3.15 Beispiele fiir keilférmige Probeneinspannungen.
a) Eingespannt Mikroprobe aus nanopordsem
Gold [95].
b)  Spannprinzip fiir das Testen von einkristallinen
Kupferproben [119].
c¢) Eingespannte Mikroprobe aus LIGA-Nickel
[120].

Nach Hemker und Sharpe [22] besteht die Schwierigkeit bei der
Extraktion solcher Probentypen darin, die Eigenschaften des
Materials durch den Extraktionsprozess nicht zu verdndern. Sie
empfehlen daher die von der TEM-Folien Praparation bekannten
Techniken, wie beispielsweise Diamantdrahtsidgen, Funkenerosi-
onsverfahren und das Polieren unter Zuhilfenahme eines Tripods.

Wurde die Probengeometrie erfolgreich hergestellt, stellt das
Spannen und Ausrichten der Proben eine weitere Herausforde-
rung dar [20]. Nach Haque und Saif [20] werden deshalb von
vielen Forschergruppen speziell geformte Spannbacken verwen-
det. Dabei finden sich in den meisten Arbeiten selbstausrichtende
Systeme, die auf einem keilférmigen Spannprinzip beruhen [95],
[117], [119], [120]. Abbildung 3.15 zeigt einige Beispiele fiir ein
solches Spannprinzip. Zum Aufbringen der Belastung koénnen
kommerziell erhaltliche Aktuatoren eingesetzt werden [17], [22].
Nach Gianola und Eberl [17] existieren bereits eine Reihe von
Systemen, die Wegauflosungen im Nano- und sub-Nanometer
Bereich aufweisen. Da aber gleichzeitig ein moglichst grofRer
Verfahrweg bendtigt wird, reduziert sich die Auswahl im Wesent-
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lichen auf Piezoelektrische Stapelaktuatoren [17]. Fiir Probendi-
mensionen aus dem unteren Bereich der Mikroskala kénnen aber
auf thermischer Ausdehnung basierende Systeme - wie bei-
spielsweise von Zhu et al. [121] demonstriert - verwendet werden
[17]. Des Weiteren wird besonders im Bereich der Mikro-
Kompressions- und Biegeversuche haufig ein Nanoindenter als
Aktuator eingesetzt [122]. Nach Hemker und Sharpe [22] hat
diese Vorgehensweise den Vorteil, dass Kraft- und Wegmessung
bereits im System integriert sind. Bei der Verwendung von Piezoe-
lektrischen Stapelaktuatoren muss dagegen eine eigenstidndige
Kraftmesseinrichtung in das System integriert werden. Nach
Gianola und Eberl [17] sind dafiir aber auch konventionelle
Kraftmesszellen mit Auflésungen im Millinewton-Bereich geeig-
net. Problematischer gestaltet sich dagegen die Dehnungsmes-
sung. Zwar sind kapazitive Wegaufnehmer mit Auflésungen von
bis zu 10 nm erhailtlich, jedoch kann bei mikroskaligen Versuchs-
aufbauten die Verlangerung der gesamten Belastungskette - im
Verhaltnis zur Probenverlangerung - nicht mehr als klein angese-
hen werden [22]. Daher ist es notwendig, nur die Verlangerung
der Messstrecke der Probe zu detektieren. Dafiir haben sich
kontaktfreie Messverfahren etabliert, wobei zumeist die digitale
Bildkorrelation [123]-[125] (DIC = Digital Image Correlation)
eingesetzt wird [125]. Bei der DIC handelt es sich um ein digitales
Verfahren, das Bildaufnahmen der Probenoberflache im unbelas-
teten und belasteten Zustand vergleicht und daraus die Vollfeld-
Verschiebung der Probenoberfldche berechnet [125]. Dabei kann
sowohl eine zweidimensionale, als auch eine dreidimensionale
[126] Verschiebung der Probenoberfliche detektiert werden. Fiir
mikromechanische Untersuchungen wird aber zumeist auf die
zweidimensionale Messmethodik zuriickgegriffen. Die Anforde-
rungen, die die DIC an die Probenoberfliche und die optische
Bildaufnahme stellt, sind sehr gering, weshalb sie sich auf eine
Vielzahl von experimentellen Aufbauten anpassen lasst. Im Falle
einer zweidimensionalen DIC ist es entscheidend, dass es sich um
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eine planparallele Probenoberfliche handelt. Dabei miissen die
Oberflaichenkontraste einem zufillig verteilten Muster entspre-
chen. Sind die Kontraste der Oberflache nicht ausreichend stark
oder nicht zufdllig verteilt, konnen auch sogenannte speckle
patterns aufgebracht werden [125]. Dabei handelt es sich zumeist
um schwarze oder weifde Farbpartikel, die auf die Probenoberfla-
che aufgespriiht werden. Genauere Details zu den verschiedenen
Methoden finden sich in [127]. Fiir das bildgebende Verfahren ist
entscheidend, dass - im Falle einer zweidimensionalen Messung -
die Bildsensorebene planparallel zur Probenoberflache ausgerich-
tet ist. Zudem muss gewdhrleistet sein, dass die Probenverschie-
bung nur in der Sensorebene stattfindet, da Verschiebungen
auflerhalb der Sensorebene zu einem anderen Abbildungsmaf3-
stab fithren. Der Effekt kann im Falle einer optischen Bildaufnah-
me durch die Verwendung von telezentrischen Objektiven ver-
mindert werden [125]. Des Weiteren ist nach Pan et al. [125]
darauf zu achten, dass bei einer optischen Messung die verwende-
ten Objektive nahezu verzerrungsfrei abbilden. Bei der Verwen-
dung von geometrisch verzerrtem Bildmaterial - wie beispiels-
weise REM-Aufnahmen - muss eine Verzerrungskorrektur [128]
durchgefiihrt werden [125].

Obwohl die zuvor beschriebenen Prinzipien fiir das mechanische
Testen auf der Mikroskala schon in mehreren Review Papers [17],
[20], [22], [129] beschrieben wurden, sind in der Literatur nur
wenige Versuchsaufbauten - die das freistehende Testen von
Mikroproben der oberen Grofdenklasse ermoglichen - beschrie-
ben. Fir Mikro-Zug- und Ermiidungsversuche finden sich einige
Veroffentlichungen, die auf die Arbeitsgruppen von Eberl [95],
[117], HemKker [120], [130], und Sharp [130], [131] zuriickzufiih-
ren sind. Daneben gibt es noch eine Publikation von Son et al.
[132].
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Voice coil Linear slider

Abbildung 3.16 Zugversuchsaufbauten fiir Mikroproben der oberen

Grofenklasse.

a) Mikro-Zugversuchsaufbau der Gruppe um
Sharpe [131].

b) Mikro-Zug- und Ermiidungsaufbau aus der
Arbeitsgruppe von Eberl [95].

) Mikro-Ermiidungsaufbau von Cho aus der

Arbeitsgruppe von Hemker [120].
d) Mikro-Ermiidungsaufbau von Son et al. [132].

Abbildung 3.16 zeigt beispielhaft einige dieser Aufbauten. Der in
Teilbild a dargestellte Zugversuchsaufbau von Sharpe [131] nutzt
einen piezoelektrischen Antrieb. Dessen Bewegung wird iiber
einen Luftlager der Probe zugefiihrt. Fiir die Dehnungsmessung
setzen sie ein interferometrisches Messprinzip ein. Teilbild b zeigt
einen Mikro-Zug- und Ermiidungsaufbau von Kennerknecht [95].
Hier wird als Antrieb eine Kombination aus einem Piezostapelak-
tuator und einem Linearmotor verwendet. Die Kraftmessung
erfolgt iiber eine kommerzielle Kraftmesszelle. Die Dehnungsmes-
sung erfolgt mittels DIC. Die dafiir notige Bildaufnahme erfolgt
optisch. Der Mikro-Ermiidungsaufbau aus Teilbild ¢ stammt von
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Cho et al. [120]. Er verwendet eine Schwingspule, um eine zykli-
sche Belastung auf die Probe aufzubringen. Die Dehnungsmessung
erfolgt interferometrisch. Teilbild d zeigt ebenfalls einen Mikro-
Ermiidungsaufbau, diesmal von Son et al. [132]. Hier wird die
Probe durch einen Piezoaktuator belastet. Die aufgebrachte
Verschiebung wurde iiber einen, im Piezoaktuator integrierten
Messsensor ausgelesen.

Da der Versuchsaufbau von Kennerknecht [95] sowohl die Durch-
fiihrung von Zug-, als auch von Ermiidungsversuchen ermdoglicht,
wurde er als Grundlage fiir die Entwicklung des Versuchsaufbaus
dieser Arbeit verwendet. In den beiden folgenden Kapiteln wird
nun zuerst das genaue Ziel der mechanischen Untersuchungen
formuliert und anschliefiend der dafiir entwickelte Versuchsauf-
bau dokumentiert.
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4 Zielsetzung dieser Arbeit

Im Rahmen dieser Arbeit soll ein Priifstand aufgebaut werden, der
die Messung von Zug- und Ermiidungseigenschaften an Mikrobau-
teilen ermdoglicht. Am Beispiel von Membrantrigern eines Mikro-
Hochdrucksensors soll dann erstmals demonstriert werden, wie
die Zug- und Ermidungseigenschaften von pPIM-Bauteilen aus
17-4PH gemessen werden konnen. Daneben sollen auch konven-
tionell hergestellte Membrantriager getestet werden Auf Basis
dieser Ergebnisse soll dann die Eignung des Mikropulverspritz-
giefdens fiir die Massenproduktion von Mikrobauteilen bewertet
werden.

Mittels Mikro-Zugversuchen sollen die grundlegenden Werkstoff-
kennwerte, wie Streckgrenze, Zugfestigkeit, E-Modul und Bruch-
dehung bestimmt werden. Zudem sollen auch Versuche mit mog-
lichst hohen Belastungsgeschwindigkeiten durchgefiihrt werden,
um schlagartige Lastaufbringungen zu simulieren.

Anhand der Mikro-Ermiidungsversuche soll die Ermiidungsfestig-
keit und deren Streuung ermittelt werden. Aufderdem soll dabei
iberpriift werden, in wie weit sich die typische Oberflachenstruk-
tur eines uPIM Bauteils auf die Ermiidungseigenschaften auswirkt.

Als Versuchsmaterial kommt der weit verbreitete Edelstahl
17-4PH zum Einsatz. Dieser wird tiblicherweise im l6sungsgegliih-
tem und ausgelagerten Zustand verwendet. Im Falle einer konven-
tionellen Bauteilherstellung erfolgt das Losungsgliihen in der
Regel am Rohmaterial. Danach erfolgt die Formgebung und im
Anschluss die Auslagerung. Beim pPIM-Verfahren handelt es sich
jedoch um ein Urformverfahren, somit kann das Losungsglithen
erst nach der Formgebung erfolgen. Wie jedoch in Abschnitt 3.4
erlautert, neigen pPIM Bauteile mit ausgepragten Wandstarken-
unterschieden zu starkem Verzug. Demnach wiirde ein Losungs-
gliihen mit anschlieffendem Abschrecken die Maf3haltigkeit sol-
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cher Mikrobauteile mit grofRer Wahrscheinlichkeit verschlechtern
und im Extremfall sogar das Bauteil beschadigen. Daher wird im
Rahmen dieser Arbeit bei den pPIM Proben auf das Losungsglii-
hen verzichtet. Da davon auszugehen ist, dass dies einen entschei-
denden Einfluss auf die Gefiigebildung hat, soll die Mikrostruktur
der Proben ausfiihrlich untersucht und mit den mechanischen
Eigenschaften korreliert werden.
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5 Versuchsbeschreibung

In diesem Kapitel wird die experimentelle Vorgehensweise doku-
mentiert. Begonnen wird in den folgenden Abschnitten mit dem
Material und der Probenherstellung, anschlieflend werden der
Versuchsaufbau, die Versuchsdurchfithrung und die verwendeten
Auswertemethoden vorgestellt.

5.1  Ausgangsstruktur

Fir das Transferprojekt wurde - : -
der Membrantriager eines -~ 16
Mikro-Hochdrucksensors  als !
Demonstrator gewahlt. Abbil-
dung 5.1 zeigt eine abstrahier-
te Schnittdarstellung dieses -
Membrantragers. Wie ersicht-
lich besteht er im Wesentli-
chen aus einer rotationssym-

0,21

Abstrahierte
Dicke von 210 pm. Diese ist in Schnittdarstellung des Membran-

ein zylindrisches Gehduse mit tragers.
einer Wandstarke von 1,3 mm
integriert. Industriell werden solche Membrantriger typischer-

metrischen Membran mit einer Abbildung 5.1

weise mikrospanend aus einem konventionell hergestellten
Halbzeug gefertigt; solche Serienteile wurden als Vergleichsmate-
rial fiir diese Arbeit iibernommen. Die mikrospritzgegossenen
Demonstratoren wurde am Institut fiir Angewandte Materialien-
Werkstoffprozesstechnik (IAM-WPT) des Karlsruher Instituts fiir
Technologie (KIT) von Piotter et al. [15] hergestellt.
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5.2 Grundwerkstoff und Fertigung

Beide Demonstratorvarianten wurden aus 17-4PH hergestellt. Die
bekannten Informationen tiber die Ausgangsmaterialien und die
Herstellungsprozesse werden in den beiden folgenden Abschnit-
ten vorgestellt.

5.2.1  Mikropulverspritzgegossenes Material

Fir die Herstellung der mikrospritzgegossenen Demonstratoren
wurde ein 17-4 PH Pulver der Firma Sandvik vom Typ ,Osprey 17-
4 PH" [133] verwendet. Die Partikelgréfienverteilung wird vom
Hersteller gemaf Tabelle 5.1 angegeben. Die Angaben zur chemi-
schen Zusammensetzung sind in Tabelle 5.2 zusammengefasst. Als
Bindemittel kam ein am IAM-WPT entwickelter Binder zum
Einsatz, der aus 50 % Wachs, 45 % Polyethylen und 5 % Stearin-
sdure besteht. Pulver und Binder wurden eine Stunde lang in
einem Messkneter bei 125° C zu einer Formmasse vermengt. Der
Volumenanteil des Stahlpulvers betrug dabei 63 Vol.-% [15].
Anschlieflend wurde diese Masse in das Formwerkzeug einge-
spritzt. Dabei kam die in Kapitel 3.3 erldauterte Prozesstechnik
zum Erstellen von pPIM Bauteilen mit ausgepragten Wandstar-
kenunterschieden [15] zum Einsatz. Im Rahmen dieser Arbeit
wurden vier verschiedene Chargen der so gefertigten Demonstra-
toren verwendet. Die Prozessparameter dieser Chargen sind in
Tabelle 5.3 zusammengefasst. Entbindern und Sintern wurde
anschliefend in einem Kombiprozess durchgefiihrt. Der Zeit-
Temperatur-Verlauf und die Entbinderungs- bzw. Sinterat-
mosphdaren sind in Abbildung 5.2 angegeben. Der Sinterprozess
fithrte bei allen Bauteilen zu einer Enddichte von 98% [134].
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Pulvertyp D10 D50 D90
[pm] [pm] [pm]
80% - 5um 1,9 3,4 6,0
Tabelle 5.1

Herstellerangaben zur Partikelgrofienverteilung des
uPIM-Pulvers [135].

P S C Mn Si Nb Cu Ni Cr
014 30 30 155

- - - - Rest
0,15 5,0 5,0 17,5

Fe

0,03 0,04 007 10 1,0

Tabelle 5.2 Herstellerangaben zur chemischen Zusammensetzung
des verwendeten pPIM-Pulvers [133].
Alle Angaben in %.
Charge Verzogerung Pragekraft Kolbenhub
[s] [% Motorleistung] [um]
V26 0,2 20 150
V31 0 20 150
V53 0 50 350
V54 0,1 50 350
Tabelle 5.3 Fertigungsparameter der Griinlinge [134].
1400 . . —— .
: b4
1200 + / | .
o 1000 | b
E 800 + \ ]
g ; / 4
g 600 | ; .
E r - A H2 i \
S 00 | § ]
C T E EN
200 + A-7 Ar+H2 5 ian o ]
0 & : : L LN,
0 2 4 6 8 10
Zeit [h]
Abbildung 5.2 Zeit-Temperatur-Verlauf des Sinterprozesses der

mikrospritzgegossenen Proben [134].
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5.2.2  Konventionell hergestelltes Material

Die Fertigungsparameter der spanend hergestellten Demonstrato-
ren sind leider nur auszugsweise bekannt. Das Rohmaterial ist ein
kaltgezogenes 17-4 PH Rundmaterial mit einem Durchmesser von
>5mm, dass im lésungsgegliihtem Zustand angeliefert wurde.
Das Losungsglithen erfolgt bei 1070°C, das anschlieflende Ab-
schrecken an Luft [136]. Die Aufsenkontur der integrierten Memb-
ran wird durch Drehen, die Innenkontur durch die Bearbeitung
mit einem Formwerkzeug hergestellt. Anschliefiend erfolgt eine
Ausscheidungshartung bei 495°C mit einer Haltezeit von
4 Stunden [136].

5.3  Probengeometrie

Um die mechanischen Eigenschaften der Demonstratoren messen
zu kénnen, muss eine geeignete Probengeometrie aus den Senso-
ren extrahiert werden. Da die Probenoberflache durch die Extrak-
tion verandert wird, wurde noch ein zweiter, urgeformter Proben-
typ verwendet. Dieser erlaubt es, den Einfluss der leicht aufgerau-
ten pPIM Oberflaiche auf die mechanischen Eigenschaften zu
analysieren.

5.3.1 Probengeometrie der urgeformten Proben

Abbildung 5.3 zeigt die Sollgeometrie der urgeformten Zugproben
nach dem Sintern. Dabei handelt es sich um einen flachen Mikro-
Zugstab mit einem Querschnitt von 0,034 mm? und einer Mess-
lange von 780 um. Im Anschluss an die Messstrecke sind auf
beiden Seiten flache, rechteckige Spannbacken angesetzt; der
Ubergang ist durch einen Radius von 1,3 mm verrundet.
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0,13

- -

Abbildung 5.3 Geometrie der gesinterten, urgeformten Zugprobe.

5.3.2 Probengeometrie der extrahierten Proben

Die Probengeometrie der extrahierten Proben wurde speziell auf
den in Abschnitt 5.1 vorgestellten Demonstrator angepasst. Abbil-
dung 5.4 stellt die dafiir entwickelte Geometrie vor. Dabei wurde
die Probengrofie so dimensioniert, dass die Messstrecke nur aus
dem Bereich der freistehenden Membran entnommen wurde,
wahrend die Spannbacken auch Teile des Gehduses beinhalten.
Bei der Geometrie der Messstrecke handelt es sich um eine herun-
terskalierte flache Zugprobe der Form E nach DIN 50125 [137].
Dabei wurde die Lange der Messtrecke auf 1 mm festgelegt; der
Querschnitt betragt 0,03 mm?. An beiden Seiten der Messstrecke
wurde eine schwalbenschwanzférmige Spannbacke angesetzt. Um
die Spannungsiiberhéhungen im Ubergangsbereich zu reduzieren,
wurde der in Detail A dargestellte Querschnittsiibergang nach der
Zugdreiecksmethode von Mattheck [138] gestaltet.

A

~—SIEHE DETAIL A [}
45° By 0,12
; )

it

|
)/ |
el
&
1 ol
\/ DETAIL A
A —

4,15

2,06

Abbildung 5.4 Probengeometrie der extrahierten Proben.
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54  Probenpraparation

5.4.1 Extraktion aus der Membran

Um die Probengeometrie aus
den integrierten Membranen
zu extrahieren, wurde - wie Membranebene
schematisch in Abbildung 5.5
dargestellt - die Membran-
ebene von dem Gehduse
getrennt. Im Anschluss wurde
die Zugprobengeometrie aus
der abgetrennten Membran- Abbildung 5.5

Zugprobe

Gehause

Schematische
ebene herausgeschnitten. Zu Darstellung der Proben-

Beginn des Projekts wurden extraktion.

samtliche Schneidarbeiten mittels Drahterodieren in der TID-
Werkstatt des KIT durchgefiihrt. Im Laufe des Projekts wurde der
Fertigungsablauf jedoch gedndert. Danach wurde die Membran-
ebene mit einem Diamantdraht abgetrennt und anschlief3end die
Probengeometrie mit einem Laser herausgeschnitten. Das Laser-
schneiden erfolgte bei der Firma Edwin Schmitt Lasertechnik
GmbH [139] aus Kalchreuth. Beide Varianten sind in Abbildung
5.6 bzw. Abbildung 5.7 bildlich dargestellt.

Redeponiertes
Material

Freistehende
Membran

ol

Abbildung 5.6 Probenextraktion mittels Drahterodieren.
a) Blick auf die Gehéduse-Trennebene.
b) Vergroferte Ansicht der Messstrecke.

48



5 Versuchsbeschreibung

Abbildung 5.7 Probenextraktion mittels Diamantdrahtsdgen und
Laserschneiden.

a) Abtrennen der Membranebene auf der Dia-
mantdrahtsége.
b) Lasergeschnittene Zugprobe

54.2 Warmebehandlung

Ein Teil des Probenmaterials wurden ausgelagert, um die in
Kapitel 3.1 erlduterten Ausscheidungen zu erzeugen. Dazu wur-
den die folgenden vier - in der Literatur giangigen - Auslagerungs-
verfahren gewahlt:

* H900
* H925
H1025
« H1075

Die Temperaturen und Auslagerungsdauern dieser Prozesse
wurden bereits in Tabelle 3.2 dokumentiert.

5.4.3  Oberflichenbearbeitung

Um die Qualitit der Probenoberflichen zu verbessern und die in
Abschnitt 5.3 definierten Abmessungen zu erzielen, wurde ein Teil
des Probenmaterials mittels schleifen und polieren nachbearbei-
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tet. Je nach Versuchsart kamen dabei unterschiedliche Verfahren
zum Einsatz, die nachfolgend erlautert werden.

5.4.3.1 Mechanische Oberflichenbearbeitung

Da gemaf3 Abbildung 5.6 die Seitenfldchen durch das Drahterodie-
ren mit redeponiertem Material iiberzogen wurden, wurden die
Proben einer sehr ausfithrlichen Ultraschallreinigung unterzogen.
Anschlieffend wurden die Probenober- und Unterseite manuell
geschliffen und poliert. Zur Bearbeitung wurde ein TriPod Pro-
benhalter der Firma Struers verwendet, der ein planparalleles
Schleifen der Probenoberfldche erlaubt. Als Schleif- und Polier-
medium wurden Diamantschleiffolien gewahlt. Die verwendeten
Korngréfien sind in Tabelle 5.4 zusammengefasst. Abbildung 5.8
zeigt, welche Oberflachenqualitat mit der mechanischen Bearbei-
tung erreicht werden konnte.

Bearbeitungsfolge —

15 um 9 um 6 um 3 um 1 um

Tabelle 5.4 Korngrofie der verwendeten Schleiffolien bei der
mechanischen Probenpraparation.

P

250 um
Abbildung 5.8 Messstrecke einer Drahterodierten Zugprobe.
a) Messstrecke nach dem Erodieren.

b) Messstrecke nach Ultraschall Behandlung und
mechanischem Polieren.
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5.4.3.2  Elektrolytische Oberflichenbearbeitung

Beim elektrolytischen Polieren wurden alle vier Oberflachen der
Messstrecke bearbeitet. Dazu wurde die Probe im Bereich der
Messstrecke umspiilt. Das Elektropolieren erfolgte in einem
Jectropol 5“ der Firma Struers. Zum Fixieren der Probe wurde
eine speziell angepasste Maske verwendet. Die verwendeten
Parameter sind in Tabelle 5.5 zusammengefasst. Abbildung
5.9 zeigt auch hier, welche Oberflichenqualitidt mit dem Verfahren
erreicht werden konnte.

Elektrolyt Spannung  Fluss-  Strom- Temp. Zeit
rate starke
[Vl [A] [°C] [s]
Struers 25V 13 0,08- 22 30-60
A3 0,1
Tabelle 5.5 Verwendete Elektropolierparameter.

Abbildung 5.9 Elektropolieren einer erodierten Probe.
a) Probengeometrie vor dem Elektropolieren.
b)  Probengeometrie nach dem Elektropolieren.
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5.5  Ubersicht Probentypen

Aufgrund der unterschiedlichen Grundmaterialien, Probengeo-
metrien, Warmebehandlungen und Oberflichenbearbeitungen,
die in den vorherigen Abschnitten erldutert wurden, ergibt sich
eine Vielzahl von unterschiedliche Probentypen. Die nachfolgend
verwendete Probenbezeichnung setzt sich daher aus mehreren
Komponenten zusammen. Fiir die Kennzeichnung der Herstel-
lungsart werden die Kiirzel pPIM (Mikropulverspritzgegossen)
bzw. K (Konventionell hergestellt) verwendet. Die Probengeomet-
rie wird anhand der Kiirzel UG (Urgeformt) bzw. EX (Extrahiert)
angezeigt. Fiir die Angabe der Warmebehandlung werden die
Kirzel LG fiir Losungsgegliiht und S fiir Sintern, in Kombination
mit den Literaturbezeichnungen aus Tabelle 3.2 fiir die jeweilige
Auslagerung verwendet.

Bei einem Grofdteil der Versuche kamen zumeist nur vier ver-
schiedene Probentypen zum Einsatz. Deren Kurzbezeichnungen
sowie die Herstellungs- und Bearbeitungsparameter sind in
Tabelle 5.6 zusammengefasst. Um die Unterscheidung der Proben-
typen zu erleichtern wird das in der Tabelle verwendete Farb-
schema fiir die weitere Arbeit beibehalten.
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uPIM-UG-S uPIM-UG-S+H1025 pPIM-EX-S+H1025  K-EX-LG+H925

Grundmaterial
nPIM pPIM pPIM Konventioneller
17-4 PH 17-4 PH 17-4 PH 17-4 PH
Charge V26

Wirmebehandlung bei Anlieferung

LosungsGegliiht
GeSintert GeSintert GeSintert Ausschefldungs-
gehartet
H925
Geometrie bei Anlieferung
UrGeformte UrGeformte Membrantrager Membrantrager

Mikro-Zugprobe Mikro-Zugprobe

Probengeometrie

UrGeformt UrGeformt EXtrahiert EXtrahiert

Durchgefiihrte Wirmebehandlung

Ausscheidungs- Ausscheidungs-
Keine gehartet gehartet Keine
H1025 H1025

Oberflichenbearbeitung statische Versuche

Mechanisch Mechanisch Mechanisch Mechanisch

Oberflachenbearbeitung Ermiidungsversuche

Keine - Elektrolytisch Elektrolytisch
Datenpunkt
[ | * A [
Tabelle 5.6 Ubersicht iiber die verwendeten Probentypen.
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5.6 Versuchsstand

Um Zugversuche bei unterschiedlichen Dehnraten sowie Ermii-
dungsexperimente im HCF-Bereich an Mikroproben durchfiihren
zu konnen, wurde aufbauend auf der Arbeit von Kennerknecht
[95] der nachfolgend beschrieben Mikro-Versuchsstand entwi-
ckelt. Die mechanische Funktionsweise wird im anschliefSenden
Abschnitt erlautert. Die zugekauften Komponenten sind im An-
hang A.1 dokumentiert.

5.6.1 Mechanische Funktionsweise

Abbildung 5.10 zeigt eine schematische Darstellung des Hauptbe-
reichs des Versuchsstandes. Ausgehend von einer fixen Spannba-
cke wird die Probe iliber eine zweite Spannbacke mit dem An-
triebsstrang verbunden. Auf der fixen Seite ist die Spannbacke
iiber zwei Linearfiihrungen mit einer vibrationsdampfenden
Tischplatte verbunden. Uber zwei Mikrometerschrauben lassen
sich die Linearfiihrungen in y- und z-Richtung verfahren und
ermdoglichen es so, die beiden Spannbacken gegeneinander auszu-
richten. Auf der Antriebsseite ist die Spannbacke iiber einen
Winkeladapter mit einer Kraftmesszelle verbunden. Diese kann
Kréafte von bis zu 50 N bei einer Auflésung von 50 mN messen. Im
Anschluss an die Kraftmesszelle folgt ein Piezo-Aktuator, der eine
Verschiebung von 60 pm in x-Richtung auf die Probe aufbringen
kann. Der Aktuator verfiigt iiber einen integrierten Positions-
sensor der als Riickkopplung fiir die PID-Regelung im Messver-
starker dient. Dadurch lasst sich im Gegensatz zu einem ungere-
gelten Aktuator die Verfahrgeschwindigkeit konstant halten und
die Positionsgenauigkeit verbessern.
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y-Linearfithrung

7
o)
7777

Abbildung 5.10 Schnitt durch die Probenachse des Versuchsstandes.

Um den Verfahrweg des Piezo-Aktuators zu erweitern, ist er - wie
in Abbildung 5.11 skizziert - mit einer weiteren Linearfiihrung
verbunden. Diese lasst sich iiber einen Motor in x-Richtung ver-
fahren. Da der Motor aufgrund seines Spindelantriebs ein relativ
grofdes Umkehrspiel besitzt, wurde er nicht fest mit der Linear-
fithrung verbunden, sondern driickt gegen eine an der Fiihrung
fixierte Aufnahme. Diese ist liber ein Drahtseil mit einem in
z-Richtung beweglichen Gewicht verbunden. Dadurch wird die
Linearfiihrung mit der Gewichtskraft Fge des Gegengewichts
gegen den Motor gezogen, wodurch das Umkehrspiel nicht zum
Tragen kommt. Das Gewicht wurde so dimensioniert, dass die
Gewichtskraft m der Maximallast der Kraftmesszelle entspricht,
dadurch ist eine Uberlastung der Kraftmesszelle nicht méglich.
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Piezo-Aktuator

%

| Drahtseil |

» - \ / \,\

x-Linearfiihrung

Abbildung 5.11

Schnitt durch die Probenachse der Antriebsseite des Versuchsstandes.
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5.6.2  Spannen der Proben

Aufgrund der unterschiedlichen Geometrien der urgeformten und
extrahierten Proben, kamen zwei verschieden Spannbacken zum
Einsatz. Beide Varianten sind in Abbildung 5.12 abgebildet. Die
urgeformten Proben wurden beidseitig zwischen zwei Stahlplatt-
chen gefadelt, von Hand ausgerichtet und tber je zwei Schrauben
geklemmt. Die extrahierten Proben wurden iiber zwei in Stahl-
plattchen erodierte, schwalbenschwanzférmige Taschen ge-
spannt. Neben dem Fixieren wurde dadurch auch die Ausrichtung
der Probe definiert. Aufgrund der Geometrie kdnnen mit diesem
Spannverfahren aber nur Zugkrifte auf die Probe tbertragen
werden.

Abbildung 5.12 In den Versuchsstand eingespannte Probe.
a) Urgeformter Probentyp
b) Extrahierter Probentyp

5.6.3 In-Situ Observation

Um eine in-situ Uberwachung der Versuche zu erméglichen und
das Ausrichten der Spannbacken, sowie den Probeneinbau zu
erleichtern, wurde ein Lichtmikroskop iliber den Spannbacken
angebracht. Dieses ist mit einer Digitalkamera gekoppelt und
erlaubt so eine Aufnahme der Mikroskop-Bilder. Das Mikroskop
lasst sich um die z-Achse des Versuchsstandes rotieren und in x-
Richtung iiber eine Mikrometerschraube verschieben, so kénnen
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alle Positionen im Bereich der Einspannung angefahren werden.
Auch die Kamera ist um die z-Achse rotierbar, dadurch kann der
Bildwinkel unabhéngig von der Mikroskop-Rotation eingestellt
werden.

5.6.4  Steuerung des Versuchsstandes

Die gesamte Ansteuerung der mechanischen Komponenten sowie
die Aufzeichnung der Kraftmesswerte erfolgte iiber die Program-
mierplattform ,LabVIEW* von National Instruments. Der Quell-
code wurde dabei in grofien Teilen von Kennerknecht [95] iiber-
nommen. Als Schnittstelle zwischen den analogen Komponenten
des Versuchsstandes und der digitalen Software diente eine A/D
Wandler der Firma National Instruments. Die Ansteuerung der
Mikroskopkamera erfolgte tiber die zugehorige Software ,Capture
OEM"“von PixeLINK.

5.7  Versuchsdurchfiihrung

5.7.1  Probenvermessung

Um den tatsdchlichen Ausgangsquerschnitt der Proben zu be-
stimmen, wurden vor Versuchsbeginn alle Proben mit einem
Laser-Messmikroskop vom Typ ,VK-1790K“ der Firma Keyence
vermessen. Dabei wurde von einem ideal rechteckigen Quer-
schnitt ausgegangen, Kantenverrundungen wurden nicht in die
Messung miteinbezogen.

5.7.2  Versuchsdurchfiihrung Zugversuche

Im Falle der Zugversuche wurden die Proben mit einer Vorlast
von ca. 10-20 MPa in den schwalbenschwanzférmigen Spannba-
cken ausgerichtet. Wahrend des Versuchs wurde die Probe iiber
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den Piezo-Aktuator mit konstanter Geschwindigkeit auseinander-
gezogen. Die Verfahrgeschwindigkeit vp, des Aktuators wurde
gemafd Gleichung (5.1) aus der gewiinschten Dehnrate € und der
Messstrecke [, berechnet.

UPA = é * lo (5'1)

Die dabei aufgebrachte Kraft wurde mit der Kraftmesszelle ge-
messen und zusammen mit einem Zeitstempel aufgezeichnet. Des
Weiteren wurden iiber die Kamera fortlaufend Bilder von der
Probenoberflache aufgenommen und mit dem genauen Zeitpunkt
der Aufnahme gespeichert. Die Frequenz der Kraft- und Bildauf-
nahme richtete sich dabei nach der vorgegebenen Dehnrate. Bei
sehr hohen Dehnraten reichte jedoch die Serienbildgeschwindig-
keit der Kamera nicht aus, um den Versuch hinreichend zu doku-
mentieren. In diesen Fillen wurden Videos des Versuches aufge-
zeichnet, die aber eine deutlich geringere Auflésung haben. Tabel-
le 5.7 gibt eine Ubersicht iiber die verwendeten Einstellungen.

Falls der Verfahrweg des Aktuators nicht ausreichte um die Probe
zu brechen, wurde beim Erreichen der Endstellung die zu dem
Zeitpunkt gemessene Kraft gespeichert und als Vorgabe fiir eine
Kraftregelung des Piezo-Aktuators genutzt. Nun wurde der Aktua-
tor mit Hilfe des Motors um 60 um von der Probe weg bewegt.
Aufgrund der aktiven Kraftregelung musste sich der Piezo dabei
wieder vollstdndig ausfahren. Um dabei ein moglichst konstantes
Kraftsignal zu erhalten, wurde wéhrend dieses Nachsetzens die
zeitliche Anderung der Motorposition immer um mindestens eine
Grofdenordnung unterhalb der Geschwindigkeit der Kraftregelung
gehalten. Im Anschluss an das Nachsetzen wurde der Versuch
wieder wie zuvor beschrieben fortgesetzt. Dieses Verfahren
wurde fiir alle statischen Versuche mit einer Dehnrate unterhalb
von 5*10E-3 s genutzt. Fiir alle schnelleren Versuche wurde
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dagegen die Piezoposition konstant gehalten und die gesamte
Verschiebung nur tiber den Motor aufgebracht.

De}[lsr_‘f]ate SE-5  S5E-4  SE-3  5E-2  SE-1
Frequenz
Kraftmessung 0,1 0,1 1 10 100
[kHz]
Frequenz
Bildaufnahme 0,2 2 30 140 140
[Hz]
Einzelbild/ Einzel-  Einzel- Einzel- . .
Video bild  bild  bid  Video Video
Tabelle 5.7 Versuchsparameter der Zugversuche.

5.7.3  Versuchsdurchfiihrung Ermiidungsversuche

Aufgrund der schwalbenschwanzformigen Einspannung der
Proben kénnen nur Zugkrifte auf die extrahierten Probentypen
aufgebracht werden. Daher mussten die Ermiidungsversuche im
reinen Zugschwellbereich stattfinden. Dementsprechenden wurde
ein Spannungsverhaltnis von Unter- zu Oberspannung von R = 0,1
gewahlt. Als Wellenform wurde eine Sinusfunktion bei einer
Frequenz von 100 Hz verwendet. Die Einspannung des urgeform-
ten Probentyps wiirde zwar auch eine Ubertragung von Druck-
kraften zulassen, um die Ergebnisse aber vergleichbar zu halten
wurden das Spannungsverhaltnis und die Wellenform beibehal-
ten.

Zu Versuchsbeginn wurde der Piezoaktuator in Mittelstellung
gefahren, die Probe eingespannt und iiber den Motor die Mittel-
last g,, angefahren. Der PID-Regelung der Steuerungssoftware
wurde nun die gewiinschte Amplitude og,, die Mittelspannung o,
und die Frequenz f vorgegeben. Nach dem Start des Versuchs
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stellte die Regelung zunachst - bei einer geringen Amplitude (ca.
20% des Sollwerts) - die Bewegung des Piezo-Aktuators so ein,
dass die vorgegebene Frequenz und Mittelspannung mit der
gewlnschten Genauigkeit eingehalten wurden. Als Riickkopplung
dient das Signal der Kraftmesszelle, was mit dem hundertfachen
der Ermiidungsfrequenz ausgelesen wurde. Im Anschluss wurde
die Amplitude auf den Sollwert geregelt. Fiir diesen Einschwing-
vorgang sind in der Regel 3E3 Zyklen notig. Die zyklische Belas-
tung erfolgte so lange, bis entweder die vorgegebene Grenzlast-
spielzahl N;; erreicht oder die Probe gebrochen war. Aufgrund der
hohen Belastungsgeschwindigkeit wurde auf eine Bildaufzeich-
nung wahrend der Versuche verzichtet. Tabelle 5.8 fasst die
Parameter der Ermiidungsversuche zusammen.

Parameter Wert
Spannungsverhéltnis R 0,1
Wellenform Sinus
Frequenz [Hz] 100
Messfrequenz [Hz] 100.000
Einschwingvorgang 3E3 Zyklen
Regelgenauigkeit im eingeschwungenen Zustand = 0,05
[%]
Grenzlastspielzahl N 1E7
Tabelle 5.8 Ubersicht iiber die Parameter der Ermiidungsversu-
che.

5.8 Versuchsauswertung

5.8.1  Statische Versuche

Um das fiir Zugversuche typische Spannungs-Dehnungs-
Diagramm zu erhalten, wurde aus dem aufgezeichneten Bildmate-
rial die Dehnung der Probe berechnet. Hierzu wurde die Pro-
grammierumgebung Matlab (R2012a) und der darauf entwickelte
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Bildkorrelations-Code von Eberl et al. [140] verwendet. Fiir die
Bildkorrelation wird ein virtuelles Raster auf dem ersten Bild der
Serie aufgebracht. Wie in Abbildung 5.13 skizziert, wurden dazu
zwei rechteckige Felder auf der Messstrecke platziert. Um ver-
gleichbare Dehnungswerte zu erhalten, wurde der Mittelpunktab-
stand der Rechtecke in x-Richtung - gemaf$ Gleichung (5.2) [137]
- proportional zum Probenquerschnitt hy * b, gewahlt.

lO = kp * 4/ hO * bo (5.2)

Der Proportionalitatsfaktor k, wurde von Makro-Zugproben der
Form E nach DIN 50125 [137] iibernommen und betragt k = 5,65.
Fiir die Probendicke a, und -breite b, wurde jeweils der gemes-
sene Ist-Wert verwendet und somit der Abstand der Rasterfelder
individuell auf jede Probe angepasst. Bei den urgeformten Proben
konnte der Proportionalitiatsfaktor von k = 5,65 nicht verwendet
werden, da die Messstrecke im Verhaltnis zum Querschnitt zu
kurz ist. Daher wurde fiir die Vorabproben der Proportionalitats-
faktor auf k = 4 abgesenkt.

<

Abbildung 5.13 Schematische Darstellung der Position der Raster-
punkte auf der Messstrecke der Probe.
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Anschliefend wurde Feld 1 mit den Punkten 1 bis n befiillt, deren
Indizierung mit PEI NTp ke nr. erfolgte. In Feld 2 erfolgte die
Befiillung analog, so dass jedes Punktepaar P}, und P}, ebenfalls
den x-Abstand [, hat. Die Anzahl der Rasterpunkte variierte

abhéngig von der Probenbreite zwischen 1500 und 2000 Punkte.

Der Bildkorrelationsprozess speichert nun aus Bild 1 die Graustu-
fen der umliegenden Pixel eines jeden Rasterpunktes und ist in
der Lage dieses Muster in jedem Bild i der Serie wieder zu finden.
Dadurch kann die genaue Position jedes Rasterpunktes in jedem
Bild bestimmt und in x- und y-Koordinaten gespeichert werden.
Wird die Zugprobe nun gedehnt, vergrofiert sich der x-Abstand
der Punktepaare. Fiir jedes Bild i der Serie kann nun der iiber alle
Punktepaare gemittelte x-Abstand [} nach Gleichung (5.3) be-

= xél - x1]
Z (5.3)

j=1

stimmt werden.

Wird davon die Ausgangslinge [, subtrahiert, erhdlt man die
Langendanderung Al, des aktuellen Bildesi, woraus sich mit
Gleichung (5.4) die technische Dehnung in x-Richtung € ,,.nniscn
- die zum Zeitpunkt der Bildaufnahme in der Probe herrschte -
berechnen lasst.

i Alx l_)é - lO

€x technisch = 7 =
Lo lo

(5.4)

Auf diese Weise lasst sich fiir jedes Bild der Serie die technische
Dehnung bestimmen. Lag die Einschniirzone zwischen den beiden
Rasterfeldern, wurde der Versuch als giiltig betrachtet; lag sie
aufderhalb, wurde der Versuch nicht gewertet. Da mit den Bildern
auch der genaue Aufnahmezeitpunkt gespeichert wurde, kann die
berechnete Dehnung iiber den Zeitstempel einem Kraftmesswert
zugeordnet werden. Die Kraftmesswerte wurden mit Hilfe des
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gemessenen Ausgangsquerschnitts in eine technische Spannung
umgewandelt. Die so berechneten Spannungs-Dehnungs-
Wertepaare konnten anschlieffend in einem Spannungs-
Dehnungs-Diagramm aufgetragen werden.

5.8.2 Ermiidungsversuche

Fiir die Bestimmung der Dauerfestigkeit und deren Streuung
wurde das Treppenstufenverfahren nach Dixon und Mood [141],
[142] als Testprinzip gewahlt. Fiir die Auswertung wurde das von
Hiick [143] verbesserte Auswerteschema verwendet. Da dieses
Verfahren in mehreren Fachbiichern aus dem Bereich Ermii-
dungsfestigkeit zu finden ist [144]-[146], soll es hier nur kurz
zusammengefasst werden.

Fiir das Verfahren wird zunachst ein Schatzwert fiir die Dauerfes-
tigkeit R, angenommen. Desweitern wird eine Grenzlastspielzahl
N, definiert, ab der die Probe als Durchlaufer gewertet wird. Als
letztes werden ausgehend von der geschitzten Dauerfestigkeit
dquidistante Spannungshorizonte mit der Stufenbreite bg definiert
[144]. Die erste Probe wird nun mit R, belastet. Bricht sie vor
dem Erreichen von N;, wird der nachfolgende Versuch auf dem
ndchst niedrigerem Spannungshorizont durchgefiihrt. Tritt kein
Bruch ein, findet der nachfolgende Versuch auf dem néchst hohe-
rem Spannungshorizont statt. Somit richtet sich der Spannungs-
horizont jeder Probe immer nach dem Ergebnis des vorherigen
Versuches [144]. Ist die Abstufung der Spannungshorizonte
hinreichend fein gewahlt, streuen die Ergebnisse um einen Mit-
telwert M [144]. Tabelle 5.9 zeigt beispielhaft ein solches Ver-
suchsschema.

Fiir die Auswertung werden nur die Lasthorizonte beriicksichtigt,
auf denen mindestens zwei Versuche durchgefiihrt wurden.
Zusatzlich wird noch ein imaginarer Versuch an die Datenreihe
angehangt.
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Versuch Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11| i

R, =900 x .

< 890 X X 3
a9

= 880 o X X 2

5 870 X 0 X 1

SH, =860 0 [ 0

Tabelle 5.9 Beispiel eines Treppenstufenverfahrens.
x = ungliltig (kein zweiter Versuch auf dem Spannungs-

horizont)
x = gebrochen
o = kein Bruch bis N
[ = Imaginarer Versuch

Nun wird der niedrigste, giiltige i L, ixl, *xI
Spannungshorizont SH, mit der 3 2 6 18
Laufnummer i = 0 bezeichnet. Davon 2] 3 6 12
ausgehend werden alle giiltigen 1 3 3 3
Horizonte durchnummeriert. Danach 0 2 0 0
werden - wie in Tabelle 5.10 darge- z 1(; 1(; 3;{3
stellt - die Anzahl der durchgefiihrten Tabelle 5.10 Bestim-
Versuche [; auf dem jeweiligem mung der Auswertepara-
Spannungsniveau i bestimmt und die meter des Treppenstu-
fenverfahrens.

Parameter ix1I, i%x I; sowie deren
Summen ¢, ¢ und y berechnet. Mit Hilfe dieser Parameter lasst
sich der gesuchte Mittelwert m mittels Gleichung (5.5) bestimmen
[146].

M = SHy + by * (%) (5.5)

Die Varianz Var kann Anhand von Gleichung (5.6) bestimmt
werden.

(5.6)

65



5 Versuchsbeschreibung

Einen Schatzwert fiir die Standardabweichung SA in Abhéngigkeit
von der Anzahl der durchgefiihrten Versuche, der Stufenbreite bg
sowie der Varianz Var kann aus Abbildung A.1 im Anhang abgele-
sen werden.

Die Spannungswerte die zu einer Uberlebenswahrscheinlichkeit
Py =90% und Py = 10% fithren, liegen - ausgehend von einer
Normalverteilung - in einem Abstand vom 1,28-fachen der Stan-
dardabweichung SA ober- und unterhalb des Mittelwertes m
[146]. Dementsprechend ergibt sich die in Gleichung (5.7) darge-
stellte Streuspanne T zu:

S_1<m+1,28*SA 57)
o m—1,28*SA) '
Mit Hilfe der Streuspanne lassen sich dann die Dauerfestigkeits-
werte wie folgt bestimmen:

Uberlebens- Dauerfestigkeit

wahrscheinlichkeit Py

[%] [MPa]

90 R M (5-8)

D,90 % \/g .

50 Rp=M (5.9)

10 Rpioo = M %S (5.10)
Tabelle 5.11 Bestimmung der Dauerfestigkeitswerte[146].

Nach Hiick [143] empfiehlt es sich fiir die Bestimmung von R
5 bis 9 Versuche durchzufiihren. Sollen auch die Standardabwei-
chung, bzw. die Rp 9909, und Rp 194, Werte ermittelt werden, soll-
ten mindestens 17 Versuche durchgefiihrt werden.
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5.9 Mikrostrukturelle Untersuchungen

59.1 Lasermikroskopie

Um 3D-Rekonstruktionen von Bruchflichen durchzufiihren,
wurde das Lasermikroskop ,VK-9710K“der Firma Keyence ver-
wendet.

5.9.2 Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Im Rasterelektronenmikroskop ,Nova 200“ der Firma FEI wurden
sowohl die Bruchflachen der Mikroproben als auch Gefiigeschliffe
der verschiedenen Materialien untersucht. Die Prdparation der
Gefligeschliffe erfolgte nach dem in Tabelle 5.12 angegebenen
Schema. Fiir die Untersuchung der Gefiigeschliffe kam unter
anderem auch ein EBSD Detektor zum Einsatz. Neben den typi-
schen Orientierungskarten wurden auch Bandkontrastkarten
erzeugt. Dies sind Graustufenbilder, die pro Pixel die Helligkeit
der lokalen Beugungsbander in Relation zur Hintergrundhelligkeit
darstellen. Je heller ein Punkt, desto besser waren die lokalen
Beugungsbedingungen. Da sich in der Regel die Beugungsbedin-
gungen an mikrostrukturellen Merkmalen - wie beispielsweise
Korngrenzen - verschlechtern, ergibt sich ein REM &hnliches Bild,
dass jedoch die Mikrostruktur des Materials sehr viel deutlicher
sichtbar macht [147]. Ein Vergleich zwischen solchen Bandkon-
trastkarten mit konventionellen lichtmikroskopischen und raster-
elektronenmikroskopischen Aufnahmen findet sich beispielsweise
in [148], [149].
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Prozess Bearbeitungsmittel Koérnung  Dauer
. SiC-Papier P800 Bis plan
Schleifen SiC-Papier P2500  3min
Diamantsuspension 6 pm 5 min
. Diamantsuspension 3 pm 15 min
Polieren . . .
Diamantsuspension 1 pm 10 min

Al-Oxid Suspension 0,05 um 3 min
Vibrationspolieren  Al-Oxid Suspension 0,05 pm 4h

Tabelle 5.12 Probenpriparation der REM-Proben.

5.9.3  Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (EDX)

Fiir die lokale Messung der chemischen Zusammensetzung wur-
den in einem weiteren REM der Firma Zeiss vom Typ ,Evo MA10“
EDX-Messungen durchgefiihrt.

5.9.4 Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)

Die TEM Untersuchungen erfolgten in einem 200 kV TEM vom Typ
,Tecnai F20“ der Firma FEI. Dabei wurde sowohl im TEM als auch
im STEM Modus gearbeitet. Die verwendeten Proben wurden
elektrolytisch in einem ,TenuPol“ der Firma Struers gediinnt. Die
verwendeten Parameter sind in Tabelle 5.13 zusammengefasst.

Elektrolyt Spannung Lichtwert Temp. Strom  Dauer

Schwefel- 5y 60Lux  195°C 00 13
sdure mA min
Tabelle 5.13 Elektrolytische TEM-Proben Praparation.
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In diesem Kapitel sind die Ergebnisse der Mikrostrukturanalyse -
getrennt nach Herstellungsart - zusammengefasst. Begonnen wird
im folgenden Abschnitt mit dem mikropulverspritzgegossenem
Material.

6.1 Mikropulverspritzgegossenes Material

Wie in Abschnitt 5.4.2 dokumentiert, wurde ein Teil des Proben-
materials nach dem Sintern ausgelagert. Um den Einfluss dieser
Warmebehandlung auf die Mikrostruktur zu analysieren, wurden
sowohl Proben im gesinterten, als auch im ausgelagerten Zustand
untersucht. Im nachfolgenden Abschnitt wird zunachst das uPIM
Material im gesinterten Zustand betrachtet.

6.1.1 Gesinterter Zustand

Um die Mikrostruktur an der Stelle
zu analysieren, die spiter in den
Versuchen belastet wird, wurde eine
pUPIM-UG-S Probe - wie schematisch
in Abbildung 6.1 dargestellt - mit
einer Diamantdrahtsage halbiert. Die
Schnittflaiche wurde anschlief3end

Préparierte
Fliache
nach dem in Abschnitt 5.9.2 be- z

. . Abbildung 6.1 Praparierte
schriebenen Verfahren prapariert. Fliche fiir die nachfolgen-

Abbildung 6.2a zeigt eine REM- den Mikrostrukturunter-
Ubersichtsaufnahme der priparier- suchungen.

ten Flache. Darauf sind mehrere

dunkle Punkte zu erkennen. Die zugehorige Detailansicht macht
deutlich, dass es sich dabei um Ausscheidungen mit einer Grofle
von 1-3 um handelt.
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REM Aufnahmen des pPIM Materials im gesinterten
Zustand zeigen dunkel erscheinende Ausscheidun-

a) Ubersichtsaufnahme

Abbildung 6.2
=71 gen

b) Detailansicht der Ausscheidungen
Um diese Ausscheidungen

genauer zu charakterisieren,
wurde innerhalb des in Abbil-
dung 6.3 markierten Bereichs
ein EDX-Mapping durchge-
fiihrt. Abbildung 6.4a zeigt
eine  REM-Aufnahme des
Messbereichs. Auch hier sind
die schwarz erscheinenden
Ausscheidungen deutlich
erkennbar. In den Teilbil-
dernb-h sind die oberfla-
chennahen Verteilungen der

B
EDX-Bereich

z
Abbildung 6.3 Mittels EDX
untersuchter Bereich auf der
praparierten Flache.

jeweilig analysierten Elemente dargestellt. Je heller ein Punkt in
der Karte erscheint, desto hoher ist die lokale Konzentration des
jeweiligen Elements. Der Vergleich mit Teilbild a zeigt, dass im
Bereich der Ausscheidungen der Eisengehalt - in Relation zum
restlichen Geflige - absinkt. Bei den Chrom-Daten zeigt sich ein

dhnliches Verhalten, dass aber weniger deutlich ausgepragt ist.
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Abbildung 6.4 In Elementverteilungskarten dargestellte Ergebnisse
der EDX-Messung des pPIM Materials im gesinterten
Zustand.

%
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Silizium und Sauerstoff konnten dagegen hauptsichlich im Be-
reich der Ausscheidungen detektiert werden. Die Verteilungen der
Elemente Nickel, Mangan und Kupfer scheinen unabhingig von
der Position der Ausscheidungen zu sein.

Um weitere Informationen
iber die Mikrostruktur zur
erhalten, wurden neben den
EDX-Messungen auch EBSD-
Messungen an der gleichen
Probe durchgefiihrt. Dabei
wurde die gesamte, praparier-

te Flache abgerastert. Abbil- M EBSD-Bereich

dung 6.5 zeigt zur Verdeutli- Abbildung 6.5 Mittels EBSD
chung nochmals schematisch untersuchter Bereich auf der
die Position und Orientierung préparierten Flache.

der untersuchten  Flache.

Abbildung 6.6 zeigt die aus den EBSD Messdaten erzeugten Kar-
ten. In Teilbild a ist die Phasenkarte dargestellt. Bei deren Erzeu-
gung wurde fiir jeden Messpunkt die zugehorige metallographisch
Phase - anhand des gemessenen Beugungsbildes - bestimmt. Alle
Messpunkte gleicher Gitterstruktur werden in der Karte mit
derselben Farbe dargestellt. Zusatzlich markieren die weif3en
Bildpunkte die Stellen, an denen aufgrund von zu schlechten
Beugungsbedingungen keine Indizierung erfolgen konnte. Wie aus
der Legende ersichtlich markiert die rote Farbe Ferrit und die
blaue Austenit. Dementsprechend zeigt die Karte, dass im gesin-
terten Zustand ein rein ferritisches Gefilige vorliegt. Teilbild b zeigt
die Orientierungskarte. Darin wird fiir jeden Messpunkt die
parallel zur x-Achse der Probe liegende Orientierung farblich
kodiert. Wie aus der Karte ersichtlich sind die Orientierungen
regellos verteilt. Da sich in der Regel die Orientierung zweier
benachbarter Korner unterscheidet, hilft die Karte auch dabei
einzelne Koérner voneinander abzugrenzen.
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Bl Ferrit Bandkontrast hoch
Il Austenit
[ ] Nichtindiziert 001 101 Bandkontrast niedrig

Abbildung 6.6 Ergebnisse der EBSD-Messungen an dem pPIM
Material im gesinterten Zustand.

=== a) Phasenkarte

b) Orientierungskarte: Parallelrichtung zur x-
Achse der Probe
c¢) Bandkontrastkarte

Teilbild c zeigt die in Abschnitt 5.9.2 erlauterte Bandkontrastkar-
te. Hier wird die Mikrostruktur der Probe sehr deutlich sichtbar.
Sie zeigt ein Gefiige, das zum einen aus grof3flichigen, hell er-
scheinenden Bereichen und zum anderen aus vielen kleinen,
dunkel erscheinenden Bereichen zusammensetzt ist. Die helleren
Bereiche weisen sehr unregelmafiige Formen auf. Die dunkleren
Bereiche haben dagegen eher rundliche Formen. Im Vergleich mit
der Orientierungskarte wird deutlich, dass die dunkleren Bereiche
nochmals in Bereiche mit unterschiedlicher Orientierung struktu-
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riert sind. Um die Grofie dieser Mikrostruktur zu charakterisieren,
wurde ein Linienschnittverfahren durchgefiihrt. Wie in Abbildung
6.7 dargestellt, wurde dabei ein Ausschnitt der EBSD Orientie-
rungskarte verwendet und mit mehreren horizontalen, vertikalen
und diagonalen Linien iiberdeckt. Entlang jeder Linien wurde die
Lange gemessen, die innerhalb eines Bereiches mit gleicher
Orientierung zuriickgelegt werden konnte.

Schnittlinien zur Béstimmung d‘er Mikrostrukturgr-
e der uPIM Proben im gesinterten Zustand.

Abbildung 6.7

=]

Abbildung 6.8 zeigt die Verteilung der gemessenen Langen - nach
Messrichtung getrennt - in einem Histogramm. Um den Vergleich
der Werte zu erleichtern, wurde die Anzahl der Messwerte pro
Grofdenkategorie auf die jeweilige Gesamtanzahl an Messungen
normiert. Es zeigt sich, dass die Verteilung der Messwerte auf die
Kategorien sehr dhnlich ist und somit keine Texturierung vorliegt.
Daher wurden die Messwerte aller Richtungen pro Kategorie
zusammengefasst, wodurch sich das in Abbildung 6.9 dargestellte
Histogramm ergibt. Zusatzlich wurde die kumulative Haufigkeit
berechnet und tber der Mikrostrukturgréfie aufgetragen. Tabelle
6.1 fasst die charakteristischen Werte der kumulativen Haufig-
keitsverteilung zusammen. Der Median der Verteilung ergibt sich
zu 6,5 pm.
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Abbildung 6.8 Histogramm der gemessenen Mikrostrukturgrofien
entlang der in Abbildung 6.7 dargestellten Schnitt-
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Abbildung 6.9 Uber alle Richtungen gemitteltes Histogramm mit
kumulativer Haufigkeitsverteilung der gemessenen
P Mikrostrukturgrofie des pPIM Material im gesinter-

ten Zustand.
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Probentyp D10 D50 D90

[um] [um] [um]

pPIM-UG-S 2,4 6,5 18,5
Tabelle 6.1 Mikrostrukturgrofie des uPIM Materials im gesinter-

ten Zustand.

Da diese Proben nicht ausgelagert wurden, sollten sich keine der
in Abschnitt 3.1 erlauterten Kupfer Ausscheidungen im Gefiige
befinden. Um dies zu tiberpriifen, wurden TEM Untersuchungen
durchgefiihrt. Da fiir die in Abschnitt 5.9.4 vorgestellte, elektroly-
tische Praparationsmethodik ein rundes Plattchen mit mindestens
3 mm Durchmesser erforderlich ist, konnten die Untersuchungen
nicht wie zuvor an einer urgeformten Zugprobe durchgefiihrt
werden. Daher wurde eine abgetrennte Membranebene von
einem mikrospritzgegossenem Demonstrator verwendet, die sich
ebenfalls im gesinterten Zustand befand.

Wie aus der schematischen
Schnittansicht in Abbildung
6.10 zu erkennen, wurde die

TEM-
onsbereich der Messstrecke Bereich Elektrolytisch
gediinnt. Folglich wurde auch gediinnter
bei den TEM-Untersuchungen Bereich

die Mikrostruktur an der Stelle Abbildung 6.10 Die orange
analvsiert die in den Versu- eingerahmte Flache markierte die
y ! im TEM untersuchte Zone der

chen belastet wird. Abbildung Membranebene.

6.11 zeigt zwei TEM Aufnah-

men aus dem praparierten Bereich. Dabei zeigen sich zwei unter-
schiedliche Strukturen. Zum einen die in Teilbild a dargestellten
lattenférmigen Strukturen. Zum anderen die eher unstrukturiert
wirkenden Bereiche aus Teilbild b. Der Lattenabstand wurde in
mehreren Bildern gemessen. Der gemittelte Wert ist in Tabelle 6.2
angegeben.

Membran dabei im Extrakti-
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Hellfeld TEM Aufnahmen der Gefligestruktur des

Abbildung 6.11
uPIM Materials im gesinterten Zustand.
[ = ] a) Lattenférmige Strukturen
b) Weniger strukturierter Bereich
Probentyp Gemittelter Lattenabstand SA
[nm] [nm]
uPIM-UG-S 505 + 144
Tabelle 6.2 Lattenabstand im pPIM Material im gesinterten
Zustand.
6.1.2  Ausscheidungsgeharter Zustand

Die mikrostrukturellen Unter-
suchungen des  ausschei-
dungsgeharten Zustands,
erfolgten an der Membran-
ebene ausgelagerten,
mikrospritzgegossenem

eines

Demonstrators. Dieser ent-

spricht dem Ausgangsmaterial

Préparierte
Flache

Abbildung 6.12 Schematische
Darstellung der praparierten

Flache an der halbierten Memb-
ranebene.

X

fiir den Probentyp 1PIM-EX-S+H1025. Die Membran wurde fiir die
Untersuchungen - wie in Abbildung 6.12 schematisch dargestellt -
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halbiert und die Schnittkante nach dem in Abschnitt 5.9.2 be-
schriebenen Verfahren préapariert.

Abbildung 6.13 REM Aufnahme der priparierten Fliche des pPIM
Materials im ausscheidungsgeharteten Zustand.

Q&Q a) Ubersichtsaufnahme
b)

Detailansicht der dunkel erscheinenden Aus-
scheidungen.

Abbildung 6.13 zeigt eine
Ubersichts- und eine De-
tailaufnahme der praparierten
Flache. Analog zum spritzge-
gossenem Material im gesin-
terten Zustand sind auch hier z .

die dunkel erscheinenden EDE-Berelch,
. Abbildung 6.14 Mittels EDX
Ausscheidungen zu erkennen. . .

analysierter Bereich an der
Daher wurden ebenfalls EDX- préparierten Flache.
Messungen durchgefiihrt, um
die chemischen Hauptbestandteile der Ausscheidungen zu ermit-
teln. Die untersuchte Zone lag - wie schematisch in Abbildung
6.14 skizziert - mittig auf der praparierten Flache und somit in
dem Bereich, aus dem die Messstrecken der Proben extrahiert

werden.

Abbildung 6.15 zeigt - analog zu dem vorherigen Abschnitt - die
EDX Messergebnisse in Form von Elementverteilungskarten.

78



6 Mikrostrukturuntersuchungen

a
200,
d | e ]

Abbildung 6.15 In Elementverteilungskarten dargestellte Ergebnisse
der EDX-Messung des pPIM Materials im ausschei-

(¥< | dungsgehérteten Zustand.
\ )

Teilbild a verdeutlicht, an welcher Stelle sich die Ausscheidungen
befinden. Teilbild b und c gibt jeweils die Verteilung der Legie-
rungselemente Eisen und Chrom an. Es zeigt sich, dass die Kon-
zentration beider Elemente - im Bereich der Ausscheidungen -
deutlich geringer als im Rest des Gefiliges sind. Bei den Elementen
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Silizium und Sauerstoff (Teilbild c und d) ist ein umgekehrtes
Verhalten zu beobachten; hier liegen die Maxima genau im Be-
reich der Ausscheidungen. Wie aus den Teilbildern d, g und h
ersichtlich, scheinen die Ausscheidungen keinen Einfluss auf die
Verteilung der Elemente Nickel, Mangan und Kupfer zu haben.

Auch im ausscheidungsgehar-
teten Zustand wurden EBSD-
Messungen durchgefiihrt. Die
gemessene Zone lag - wie in
Abbildung 6.16 verdeutlicht -
ebenfalls in der Membranmitte
und umfasste die gesamte
Dicke der Membran. Die

EBSD-Bereich X

Abbildung 6.16 Mittels EBSD
] analysierter Bereich an der
Ergebnisse der EBSD- praparierten Membranebene.

Messungen sind in Abbildung

6.17 in Form einer Phasen-, Orientierungs- und Bandkontrastkar-
te dargestellt. Da die Karten die gesamte Membrandicke reprasen-
tieren, wurde der Extraktionsbereich der Proben mit zwei Linien
abgegrenzt. Die Phasenkarte zeigt wiederum ein einphasiges,
ferritisches Gefiige. Die Orientierungen wirken regellos verteilt.
Die Bandkontrastkarte macht deutlich dass das Gefiige dem der
HPIM-UG-S sehr &hnlich ist. So zeigen sich auch hier dunkler
wirkende Korner mit einer Substruktur, die in eine heller wirken-
de Matrix eingebettet sind. Die zuvor im EDX analysierten Aus-
scheidungen sind in der Bandkontrastkarte sehr deutlich als
runde, schwarze Punkte zu erkennen.
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Bl Ferrit 111 Bandkontrast hoch

Hl Austenit

[ ] Nichtindiziert 001 101 Bandkontrast niedrig

Abbildung 6.17  Ergebnisse der EBSD-Messungen an dem pPIM

Material im ausscheidungsgeharteten Zustand.

a) Phasenkarte

b) Orientierungskarte: Parallelrichtung zur x-
Achse der Probe

c¢) Bandkontrastkarte

N
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ro-
3¢ der pPIM Proben im ausscheidungsgehirteten

<\j/) Zustand.

Die Mikrostrukturgroffen wurde aus dem in Abbildung 6.18
dargestellten Ausschnitt der Orientierungskarte gemessen. Die
verwendeten Schnittlinien wurden in der Abbildung eingezeich-
net. In Abbildung 6.19 sind die gemessenen Schnittldngen - ge-
trennt nach Schnittrichtung - in einem Histogramm aufgetragen.
Die Anzahl der Messwerte pro Grofienkategorie wurde dabei
prozentual zu der Gesamtanzahl der Messwerte pro Schnittrich-
tung aufgetragen. Da sich die Messwerte - fiir alle drei Richtungen
- gleichféormig auf die Grofdenkategorien verteilen, kann davon
ausgegangen werden, dass keine Texturierung im Werkstoff
vorliegt. Daher wurden in dem in Abbildung 6.20 dargestellten
Histogramm die Werte aller Schnittrichtungen einer Gréfienkate-
gorie zusammengefasst und deren kumulative Haufigkeitsvertei-
lung aufgetragen. Der Median der Verteilung ergibt sich zu 4,5 pm.
Die weiteren charakteristischen Werte sind in Tabelle 6.3 zusam-
mengefasst.

Probentyp D10 D50 D90

[um] [um] [um]

uPIM-EX-S+H1025 1,8 4,5 11,0
Tabelle 6.3 Mikrostrukturgréfienverteilung des pPIM Materials

im ausscheidungsgeharteten Zustand.
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Abbildung 6.20 Uber alle Richtungen gemitteltes Histogramm mit

kumulativer Haufigkeitsverteilung der gemessenen
OD—A Mikrostrukturgréle des pPIM Materials im aus-
‘ scheidungsgehirteten Zustand.
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Um die in Abschnitt 3.1 eingefiihrten Kupfer Ausscheidungen zu
charakterisieren, wurde das Gefiige im TEM untersucht. Die
Praparation der Probe erfolgte analog zu der in Abbildung 6.10
dargestellten Probe des gesinterten Zustands. Abbildung 6.21
zeigt zwei Aufnahmen aus den unterschiedlich strukturierten
Probenbereichen. Teilbild a zeigt eine Aufnahme aus dem latten-
formig strukturierten Bereich, wihrend Teilbildb einen Aus-
schnitt des weniger strukturierten Bereichs wiedergibt. Der
Lattenabstand wurde in mehreren Bildern gemessen. Der gemit-
telte Wert ist in Tabelle 6.4 angegeben.

Abbildung 6.21 Hellfeld TEM Aufnahmen der Gefiigestruktur des
uPIM Materials im ausscheidungsgehirteten Zu-
H stand.
a) Lattenformige Strukturen mit dunkel erschei-
nenden Ausscheidungen

b) Weniger strukturierter Bereich mit dunkel
erscheinenden Ausscheidungen

Probentyp Gemittelter Lattenabstand SA
[nm] [nm]
uPIM-EX-S+H1025 144 + 30
Tabelle 6.4 Gemittelter Lattenabstand im pPIM Material im

ausscheidungsgeharteten Zustand.
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Innerhalb beider Strukturberei-
che sind fein verteilte, dunkel
erscheinende Punkte zu erken-
nen, bei denen es sich vermut-
lich um die zuvor beschriebenen
Ausscheidungen handelt. Um
diese zu charakterisieren wird &
im  Folgenden ihr mittlerer Abbildung 6.22 Flichenanalyse
Durchmesser sowie ihre Dichte  zyr Bestimmung des Teilchen-

bestimmt. Der mittlere Durch-  durchmessers an einem
binarisierten TEM-Bild.

messer wurde mit Hilfe einer
Flachenanalyse aus dem in
Abbildung 6.22 dargestellten Bildausschnitt bestimmt. Dafir
wurde anhand eines grau-Schwellenwertes ein bindres Bild
erzeugt. Anschliefend wurde der mittlere Durchmesser eines
ideal runden Teilchens aus den Flachenverhaltnissen von Aus-
scheidungen und Matrix ermittelt. Tabelle 6.5 gibt den ermittelten
Wert und dessen Standardabweichung wieder.

Um eine zweidimensionale Teilchendichte bestimmen zu konnen,
wurde - wie in Abbildung 6.23 dargestellt - die Anzahl der Teil-
chen innerhalb einer definierten Flache abgezdhlt. Durch den
Bezug der bestimmten Teilchenanzahl auf die Messflache wurde
die in Tabelle 6.6 angegebene Teilchendichte berechnet.

85



6 Mikrostrukturuntersuchungen

300

200

Y-Position [nm]

100

X-Position [nm]
Abbildung 6.23 Bestimmung der Teilchenanzahl in der gewdihlten

Messflache.
Probentyp Durchmesser Standardabweichung
Ausscheidungen
[nm] [nm]
puPIM-EX-S+H1025 7,5 6,5
Tabelle 6.5 Ermittelter Durchmesser der Kupferausscheidungen
des pPIM Materials im ausscheidungsgehérteten
Zustand.
Probentyp Anzahl Messflache Dichte
Teilchen [m?] [m-2]
puPIM-EX-S+H1025 634 3,11E-13 2,04E15
Tabelle 6.6 Ermittelte Dichte der Kupferausscheidungen des

uPIM Materials im ausscheidungsgeharteten Zustand.
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6.2  Konventionell hergestelltes Material

Da am konventionell hergestellten Demonstrator - im Rahmen
dieser Arbeit - keine Warmebehandlungen durchgefiihrt wurden,
wird im Folgenden nur der Anlieferungszustand betrachtet.
Gemadf3 Abschnitt 5.2.2 lag das Material dabei in einem 16sungsge-
glithten und ausscheidungsgeharteten (H925) Zustand vor.

6.2.1  Ausscheidungsgeharteter Zustand

Analog zu Abbildung 6.12
wurde die Untersuchungen am

konventionell hergestellten
Material ebenfalls an einer
halbierten Membranebene

durchgefiihrt. Eine Ubersichts-
aufnahme der praparierten
Flache ist in Abbildung 6.24
dargestellt. Im Gegensatz zu
den mikrospritzgegossenen
Materialien sind hier keine der
dunkel erscheinenden Aus-
scheidungen zu erkennen. Um die Mikrostruktur zu analysieren

Abbildung 6.24 REM Aufnahme
des praparierten Bereichs.

wurden abermals EBSD-Messungen durchgefiihrt. Die erzeugten
Karten sind in Abbildung 6.25 gegeniibergestellt. Da die Messun-
gen wieder iiber die gesamte Membrandicke erfolgten, wurde hier
ebenfalls der Extraktionsbereich der Proben im Bild eingezeich-
net.
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I Ferrit Bandkontrast hoch
Il Austenit
[ 1 Nichtindiziert 001 101 Bandkontrast niedrig

Abbildung 6.25 Ergebnisse der EBSD-Messungen am konventionell
hergestellten Material im ausscheidungsgeharteten

%/ \ Zustand.
N a)

Phasenkarte

b) Orientierungskarte: Parallelrichtung zur x-
Achse der Probe

c¢) Bandkontrastkarte

Die Phasenkarte aus Teilbild a zeigt auch hier ein komplett ferriti-
sches Gefiige. In der Orientierungskarte aus Teilbild b werden die
einzelnen Korner sehr deutlich sichtbar. Wie schon bei den spritz-
gegossenen Materialien, sind die Orientierungen regellos verteilt.
In der Bandkontrastkarte aus Teilbild c zeigt sich, dass innerhalb
der Bereiche gleicher Orientierung eine Substruktur vorhanden
ist. Besonders deutlich wird dies in der Detailansicht aus Abbil-
dung 6.26. Hier zeigt sich im Bandkontrast-Teilbild b eine sehr
feine lamellare Struktur innerhalb gleichorientierter Bereiche.
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Abbildung 6.26 Detailansicht der Orientierungs- und Bandkontrast-

karte aus Abbildung 6.25.

—4

Um die Grofienverteilung der gleich orientieren Bereiche zu
charakterisieren wurde analog zu den spritzgegossenen Materia-
lien ein Linienschnittverfahren an der Orientierungskarte ange-
wendet. Abbildung 6.27 zeigt den verwendeten Bildausschnitt mit
den durchgefiihrten Schnitten.

iy | 8 g

Abbildung 6.27  Schnittlinien zur Bestimmung der Mikrostrukturgro-
e des konventionell hergestellten Materials im
(\%) ausscheidungsgehirteten Zustand.
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In Abbildung 6.28 ist das zugehoérige Histogramm dargestellt.
Auch hier zeigt die Verteilung, dass keine Texturierung im Werk-
stoff vorliegt. Folglich wurden die Werte jeder Grof3enkategorie
wieder zusammengefasst. Das so erzeugte richtungsunabhdngige
Histogramm findet sich in Abbildung 6.29. Der Median der zuge-
horigen kumulativen Haufigkeitsverteilung liegt bei 3,3 um. Die
weiteren charakteristischen Werte sind in Tabelle 6.7 zusammen-
gefasst.
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Abbildung 6.28  Histogramm der gemessenen Mikrostrukturgrofien

fiir die in Abbildung 6.27 dargestellten Schnittrich-
N tungen.
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6 Mikrostrukturuntersuchungen
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Abbildung 6.29  Uber alle Richtungen gemitteltes Histogramm mit
kumulativer Haufigkeitsverteilung der Mikrostruk-

< A turgrofie des konventionell hergestellten Materials
im ausscheidungsgeharteten Zustand.

Probentyp D10 D50 D90
[pm] [pm] [pm]
K-EX-LG+H925 1,3 3,3 8,4
Tabelle 6.7 Ermittelte Mikrostrukturgrofie des konventionell
hergestellten Materials im ausscheidungsgeharteten
Zustand.

Auch am konventionell hergestellten Material wurden TEM Unter-
suchungen durchgefiihrt. Die Position der untersuchten Zone
entspricht Abbildung 6.10. Abbildung 6.30 a zeigt eine Uber-
sichtsaufnahme, in der lattenformige Gefiigestrukturen zu erken-
nen sind. Bei weiterer Vergrofierung werden innerhalb dieser
Strukturen dunkel erscheinende Teilchen sichtbar.
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6 Mikrostrukturuntersuchungen

Abbildung 6.30  Hellfeld STEM Aufnahmen der Gefligestruktur des
konventionell hergestellten Materials im ausschei-

Q\j/ ) dungsgehérteten Zustand.
. a) Ubersichtsaufnahme zeigt  lattenformige
Strukturen.

b) Detailansicht zeigt dunkel erscheinende
Ausscheidungen innerhalb der Latten.

Zunachst wurde die Latten-
struktur genauer untersucht.
Abbildung 6.31 zeigt eine
weitere TEM Aufnahme bei
relativ niedriger Vergrofierung.
Die Lattengrenzen sind hier rot
hervorgehoben. Um die mittle-
re Breite der Latten zu be-
stimmen, wurde ein Linien-

schnitt entlang der blau einge- i ’
Abbildung 6.31 STEM Aufnah-

zeichneten Schnittlinien

. ) me der rot hervorgehobenen
durchgefihrt. Die Auswertung Lattenstruktur mit Schnittlinien
des Schnitts findet sich in zur Breitenbestimmung.
Tabelle 6.8.
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6 Mikrostrukturuntersuchungen

Probentyp Gemittelter Lattenabstand SA
[nm] [nm]
K-EX-LG+H925 384 +262
Tabelle 6.8 Lattenabstand im konventionell hergestellten

Material im ausscheidungsgeharteten Zustand.

Im Folgenden werden die
Ausscheidungen aus Abbil-
dung 6.30b genauer be-
trachtet. Um den mittleren
Durchmesser zu bestimmen,
100
wurde wieder eine Fla-

chenanalyse durchgefiihrt. Abbildung 6.32 Flichenanalyse zur
Abbildung 6.32 zeigt den Bestimmung des Teilchendurch-

afla}yswrten Bereich in der IST'II?ESlf/irBSil dfm einem  bindrisierten
bindren Darstellung. Uber

den Flachenanteil der dunkel erscheinenden Ausscheidungen
konnte der mittlere Durchmesser fiir ein ideal kreisférmiges
Teilchen berechnet werden. Tabelle 6.9 gibt das Ergebnis und
dessen Streuung wieder.

Probentyp Durchmesser Standardabweichung
Ausscheidungen
[nm] [nm]
K-EX-LG+H925 9,3 +89
Tabelle 6.9 Ermittelter Durchmesser der Kupferausscheidungen

des konventionell hergestellten Materials im aus-
scheidungsgehirteten Zustand.

Fiir die Bestimmung der Teilchendichte wurde - analog zum
vorherigen Abschnitt - die Anzahl der Teilchen innerhalb einer
definierten Messflache bestimmt. Abbildung 6.33 zeigt die dafiir
verwendete TEM-Aufnahme. Durch den Bezug der Teilchenanzahl
auf die Messfliche wurde die in Tabelle 6.10 angegebene Teil-
chendichte bestimmt.
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6 Mikrostrukturuntersuchungen

Y-Position [nm]

0 200 400 600 800
X-Position [nm]
Abbildung 6.33 Bestimmung der Teilchenanzahl in der gewahlten
Messflache.
H‘\
Probentyp Anzahl Messflache Dichte
Teilchen [m?] [m-2]
pnS-EX-H925 427 2,98E-13 1,43E15

Tabelle 6.10
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7 Ergebnisse der Zugversuche

In diesem Kapitel sind die Ergebnisse der Zugversuche zusam-
mengefasst. Dabei wird zunichst in Abschnitt 7.1 auf die Ergeb-
nisse der Versuche mit einer Dehnrate von 5E-4 s'! eingegangen.
In Abschnitt 7.2 folgen die Versuche mit Dehnraten von 5E-5 st
bis 5E-1 s1.

7.1 Zugversuche bei einer Dehnrate von
5E-4 s1

Die Ergebnisse dieses Abschnitts sind nach Materialart sortiert.
Begonnen wird im Folgenden mit dem mikrospritzgegossenen
Material.

7.1.1  Mikropulverspritzgegossenes Material

Zunachst soll hier auf das pPIM Material im gesinterten Zustand
eingegangen werden. Im darauf folgenden Abschnitt befinden sich
die Ergebnisse des ausscheidungsgeharteten Zustands.

7.1.1.1 Gesinterter Zustand

In Abbildung 7.1 sind die Spannungs-Dehnungs-Kurven der pPIM-
UG-S Proben zusammengefasst. Alle Kurven zeigen ein sehr
dhnliches mechanisches Verhalten mit einem flieRenden Uber-
gang vom elastischen in den elastisch-plastischen Bereich. Nach
dem Uberschreiten der Zugfestigkeit fillt die Spannung bei allen
Proben bis nahezu auf das Nullniveau ab.
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Abbildung 7.1 Spannungs-Dehnungskurven der urgeformten puPIM
Zugproben im gesinterten Zustand.

Technische Dehnung [ ]

[ =]

Um die Ersatzdehngrenze 5 300 N
Ry, und den E-Modul des = Pep-————- 1
Werkstoffs zu bestimmen, 5400 T ]
wurde ein Versuche in dem E 1
in Abbildung 7.2 abgebilde- ‘E' 200 + —
ten Ausschnitt des Span- § ]
nungs-Dehnungs- = A

Diagramms aufgetragen. Wie 0 0002 0004 0,006

in dem Diagramm kenntlich Techn. Dehnung [ ]

gemacht, ergibt sich Rp 05 ZU Abbﬂdung 7.2 Rpoz und E-Modul
’ Bestimmung.

580 MPa. Der E-modul

wurde aus den Steigungen der beiden Entlastungen gemittelt und

betragt 208 GPa. Die weiteren charakteristischen Werte sind

gemittelt {iber alle Versuche in Tabelle 7.1 zusammengefasst.
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7 Ergebnisse der Zugversuche

Probentyp E-Modul Ry 0,2 Rm A
pPIM-UG-S [GPa] [MPa] [MPa] [%]
Mittelwert 212,3 557,0 679,7 19,4
Standard
Abweichung +6,9 +23,7 +23,5 +1,5
Tabelle 7.1 Aus den Zugversuchen ermittelte Kennwerte des

uPIM Materials im gesinterten Zustand.

c=0MPa o0=740MPa 0=701MPa 0c=402MPa 6=100MPa o=0MPa
e=0% £€=26% e=55% €=151% £=194% e=0%
Abbildung 7.3 In situ Aufnahmen der Probenoberfliche der in
Abbildung 7.1 hervorgehobenen Spannungs-

— Dehnungs-Kurve.

a) Versuchsbeginn
b-e) Wahrend des Versuchs
f) Nach dem Bruch

Abbildung 7.3 zeigt in situ Aufnahmen der in Abbildung 7.1 her-
vorgehobenen Spannungs-Dehnungs-Kurve. In Teilbilda ist
zunichst der Ausgangszustand dargestellt. Teilbildb zeigt die
Probenoberfliche beim Erreichen der Zugfestigkeit. Zu diesem
Zeitpunkt ist die Oberfliche makroskopisch nahezu unverformt.
Nach dem Uberschreiten der Streckgrenze bildeten sich zwei -
jeweils unter 45° zur Belastungsrichtung stehende - dominante
Gleitrichtungen aus. Entlang dieser Richtungen kam es im weite-
ren Verlauf zu einer starken Einschniirung der Probe. Teilbild e
zeigt die Oberflache kurz vor Ende des Versuchs. Die Probe ist hier
bereits auf einen sehr geringen Querschnitt zusammengeschnirt.
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7 Ergebnisse der Zugversuche

Teilbild f zeigt die Oberflache nach dem Bruch. In Abbildung 7.4
finden sich die zugehorigen REM Aufnahmen dieser Bruchflache.
Teilbild a zeigt eine Schragansicht auf das untere Bruchufer. Wie
ersichtlich ist die Probe nicht vollstindig zu einer Spitze einge-
schniirt, in der Mitte der Einschniirzone blieb ein V-férmiger
Bereich stehen. Die Flanken des Bereichs stehen unter ca. 45 ° zur
Belastungsrichtung. Teilbild b und c zeigen eine Draufsicht auf
den V-formigen Bereich. Die wabenférmige Restbruchflache
wurde orange eingefarbt und ist in Teilbild d nochmals vergrofiert
dargestellt. Bezogen auf den Ausgangsquerschnitt ergibt eine
Brucheinschniirung von 94,5 %.

Abbildung 7.4 REM Aufnahmen der Bruchfliche der in Abbildung
7.1 hervorgehobenen Spannungs-Dehnungs-Kurve.
[ =]
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7 Ergebnisse der Zugversuche

7.1.1.2  Ausscheidungsgeharteter Zustand

Wie bereits in Abschnitt 5.4.2 erldutert wurden vier verschiedene
Warmebehandlungsverfahren zur Ausscheidungshartung des
mikrospritzgegossenen Materials angewendet. Abbildung 7.5 zeigt
die mittleren Zugfestigkeiten und Bruchdehnungen aller vier
Verfahren im Vergleich zum Ausgangsmaterial. Die eingeklam-
merten Zahlen geben fiir jeden Zustand die Anzahl der zur Mitte-
lung verwendeten Versuche an. Die Fehlerbalken geben die Stan-
dardabweichung des Mittelwerts wieder. Wie aus dem Diagramm
ersichtlich, steigen bei allen Warmebehandelten Proben die
Zugfestigkeiten - im Vergleich zum Ausgangszustand - deutlich
an. Die hochsten Festigkeiten erzielten die nach dem H1025
Verfahren geharteten Proben. Fiir den weiteren Verlauf der Arbeit
wurde daher nur noch dieses Verfahren angewendet.

1100 0,45
104
1000 1035
= 900 + ]
y] ]
& . 1025 —~
Z ] =
o - 10,2
800 4 ) ]
[ + 0,15
700 -+ i 701
I + 0,05
G @ @
600 : : 0

uPIM-UG-S  H900 H925 H1025 H1075

Abbildung 7.5 Zugfestigkeit Rm und Bruchdehnung A der urgeform-
ten uPIM Zugproben in Abhingigkeit der Warmebe-
handlung. Die eingeklammerten Zahlen geben an, aus
wie vielen Versuchen die Werte gemittelt wurden.

99



7 Ergebnisse der Zugversuche

Abbildung 7.7 zeigt die T 1%%?)2. T

Spannungs-Dehnungs- £ 800 +

Kurven dieser pPIM-UG- E’ 600 T

S+H1025  Proben.  Alle E f

Kurven zeigen eine sehr 5‘3‘ 400 T

geringe Verfestigung. Mit % 200 +

dem Erreichen der Zugfes- = o /S

tigkeit setzt ein ausgeprag- 0 0,005 0,01

ter Spannungsabfall ein. Bei Techn. Dehnung|[ ]

einer Spannung von ca. Abbildung 7.6 Rpo2 und E-Modul
Bestimmung.

600 MPa bis 700 MPa tritt
bei allen Kurven ein deutlicher Sprung in der Kurve auf, der ab
einer Spannung von ca. 200 MPa bis 500 MPa endet. Die Spannung
fallt anschlief3end bis auf das Nullniveau ab. Der E-Modul und die
Ersatzdehngrenze R,,, wurden gemafs Abbildung 7.6 zu
Ry 02 =905MPa und E =200,6 GPa bestimmt. Die weiteren cha-
rakteristischen Werte sind - gemittelt iiber alle Kurven - in Tabel-
le 7.2 zusammengefasst.
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Technische Dehnung [ ]

Abbildung 7.7 Spannungs-Dehnungskurven der urgeformten,
ausscheidungsgeharteten uPIM Zugproben.

—al

Probentyp E-Modul Rp 0,2 Rm A
puPIM-UG-S+H1025 [GPa] [MPa] [MPa] [%]

Mittelwert 210 915,0 992,0 16,5

Standard

Abweichung +12,7 +8,0 +75 +2

Tabelle 7.2 Aus den Zugversuchen ermittelte Kennwerte des

uPIM Materials im ausscheidungsgeharteten Zu-

<y stand.
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c=0MPa 0=984MPa 06=703MPa 0c=440MPa 6=165MPa o =0MPa
e=0% £€=49% €=128% €=13,6% £=17,3% e=0%
Abbildung 7.8 In situ Aufnahmen der Probenoberfliche der in
Abbildung 7.7 hervorgehobenen Spannungs-

e Dehnungs-Kurve.

a) Versuchsbeginn
b-e) Wihrend des Versuchs
) Nach dem Bruch

Abbildung 7.8 zeigt in situ
Aufnahmen der in Abbildung
7.7 hervorgehobenen Span-
nungs-Dehnungs-Kurve.

Teilbild a zeigt als Referenz
die Oberflache zu Versuchsbe-
ginn. Teilbildb wurde beim

Erreichen der Zugfestigkeit
f Die Oberflich Abbildung 7.9 Detailansicht der
autgenommen. 1€ ertlache Rissbildung wahrend des Sprungs

ist zu diesem Zeitpunkt schon in Abbildung 7.7.

innerhalb der  gesamten

Messstrecke deutlich aufgeraut. Teilbild c zeigt die letzte Aufnah-
me vor dem Sprung in der Kurve. Zu diesem Zeitpunkt ist die
Probe schon deutlich eingeschniirt. Teilbild d wurde direkt nach
dem Sprung aufgenommen. Die Detailansicht in Abbildung 7.9

zeigt, dass sich wahrend des Sprungs ein Riss am linken Rand
bildet, der ca. 2/3 der Probenbreite einnimmt. Vor der Rissspitze
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7 Ergebnisse der Zugversuche

bleibt ein dinner Steg stehen. In Abbildung 7.8 e zeigt sich, dass
dieser Steg auch kurz vor Ende des Versuchs noch intakt ist, sich
aber weiter eingeschniirt hat. Teilbild f zeigt dann den Bruch des
Steges.

In Abbildung 7.10 sind die zugehodrigen REM-Aufnahmen der
Bruchflache dargestellt. In der Schragansichta und der Drauf-
sichtb ist die Einschniirung der Probe deutlich zu erkennen. In
Relation zur Ausgangsfliche ergibt sich fiir diese Probe eine
Brucheinschniirung von 64,8 %. Die Detailansicht c zeigt, dass die
Bruchfldche aus wabenférmigen Strukturen besteht.

= 100 um o 50 um S

Abbildung 7.10 REM Aufnahmen der Bruchﬂéihe der in Abbidug

7.7 hervorgehobenen Spannungs-Dehnungs-Kurve.

Neben den pPIM-UG-S+H1025 Proben wurden auch, aus den pPIM
Membranen extrahierte, ausscheidungsgehartete pPIM-EX-
S+H1025 Proben getestet. Wie in Abschnitt 5.2.1 dokumentiert,
wurden die Herstellungsparameter zwischen den einzelnen
Chargen der integrierten Membranen variiert. Abbildung 7.11
zeigt die ermittelten Zugfestigkeiten und die Bruchdehnungen der
einzelnen Chargen. Da das Probenmaterial in der Stiickzahl sehr
limitiert war, konnte nur eine sehr geringe Anzahl von Versuchen
durchgefiihrt werden. Die im Diagramm angegebenen Nummern
gibt jeweils die Anzahl der durchgefiihrten Versuche an.
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Abbildung 7.11  Zugfestigkeit Rm und Bruchdehnung A der pPIM
Demonstratoren in Abhdngigkeit der Ferti-
gungscharge. Die eingeklammerten Zahlen geben an,
aus wie vielen Versuchen die Werte gemittelt wur-
den.

Abbildung 7.12 zeigt beispielhaft das Spannungs-Dehnungs-
Diagramm von Charge V53. Abermals zeigt sich nur eine geringe
Verfestigung des Materials. Nach der Zugfestigkeit kommt es zu
einem Spannungsabfall. Danach ist eindeutig der Bruch der Probe
zu erkennen.

Probentyp E-Modul Rpo,2 Rm A
[GPa] [MPa] [MPa] [%]
Mittelwert 214,5 940,3 1021,0 9,3
Standard
Abweichung +2,0 +27,4 +48,3 +1,7
Tabelle 7.3 Aus den Zugversuchen ermittelte Kennwerte der
Proben aus den pPIM Demonstratoren im ausschei-
OJ\/\ dungsgehirteten Zustand.
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1
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Abbildung 7.12  Spannungs-Dehnungskurven der Zugproben aus den
ausscheidungsgeharteten uPIM Demonstratoren.

VN

Die Bestimmung der Dehn- 5 1200

grenze Ry, sowie des E- = Rpo p

Moduls sind in Abbildung %ﬂ 800

7.13 dargestellt. Fir R,,, E [

ergibt sich ein Wert von ‘5' 400 T

979 MPa; der  E-modul § 0 . . l
betrdagt 214 GPa. Die weite- = 0 0,004 0,008
ren gemittelten Werte der Technische Dehnung [ ]
Spannungs-Dehnungs- Abbildung 7.13 Rpo2 und E-Modul
Kurven sind in Tabelle 7.3 Bestimmung.

zusammengefasst.

In Abbildung 7.14 sind in situ Aufnahmen der Probenoberflache
der in Abbildung 7.12 hervorgehobenen Spannungs-Dehnungs-
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7 Ergebnisse der Zugversuche

Kurve dargestellt. Teilbild a zeigt zunachst die Probenoberflache
zu Versuchsbeginn. Teilbild b zeigt die Oberfldche beim Erreichen
der Zugfestigkeit. Sie ist zu diesem Zeitpunkt schon deutlich
aufgeraut. Teilbild ¢ wurde kurz vor dem Bruch der Probe aufge-
nommen. Wie ersichtlich schniirte sich die Probe vor dem Bruch
deutlich ein. Abbildung 7.15 zeigt einige REM Aufnahmen dieser
Bruchfldche. In Teilbild a ist zunichst eine Schrdgansicht der
Bruchfldche dargestellt, in der deutlich die Einschniirzone zu
erkennen ist. Teilbild b zeigt eine Draufsicht auf die Bruchflache.
In Verbindung mit der Detailansicht ¢ ist zu erkennen, dass die
gesamte Bruchfldche aus wabenférmigen Strukturen besteht. Aus
dem Flachenverhéltnis der wabenférmigen Flache zum Ausgangs-
querschnitt ergibt sich eine Brucheinschniirung von 54 %.

M B ¥
6 =0MPa 0 =1052 MPa 0 =832 MPa
e=0% £€=33% €e=76%

Abbildung 7.14 In situ Aufnahmen der Probenoberfliche der in
Abbildung 7.12 hervorgehobenen Spannungs-
<\t/) Dehnungs-Kurve.
a)  Versuchsbeginn
b)  Wahrend des Versuchs
) Nach dem Bruch
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<> g
Abbildung 7.15 REM Aufnahmen der Bruchﬂache der in Abbil-
dung 7.12  hervorgehobenen  Spannungs-
< Dehnungs-Kurve.

7.1.2  Konventionell hergestelltes Material

Das konventionell hergestellte Material wurde im Anlieferungszu-
stand getestet. Wie in Abschnitt 5.2.2 beschriebenen, liegen die
Proben dabei in einem 16sungsgegliihten uns ausscheidungsgehar-
teten Zustand (H925) vor. Das Spannungs-Dehnungs-Diagramm
dieser - aus der Membran extrahierten — K-EX-LG+H925 Proben ist
in Abbildung 7.16 dargestellt. Wie aus dem Diagramm ersichtlich,
weisen alle Kurven eine ausgepragte Streckgrenze auf. Anschlie-
Bend findet keine Verfestigung des Werkstoffs statt, dementspre-
chend wird die Zugfestigkeit unmittelbar nach Uberschreiten der
Streckgrenze erreicht. Danach beginnt die Spannung abzufallen,
bis der Bruch der Probe einsetzt. Auch hier suggeriert die Kurve -
aufgrund des ausgepriagten Spannungsabfalls - ein duktiles
Bruchverhalten.
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Abbildung 7.16

Spannungs-Dehnungs-Diagramm des konventionell

hergestellten Materials im ausscheidungsgeharteten

Zustand.

<

Der aus Abbildung 7.17
ermittelte E-Modul hat einen
Wert von 207 GPa. Die
Streckgrenze setzt bei einer
Spannung von 1257 MPa ein.

Die weiteren charakteristi-

Techn. Spannung [MPa]

schen Werte der Spannungs-
Dehnungs-Kurven sind in
gemittelter Form in Tabelle
7.4 zusammengefasst.
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7 Ergebnisse der Zugversuche

Probentyp E-Modul Rpoz R A
K-EX-LG+H925 [GPa] [MPa] [MPa] [%]
Mittelwert 206,9 1237,6 1241,7 7,6
Standard
Abweichung +10,1 +17,1 +14,2 +0,8
Tabelle 7.4 Aus den Zugversuchen ermittelte Kennwerte der
Proben aus den konventionell hergestellten Demons-
<\::;< 3 tratoren im ausscheidungsgehérteten Zustand.

Abbildung 7.18 zeigt die in situ Aufnahmen der hervorgehobenen
Spannungs-Dehnungs-Kurve aus Abbildung 7.16. Teilbild a zeigt
den Ausgangszustand der Probe. Teilbild b zeigt die Probe unmit-
telbar vor dem Erreichen der Streckgrenze. Die Probenoberflache
gleicht makroskopisch zu diesem Zeitpunkt noch dem Ausgangs-
zustand. Teilbild ¢ wurde beim Erreichen der Zugfestigkeit aufge-
nommen. Hier sind erste feine Rauheiten auf der Oberflache zu
erkennen. Teilbild d korreliert mit dem Bereich des Kraftabfalls.
Dort ist die Oberflache bereits merklich aufgeraut und der Quer-
schnitt deutlich eingeschniirt. Teilbild e zeigt die letzte Aufnahme
vor dem Bruch der Probe. Die Einschniirung hat nochmals deut-
lich zugenommen.

lees Ende
ugrichtun,
l i 250 um

o =0 MPa 0=1207MPa o0=1260MPa o0=1156MPa o= 740MPa
e=0% €=0,6% €=09% £€=4,0% £€=6,7%

Abbildung 7.18 In situ Aufnahmen der Probenoberfliche der in
Abbildung 7.16 hervorgehobenen Spannungs-
C ;<\ Dehnungs-Kurve.
' a) Versuchsbeginn
b-d) Wahrend des Versuchs
e) Nach dem Bruch
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Abbildung 7.19 zeigt einige REM Aufnahmen der Bruchflache. Die
Schragansichta zeigt eines der eingeschniirten Bruchufer, Teil-
bild b die zugehodrige Draufsicht auf die Bruchflache. Teilbild c
stellt eine vergrofierte Ansicht der Restbruchflache dar. Auch bei
diesem Material sind auf der Restbruchfliche wabenférmige
Strukturen zu erkennen. Der gesamte wabenformige Bereich
wurde in Teilbild b eingefarbt und seine Flache vermessen. In
Relation zum Ausgangsquerschnitt der Probe ergibt sich so eine
Einschniirung von 60 %.

5 -'{m
Abbildung 7.19 REM Aufnahmen der Bruchflache der in Abbildung
7.16 hervorgehobenen Spannungs-Dehnungs-Kurve.

s

7.2 Zugversuche bei Dehnraten von 5E-5 s-1
bis 5E-1 s1

In den in diesem Abschnitt vorgestellten Versuchsreihen wurde
die Dehnrate ausgehend von 5E-5 s-1 sukzessive bis auf 5E-1s-1
gesteigert. Begonnen wird mit den Ergebnissen des uPIM Material.

7.2.1  Mikropulverspritzgegossenes Material

Das puPIM Material lag bei den nachfolgend dargestellten Versu-
chen im gesinterten Zustand vor. In Abbildung 7.20 ist jeweils
eine Spannungs-Dehnungs-Kurve jeder verwendeten Dehnrate
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7 Ergebnisse der Zugversuche

aufgetragen. Bei den zwei schnellsten Dehnraten konnten nicht
mehr mit ausreichender Frequenz Bilder aufgenommen werden,
daher ist hier nur die maximal gemessenen Spannung des jeweili-
gen Versuchs eingetragen. Wie aus den Kurven ersichtlich, steigt
die Zugfestigkeit mit zunehmender Dehnrate kontinuierlich an.
Ein Zusammenhang von Bruchdehnung und Dehnrate kann aus
den abgebildeten Spannungs-Dehnungs-Kurven nicht abgeleitet
werden.

1000 v¥—7V7——"—7TT+—T—VT7T T T 7T T T T T T T T T T T T T T

é= 5E-01s7

800 T weenal, é= 5E-02 51

600
400

200

Technische Spannung [MPa]

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14
Technische Dehnung [ ]

Abbildung 7.20 Ausgewdhlte Spannungs-Dehnungs-Kurven bzw.
Zugfestigkeiten des pPIM Materials im gesinterten

[ =] Zustand in Abhingigkeit der Dehnrate.

In Abbildung 7.21 ist nur die Zugfestigkeit - gemittelt aus mehre-
ren Versuchen - iiber der Dehnrate aufgetragen. Die eingeklam-
merte Zahl gibt jeweils die Anzahl der durchgefiihrten Versuche
an. Im Mittel zeigt sich, dass die Zugfestigkeit zwischen 5E-5 s1
und 5E-4 s1 nahezu auf dem gleichen Niveau bleibt. Im Bereich
von 5E-4 s bis 5E-2 s steigt die Zugfestigkeit deutlich mit der
Dehnrate an. Oberhalb von 5E-4 st nimmt sie wieder leicht ab.
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7 Ergebnisse der Zugversuche
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Dehnrate [s™]

Abbildung 7.21 Gemittelte Zugfestigkeit und deren Standardabwei-
chung in Abhingigkeit von der Dehnrate fiir das

[ o= uPIM Material im gesinterten Zustand.

J

Jaatle S — /
Abbildung 7.22 Strukturierung der Bruchflichen von urgeformten

uPIM Proben im gesinterten Zustand in Abhdngigkeit

[ = | der angegebenen Dehnrate.

112



7 Ergebnisse der Zugversuche

Abbildung 7.22 zeigt jeweils eine Detailansicht einer Bruchflache
fir jede Dehnrate. Wie aus den Bildern ersichtlich, bildeten sich
bei allen Versuchen wabenférmige Strukturen auf der Bruchflache
aus. Die Grofle der Waben ist durchweg dhnlich und scheint
unabhdngig von der Dehnrate zu sein.

7.2.2  Konventionell hergestelltes Material

Auch fiir die K-EX-LG+H925 Proben sind ausgewdahlte Spannungs-
Dehnungs-Kurven bzw. Zugfestigkeiten aller verwendeten Dehn-
raten in Abbildung 7.23 aufgetragen. Fiir die Dehnraten 5E-5 s1
und 5E-4 s liegen die Zugfestigkeiten der beiden korrespondie-
renden Kurven nahezu aufeinander. Bei allen schnelleren Dehnra-
ten, steigt die Zugfestigkeit merklich mit der Dehnrate an. Auch
hier scheint die Bruchdehnung nicht in einem direkten Zusam-
menhang mit der Dehnrate zu stehen.

1400

1200

1000

800

Technische Spannung [MPa]

600 L L L I L L L ! L L L I L L L ér SE-05-s-L

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1
Technische Dehnung|[ ]

Abbildung 7.23 Ausgewdhlte Spannungs-Dehnungs-Kurven bzw.

Zugfestigkeiten des konventionell hergestellten

<\:::4 Materials im ausscheidungsgehirteten Zustand in
N Abhédngigkeit der aufgebrachten Dehnrate.
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7 Ergebnisse der Zugversuche

Abbildung 7.24 stellt die gemittelten Zugfestigkeiten iiber der
Dehnrate dar. Es zeigt sich, dass im Bereich von 5E-4 s bis
5E-1 s1 die mittlere Zugfestigkeit kontinuierlich mit der Dehnrate
ansteigt. Die mittlere Zugfestigkeit bei einer Dehnrate von 5E-5 s!
liegt geringfiigig iiber der Zugfestigkeit bei einer Dehnrate von 5E-
4 s-1. Die zugehorigen Bruchflachen sind in Abbildung 7.25 abge-
bildet. Hier zeigt sich bei allen Proben eine Mischung aus Waben-
und Spaltflichen. Ein eindeutiger Zusammenhang von Spalt-
bruchanteil und Dehnrate ist nicht ersichtlich.
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Abbildung 7.24 Gemittelte Zugfestigkeit und deren Standardabwei-
chung in Abhéngigkeit von der Dehnrate fiir die
Q\:<> konventionell hergestellten Demonstratoren im
ausscheidungsgeharteten Zustand.

SRR ! |I
Strukturierung der Bruchflichen von Proben aus
dem konventionell hergestellten Demonstrator im
< —) ausscheidungsgehirteten Zustand in Abhingigkeit

o der angegebenen Dehnrate.

PN £

Abbildung 7.25
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8 Ergebnisse der
Ermudungsversuche

Die in diesem Kapitel vorgestellten Ergebnisse der Ermiidungs-
versuche wurden bei einem Spannungsverhiltnis von R=0,1
durchgefiihrt. Um den Vergleich mit den zuvor ermittelten Werten
der statischen Versuche zu erleichtern, wird im Folgenden nicht
die Amplitude, sondern jeweils die maximale Spannung o;,,, des
Ermiidungszyklus angegeben. Als Grenzlastspielzahl wurde
N; = 1E7 gewahlt. Alle Proben die diese Lastspielzahl ohne Bruch
erreichten, werden im Folgenden als Durchldufer angesehen und
mit einem pfeilformigen Symbol gekennzeichnet.

8.1 Mikropulverspritzgegossenes Material

Zunichst sollen die Versuche des puPIM Materials betrachtet
werden. Begonnen wird mit dem Material im gesinterten Zustand.

8.1.1 Gesinterter Zustand

Um mittels Treppenstufenver- 800 Ty
fahren die Dauerfestigkeit und 2700 o]
deren Streuung bestimmen zu ) " .
konnen, muss - wie in Ab- £ 600 ¢ =]

% r | E
schnitt 5.8.2 erlautert - zu- & 500 I I

nichst die Dauerfestigkeit des o ""J"'"E

. 400 H—um—pumimp i
Werkstoffs abgeschatzt wer- 1E+0 1E+3 1E+6 1E+9
den. Wie in Abbildung 8.1

dargestellt, wurde dafiir -
ausgehend von der in Ab- Abbildung 8.1 Startwert fiir das
Treppenstufenverfahren.

Lastspielzahl[ ]

schnitt 7.1.1.1 bestimmten
Zugfestigkeit - die maximale Spannung der Ermiidungszyklen



8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

sukzessive verringert, bis die erste Probe die Grenzlastspielzahl
erreichte. Fiir den gesuchten Schiatzwert wurde nun das Span-
nungsniveau des ersten Durchldufers gewahlt. Dementsprechend
ergibt sich fiir das pPIM Material im gesinterten Zustand ein Wert
von R, = 460 MPa. Mit dem so bestimmten R, wurden anschlie-
end - wie in Abschnitt 5.8.2 erlautert - das Treppenstufenver-
fahren durchgefiihrt. Tabelle 8.1 fasst die durchgefiihrten Versu-
che und deren Ergebnisse zusammen. Analog zu Abschnitt 5.8.2
wurde die mittlere Dauerfestigkeit R, deren Standardabwei-
chung SA sowie die auf 90 % und 10 % Uberlebenswahrschein-
lichkeit beruhenden Dauerfestigkeiten Rpggy und Rpigy be-
stimmt. Die bestimmten Werte sind in Tabelle 8.2 zusammenge-
fasst. Die mittlere Dauerfestigkeit liegt bei R, =456 MPa.
Abbildung 8.2 zeigt zusatzlich ein Wohlerdiagramm, in dem alle
durchgefiihrten Experimente sowie die aus dem Treppenstufen-
verfahren abgeleiteten Kennwerte eingetragen sind.

VersuchNr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

= 465 X X X
=¥
S 460 0 0 0 X
g 455 X o
© 450 0

VersuchNr. 11 12 13 14 15 16 17

E 465
S 460 X
g 455 X X X
© 450 0 0 X
Tabelle 8.1 Versuchsprotokoll des Treppenstufenverfahrens.
x = gebrochen; o = kein Bruch bis 1E7 Zyklen
[ =1
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Probentyp Rp SA Rp 909 Rp 10%
[MPa] [MPa] [MPa] [MPa]
pPIM-UG-S 456 21 483 430
Tabelle 8.2 Ermittelte Dauerfestigkeiten der urgeformten pPIM
Proben im gesinterten Zustand.
1]
700 + b ]
] i .
600 + . b
. = ]
& 500 + = | - Rp 90%
R g e
= e e s R,
E 400 L T i\ I Rp1oo
) 400 + ! {fp 10%
| ]
300 | b
200 H s i i g
1E+0 1E+2 1E+4 1E+6 1E+8
Lastspielzahl [ ]
Abbildung 8.2 Wohlerdiagramm des pPIM Materials im gesinter-
ten Zustand bei R =0,1 mit den ermittelten Dauer-
T festigkeiten.
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Die meisten der getesteten
Proben wurden nicht voll-
standig durch die Ermiidungs-
risse getrennt. Abbildung 8.3
zeigt beispielhaft eine solche
Probe. In der Regel durch-
trennte der Riss ca. 3% des

Probenquerschnitts. Um
dennoch  die  Bruchflache
untersuchen zu konnen, Abbildung 8.3 Ermiidungsriss in

wurde der tragende Restquer- einer uPIM Zugprobe.

schnitt so lange mit konstanter

Verfahrgeschwindigkeit auseinandergezogen, bis die Probe voll-
stdndig getrennt wurde. Abbildung 8.4 zeigt eine solche Bruchfla-
che. Teilbild ¢ zeigt zunichst eine Draufsicht, in der der Ubergang
vom Ermiidungsbruch in den kiinstlich herbeigefiihrten, stati-
schen Bruch gekennzeichnet ist. In den Teilbildern a und e sind
zwei Schragansichten abgebildet. Wie aus der 3D Rekonstruktion
aus Teilbild b ersichtlich, ist der tiefste Punkt der Bruchflache, der
in Teilbild d abgebildete Bereich. Von diesem Punkt aus steigt die
Bruchflache in alle Richtungen unter ca. 45° an. Die Probenober-
flache ist in diesem Bereich so verformt, dass die angrenzenden
Korner deutlich sichtbar werden. Innerhalb des markierten Korns
bildeten sich entlang der Markierungspfeile tiefe Riefen. Senk-
recht dazu finden sich in der vergrofierten Ansicht f mehrere aus
der Oberflache austretende Gleitebenen. Ausgehend von dieser
starken Oberflichenaufrauhung scheint sich ein erster Anriss
gebildet zu haben, der dann - wie schematisch in Teilbild b einge-
zeichnet - in alle Richtungen gleichmafdig unter 45° in die Probe
hineingewachsen ist.
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

UPIM Zugprobe im gesinterten Zustand. Da die Probe
[ durch den Ermiidungsriss nicht vollstindig getrennt
wurde, wurde der Restquerschnitt manuell getrennt.

121



8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

8.1.2  Ausscheidungsgeharteter Zustand

Fir die Versuche am ausscheidungsgeharteten pPIM Material
wurden extrahierte Proben aus den mikrospritzgegossenen
Membranen verwendet. Wie in Abschnitt 5.2.1 erldutert, wurden
von diesem Probenmaterial vier verschiedenen Chargen gefertigt.
Abbildung 8.5 zeigt flir alle Chargen die ersten, durchgefiihrten
Versuche in einem Wohlerdiagramm.

1300 T T T TP
l *V26 oV31/|]
V53 mV54 ||
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1000 ¢ ° | -
- . : -
—_ ] ! .
& e m ¢ i .
=) o 0 n®»
s 700 + @ 3 -
- (I B
) ® i i
: o4
i _
I : |
400 i i i o o oo 4
1E+0 1E+2 1E+4 1E+6 1E+8

Lastspielzahl[ ]

Abbildung 8.5 Bestimmung der Startwerte fiir alle Chargen der
ausscheidungsgeharteten uPIM Demonstratoren.

Ziel dieser Versuche war es, die Charge mit dem besten Ermii-
dungsverhalten zu bestimmen und den geschatzten Dauerfestig-
keitswert flir das Treppenstufenverfahren zu ermitteln. Charge
V31 zeigt trotz stark unterschiedlicher Maximalspannungen nur
Lebensdauern im Bereich von 1E3 bis 1E5 Lastspielen. Durchldu-
fer konnten bei dieser Charge nicht erzielt werden, weshalb kein
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Startwert fiir das Treppenstufenverfahren ermittelt werden
konnte. Folglich wurde diese Charge nicht weiter untersucht. Bei
Charge V26 konnte zwar ein Durchlidufer beobachtet werden,
jedoch fiihrten wiederholte Versuche - bei nahezu identischen
Maximalspannungen - zu einer sehr grofden Streuung in der
Lebensdauer. Da aufierdem nur sehr wenig Probenmaterial von
dieser Charge zur Verfligung stand, wurde auch diese Charge von
den weiterfilhrenden Treppenstufenversuchen ausgeschlossen.
Bei den Chargen V54 und konnten in beiden Fallen Durchlau-
fer beobachtet werden.

In Abbildung 8.6 ist zu jeder der Chargen eine reprasentative
Bruchflache abgebildet. Teilbild a zeigt zunachst eine Bruchflache
von Charge V26. Besonders auffillig sind die vielen - in Teilbild e
im Detail dargestellten - kugelférmigen Ausscheidungen, die rot
markiert wurden. Zusatzlich wurden die Stellen, an denen ein
kugelféormiges Loch in der Bruchfliche vorhanden war, griin
gekennzeichnet. Auch bei allen anderen Bruchfldchen zeigten sich
diese Ausscheidungen. Bei Charge V31 sind zudem noch viele
Risse in der Bruchflache zu erkennen. Teilbild f stellt diese im
Detail dar.

Fir die weiterfiihrenden Versuche wurde - trotz der deutlich
niedrigeren Spannung des ersten Durchldufers - die Proben der
Charge gewdhlt, da von den Chargen V26 und V54 kein weite-
res Probenmaterial mehr zur Verfiigung stand. Tabelle 8.3 zeigt
das durchgefiihrte Treppenstufenverfahren an den ausgewahlten

Proben. Insgesamt konnten mit diesem Pro-
bentyp nur 10 Versuche durchgefiihrt werden, da auch hier das
Probenmaterial stark limitiert war. Tabelle 8.4 fasst die aus dem
Treppenstufenverfahren abgeleiteten Werte zusammen. In Abbil-
dung 8.7 sind alle Ermiidungsversuche dieses Probentyps - sowie
die errechneten Werte - in ein Wohlerdiagramm eingetragen. Die
gesuchte, mittlere Dauerfestigkeit betrdgt R, = 667 MPa.
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Abbildung 8.6 Beispielhafte Bruchflichen aller Chargen der aus-

scheidungsgeharteten uPIM Demonstratoren.

a) Ermiidungsbruchflache aus Charge V26

b) Ermiidungsbruchflache aus Charge V31

) Ermiidungsbruchflache aus Charge V53

d) Ermiidungsbruchflache aus Charge V54

e) Detailansicht von Teilbild a

f) Detailansicht von Teilbild b
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Versuch Nr. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

= 680 X
S 670 X 0 X 0
E 660 X o o 0
© 650 0
Tabelle 8.3 Versuchsprotokoll des Treppenstufenverfahrens.

x = gebrochen; o = kein Bruch bis 1E7 Zyklen

—4

N

Probentyp Rp SA Rp 90 % Rp109%
[MPa] [MPa] [MPa] [MPa]
pPIM-EX-S+H1025 667 23 697 638
Tabelle 8.4 Ermittelte Dauerfestigkeiten der Proben aus den

ausscheidungsgeharteten pPIM Demonstratoren von

<\—<> Charge V53.
4
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Abbildung 8.7 Wohlerdiagramm der Proben aus den ausschei-
dungsgehérteten pPIM Demonstratoren aus Charge
OD—A V53 bei R =0,1. Zusitzlich wurden die bestimmten
v ¥ Dauerfestigkeiten eingetragen.

125



8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

In Abbildung 8.8 sind REM Aufnahmen und eine 3D Rekonstrukti-
on der Bruchfliche des in Abbildung 8.7 markierten Versuchs
dargestellt. Teilbild a bildet die Draufsicht auf die Bruchflache ab.
Teilbild b zeigt die zugehorige 3D Rekonstruktion. Teilbild c eine
Schréagansicht der Bruchflache. In allen drei Ansichten zeigt sich,
dass ausgehend von der linken unteren Ecke die Bruchflache
immer rauer wird. Die Detailansicht dieser Stelle zeigt Teilbild d.
Am Ubergang von Ober- zu Bruchfliche finden sich an dieser
Stelle zwei scharfe Kanten, die in einer Ecke miinden. Die Teilbil-
der e und f zeigen weitere Detailansichten der umliegenden
Oberflache. Hier haben sich mehrere Risse ausgehend von Teil-
chen und Poren an der Oberflaiche gebildet. Vermutlich befand
sich an der markierten Stelle in Teilbild d ebenfalls ein Teilchen
oder eine Pore, an der sich ein Anriss bildete, der dann - wie
schematisch in Teilbild b - eingezeichnet, in die Probe hinein
gewachsen ist.
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Abbildung 8.8 REM Aufnahmen und 3D-Profil einer ermiideten
Probe aus den ausscheidungsgehdrteten pPIM
Demonstratoren.
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

8.2 Konventionell hergestelltes Material

Abbildung 8.9 zeigt die Ermii-
dungsversuche, die zur Be-
stimmung der geschatzten
Dauerfestigkeit des konventi-
onell hergestellten Materials
durchgefithrt wurden. Fiir R,
wurden 900 MPa gewahlt. Fiir
das Treppenstufenverfahren
wurden 17 Proben verwendet.
Die Ergebnisse sind in Tabelle
8.5 zusammengefasst. Die aus
dem Treppenstufenverfahren
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Abbildung 8.9 Bestimmung des
Startwertes fiir das Treppenstu-
fenverfahren.

abgeleiteten Kennwerte sind in Tabelle 8.6 aufgelistet. Die gesuch-
te, mittlere Dauerfestigkeit liegt bei R, = 896 MPa. Abbildung 8.10
zeigt die ermittelte Wohlerkurve, in der die abgeleiteten Kenn-

werte ebenfalls eingetragen sind.

Versuch Nr. 1 2 3

= 900 X X
S 890 X X 0
é 880 o X 0
© 870 0
VersuchNr. 11 12 13 14 15 16 17
E 900 X X X o)
s 890 0 0
¥ 880
£
© 870
Tabelle 8.5 Versuchsprotokoll des Treppenstufenverfahrens.
N x = gebrochen; o = kein Bruch bis 1E7 Zyklen
\\' f:,\\
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Probentyp Rp SA Rp 9o % Rp109%
[MPa] [MPa] [MPa] [MPa]
K-EX-LG+H925 896 40 948 846
Tabelle 8.6 Ermittelte Dauerfestigkeiten der Proben aus dem
konventionell hergestellten Demonstrator im
M ausscheidungsgehirteten Zustand.
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Abbildung 8.10 Wohlerdiagramm des konventionell hergestellten
Materials im ausscheidungsgeharteten Zustand bei

< t/\ R =0,1. Zusatzlich wurden die bestimmten Dauerfes-
o tigkeiten eingetragen.
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Auch bei diesen Versuchen
wurden die Proben in der
Regel nicht vollstindig durch
den Ermiidungsriss getrennt.
Abbildung 8.11 zeigt eine
solche Probe. In diesem Falle
wurde der Restquerschnitt
durch ein geregeltes Ausei- ‘
nanderziehen der  Probe Abbildung 8.11 AngeriSSeI{e
getrennt. Abbildung 8.12 zeigt ~ Probe vom Typ K-EX-LG+H925.
eine solche Bruchflache. In Teilbild c ist die Draufsicht dargestellt.
Teilbild a und e zeigen die zugehdrigen Schrigansichten. Auch
hier wurde auf der Bruchfldche die Grenze zwischen dem Ermii-
dungsbruch und dem herbeigefiihrten Restbruch eingezeichnet. In
der Draufsicht wird deutlich, dass im Vergleich zur restlichen
Ermiidungsbruchfliche in der linken oberen Ecke der Probe
deutlich glattere Strukturen vorhanden sind. Teilbild d und f
zeigen Vergroflerungen aus diesem Bereich. An dem Ubergang
von der Probenoberfliche zu der hier noch glatt wirkenden
Bruchflache finden sich einige Poren in der Werkstoffoberflache.
Ausgehend von diesen Poren hat sich vermutlich der Ermiidungs-
riss gebildet und ist - wie schematisch in Teilbild b dargestellt - in
die Probe hineingewachsen.
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8 Ergebnisse der Ermiidungsversuche

Abbildung 8.12 REM Aufnahmen und 3D-Profil iner ermiideten
Probe aus den ausscheidungsgeharteten, konventio-
(\:Q nell hergestellten Demonstratoren.
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9 Diskussion

In diesem Kapitel sollen die zuvor vorgestellten Ergebnisse disku-
tiert und mit den in Kapitel 3 vorgestellten Literaturwerten ver-
glichen werden. Begonnen wird mit der Mikrostruktur der ver-
schiedenen Probenmaterialien. Dabei sollen vorrangig die aufge-
zeigten Phasen und Ausscheidungen identifiziert werden. Darauf
aufbauend folgt die Diskussion der Zug- und Ermiidungsversuche.

9.1 Diskussion der Mikrostruktur

Abbildung 9.1 zeigt einen
Vergleich der Mikrostruktur
des pPIM Materials im
gesinterten mit dem kon-
ventionell hergestellten
Material im ausscheidungs-
gehdrteten Zustand. Aus
den Bandkontrastkarten
wird deutlich, dass die
beiden Materialien eine
sehr unterschiedliche
Mikrostruktur — aufweisen.
Da es sich bei beiden Mate-
rialien um den gleichen
Stahl handelt, sind die
unterschiedlichen Gefiige-
ausbildungen  vermutlich

Abbildung 9.1 Vergleich der Mikro-
struktur des pPIM Materials im
gesinterten Zustand mit dem kon-
ventionell hergestellten Material im
ausscheidungsgeharteten Zustand.

nur auf die unterschiedlichen Warmebehandlungen zuriickzufiih-
ren. Daher sollen zunichst die beiden Verfahren miteinander

verglichen werden.
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9.1.1 Vergleich der Warmebehandlungen

Sowohl am pPIM-, als auch am konventionell hergestellten Mate-
rial wurden jeweils eine Hochtemperatur-Warmebehandlung und
eine Auslagerung durchgefiihrt. Im Falle des pPIM Materials
entspricht der in Abbildung 5.2 beschriebene Sinterprozess der
Hochtemperaturbehandlung. Die durchgefiihrten Auslagerungen
sind in Abschnitt 5.4.2 dokumentiert. Das konventionell herge-
stellte Material war im Anlieferungszustand bereits 16sungsge-
gliiht und ausgelagert. Die bekannten Parameter dieser Prozesse
sind in Abschnitt 5.2.2 dokumentiert.

Tabelle 9.1 vergleicht jeweils die Warmebehandlungen der beiden
Materialtypen. Es zeigt sich, dass besonders die Hochtemperatur-
Warmebehandlungen sehr unterschiedlich sind, da sowohl die
Haltetemperaturen, als auch die Abkiihlbedingungen deutliche
voneinander abweichen. Dagegen sind die Prozessfithrungen der
Auslagerungen recht dhnlich und unterscheiden sich nur gering-
fiigig in der Haltetemperatur.

Im Anschluss sollen nun die einzelnen Phasen der jeweiligen
Mikrostrukturen identifiziert werden. Dazu wird die Gefligeent-
wicklung wahrend der Warmebehandlung rekonstruiert. Beim
uPIM Material ist sowohl hochtemperatur-behandeltes Proben-
material, als auch Material, dass beiden Wairmebehandlungen
unterzogen wurde, vorhanden. Demnach wird hier zunachst nur
der Einfluss der Hochtemperaturbehandlung auf das Gefiige
betrachtet. Im Anschluss wird dann der Einfluss der Auslagerung
analysiert. Beim konventionell hergestellten Material kann diese
Unterscheidung nicht getroffen werden, da nur lésungsgegliihtes
und ausgelagertes Probenmaterial vorhanden war. Demnach wird
hier die Warmebehandlung als Gesamtprozess betrachtet.
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. Konventionelles
uPIM Material Material
Halte- 1310°C 1070°C
o0 temperatur
=
E Haltezeit ca.2h unbekannt
(9]
S Abkiihl- Abkiihlung im Ofen  Abkiihlung an Luft bis
© bedingungen bis auf 200°C bei auf
é einer konstanten Raumtemperatur
g Abkiihlrate von
é 15°Cst
8 (Dauer 1 % h)
S
[«5]
8 AnschliefRend
2 Luftabkiithlung
S bis auf
T Raumtemperatur
Probentyp uPIM-UG-S -
Halte- 550°C 495° C
temperatur
Haltezeit 4h 4h
Abkihl- Abkihlung im Ofen  Langsame Abkiihlung
bedingungen bis auf 100°C bei
0 einer konstanten
g Abkiihlrate von
o0 0,64° C st
E (Dauer 2 h)
<
anschliefSend
Luftabkihlung
bis auf
Raumtemperatur
Probentyp UPIM-UG-S+H1025 K-EX-LG+H925
Tabelle 9.1 Vergleich der Warmebehandlungen des uPIM Materi-

als mit dem konventionell hergestellten Material.
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9.1.2

9.1.2.1

Ausschlaggebend  fiir die
Gefligeentwicklung wéahrend
des Sinterns sind die Halte-
temperatur, die Haltezeit und
die Abkiihlbedingungen. Die
Haltetemperatur betrug
gemafds Tabelle 9.1 1310°C.
Abbildung 9.2 zeigt einen
Ausschnitt des in Kapitel 3.1
vorgestellten, Pseudo-bindren
Phasendiagramms eines Fe-
18 % Cr-4 % Ni-C Systems.
Wie aus dem Diagramm
ersichtlich, stellt sich wahrend
des Haltesegments ein zwei-
phasiges Geflige aus &-Ferrit
und Austenit (y) ein. Im An-
schluss an das Haltesegment
erfolgte - innerhalb von 1,5h
- eine Abkiihlung auf 200°C
im Sinterofen. Danach wurde
das Material an Luft bis auf
Raumtemperatur  abgekiihlt.
Die relativ langsame Abkiih-
lung suggeriert zunachst, dass

Gefiigeentwicklung im pPIM Material

Gefiigestruktur nach dem Sinterprozess

1 1 1
1400
1200 P
=) Y
e L _
1000
=
)
o .
3 goo y+Karbide
o+
F
600
o a+y+Karbide
400 ]
| 1 1

* 01 02 03 04
78 % Fe 0
189 cr C-Gehalt [%]
4% Ni
0%C
Abbildung 9.2 Position der
maximalen Sintertemperatur im
Pseudo-bindren Phasendiagramm
Fe-18 % Cr-4 % Ni-C. Neu erstellt
nach [49].

es zu einer gleichgewichtsnahen Umwandlung des Gefiliges
kommt. Demnach sollte sich bei Raumtemperatur ein Gefiige aus
Ferrit und Karbiden eingestellt haben. Dementsprechend zeigt
auch die aus den EBSD-Daten errechnete Phasenkarte aus Abbil-
dung 9.3 d ein rein ferritisches Geflige. Im Gegensatz dazu finden
sich aber in mehreren TEM-Aufnahme des pPIM Materials — wie

136



9 Diskussion

beispielsweise in Abbildung 9.3 a dargestellt - lattenférmige
Strukturen, die den TEM Aufnahmen von martensitischen 17-4PH
Strukturen aus Abbildung 3.3 b und c sehr dhnlich sind. Demnach
ist zu vermuten, dass es sich hierbei ebenfalls um Martensit
handelt. Die Existenz einer martensitischen Phase wiirde aber
sowohl in Diskrepanz zur Phasenkarte, als auch zu der relativ
langsamen Abkiihlgeschwindigkeit stehen.

In Bezug auf die Phasenkarte ist jedoch anzumerken, dass die
EBSD-Software nur Austenit oder Ferrit als Phase bestimmen
kann. Martensit kann dagegen nicht bestimmt werden. Wird ein
martensitisches Gefiige gemessen, zeigt die Phasenkarte die Phase
an, deren Beugungsbild dem des gemessenen Martensits am
dhnlichsten ist. Wie in Kapitel 3.1 beschrieben, ist nach Wu und
Lin [32] die Gitterstruktur des Martensits in 17-4PH nahezu
unverzerrt. Folglich miisste diese Struktur sehr nahe an der einer
kubisch raumzentrierten Ferritzelle liegen. Dazu passend geben
auch Schreiber und Engell [150] an, dass sich bei Chrom- und
Nickelhaltigen Stdhlen in der Regel ein kubisch raumzentrierter
Martensit bildet. Demnach ist zu vermuten, dass die Phasenkarte
martensitische Bereiche als Ferrit anzeigt und somit nicht zwi-
schen Ferrit und Martensit unterscheiden kann.

Beziiglich der Abkiihlgeschwindigkeit wurde beispielsweise in der
Arbeit von Hsiao et al. [59] beobachtet, dass in 17-4PH auch bei
langsamen Abkiihlraten noch immer eine Martensitumwandlung
stattfindet. Allerdings betrug ihre langsamste Abkiihlrate 10° C s'1,
wahrend die Abkiihlrate nach dem Sinterprozess ca. 0,21°Cs1
betragt und somit nochmals um fast zwei Grofdenordnungen
geringer ist.
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I Ferrit
.l Austenit
2 % | NichtInd.

RE e

Abbildung 9.3 Mikrostruktur des uPIM. Materials im gesinterten

Zustand.
a) TEM Aufnahme eines martensitischen Be-
reichs

b) TEM Aufnahme eines ferritischen Bereichs
) EBSD-Bandkontrastkarte

d) EBSD-Phasenkarte

e) EBSD-Versetzungsdichtekarte
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Matlack et al. [65] geben sogar an, dass es sich bei 17-4PH um
einen selbstabschreckenden Stahl handelt, bei dem sich - unab-
hédngig von der Abkiihlrate - der vorhandene Austenit immer in
Martensit wandelt. Allerdings ist in ihrer Arbeit weder eine Quelle
noch eine Erlduterung fiir diese These zu finden. Jedoch ist be-
kannt, dass sowohl Chrom, als auch Nickel die kritische Abkiihlge-
schwindigkeit der Martensitumwandlung herabsetzen [151]. Laut
Schéfer und Brearly [152] fiihrt dies dazu, dass bei Stihlen mit
hohen Chromgehalten die Austenit-Martensit-Transformation
auch ohne nennenswerte Abschreckung erfolgt. Demnach kann
davon ausgegangen werden, dass bei dem hier verwendeten
mikrospritzgegossenem Material eine diffusionslose Austenit-
Martensit-Transformation stattgefunden hat, bei der die latten-
formigen Strukturen aus Abbildung 9.3 a entstanden sind.

Die zweite Struktur, die mehrfach in den TEM-Aufnahmen des
uPIM Materials beobachtet wurde, ist in Abbildung 9.3 b darge-
stellt. Hier ist - bis auf einige Kontraste, die vermutlich durch
Spannungsfelder hervorgerufen wurden - nahezu keine Struktur
auszumachen. Ein dhnliches Bild zeigt sich auch in den §-Ferrit
Bereichen der TEM-Aufnahme von Murayama et al. [43] aus
Abbildung 3.3 f. Demnach ist zu vermuten, dass es sich bei dieser
Struktur ebenfalls um eine ferritische Phase handelt. In Teilbild c
ist zusatzlich die EBSD-Bandkontrastkarte abgebildet. Vergleicht
man die Struktur der beiden TEM-Aufnahmen mit der Struktur
der zwei unterschiedlich erscheinenden Phasen in der Bandkon-
trastkarte, so lasst sich vermuten, dass die dunkler wirkende
Phase aus der martensitischen Mikrostruktur besteht, wahrend
die heller wirkende Phase die ferritische Mikrostruktur besitzt. In
Teilbild e findet sich eine - aus der Missorientierung berechnete -
Versetzungsdichtekarte. Hier zeigt sich, dass die Versetzungsdich-
te in den als martensitisch angesehenen Bereichen hoher ist, als in
den ferritischen Bereichen. Da die Martensitumwandlung eine
Verzerrung des Gitters und somit auch eine hohere Missorientie-
rung hervorruft, spricht auch diese Darstellung fiir die angenom-
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mene Phasendeutung. Demnach ist davon auszugehen, dass ein
zweiphasiges Gefiige aus Martensit und Ferrit vorliegt. Allerdings
ist unklar, ob die Abkiihlung so schnell erfolgte, dass es sich bei
der ferritischen Phase noch um ,eingefrorenen“ §-Ferrit handelt
oder ob ausgehend vom 6+y Gebiet zundchst noch eine gleichge-
wichtsnahe Umwandlung bis in das Dreiphasengebiet
a+y+Karbide stattgefunden hat. Aufgrund der mit der Temperatur
ansteigenden Diffusionsgeschwindigkeit von Kohlenstoff in Eisen
[153], ist jedoch eher von einer anfinglich gleichgewichtsnahen
Abkiihlung auszugehen. Fir die mechanischen Eigenschaften
spielt die Entstehung des Ferrits zwar nur eine untergeordnete
Rolle, jedoch muss im Falle einer gleichgewichtsnahen Abkiihlung
mit unerwiinschten Karbiden und intermetallische Phasen im
Material gerechnet werden. Diese konnten sowohl die mechani-
schen, als auch die korrosiven Eigenschaften drastisch verschlech-
tern.

In rostfreien Edelstahlen bilden sich vorrangig Chromkarbide, die
sich in einem Temperaturbereich von 450° C bis 900° C - vor-
zugsweise entlang von Korngrenzen - ausscheiden [42]. Dadurch
kommt es in der Umgebung der Karbide zu einer Chromverar-
mung und somit zu einer geringeren Korrosionsbestandigkeit. In
korrosiver Umgebung kann dies zu einem Materialversagen durch
interkristalline Korrosion fithren [42], [154]. Abbildung 9.4 a zeigt
am Beispiel eines isothermen ZTU-Diagramms eines rostfreien
Stahls mit 18 % Cr und 9 % Ni, dass die Chromkarbidbildung - bei
einem dem 17-4PH entsprechenden Kohlenstoffgehalt von 0,07 %
- schon in einem Zeitbereich von wenigen Sekunden bis hin zu
wenigen Minuten einsetzt.

Neben der Chromkarbidbildung neigen hochlegierte Chromstahle
auch zur o-Phasenbildung. Die o-Phase ist eine sprode intermetal-
lische Verbindung aus Eisen und Chrom [155], die die Duktilitat
des Materials deutlich verringert [156]. Sie basiert auf einem
tetragonal raumzentrierten Gitter und scheidet sich bei Tempera-
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turen zwischen 600° C und 1000° C aus [157]-[160]. Abbildung
9.4 b zeigt ein Isothermes ZTU-Diagramm, das die Bildung der o-
Phase in einem Edelstahl mit 19 % Chrom und 9 % Nickel be-
schreibt.

900 T T T
0,058% C
! _0,056%C

800 | < 10042%C
o 0,019% C
—_ 1
— 1
% 700
3
o
£ 600 ----0,030%C {
&

500

400 1 1 1 1 1

0,001 0,01 0,1 1 10 100 1000
Zeit [h]

1000 T T T T
S 900 4
= i
% 800 Beginn df.zrcr- Ende der o-
£ Phasen Bildung Ph Bild
g 700t asen Bildung |
=)
(]
= 600 E

500 1 1 1 1

0,1 1 10 100 1000 10000

Zeit [h]

Abbildung 9.4 a) Isothermes ZTU-Diagramm fiir die Ausschei-
dung von Chromkarbiden in nichtrostende
Stdhle mit 18% C und 9% Ni. Neu erstellt nach
[42], [161].
b) Isothermes ZTU-Diagramm fiir die o-Phasen
Bildung in einem Edelstahl mit 19 % Chrom
und 9 % Nickel. Neu erstellt nach [157], [162].

141



9 Diskussion

Aus dem Diagramm ist ersichtlich, dass der Beginn der o-
Phasenbildung erst nach Expositionszeiten von 5 bis 10 Stunden
einsetzt. Demnach ist davon auszugehen, dass sich aufgrund der
gegebenen Abkiihlbedingungen keine o-Phase im Gefiige ausge-
bildet hat. Dafiir spricht auch, dass die in Abschnitt 7.1.1 vorge-
stellten Ergebnisse der Zugversuche ein sehr duktiles Verhalten
zeigten und sich auf den zugehorigen Bruchflichen keinerlei
sprode Bruchanteile zeigten. Daher sollen im Folgenden das
Geflige des pPIM Materials nur auf eventuell vorhandene Chrom-
karbide iiberpriift werden.

Abbildung 9.5 a zeigt ein Beispiel fiir solche Karbidketten entlang
der Korngrenze eines rostfreien Edelstahls [163]. In Teilbild b ist
nochmals ein Ausschnitt der Mikrostruktur des uPIM Materials im
gesinterten Zustand gezeigt. Hier sind jedoch keine Karbide im
Bereich der Korngrenzen zu erkennen. Allerdings zeigt die in
Abbildung 9.6 dargestellte Elementverteilungskarte des Chroms
schmale Stege, in denen ein erhohter Chromgehalt gemessen
wurde. Da Chromkarbide im Vergleich zum Restgefiige einen
deutlich hoheren Chromgehalt aufweisen, konnte eine Aufreihung
solcher Karbide dieses Muster in der Verteilungskarte hervorge-
rufen haben. Da es sich aber bei der in Teilbild a dargestellten,
REM-Aufnahme des EDX-Messbereichs um einen ungeatzten
Schliff handelt, konnen diese Seigerungen zunachst nicht mit der
Mikrostruktur verkniipft werden. Allerdings konnte anhand der
Verteilungsmuster der rot markierten Ausscheidungen, der zuge-
horige Ausschnitt der EBSD-Bandkontrastkarte ermittelt werden
(Teilbild b). Im Vergleich mit der Chromverteilungskarte zeigt
sich, dass die Chromanreicherungen mit den ferritischen Gefiige-
bereichen korrespondieren. Chromkarbidketten sind innerhalb
der angereicherten Zonen aber nicht zu erkennen.
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Abbildung 9.5 a) Chromkarblde entlang der Korngrenze eines
nichtrostenden Stahls [163].
b) Ausschnitt der EBSD Bandkontrastkarte des
uPIM Materials im gesinterten Zustand.

- | 10 pm
Abbildung 9.6 Verkniipfung der EDX-Messergebnisse mit der EBSD-
Bandkontrastkarte.

a) REM-Aufnahme der EDX-Messstelle

b) EBSD-Bandkontrastkarte der EDX-Messstelle
) Elementverteilungskarte Chrom

d) Elementverteilungskarte Nickel
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Wau et al. [81] fiihrten ebenfalls Elementverteilungsmessungen an
mikrospritzgegossenem 17-4PH durch. Wie aus Abbildung 9.7
ersichtlich, zeigte sich auch bei [hnen eine Chromanreicherung in
den ferritischen Bereichen. Da sich Ihr Material aber im 16sungs-
geglithtem - und somit karbidfreien - Zustand befand, ist davon
auszugehen, dass diese Chromanreicherungen nicht durch Kar-
bidbildungen hervorgerufen wurden. Vielmehr fithren Wu et al.
[81] dieses Verhalten auf die ferritstabilisierende Wirkung von
Chrom zurick, das bei den hohen Temperaturen des Losungsglii-
hens in die ferritischen Bereiche diffundiert. Dafiir spricht auch,
dass sie in den martensitischen Bereichen héhere Konzentratio-

nen des austenitstabilisierenden Nickels gemessen haben.

Abbildung 9.7 Elementverteilungskarten fiir Chrom und Nickel in
einem mikrospritzgegossenem 17-4PH im lésungs-
geglithten und ausgelagerten (H900) Zustand nach
Wu et al. [81].

Da sich dieses Verhalten - gemafd Abbildung 9.6 - auch in den
EDX-Messungen dieser Arbeit zeigte, wird ein Zusammenhang
zwischen den gemessenen Chromseigerungen und einer magli-
chen Chromkarbidbildung ausgeschlossenen. Dementsprechend
konnten anhand der durchgefithrten Mikrostrukturuntersuchun-
gen keine Indizien fiir die Bildung von Chromkarbiden gefunden
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werden. Ein moglicher Grund fiir die ausbleibende Karbidbildung
ist, dass sich der Kohlenstoffgehalt wahrend des Sinterns verrin-
gern kann. So kann nach Wu et al. [76] sowohl wédhrend dem
Entbindern als auch wahrend dem eigentlichen Sintervorgang der
Kohlenstoff mit den jeweiligen Sinteratmosphéren in Reaktion
treten. Gemafd Abbildung 5.2 wurde der eigentliche Sinterprozess
in einer Wasserstoffatmosphdre durchgefiihrt. Wasserstoff kann
bei hohen Temperaturen mit dem Kohlenstoff zu Methan reagie-
ren [164], wodurch der Stahl entkohlt wird [164]. Da der Beginn
der Chromkarbidbildung gemaf} Abbildung 9.4 a stark vom Koh-
lenstoffgehalt abhangt, ist zu vermuten, dass eine solche Entkoh-
lung den Beginn der Karbidbildung stark verzégern kann.

Als letzter Schritt der Gefiigeanalyse sollen noch die in Abschnitt
6.1 beschriebenen, dunkel erscheinende Ausscheidungen identifi-
ziert werden. Aufgrund der in Abbildung 6.4 dargestellten Ergeb-
nisse der EDX-Messung ist zu vermuten, dass es sich bei diesen
Ausscheidungen um eine Silizium-Oxid-Verbindung handelt.
Daher soll im Folgenden diskutiert werden, ob Silizium-Oxid-
Einschliisse in 17-4PH mdglich sind.

Bei der konventionellen Stahlherstellung wird haufig Silizium der
Schmelze hinzugegeben, um das unerwiinschte Eisenoxid FeO zu
reduzieren. Gemaf Gleichung (9.1) entsteht dabei Siliziumdioxid
[165].

2Fe0 + Si = 2Fe + Si0, (9.1)

In den meisten Fallen kommt Siliziumdioxid aber nicht als selbst-
standiger Einschluss in Stahl vor, sondern verbindet sich mit
anderen Oxiden zu Silikaten [165]-[167]. Auch bei der Herstel-
lung von PIM-Pulvern wird haufig Silizium zur Desoxidierung des
Pulvers hinzugegeben. Dadurch kann sich eine Siliziumdioxid-
schicht auf der Pulveroberfliche bilden. Allerdings ist es sehr
schwer, das so entstandene Siliziumdioxid beim Sintern wieder zu
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reduzieren [84]. Daher finden sich im Gegensatz zu den konventi-
onell hergestellten Stdhlen in den pPIM Gefiigen haufig Siliziumdi-
oxidausscheidungen [81], [84], [168]-[170]. Allerdings treten
diese in der Regel nur bei der Verwendung von water atomized
Pulvern auf [84]. Chang et al. [84] fiilhren dass auf die besonders
feine Partikelgrofe der water atomized Pulver zuriick, da das
erhohte Oberflachen-Volumen-Verhéltnis die Oxidation des
Silizium auf der Oberflaiche der Partikel begiinstigt. Auch nach
Tunberg und Nyborg [171], wandelt sich mit sinkender Partikel-
grofie die sonst tbliche Eisen- und Chromoxidschicht in eine
Siliziumoxid Schicht um. Fiir das in dieser Arbeit verwendete
mikrospritzgegossene Material wurde aber kein water atomized
sondern ein gas atomized Pulver verwendet. Allerdings handelt es
sich bei dem Pulver um eine besonders feine Ausfiihrung, die in
der Literatur nur selten Verwendung findet. Gemaf3 der in Tabelle
5.2 dokumentierten Herstellerangabe zur chemischen Zusammen-
setzung ist 1% Silizium in dem Pulver enthalten. Folglich ist es
moglich, dass sich auch auf diesem Pulver eine Siliziumoxidschicht
gebildet hat, die sich wahrend des Sinterprozesses in Form von
Siliziumdioxidpartikeln ausgeschieden hat. Abbildung 9.8 zeigt
einen Vergleich der REM-Aufnahmen von Siliziumdioxidausschei-
dungen aus dieser Arbeit, mit den Arbeiten von Chang et al. [84]
und Wu et al. [81]. In den Aufnahmen der Bruchfldchen sind die
kugelféormigen Ausscheidungen besonders gut zu erkennen. Der
Vergleich mit der Bruchflache von Chang et al. [84] zeigt, dass sich
die Ausscheidungen in Grofie und Form sehr stark dhneln. Auch in
den Schliffbildern ist eine Ahnlichkeit zu den Literaturbildern zu
verzeichnen.
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10 um

Abbildung 9.8 Vergleich der Siliziumoxid-Ausscheidungen.

ab,c) SiOz Ausscheidungen in der Bruchflache und
einem Schliff von pPIM Proben dieser
Arbeit.

d+e)  SiOz Ausscheidungen in der Bruchflache und
einem Schliff durch PIM 17-4PH nach Chang
etal. [84].

f) SiO2 Ausscheidungen in einem Schliff durch
PIM 17-4PH nach Wu et al. [81].
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Neben der REM-Aufnahme zeigt Wu et al. [81] zudem noch die in
Abbildung 9.7 dargestellten Elementverteilungskarten. Analog zu
den Ergebnissen der EDX-Messung am pPIM Material dieser
Arbeit (siehe Abbildung 6.4), zeigen sich bei ihnen deutlich héhere
Silizium- und Sauerstoffkonzentration sowie deutlich niedrigere
Chrom-, Nickel- und Kupferkonzentrationen im Bereich der
Ausscheidungen. Aufgrund all dieser Ubereinstimmungen, ist
davon auszugehen, dass es sich bei den Ausscheidungen im uPIM
Material dieser Arbeit um Siliziumdioxid handelt.

Zusammenfassend kann also festgehalten werden, dass sich nach
dem Sintern ein zweiphasiges Gefiige aus Ferrit und Martensit
einstellt, in dem sich - vorrangig in den martensitischen Berei-
chen - 1 pm bis 3 um grofie Siliziumdioxidpartikel ausgeschieden
haben.

9.1.2.2  Gefiigestruktur nach dem Auslagern

Da die Abkiihlung nach dem Sintern keiner Gleichgewichtsum-
wandlung entsprach, besteht die Moglichkeit, dass das Gefiige bei
Raumtemperatur noch mit Kupfer iibersattigt ist. In diesem Fall
ware es moglich mit den in Tabelle 3.2 beschriebenen Auslage-
rungsverfahren fein verteilte Kupferausscheidungen in dem
Material zu erzeugen. Aus diesem Grund wurde ein Teil des gesin-
terten Probenmaterials — wie in Abschnitt 5.4.2 dokumentierten -
ausgelagert. Analog zu dem pPIM Material im gesinterten Zustand
wurden auch an dem ausgelagerten Material die in Kapitel 6.1.2
vorgestellten Mikrostrukturuntersuchungen durchgefiihrt. Dabei
zeigten sich sowohl in den Ergebnissen der EDX- und der EBSD-
Messung keine groflen Unterschiede zum gesinterten Zustand.
Daher kann davon ausgegangen werden, dass die Auslagerung das
Grundgefiige nicht verdndert hat. In den TEM-Aufnahmen sind
jedoch deutliche Unterschiede zu erkennen. Abbildung 9.9 stellt
daher die Aufnahmen des pPIM Materials im gesinterten und im
ausgelagerten (H1025) Zustand gegeniiber.
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Abbildung 9.9 Vergleich der TEM-Aufnahmen des pPIM Materials.

a) Martensitischer Bereich im gesinterten
Zustand.

b) Ferritischer Bereich im gesinterten Zustand.

) Martensitischer Bereich gesintert und
ausgelagert (H1025).

d) Ferritischer Bereich gesintert und ausgela-
gert (H1025).

In den ferritischen Bereichen ist sehr deutlich zu erkennen, dass
sich wahrend des Auslagerns fein verteilte Ausscheidungen im
Material gebildet haben. In den martensitischen Bereichen zeigen
sich aufgrund der hoheren Versetzungsdichte sehr viel kontrast-
reichere Strukturen, dadurch ist es schwieriger die ausgeschiede-
nen Teilchen zu sehen. In den helleren Bereichen der Latten sind
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aber in den ausgelagerten Proben ebenfalls fein verteilte Aus-
scheidungen zu erkennen. Folglich wird davon ausgegangen, dass
die Mikrostruktur des puPIM Materials sich im ausgelagerten
Zustand nur durch die erzeugten Ausscheidungen vom Gefiige des
gesinterten Materials unterscheidet.

9.1.3  Gefligeentwicklung im konventionell herge-
stellten Material

Wie in Tabelle 9.1 zusammengefasst, wurde das konventionell
hergestellte Material bereits im 16sungsgeglithten und ausgelager-
ten Zustand H925 angeliefert. Wie ausfiihrlich in Kapitel 3.1
erldutert, sollte das Gefiige dementsprechend aus Martensit mit
eingelagerten Kupferausscheidungen bestehen. Gemafd Abbildung
3.2 konnen - abhdngig von der genauen Zusammensetzung der
Legierung - auch geringe Mengen an 6-Ferrit im Geflige vorhan-
den sein. Abbildung 9.10 a und b zeigt nochmals die bereits in
Kapitel 3.2.1 vorgestellten STEM Aufnahme der Mikrostruktur des
konventionell hergestellten Materials. Die Teilbilder c und d
zeigen von Wang et al. [62] veroffentlichte Mikrostrukturaufnah-
men eines ebenfalls 16sungsgegliihten und ausgelagerten (H1100)
17-4PH. Wang et al. [62] geben an, dass es sich bei diesem Gefiige
um Lattenmartensit mit fein verteilten Kupferausscheidungen
handelt. Da sich im direkten Vergleich ein nahezu identisches Bild
ergibt, kann davon ausgegangen werden, dass es sich hier eben-
falls um ein martensitisches Gefiige mit eingelagerten Kupferaus-
scheidungen handelt.
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Lo . o ! i & gt
Abbildung 9.10 Vergleich der Mikrostruktur des konventionell
hergestellten Materials.
a+b)  STEM-Aufnahmen des konventionell herge-
stellten Materials aus dieser Arbeit.
c+d) TEM Aufnahmen von Wang et al. [62] eines
17-4PH nach LG+H1100.

6-Ferrit Strukturen konnten in keiner der vier untersuchten TEM-
Proben des konventionell hergestellten Materials gefunden wer-
den. Folglich ist davon auszugehen, dass in den mittels TEM
analysierten Bereichen kein §-Ferrit vorhanden war. Da die TEM-
Untersuchungen aber nur einen sehr kleinen Bereich der Probe
beschreiben, sollen nun auch die grofdflachig durchgefiihrten
EBSD-Messungen auf eventuell vorhandene Ferritphasen {iber-
priift werden. Wie im vorherigen Abschnitt diskutiert, waren im
UPIM Material ferritische Koérner vorhanden. Im Bandkontrast
zeigten sie sich als helle, sehr gleichmaflig strukturierte Flachen.
Abbildung 6.25 c zeigt die Bandkontrastkarte des konventionell
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hergestellten Materials. Besonders in der vergrofierten Ansicht
aus Abbildung 6.26 b ist die martensitische Mikrostruktur bereits
zu erahnen. Des Weiteren konnen anhand der besonders dunkel
erscheinenden Linien teilweise noch die ehemaligen Austenit-
Korngrenzen erkannt werden. Gleichmiflig strukturierte, hell
erscheinende Flachen sind aber in keiner der beiden Bilder zu
erkennen. Demnach ist zu vermuten, dass es sich hier um ein rein
martensitisches Gefiige handelt. Allerdings zeigt auch hier die in
Abbildung 6.25 a dargestellte Phasenkarte ein rein ferritisches
Geflige an. Wie aber bereits im vorherigen Abschnitt diskutiert,
kann die EBSD Software Martensit nicht indizieren. Im Falle des
fir Chrom-Nickel-Stahle typischen, kubisch raumzentrierten
Martensits [150], zeigt sie deshalb in den martensitischen Berei-
chen ebenfalls Ferrit an. Daher kann anhand der Phasenkarte auch
nicht Gberpriift werden, ob neben dem Martensit auch Ferrit im
Geflige vorliegt. Allerdings kann Rest- bzw. reversierter-Austenit
ausgeschlossen werden, da dieser sich als blaue Flache in der
Phasenkarte zeigen wiirde.

Fir die weitere Diskussion wird daher von einem rein martensiti-
schen Grundgefiige mit eingelagerten Kupferausscheidungen
ausgegangen.

9.1.4 Vergleich der Mikrostrukturen

In den vorherigen Abschnitten wurde die Mikrostruktur der
einzelnen Probenmaterialien ausfiihrlich diskutiert. Um im Hin-
blick auf die mechanische Charakterisierung der Materialien den
Vergleich der Strukturen zu erleichtern, wurden sie in Tabelle 9.2
nochmal direkt gegeniibergestellt und den jeweiligen Probenty-
pen zugeordnet. Zusatzlich sind auch die in Kapitel 6 vorgestellten
Ergebnisse der Mikrostrukturvermessung aufgelistet. Die gemes-
sene Mikrostrukturgrofie gibt dabei die mittlere Weglénge an, die
in einem Bereich mit gleicher Orientierung zuriickgelegt werden
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konnte. Da die ferritischen Bereiche relativ grofie und gleichma-
RBig orientierte Flachen darstellen, sind die gemessenen Wegladn-
gen im puPIM Material geringfiigig hoher. Ein Einfluss der Mikro-
strukturgrofle auf die Festigkeit wird aufgrund des geringen
Unterschieds jedoch nicht weiter betrachtet. Der Hauptunter-
schied zwischen den Gefiigen liegt vielmehr in den unterschiedli-
chen Phasen des Grundgefiiges sowie den darin enthaltenen
Kupferausscheidungen. Daher werden in der nachfolgenden
Diskussion des mechanischen Verhaltens, die gemessenen Eigen-
schaften ausschliefilich mit der Gefiigeart korreliert.
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. . Anlieferungszustand
Zustand Gesintert Gesintert und ausgelagert (LG+H925)

Probentyp
Grundgefiige
. . D10 D50 D90
Mikrostrukturgrofie
1,3 um 3,3 um 8,4 um

Lattenabstand Martensit 144 nm 384 nm

Ausscheidungen keine Kupfer Kupfer

@ Ausscheidungen - 7,5 nm 9,3 nm

2D Ausscheidungsdichte - 2E151/m? 1,4 E15 1/m?
Tabelle 9.2 Vergleich der Mikrostrukturen der beiden Materialtypen.
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9.2 Diskussion der Zugversuche

In diesem Abschnitt sollen die in Kapitel 7 vorgestellten Ergebnis-
se der Zugversuche diskutiert werden. Dazu wird im Folgenden
zuerst der Einfluss der puPIM-Parameter auf das mechanische
Verhalten uPIM Proben betrachtet. Anschliefend werden die
Ergebnisse der unterschiedlichen Probentypen miteinander
verglichen und mit der Mikrostruktur korreliert. Anschlief3end
erfolgt der Vergleich mit ausgewdahlten Literaturwerten.

9.2.1 Einfluss der pPIM Parameter auf das mechani-
sche Verhalten

Wie in Abschnitt 3.4.1 erlautert hangen die mechanischen Eigen-
schaften von pulverspritzgegossenem Material sehr stark von den
gewdhlten Fertigungsparametern ab. Den grofdten Einfluss auf das
mechanische Verhalten zeigte dabei die Porositit, die gleichzeitig
von mehreren Prozessparametern abhangt. Fiir die Herstellung
des in dieser Arbeit verwendeten pPIM Materials, wurden die
Herstellparameter aber bereits so gewdahlt, dass eine Dichte von
p>98 % erreicht werden konnte [134]. Da sich zudem im Rah-
men der Mikrostrukturanalyse keine nennenswerte Porositat im
Material zeigte, wird davon ausgegangen, dass die Restporositit
im Geflige sehr gering ist. Nach PIM-International [78] entspre-
chen die Eigenschaften eines PIM Materials ab einer Dichte von
98 % einem konventionellen Vollmaterial. Trotzdem zeigte sich
fir die Proben in Abbildung 7.11 eine deutli-
che Anderung der Zugfestigkeit in Abhingigkeit von den Herstell-
chargen. Die sich unterscheidenden Fertigungsparameter der
einzelnen Chargen wurden in Tabelle 5.3 dokumentiert. Dabei ist
auffallig, dass bei den Chargen V53 und V54 sowohl die Prage-
kraft, als auch der Kolbenhub héher waren, als bei den Chargen
V26 und V31. Dementsprechend miissten Charge V53 und V54 ein
dichteres Gefiige aufweisen. Trotzdem liegt aber die Festigkeit
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von Charge V31 iiber der von Charge V53. Die Bruchdehnung aller
Chargen unterscheidet sich dagegen nur geringfiigig. Da gemaf3
Abschnitt 3.3.2 auch die Bruchdehnung mit sinkender Porositét
zunimmt, wird hier nicht davon ausgegangen, dass die unter-
schiedlichen Festigkeiten auf Streuungen der Gefiigedichten
beruhen. Vielmehr sei an dieser Stelle darauf hingewiesen, dass
das Probenmaterial der einzelnen Chargen sehr limitiert war und
daher nur ein bis drei Zugversuche pro Charge durchgefiihrt
werden konnten. Daher ist eine Korrelation von Festigkeit zu
Herstellungsparameter an dieser Stelle nicht mdglich.

Fir die nachfolgende Diskussion der Zugversuche wird nur noch
die Probencharge V53 beriicksichtigt, da mit dieser Charge der
relevante Teil der Ermiidungsversuche durchgefiihrt wurde.

9.2.2  Vergleich der einzelnen Probentypen

In Abbildung 9.11 sind die Spannungs-Dehnungs-Kurven aller
Probentypen bei einer Dehnrate von 5E-4 s aufgetragen. Alle
Kurven zeigen dabei ein duktiles Verhalten mit einem deutlich
ausgepragten Spannungsabfall, wobei die Proben vom Typ UG
hohere Bruchdehnung als die Proben vom Typ EX aufweisen.
Dabei ist jedoch zu beachten, dass gemafd Abschnitt 5.8.1 die UG
und EX Probentypen unterschiedliche Langen-Querschnitts-
Proportionalititen aufweisen. Da dabei die Messldnge der UG-
Proben geringer ist, ergibt sich bei gleicher Einschniirung fiir die
UG-Proben ein hoherer Bruchdehnungswert. Die Spannungs-
Dehnungs-Kurven der K-EX-LG+H925 Proben erreichen die
hochsten Festigkeiten. Wobei die Zugfestigkeit fast auf einem
Niveau mit der leicht ausgeprdgten Streckgrenze liegt. Wie in
Tabelle 9.2 dokumentiert, besteht die Mikrostruktur dieser Pro-
ben aus Martensit, in dessen Latten fein verteilte Kupferpartikel
ausgeschieden sind.
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Abbildung 9.11 Vergleich der Spannungs-Dehnungskurven aller
Probentypen bei einer Dehnrate von 5E-4 s-1.

In den TEM-Aufnahmen der Martensitlatten zeigten sich sehr viele
Kontraste, was auf eine hohe Versetzungsdichte hinweist. Unter
Belastung werden die Versetzungen zunidchst von den Ausschei-
dungen gepinnt. Erst beim Erreichen einer ausreichend hohen
Spannung koénnen sie sich von den Ausscheidungen losreifsen. Da
sich nun schlagartig sehr viele Versetzungen auf einmal bewegen,
schniirt die Probe sofort ein. Bei ausreichender Querschnittsre-
duktion kommt es dann zum Bruch. In der Spannungs-Dehnungs-
Kurve zeigt sich dies an der ausgepragten Streckgrenze und dem
direkt im Anschluss beginnenden Spannungsabfall. Auch in der in
situ Bilderserie aus Abbildung 7.18, zeigt sich beim Erreichen der
Zugfestigkeit noch keinerlei Aufrauung der Oberflache. Nach dem
Uberschreiten der Zugfestigkeit ist dann aber bereits eine deutli-
che Einschniirung zu erkennen. Der Bruch tritt schliefilich bei
einer Einschniirung von 60 % ein. Die in Abbildung 7.19 darge-
stellten REM-Bilder der Bruchflache zeigen ebenfalls die deutliche
Einschniirung und eine duktile, wabenformige Restbruchflache.

157



9 Diskussion

Das der Bruch - trotz martensitischen Gefliges - so duktil ablief,
ist darauf zuriickzufiihren, dass sich in 17-4PH - aufgrund des
geringen Kohlenstoffgehalts - ein relativ weicher und gut ver-
formbarer Martensit bildet [42]. Da es sich bei den K-EX-LG+H925
Proben um ausgelagertes Probenmaterial handelt, besteht zudem
die Moglichkeit, dass wihrend der Auslagerung Spannungen im
Martensit abgebaut werden konnten [57], was die Duktilitit
weiter erhoht. Fiir die hohe Festigkeit sind demnach hauptsach-
lich die Ausscheidungen verantwortlich. Doch auch die hohe
Anzahl von Grenzflachen der martensitischen Strukturen hat eine
verfestigende Wirkung auf das Material.

Nimmt man das konventionell hergestellte Material als Referenz,
so zeigt sich, dass die Festigkeiten aller uPIM Probentypen deut-
lich darunter liegen. Im Falle der pPIM-UG-S Proben erreicht die
Zugfestigkeit im Mittel gerade einmal * 50% von der des konven-
tionell hergestellten Materials. Allerdings erreichen die pPIM-
UG-S Proben dabei deutlich hohere Bruchdehnungen und zeigen
einen Spannungsabfall bis auf Nullniveau. Auch in den in situ
Aufnahmen aus Abbildung 7.3 zeigt sich dieses duktile Verhalten.
Ursache fiir den starken Spannungsabfalls war eine sehr starke
Einschniirung, die zum Zeitpunkt des Bruchs den Restquerschnitt
um 95 % verjlingte. Geméfs den REM-Aufnahmen der Bruchfldche
aus Abbildung 7.4, lief auch der Restbruch noch duktil ab. Der
Grund fiir das deutlich duktilere Verhalten liegt in der unter-
schiedlichen Mikrostruktur. So besitzen die pPIM-UG-S Proben
neben der martensitischen noch eine ferritische Phase. Ferrit ist
generell weicher und deutlich besser verformbar als Martensit
[172]. Daher muss schon allein aufgrund des Ferritanteils die
Duktilitat zu Lasten der Festigkeit ansteigen [76], [173]. Zudem
wurde in Abschnitt 9.1.2.1 aufgezeigt, dass der Kohlenstoffgehalt
des Stahls wahrend des Sinterns moéglicherweise reduziert wurde.
Daher ist es moglich, dass der Martensit des uPIM Materials -
aufgrund des niedrigeren Kohlenstoffgehalts - weniger fest und
dafiir besser verformbar ist. Neben Ferrit und Martensit befinden
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sich in der pPIM-Mikrostruktur noch Siliziumdioxidausscheidun-
gen. Chang et al. [84] untersuchten indirekt die Auswirkung von
Siliziumdioxidpartikeln auf die mechanischen Eigenschaften von
PIM-17-4 PH. Durch die Zugabe von Graphitpulver konnten sie die
Bildung der Siliziumdioxidschicht auf dem 17-4PH Pulver ein-
schrianken. ihre Mikrostrukturuntersuchungen an gesinterten
Proben zeigten, dass sich bei einer Graphitzugabe von 0,3 Ma-%
nahezu keine Siliziumdioxidpartikel mehr im Gefiige befanden.
Die Zugfestigkeit dieser Proben konnte, im Vergleich zu den
Proben ohne Graphitzugabe, um ca. 30 % gesteigert werden. Die
Bruchdehnung blieb dabei nahezu unveridndert. Dementspre-
chend ist auch hier davon auszugehen, dass die Siliziumdioxidpar-
tikel die Festigkeit der pPIM-UG-S Proben herabsetzten. Des
Weiteren haben sich im gesinterten Gefiige noch keine Kupferaus-
scheidungen gebildet. Dementsprechend zeigen die Spannungs-
Dehnungs-Kurven auch keine deutliche Streckgrenzerscheinung.
Da das Kupfer folglich noch im Stahl gel6st ist, erhoht sich zusatz-
lich die Duktilitat, da in Stahl gel6stes Kupfer die Niedertempera-
turverformbarkeit verbessert [42]. Demnach sind also die niedri-
gere Festigkeit und die hohere Duktilitdt der pPIM-UG-S Proben
auf den hohen Ferritgehalt, die vorhandenen Siliziumdioxidparti-
kel und das geldste Kupfer zuriickzufithren. Da der Ferritgehalt
nur durch ein Losungsglithen mit anschlieRendem Abschrecken
reduziert werden kann, was gemafd Abschnitt 3.3 wahrscheinlich
zu einem Verzug des Bauteiles fiihrt, wurde versucht die Festig-
keit des pPIM Materials durch die Ausscheidung des geldsten
Kupfers zu steigern. Dafiir wurden - wie in Abschnitt 5.4.2 doku-
mentiert - vier Standard-Auslagerungsverfahren getestet. Gemaf3
Abbildung 7.5 erzielte der Prozess H1025 dabei die hochsten
Festigkeiten und wurde daher fiir die weiteren Untersuchungen
verwendet. Vergleicht man nun die Spannungs-Dehnungs-Kurven
dieser pPIM-UG-S+H1025 Proben mit den pPIM-UG-S Proben,
zeigt sich, dass durch die Auslagerung die Festigkeit des uPIM
Materials um ca. 45 % gesteigert werden konnte. Die Bruchdeh-
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nung ging dabei um 15 % zurtick. Da die ausgeschiedenen Kupfer-
partikel der einzige Unterschied in den Mikrostrukturen der
beiden Probentypen sind, wird diese Festigkeitssteigerung allei-
nig dem Ausscheidungsharten zugesprochen. Das die Festigkeit -
trotz anndhernd gleicher Dichte und Durchmesser der Ausschei-
dungen (Vgl. Tabelle 9.2) - nicht das Niveau der K-EX-LG+H925
Proben erreicht, liegt abermals an dem hohen Ferritgehalt. Zwar
unterscheidet sich die Gitterstruktur von Martensit und Ferrit
nach dem Auslagern vermutlich nur geringfiigig, allerdings besit-
zen die martensitischen Bereiche - aufgrund des lattenférmigen
Aufbaus - deutlich mehr Grenzflichen. Dementsprechend ist der
Wiederstand gegen Versetzungsbewegung in den ferritischen
Bereichen geringer, wodurch diese bereits bei niedrigeren Span-
nungen einsetzen kann. Die in situ Bilderfolge der pPIM-UG-
S+H1025 Proben aus Abbildung 7.8 zeigt beim Erreichen der
Zugfestigkeit bereits eine aufgeraute Messtrecke. In der Bandkon-
trastaufnahme aus Abbildung 6.17 sind die meisten martensiti-
schen Korner von diinnen ferritischen Bereichen umgeben. Da das
Muster der Aufrauhungen der Messstrecke dem der Ferritvertei-
lung im Gefiige entspricht, wird davon ausgegangen, dass die
Aufrauhungen durch die friihzeitige Ferritverformung entstanden
sind. Dies erklart auch, warum sich im Gegensatz zu den ebenfalls
ausscheidungsgeharteten K-EX-LG+H925 Proben keine ausge-
pragte Streckgrenze einstellt.

Da die Proben vom Typ die gleiche Mikro-
struktur besitzen, zeigen sie ein sehr dhnliches Verhalten wie die
UPIM-UG-S+H1025 Proben. Die Duktilitdit ist jedoch deutlich
geringer, was aber - wie eingangs erldautert - vermutlich an der
unterschiedlichen Probenproportionalitat liegt. Allerdings scheint
die Streuung bei diesem Probentyp ausgepragter zu sein. Dies
kann an der Herstellungsart der Proben liegen. Im Gegensatz zu
den pPIM-UG-S+H1025 Proben, wurden die

Proben nicht direkt spritzgegossen, sondern aus der Membran des
Demonstrators geschnitten. Da die Fertigung des Demonstrators
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aufgrund der erheblichen Wandstarkenunterschiede spritzguss-
technisch sehr schwierig ist, muss damit gerechnet werden, dass
sich hier eher Defekte im Gefiige befinden.

Zusammenfassend lasst sich feststellen, dass aufgrund der Mikro-
strukturunterschiede keine der uPIM Proben die Festigkeiten des
konventionell hergestellten Materials erreicht. Dennoch zeigt
keine der Kurven ein sprodes Verhalten oder Unstetigkeiten, wie
sie bei grofieren Defekten im Gefiige zu erwarten waren [174]. Da
zudem in allen Versuchen ein fiir Stahl typischer E-Modul von ca.
210 GPa gemessen wurde, wird vermutet, dass nur sehr wenig
Porositdt im Material vorhanden ist. Um die Eigenschaften des
Materials besser einordnen zu konnen, sollen im Folgenden die
mechanischen Kennwerte zunachst mit konventionell hergestell-
ten und anschliefRend mit PIM Makroproben verglichen werden.

9.2.3  Vergleich mit konventionell hergestellten
Makro-Proben

In Kapitel 3.2 wurden bereits die wichtigsten mechanischen
Eigenschaften von konventionell hergestelltem 17-4PH vorge-
stellt. Abbildung 9.12 vergleicht die ermittelten Kennwerte dieser
Arbeit mit den zusammengefassten Daten verschiedener Stahl-
hersteller [44]-[47], [50], [66], [67]. Wie ersichtlich, liegen fiir
Zugfestigkeit und Dehngrenze alle bestimmten Kennwerte inner-
halb des moglichen Wertebereichs des konventionell hergestell-
ten 17-4PH. Wobei sich die ebenfalls konventionell hergestellten
K-EX-LG+H925 Proben bereits im oberen Drittel des Wertebands
einreihen. Das gesinterte Material der PIM-UG-S Proben befindet
sich dagegen am unteren Ende des Wertebands. Dies bedeutet
aber, dass - selbst ohne weitere Warmebehandlung - die Festig-
keit des gesinterten Materials mit der eines konventionell herge-
stellten, I6sungsgegliihten und ausgelagerten 17-4PH vergleichbar
ist. Die gesinterten und ausgelagerten pPIM-UG-S+H1025 und
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Proben erreichen sogar den mittleren Bereich
des Wertebands und zeigen, dass auch ohne Losungsgliihen
bereits hohe Festigkeiten erzielt werden konnen. Auch die gemes-
senen Bruchdehnungen liegen fiir alle Probentypen innerhalb des
vorgegebenen Wertebandes. Allerdings sei hier nochmal darauf
hingewiesen, dass fiir die Dehnungsbestimmung - gemaf$ Kapitel
5.8.1 - verschiedenen Proportionalititskonstanten verwendet
wurden. Auflerdem wurden die eingetragenen Dehnungswerte
der Stahlhersteller an Rundproben mit einem Langen- zu Durch-
messer-Verhaltnis von L/D =5 gemessen. Dementsprechend sind
die Dehnungswerte nicht direkt vergleichbar. Es kann aber davon
ausgegangen werden, dass die Bruchdehnung in derselben Gro-
enordnung liegt.
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Abbildung 9.12 Vergleich der von einigen Stahlherstellern [44]-[47],
[50], [66], [67] angegebenen mechanischen Eigen-
schaften von 16sungsgeglithtem und unterschiedlich
ausgelagertem 17-4PH mit den Werten dieser Arbeit.
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Im Gegensatz zu den Bruchdehnungen zeigen sich aber bei der
Einschniirung deutliche Unterschiede. So liegen die Werte aller
Proben im oberen Bereich des Wertebandes; im Falle der pPIM-
UG-S und der pPIM-UG-S+H1025 Proben sogar noch deutlich
dariiber. Das die pPIM Proben oberhalb des Wertebandes liegen,
ist aufgrund der weicheren Mikrostruktur nicht verwunderlich.
Allerdings liegen auch die Werte der K-EX-LG+H925 Proben am
oberen Ende des Wertebandes, obwohl aufgrund ihrer hohen
Festigkeit und der vergleichsweise geringen Bruchdehnung von
einer eher geringen Einschniirung auszugehen ist. Allerdings
nimmt nach Vater [175] die Einschniirung mit sinkendem Pro-
benquerschnitt zu, da der Stofffluss in Langsrichtung bei kleinen
Querschnitten erleichtert wird. Der kleinstmoglichste Durchmes-
ser von makroskopischen Rundproben mit einem Langen- zu
Durchmesser-Verhdltnis von L/D =5 betrdgt nach DIN 50125
[137] 4 mm. Daraus ergibt sich eine Querschnittsfliche von ca.
50 mm?. Nach Kapitel 5.3 betrigt der Querschnitt der in dieser
Arbeit verwendeten Proben ca. 0,03 mm? und ist demnach um
drei Grofdenordnungen kleiner. Daher ist davon auszugehen, dass
die Einschniirung bei den in dieser Arbeit verwendeten Mikro-
proben deutlich grof3er ausfallt.

Um abschlieffend noch einzuordnen, wie gut die mechanischen
Eigenschaften der getesteten Proben mit anderen Stahlsorten
konkurrieren kénnen, ist in Abbildung 9.13 eine Eigenschaftskarte
fir die gangigsten Stahlsorten dargestellt. Hier zeigt sich, dass
selbst die gesinterten pPIM-UG-S Proben bereits im mittleren
Festigkeitsbereich aller Stahlsorten liegen. Passenderweise fallen
sie in das Feld der Dualphasenstdhle, die im klassischen Sinne eine
Mikrostruktur aus Ferrit und Martensit aufweisen [176]. Die
ausscheidungsgeharteten pPIM-Probentypen pPIM-UG-S+H1025
und konkurrieren - trotz des hohen Ferritan-
teils - bereits mit den Martensitphasenstdhlen. Im Vergleich mit
der Festigkeitsverteilung aller Stahlsorten liegen sie bereits im
oberen Drittel; solche Festigkeiten werden sonst nur noch von
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sehr wenigen Stahlsorten erreicht. Die konventionell hergestellten
K-EX-LG+H925 Proben iibersteigen sogar die Festigkeiten der
Martensitphasenstdhlen, was auf die zusitzliche Ausscheidungs-
hartung zuriickzufithren ist. Mit den Festigkeiten dieses Proben-
typs konnen nur noch die presshartbaren Stiahle mithalten.
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Abbildung 9.13  Vergleich von Streck- bzw. Dehngrenze und Bruch-
dehnung der Proben dieser Arbeit mit weiteren
gingigen Stahlsorten. * markiert den Anlieferungszu-
stand, ** den Bauteilzustand. Neu erstellt nach [177].
BH Bake Hardening Stahle
CMn Chrom-Mangan Stédhle

DP Dual Phasen Stihle

HSD High Strength and Ductility Stahle
HIF Hoherfeste Intersticial-Free Stihle
IF Intersticial-Free Stihle

LH Lufthartende Stahle

TRIP Transformation Induced Plasticity Stahle
TWIP  Twinning Induced Plasticity Stahle

9.2.4  Vergleich mit PIM Makroproben

In Kapitel 3.3.2 wurden bereits einige mechanische Kennwerte
von pulverspritzgegossenem 17-4PH zusammengefasst. Das dabei
entstandene Diagramm fiir die typischen Zugversuchskennwerte
ist nochmals in Abbildung 9.14 abgebildet. Zusatzlich wurden die
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Mittelwerte der spritzgegossenen Probentypen aus dieser Arbeit
mit in das Diagramm aufgenommen. Dabei handelt es sich um die

ausgefiillten Symbole.
1600 T . 20
L O
- 1400 TS 1 1
&
= - O
'_'E 1200 + ©  ____H..__.
= i + 12
= e O -
£ 1000+ 0 & ey S
=1 & K =
5 . AR ittt = it +8
800 +
_____ S
[ | < 1.,
600 + L
i |
400 T T 0
RP0.2 RM A
Abbildung 9.14  Vergleich der mechanischen Eigenschaften von

pulverspritzgegossenem 17-4PH aus verschiedenen
Veroffentlichungen und dem MPIF Standard 35 [80]
mit den Ergebnissen dieser Arbeit. Die O Symbole
stehen dabei fiir den gesinterten, die O Symbole fiir
den warmebehandelten Zustand.

« i1

MPIF 35 [80]
Gesintert

Giilsoy et al. [82]
Giilsoy [77]
Lietal. [85]
Sung et al. [75]
Chang et al. [84]
uPIM-UG-
S+H1025

>»=011011

MPIF 35 [80]
Ausscheidungs-
gehartet

Giilsoy et al. [83]

ATW [88]
Wu et al. [81]
Sandvik [89]
uPIM-UG-S
uPIM-EX-
S+H1025
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Im Vergleich mit dem MPIF Standard [80] bleiben die pPIM-UG-S
Proben weit hinter den Festigkeitsvorgaben fiir den gesinterten
Zustand zuriick. Wie zuvor ausfiihrlich erlautert, wird dies
hauptsdchlich auf den vergleichsweise hohen Ferritanteil
zuriickgefiihrt. Auch die beiden ausgelagerten Probentypen
kénnen die Vorgabewerte der MPIF [80] nicht erfiillen. Sie fallen
aber in einen Festigkeitsbereich, der auch von anderen Studien
erzielt wurde. Dies zeigt nochmals, dass auch ohne vorheriges
Losungsgliihen durchaus beachtliche Festigkeiten erzielt werden
koénnen.

9.2.5 Vergleich der Dehnratenabhangigkeit

Gemaf$ der Zielsetzung aus Abschnitt 4 sollte versucht werden,
dass Materialverhalten bei schlagartigen Belastungen zu charak-
terisieren. Von besonderem Interesse war dabei, ob sich das
spritzgegossene Material bei hohen Dehnraten sproder als das
konventionell hergestellte Material verhilt. Dazu wurden die in
Kapitel 7.2 vorgestellten Zugversuche durchgefiihrt. Jedoch konn-
te nur eine maximale Dehnrate von 5E-1 s! erreicht werden, da
die von dem Piezoverstiarker zur Verfiigung stehende Leistung
nicht ausreichte um hoéhere Dehnraten zu erreichen. Allerdings
sind nach Macherauch [178] Dehnraten im Bereich von 5E-1 s
bis 5E-1 s nicht ausreichend um schlagartige Beanspruchungen
zu simulieren. Auch nach Sierakowski [179] zeigen sich erst ab
einer Dehnrate von 1 s'1 erste dynamische Effekte in Bezug auf die
Festigkeit. Nichtsdestotrotz lasst sich die Abhéngigkeit der Span-
nung von der Dehnrate nach Gleichung (9.2) beschreiben [180].
Wobei der Exponent m die Dehngeschwindigkeitsempfindlichkeit
angibt.

o =Ke™ (9.2)
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Abbildung 9.15 vergleicht die Ergebnisse der in Kapitel 7.2 vorge-
stellten pPIM-UG-S und K-EX-LG+H925 Proben. Bei beiden Pro-
bentypen zeigt sich erst ab einer Dehnrate von 5E-4 s ein Anstieg
der Festigkeit mit der Dehnrate. Allerdings beginnt bei einer
Dehnrate von 5E-1 s5 auch schon der Ubergang zu den Zeitstand-
versuchen [179]. Daher wurden die Mittelwerte der jeweiligen
Probentypen erst ab einer Dehnrate von 5E-4 s mit einem Po-
tenzgesetzt angendhert. Die resultierenden Kurvengleichungen
koénnen aus Abbildung 9.15 entnommen werden.

1600 AL S S L B ] S R R AL
1400 + A
- = ]
E 1200 y = 1380,3x00123 |
£ 3 ]
n:E 1000 + A
y = 831,49x00228 | -
800 L 1
600 o K-EX-LG+H925 |-
I = uPIM-UG-S
400
1E-05 1E-04 1E-03 1E-02 1E-01 1E+00
Dehnrate [1/s]
Abbildung 9.15  Vergleich der Abhéngigkeit der Zugfestigkeit von der

Dehnrate.

Fiir die Dehngeschwindigkeitsempfindlichkeit ergibt sich fiir die
PUPIM-UG-S Proben ein Wert von m = 0,023. Fiir die K-EX-LG+H925
Proben betragt m=0,013. Folglich sind die Dehngeschwindig-
keitsempfindlichkeiten beider Probentypen im getesteten Dehnra-
tenbereich eher gering und unterscheiden sich nur geringfiigig.
Nach Kalpakjian et al. [172] sollte sich bei hochlegierten Stdhlen
Dehngeschwindigkeitsempfindlichkeiten von 0,02<m<0,4 ein-
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stellen. Demnach liegen die Exponenten beider Materialien im
unteren Grenzbereich. Somit wird ein Ubergang zum spréden
Bruchverhalten erst bei relativ hohen Dehnraten erwartet.

9.3 Diskussion der Ermiidungsversuche

9.3.1 Abhangigkeit des Ermiidungsverhaltens von
den pPIM-Parametern

In Abbildung 8.5 wurden bereits die Ergebnisse der Ermiidungs-
versuche, in Abhangigkeit von der Herstellungscharge der De-
monstratoren, vorgestellt. Dabei zeigte besonders die Charge V31
eine sehr grof3e Ergebnisstreuung. Allerdings finden sich in der in
Abbildung 8.6 dargestellten, zugehérigen REM-Aufnahme der
Bruchflache sehr viele Risse im Gefiige. Da die einzelnen Fragmen-
te in der GrofRenordnung des verwendeten puPIM-Pulvers liegen,
wird davon ausgegangen, dass die Risse auf Fehler im Sinterpro-
zess zurilickzufithren sind. Doch auch bei den anderen drei Char-
gen zeigen sich keine konsistenten Ergebnisse. Wie jedoch in
Abbildung 8.6 markiert, befanden sich sehr viele kugelférmige
Ausscheidungen in den Bruchflachen. Der Vergleich aus Abbildung
9.8 zeigte, dass es sich dabei um Siliziumdioxidausscheidungen
handelt. Abbildung 9.16 zeigt nochmals die Ermiidungsbruchfla-
che einer Probe von Charge V53. Aufgrund der Topologie lasst
sich die Probe - geméf? Teilbild a - in einen Ermiidungsbruch- und
einen Gewaltbruchbereich aufteilen. Im Ermiidungsbruchbereich
ist die Rissausbreitungsrichtung deutlich an dem Linienmuster
auf der Bruchfliche zu erkennen. Verfolgt man die Linien zum
Rissausgangsort zuriick, findet sich knapp unterhalb der Oberfla-
che eine kugelférmige Vertiefung von der vermutlich der Anriss
ausging. Da diese Vertiefung in Gréf3e und Form mit den grofReren
Siliziumdioxidausscheidungen tibereinstimmt, wird davon ausge-
gangen, dass der Rissausgangspunkt bei dieser Probe eine Silizi-
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umdioxidausscheidung war. Demnach beeinflussen Anzahl, Grofde
und Lage der Ausscheidungen das Ermiidungsverhalten dieses
Probentyps.

. : -5:4 -
Abbildung 9.16

Im Gegensatz zu den extrahierten uPIM Proben zeigten die urge-
formten pPIM Probentypen deutlich weniger Siliziumdioxidaus-
scheidungen in den Bruchfldchen. Da jedoch beide Probentypen
aus dem gleichen Pulver gefertigt wurden, scheint die Menge an
Siliziumdioxidausscheidungen - und damit auch das Ermiidungs-
verhalten - von den Prozessparametern abzuhidngen. Welcher
Parameter die Ausscheidungsbildung beeinflusst, kann anhand
der Ergebnisse aber nicht bewertet werden.

9.3.2  Vergleich der Ergebnisse des Treppenstufen-
verfahrens

In Kapitel 8 wurden bereits die Ergebnisse des Treppenstufenver-
fahrens fiir die Probentypen pPIM-UG-S, pPIM-EX-S+H1025 und
K-EX-LG+H925 vorgestellt. In diesem Abschnitt sollen die Ergeb-
nisse nun diskutiert werden. Dabei werden zunachst die Ergeb-
nisse untereinander und anschlieffend mit ausgewdahlten Litera-
turwerten verglichen.
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Abbildung 9.17  Vergleich der Ermiidungsergebnisse aller Probenty-
penbeiR=0,1.

Abbildung 9.17 zeigt die Ermidungsergebnisse der drei Proben-
typen im direkten Vergleich. Hier zeigt sich, dass die bestimmten
Dauerfestigkeiten sehr unterschiedlich ausfallen. Allerdings haben
die drei Probentypen auch eine sehr unterschiedliche statische
Festigkeit. Um die Ergebnisse besser vergleichen zu konnen,
wurde daher - gemaf} Gleichung (9.3) - eine relative Dauerfestig-
keit R}, ..; berechnet. Neben der Dauerfestigkeit ist fiir die prakti-
sche Anwendung vor allem die Zuverlassigkeit des Materials von
Bedeutung. In Kapitel 8 wurden bereits die auf den Uberlebens-
wahrscheinlichkeiten von 10 % und 90 % basierenden Dauerfes-
tigkeiten Rpgpo, und Rpigo berechnet. Nach Gleichung (9.4)
wurde daraus die relative Streubreite S, abgeleitet, die als
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vergleichbares Mafd fiir die Zuverldssigkeit angesehen werden
kann.

RD,rel - E_ 100 A) (93)
M

_Rpooy = Rpiow

Sper = 100% (9.4)

M

In Abbildung 9.18 sind die so berechneten Werte graphisch darge-
stellt, in Tabelle 9.3 zusammengefasst. Es zeigt sich, dass auch in
dieser relativen Auftragung die K-EX-LG+H925 Proben mit 72 %
noch die hochste Dauerfestigkeit besitzen. Die relativen Dauerfes-
tigkeiten der pPIM Probentypen liegen um 5% bzw. um 8 %
darunter.

78 ; .
76 -+ G

7 T
7t T : o
70 +

Srel [%]

68 +
66 +
64 | 4 T
62 + ]

0,
RDrel[/O]
\
S P N W S U1 O N 0 W

MIM-ZP-S MIM-IM-S+H1025  Spanend-IM-LG+H925

Abbildung 9.18  Vergleich der nach Gleichung (9.3) und (9.4) berech-
neten relativen Dauerfestigkeit Rp.,, und der
relativen Streubreite S,;.
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uPIM-UG-S pPIM-EX-S+H1025  K-EX-LG+H925

ED,rel 67 % 64 % 72 %
RKer, 74,4 % 56 % -
Srel 7,7 % 57% 8,2 %
Tabelle 9.3 Ermittelte relative Dauerfestigkeit der getesteten
Probentypen.

Im Falle der yPIM-UG-S Pro-
bentypen ist jedoch zu beach-
ten, dass die Oberflichen der
Proben - geméf3 Tabelle 5.6 -

nicht poliert wurden, da ein
_ . . Abbildung 9.19 Rauheitsprofil
WPIM-Bauteil auch —in  der einer unpolierten pPIM-UG-S

Praxis in der Regel nicht mehr Probe.

nachbearbeitet wird. Da aber

mit steigender Oberflichenrauheit auch die Ermiidungsfestigkeit
des Werkstoffs sinkt [181], stellt sich die Frage, ob der Unter-
schied in der relativen Dauerfestigkeit nur durch die unterschied-
liche Oberflachenrauheit bedingt ist. Um den Einfluss der Rauheit
auf die Dauerfestigkeit abschatzen zu kénnen, wurde an einer
reprasentativen pPIM-UG-S Probe - mittels Lasermikroskopie -
die Oberflaichenrauheit gemessen. Dabei wurde eine Rautiefe von
R¢=5,3 um ermittelt. Basierend auf den Daten von Siebel und
Gaier [182] geben Radaj und Vormwald [181] einen Abminde-
rungsfaktor fiir die Dauerfestigkeit von Stdhlen in Abhangigkeit
von der Rautiefe R; und der Zugfestigkeit R,, an. Fiir das gemesse-
ne R und die gemittelte Zugfestigkeit R,, aus Tabelle 7.1 ergibt
sich ein Abminderungsfaktor von 0,89. Das bedeutet im Riick-
schluss, dass die relative Dauerfestigkeit einer polierten
pPIM-UG-S Probe um ca. 11 % hoher liegen wiirde. Fiir die korri-
gierte relative Dauerfestigkeit Rj%,, ergibt sich somit ein Wert
von 74,4 %. Auch die relative Wechselfestigkeit der pPIM-EX-
S+H1025 Proben liegt gemafd Tabelle 9.3 unterhalb der des kon-
ventionell hergestellten Materials. Im Unterschied zu den
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puPIM-UG-S Proben konnten diese Proben aber nicht unpoliert
getestet werden, da das Extrahieren eine aufgeraute und mit
feinen Rissen durchzogene Schicht auf den Schnittkanten hinter-
lief?. Daher wurden die Proben im elektropo-
lierten Zustand getestet. Dementsprechend kann hier die geringe-
re Dauerfestigkeit nicht auf einen Unterscheid in der Oberflachen-
rauheit zuriickgefiihrt werden. Vielmehr muss der bestimmte
Abminderungsfaktor hinzu multipliziert werden, um die ur-
spriingliche Oberflichenrauheit wieder in die Bertachtung mitein-
zubeziehen. Dadurch ergibt sich eine korrigierte relative Dauer-
festigkeit von 56 %. Die relative Streubreite S,,; der

Proben erzielte den niedrigsten Wert und somit die
geringste Streuung. Wie in Kapitel 8.1.2 dokumentiert, konnten
aber von diesem Probentyp nur 10 Proben getestet werden,
wahrend von dem anderen Probentypen jeweils 17 Proben zur
Verfiigung standen. Nach Hiick [143] sind jedoch mindestens 17
Versuche notwendig, um eine Aussage liber die Versagenswahr-
scheinlichkeiten treffen zu konnen. Dementsprechend wird S,
dieses Probentyps nicht weiter bewertet. Die relativen Streubrei-
ten der UPIM-UG-S und der K-EX-LG+H925 Proben liegen nahezu
gleich auf, wobei die pPIM-UG-S Proben sogar eine geringfiigig
kleinere Streubreite aufweisen. Folglich liegt die Zuverladssigkeit
des pPIM Materials auf einem Niveau mit dem konventionell
hergestellten Material.

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass die Proben vom pPIM-
UG-S Typ die hochsten zyklischen Lasten im Verhaltnis zur stati-
schen Festigkeit ertragen und gleichzeitig auch die geringste
Streubreite aufweisen, wahrend die Proben im
Hinblick auf die relative Dauerfestigkeit am schlechtesten ab-
schneiden. Auch hier kann dieses Verhalten wieder auf die Mikro-
struktur zurtlickgefithrt werden. Die pPIM-UG-S Proben sind
aufgrund des hohen Ferritanteils und dem geldsten Kupfer am
duktilsten. Dementsprechend kénnen Spannungskonzentrationen
durch lokale plastische Verformung einfacher abgebaut werden.
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Folglich hangt die Rissinitiierung nicht so stark von Spannungs-
konzentratoren, wie beispielsweise Ausscheidungen oder Oberfla-
chenrauheiten ab. Die Zuverladssigkeit des Materials steigt dem-
entsprechend an. In Folge der plastischen Verformung nimmt
jedoch die Oberflachenrauheit — durch austretende Gleitebenen -
wieder zu, was letzten Endes zu einer Rissinitiierung in diesen
aufgerauten Bereichen fiihrt. Dieses Verhalten ist sehr deutlich in
der in Abbildung 8.4 dargestellten Ermiidungsbruchflache einer
pPIM-UG-S Probe zu erkennen. Im Vergleich zu einem sproderen
Materialzustand sind dafiir aber mehr Belastungszyklen bzw.
hohere Spannungen notig.

Im vorherigen Abschnitt wurde bereits festgestellt, dass im Falle
der Proben besonders viele Siliziumdioxidaus-
scheidungen im Geflige vorhanden waren und diese - wie aus
Abbildung 9.16 ersichtlich - auch zur Rissinitiierung fiihren
koénnen. Zudem zeigt sich in Abbildung 8.8, dass sich bei diesem
Probentyp keine Aufrauhungen auf der Probenoberfldache bilde-
ten. Dagegen zeigen die Teilbilder e und f, dass sich feine Risse an
oberflichennahen Ausscheidungen gebildet haben. Folglich ist
davon auszugehen, dass die Kombination aus weniger duktilem
Probenzustand und deutlich gréfierer Anzahl von Siliziumdioxid-
ausscheidungen, zu der vergleichsweise geringen relativen Dauer-
festigkeit gefiihrt hat. Bei den K-EX-LG+H925 Proben handelt es
sich zwar um den sprédesten Probentyp, da hier aber keine
Siliziumdioxidausscheidungen im Gefiige vorhanden waren, wirkt
sich die geringere Duktilitiat nicht so deutlich auf die Dauerfestig-
keit aus. Da die Aufrauung der Oberfliche aber durch die hohe
Festigkeit unterdriickt wird, erfolgte die Rissinitiierung - gemaf}
Abbildung 8.12 - an feinen Oberflachendefekten.
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9.3.3  Vergleich mit konventionell hergestellten
Makroproben

In Kapitel 3.2 wurde bereits die Ermiidungsdaten einiger Verof-
fentlichungen zu 17-4PH in einem Wohlerdiagramm zusammen-
gefasst. Wie jedoch aus Tabelle 3.3 ersichtlich, wurden nicht alle
dieser Versuche bei dem gleichen Spannungsverhaltnis durchge-
fithrt. Die Mehrzahl der Versuche erfolgte bei einem Spannungs-
verhaltnis von R = -1. Die Versuche dieser Arbeit konnten jedoch -
wie in Kapitel 5.7.3 erlautert - nur bei einem Spannungsverhaltnis
von R=0,1 durchgefiihrt werden. Da der mittelspannungsfreie
Zustand aber die dimensionierungsrelevanten Kennwerte liefert,
sollen alle Ergebnisse dieser Arbeit, sowie die Ergebnisse von Wu
und Lin [32], rechnerisch in diesen Zustand liberfiihrt werden. Fiir
diese Umrechnung wurde die in Gleichung (9.5) dargestellte
Goodman Beziehung verwendet [146].

04(0p =0) = aa(am—;;O) (9.5)
R
Die ermittelten Dauerfes- 800 T ISRRRRRE
tigkeiten und deren Wahr- 60F(;W--\ X i
scheinlichkeitsgrenzen 5] ]
wurden ebenfalls iiber die E@ 400 - .
Goodman Beziehung umge- ® Ry ]
rechnet. Dabei ist zu beach- 200 1 ]
ten, dass sich - gemaf} 0 - NN ]
Abbildung 9.20 - die Streu- 0 500 1000 " 1500

o, [MPa]
Abbildung 9.20 Umrechnung der
Dauerfestigkeitswerte.

breiten der Wahrschein-
lichkeitsbander vergrofiern.
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Abbildung 9.21  Vergleich der Ermiidungsdaten dieser Arbeit mit
ausgewahlten Literaturdaten. Die Beschreibung der
einzelnen Datenreihen ist in Tabelle 9.4 zusammen-
gefasst.

Die so umgerechneten Daten wurden in das Wohlerdiagramm in
Abbildung 9.21 eingetragen. Die Versuchsparameter der einzelnen
Datenreihen sind in Tabelle 9.5 zusammengefasst. Die errechne-
ten Wechselfestigkeitswerte sind zusatzlich in Tabelle 9.5 angege-
ben. Im direkten Vergleich zeigt sich, dass im Wechselfestigkeits-
bereich die Datenpunkte der K-EX-LG+H925 Proben gut mit den
Datenpunkten der Boeing Vertol Division [68] iibereinstimmen.
Die Datenpunkte der pPIM-EX-S+H1025 Proben liegen im Wech-
selfestigkeitsbereich knapp unterhalb der Werte von Viswanathan
et al. [71]. Die Wechselfestigkeit der pPIM-UG-S Proben liegen
bereits deutlich unterhalb der ausgesuchten Literaturwerte.
Selbst die korrigierte Wechselfestigkeit RE°" liegt immer noch
deutlich unterhalb der Literaturwerte.
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Wirmebe- Fre- R = Imin Quelle
handlung quenz Omax
\Y4 LG+H900 ka. -1 . .
O LG+H1050 ka 1 Boeing Vertol Div. [68]
AN LG+H1025 100 Hz -1 Nie und Mutoh [69]
O ka. 20 kHz -1 Kazymyrovych [70]
LG+4h ka. -1
538°C
LG+4h ka. -1
593°C
LG+4h k.a. -1 .
620° C Viswanathan et al. [71]
LG+4h ka. -1
650°C
LG+4h ka. -1
677°C
+ LG 20 Hz -1"
\V4 LG+H900 20 Hz -1 Wu und Lin [32]
DA LG+H1150 20 Hz -1
u S 100 Hz -1
A S+H1025 100 Hz -1
o LG+H925 100 Hz -1
Rp der uPIM-UG-S Proben Ergebnisse dieser Arbeit

--- RE°™ der uPIM-UG-S Proben
— Rpder iPIM-EX-S+H1025Proben
Rp der K-EX-LG+H925Proben

Tabelle 9.4 Zusammenfassung der Parameter der Ermidungs-
versuche aus Abbildung 3.5.

pPIM-EX- K-EX-
nPIM-UG-S S+H1025 LG+H925
R,y [MPa] 326 468 667
RW90% [MPa] 357 502 735
Rw 109 [MPa] 298 437 608
Tabelle 9.5 Mit Gleichung (9.5) berechnete Wechselfestigkeiten.

177



9 Diskussion

1i?. R e

09 +
08 |

0,7 +

6./Rn[ ]

0,6 +

05 +

04 + S— S S S
1E+00 1E+02 1E+04 1E+06 1E+08

Lastspielzahl [ ]

Abbildung 9.22  Beziiglich der statischen Festigkeit normierte
Ermiidungsdaten aus Tabelle 9.4.

Allerdings zeigte Abbildung 9.21 auch, dass die statischen Festig-
keiten der einzelnen Datenreihen sehr unterschiedlich ausfallen.
Daher wurden alle Datenreihen - die einen statischen Festig-
keitswert eingetragen haben - beziiglich diesem normiert. Das so
entstandene Diagramm ist in Abbildung 9.22 dargestellt. In die-
sem relativen Vergleich liegen die Daten der beiden pPIM Proben-
typen - im Wechselfestigkeitsbereich - sehr nahe an den Werten
der Boeing Vertol Division [68] im LG+H900 Zustand. Die korri-
gierte Wechselfestigkeit der PIM-UG-S Proben erreicht sogar die
Werte des LG+H1050 Zustands. Die Werte der K-EX-LG+H925
Proben liegen zwischen den beiden Datenreihen der Boeing Vertol
Division [68]. Im Bereich zwischen 1E4 und 1E6 Zyklen zeigen die
Messwerte von Wu und Lin [32] im ldsungsgeglithtem und im
LG+H1150 Zustand - bei gleichen Zyklenzahlen - deutlich héhere
relative Amplituden. ihre Werte fiir den LG+H900 Zustand liegen
dagegen aber sehr nahe an den nPIM-UG-S Proben.

178



9 Diskussion

9.3.4  Vergleich mit Pulverspritzgegossenen Makro-
proben

Wie bereits in Kapitel 3.4.1 festgestellt, sind zu den Ermiidungsei-
genschaften von PIM 17-4PH nahezu keine Daten in der Literatur
zu finden. Zwar gibt PIM International [78] eine Ermidungsfes-
tigkeit von 500 MPa fiir PIM 17-4PH an, jedoch sind dazu keine
weiteren Angaben vorhanden. Nichtdestotrotz lasst sich feststel-
len, dass die mittlere Wechselfestigkeit der

Proben mit R, von 468 MPa nur knapp unterhalb dieses Wertes
liegt. Des Weiteren wurde in Kapitel 3.3.2 bereits das Ubersichts-
diagramm von Schade et al. [90] vorgestellt. Abbildung 9.23
vergleicht die Rw, 909, Werte der beiden pPIM Probentypen aus
Tabelle 9.5 und die ermittelten Zugfestigkeiten aus Kapitel 7.1.1
mit den von ihnen verdéffentlichten Werten.
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Abbildung 9.23  Vergleich der Rw 904 und Rn Werte dieser
Arbeit mit den von Schade et al. [90] veroffent-
lichten Daten von ausscheidungshartbaren PIM
Stahlen.
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Vergleicht man ihren Datenpunkt von 17-4PH mit dem der pPIM-
UG-S Proben, so zeigt sich, dass die Zugfestigkeit der beiden
Proben nahezu identisch ist. Die Wechselfestigkeit der pPIM-UG-S
Proben liegt jedoch um fast 50 % {iber ihrem Wert. Um auch den
Wert der Proben vergleichen zu konnen,
wurde die beiden Datenpunkte dieser Arbeit mit einer Geraden
verbunden. Da die Steigung dieser Gerade mit der Ausgleichsge-
rade von Schade et al. [90] nahezu iibereinstimmt, ist anzuneh-
men, dass die pPIM Materialien dieser Arbeit deutlich hohere
Wechselfestigkeiten aufweisen.

Da nun sowohl die Mikrostrukturen als auch die mechanischen
Eigenschaften ausfiihrlich diskutiert und mit Literaturwerten
verglichen wurden, soll im folgenden Abschnitt die Eignung des
uPIM Materials fiir technische Anwendungen bewertet werden.
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9.4  Bewertung des pPIM Materials

Um die mechanischen Eigenschaften des pPIM Materials abschlie-
3end zu bewerten, soll zunéchst liberpriift werden, ob das Materi-
al der typischen Betriebsbelastung eines Mikro-Hochdrucksensors
standhalten wiirde. Gemaf3 Kapitel 2 betrdgt der Betriebsdruck
eines solchen Sensors typischerweise 200 bar. Unter Zuhilfenah-
me von Gleichung (A.5) und (A.6) aus Anhang A.1 lasst sich daraus
die maximale Randfaserspannung in radialer- und tangentialer
Richtung berechnen. Gemaf3 Abbildung 5.1 wurden dabei fiir die
Membrandicke ein Wert von 0,21 mm und fiir den Membranradi-
us ein Wert von 0,8 mm angenommen. Fiir die Querkontraktions-
zahl wurde der fiir Metalle typische Wert von v =0,3 [183] ver-
wendet. Mit diesen Werten ergeben sich die maximalen Randfa-
serspannungen in radialer und tangentialer Richtung zu:

Orar ~ 283 MPa Ot par ~ 141 MPa

In Abbildung 9.24 wurden die ermittelten mechanischen Kenn-
werte der beiden pPIM Probentypen pPIM-UG-S und

in ein Dauerfestigkeitsschaubild nach Haigh eingetra-
gen. Um eine moglichst konservative Abschatzung durchzufiihren,
wurde von den statischen Kennwerten die jeweilige Standardab-
weichung der Messung abgezogen. Als zyklische Festigkeit wurde
die auf 10 % Ausfallwahrscheinlichkeit beruhende Wechselfestig-
keit Ry, 199, verwendet. Die orange eingefdrbte Flache markiert
alle statischen und zyklischen Belastungskombinationen, die die
Proben vom Typ uPIM-UG-S dauerfest ertragen konnen. Die griin
markierte Flache entspricht dem Bereich der im Falle einer H1025
Auslagerung dazugewonnen wird.
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Abbildung 9.24
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Dauerfestigkeitsschaubild nach Haigh fiir das pPIM
Probenmaterial im gesinterten und ausgelagerten
Zustand.
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Fiir die ermittelte Betriebsbelastung wurden jeweils alle mogli-
chen Kombinationen aus statischer und zyklischer Belastung
eingezeichnet, die zu der berechneten Randfaserspannung fithren
wiirden. Wie ersichtlich liegen alle diese Belastungen innerhalb
der orangenen Flache. Dies bedeutet, dass die ermittelte Betriebs-
belastung weder bei dem gesinterten noch bei dem ausgelagerten
UPIM Material eine plastische Verformung oder einen Ermi-
dungsbruch (innerhalb von 1E7 Zyklen) hervorrufen wiirde. Die
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kritischste Belastung wire nach dem Diagramm eine zyklische
Beanspruchung bei R = -1. Geméaf3 Kapitel 2 sieht das Messprinzip
des Sensors aber vor, dass der zu messende Druck immer gréfRer
als der Referenzdruck ist. Dementsprechend konnen keine Zug-
Druck-Wechselbelastungen auftreten. Daher kann als kritischste
Belastung der Belastungsfall R = 0 angesehen werden. Im gesin-
terten Zustand wiirde hier der Sicherheitsfaktor s - der das Ver-
héltnis von ertragbarer- zu herrschenden Belastung angibt -
s=1,4 betragen. Durch die Auslagerung des Materials kann der
Sicherheitsfaktor auf s=2,1 erhoht werden. Im konventionellen
Maschinenbau wird fiir zahe Werkstoffe im Allgemeinen ein
Sicherheitsfaktor von 1,1 < s < 2,0 verlangt [184]. Dementspre-
chend ist das mikrospritzgegossene Material im ausgelagerten
Zustand H1025 - aus mechanischer Sicht - ohne Einschrankung
fiir die Verwendung als Membrantrager in einem solchen Mikro-
Hochdrucksensor geeignet.

Die Diskussion zeigte auch, dass die Zugeigenschaften des pPIM
Material im H1025 Zustand innerhalb des Streubands der Litera-
turwerte von PIM 17-4PH [80] liegen. Auch im Vergleich mit
gangigen, konventionell hergestellten Stahlsorten schnitt das
Material sehr gut ab und erreichte Festigkeiten, die nur von
wenigen Stahlsorten erreicht werden kénnen. Die Diskussion der
Ermiidungsversuche zeigte, dass die Streuung der Ermidungsfes-
tigkeit mit der des konventionell hergestellten Materials ver-
gleichbar ist. Die Ermiidungsfestigkeit selbst liegt im Vergleich mit
konventionell hergestellten Proben aber eher am unteren Rand
des Streubandes. Fiir ein pulvermetallurgisch hergestelltes Mate-
rial ist sie aber trotzdem als hoch einzustufen.

Zusammenfassend ist festzustellen, dass die getesteten pPIM
17-4PH Proben in allen Bereichen gute bis sehr gute mechanische
Eigenschaften zeigten.
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10 Zusammenfassung

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde ein Versuchsaufbau
entwickelt, mit dem die Zug- und Ermidungseigenschaften von
freistehenden Mikroproben - mit Querschnitten und Langen im
Bereich von 0,03 mm? bzw. 1 mm - gemessen werden konnen.
Dieser Versuchsaufbau wurde verwendet, um erstmals die me-
chanischen Eigenschaften von mikropulverspritzgegossenem
(uPIM) 17-4PH Edelstahl zu messen. Dabei kamen zum einen
urgeformte uPIM Zugproben zum Einsatz, zum anderen wurden
Proben aus den Membranen von pPIM-Hochdrucksensoren extra-
hiert. Des Weiteren wurden zu Vergleichszwecken Proben aus
Membranen, die spanend - aus konventionell hergestelltem
17-4PH - gefertigt wurden, entnommen. An allen Proben wurden
Zugversuche mit Dehnraten in einem Bereich von 5E-5s7 bis
5E-1 s durchgefiihrt. Bei einer Dehnrate von 5E-4 s'1 wurde eine
Zugfestigkeit von 680 MPa fiir das pPIM Material im gesinterten
Zustand gemessen. Fiir das konventionell hergestellte Material
ergab sich eine Zugfestigkeit von 1240 MPa. Allerdings zeigte die
Gefligeanalyse, dass im pPIM Material ein zweiphasiges Gefiige
aus Martensit und Ferrit vorlag, wahrend die Proben des konven-
tionellen Materials ein rein martensitisches Gefiige aufwiesen,
welches zu dem noch ausscheidungsgehartet war. Um die Festig-
keit des pPIM Materials zu steigern wurden die Proben nach dem
Sintern ausgelagert. Die Gefligeuntersuchungen zeigten, dass sich
dabei fein verteilte Kupferausscheidungen bildeten. Dadurch
konnte die Zugfestigkeit des Materials auf 1020 MPa gesteigert
werden. Der Vergleich mit Literaturwerten von konventionellem
und pulverspritzgegossenem (PIM) 17-4PH zeigte, dass die Fes-
tigkeiten der pPIM Proben im Mittelfeld anzusiedeln sind. Die
bestehende Diskrepanz zu dem konventionellen Proben wird vor
allem auf den hohen Ferritanteil zuriickgefiihrt. Aufderdem wur-
den im Rahmen der Gefligeanalyse Siliziumdioxidausscheidungen
im Gefilige gefunden, die die Festigkeit ebenfalls herabsetzten.
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Durch Variation der Dehnrate konnte auch die Dehngeschwindig-
keitsempfindlichkeit der Proben bestimmt werden. Hier ergab
sich fiir beide Materialtypen eine niedrige Empfindlichkeit; dem-
entsprechend konnte auch bei den hdchsten Dehnraten keine
Versprodung des Materials festgestellt werden.

Fiir die Charakterisierung der Ermidungseigenschaften wurden
zyklische Versuche bei 100 Hz mit einem Spannungsverhéltnis
von R=0,1 durchgefiihrt. Um die Dauerfestigkeit und deren
Streuung zu bestimmen, wurde das Treppenstufenverfahren
angewendet. Die ermittelten Dauerfestigkeiten fiir R = 0,1 wurden
- unter Zuhilfenahme der Goodman Beziehung - in Wechselfestig-
keiten (R =-1) umgerechnet. Fiir das pPIM Material ergab sich so
eine Wechselfestigkeit von 326 MPa im gesinterten und 468 MPa
im ausscheidungsgeharteten Zustand. Die Wechselfestigkeit des
konventionell hergestellten Materials betragt 667 MPa. Die Streu-
ung der Messwerte war fiir alle Probentypen vergleichbar. Im
Verhiltnis zur Zugfestigkeit zeigten die pPIM Probentypen nur
eine geringfiigig niedrigere Wechselfestigkeit als die konventio-
nellen Proben. Dabei ist anzumerken, dass pPIM Materialien
immer eine gewisse Oberflichenrauheit besitzen, die die Ermii-
dungsfestigkeit reduziert. Die Messergebnisse zeigten aber, dass
diese Rauheit die Streuung der Wechselfestigkeit nicht vergro-
Bert. Im Vergleich mit weiteren Literaturwerten zeigte sich, dass
die Wechselfestigkeit der uPIM Probentypen geringfiigig unter der
von konventionell hergestelltem 17-4PH liegt. Im Vergleich zu
PIM Stahlen ist die Wechselfestigkeit dagegen als sehr hoch einzu-
stufen, was auf die geringe Porositit im Gefiige zuriickgefiihrt
wird.

Insgesamt zeigten die Versuche, dass die bestimmten mechani-
schen Eigenschaften des uPIM Materials recht nahe an den Litera-
turwerten von konventionellem und zum Teil sogar tiber denen
von PIM 17-4PH liegen. Daher lasst sich schlussfolgern, dass das
Mikropulverspritzgiefien - aus mechanischer Sicht - ein mogli-
ches Verfahren zur Massenproduktion von Komponenten fiir die
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Mikrosystemtechnik ist, da so komplex geformte Geometrien mit
guten mechanischen Eigenschaften hergestellt werden konnen.
Zudem geht aus der Arbeit hervor, dass fiir das Ausscheidungs-
hérten von pPIM 17-4PH kein Lésungsgliihen mit anschlieffendem
Abschrecken nétig ist, da die Kombination aus Sintern und Ausla-
gern bereits die gewiinschten Kupferausscheidungen im Gefiige
erzeugte. Da der Temperaturverlauf beim Auslagern keine
sprunghaften Wechsel beinhaltet, reduziert dieses Vorgehen die
Gefahr des Bauteilverzugs. Die Einhaltung von engen Maf3toleran-
zen ist somit deutlich einfacher zu realisieren.
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Die Ergebnisse dieser Arbeit zeigten bereits, dass die pPIM Proben
gute mechanische Eigenschaften aufweisen. Mit einigen Optimie-
rungen der Mikrostruktur konnten die Festigkeiten aber noch
weiter gesteigert werden. Der wichtigste Schritt dabei ware die
Entstehung der Siliziumdioxidausscheidungen zu verhindern, da
sie sowohl die Zuverlassigkeit des Materials verschlechtern, als
auch die statische- und zyklische Festigkeit herabsetzen. Ein
Ansatz dafiir wurde bereits von Giilsoy et al. [77], [83] entwickelt,
der moglicherweise auch auf die Membrantrager angewendet
werden kann. Durch eine geringe Zugabe von Boriden zum pPIM
Pulver kann demnach die Siliziumdioxidausscheidung einge-
dammt werden. Weiteres Optimierungspotenzial besteht in der
Reduktion des Ferritanteils, beispielsweise durch strengere
Toleranzen fiir die chemische Zusammensetzung des pPIM Pul-
vers oder durch eine Veranderung der Sinteratmosphare. Hier sei
aber angemerkt, dass sich die Duktilitat dabei deutlich verringern
wiirde.

Da die Ergebnisse der mechanischen Untersuchungen keine stark
ausgeprigten Streuungen zeigten, kann davon ausgegangen
werden, dass die getesteten Bauteile noch polykristallines Verhal-
ten zeigen. Dementsprechend ist es - aus mechanischer Sicht -
moglich noch kleiner Komponenten herzustellen, ohne ein orien-
tierungsabhangiges Verhalten der mechanischen Eigenschaften zu
erhalten. Allerdings muss dabei mit dem Auftreten von Grof3enef-
fekten gerechnet werden.

Da es mit der vorgestellten Testmethodik nun méglich ist die
mechanischen Eigenschaften von Mikrobauteile zu messen, lassen
sich solche Komponenten zukiinftig einfacher beziiglich der
Betriebsbelastungen optimieren. Dementsprechend kann mit den
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Erkenntnissen dieser Arbeit die Leistungsfahigkeit von Mikrosys-
temen weiter verbessert werden.
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Anhang

Al

Zugekaufte Komponenten des

Versuchsaufbaus

Die nachfolgende Aufzihlung gibt eine Ubersicht iiber alle zuge-
kauften Komponenten des Versuchsaufbaus sowie deren Herstel-
ler, Bezeichnungen und Spezifikationen.

* Piezo-Aktuator

e Piezo-
Verstarker

» Kraftmesszelle

 Verstarker
Kraftmesszelle

Physik Instrumente P-843.40
e Verfahrweg
¢ Positionsauflésung
¢ Max. Zugkraft
 Steifigkeit

Physik Instrumente E-505.00
e Leistung
» Steuerspannung
* Ausgabespannung
* Integrierte PID-
Regelung

Disynet XFTC-310-50
¢ Messbereich
¢ Auflésung
* Steifigkeit
* Kompensierter Tempe-
raturbereich

Disynet XAM-BV
e Ausgangsspannung
¢ Verstarkung an Kraft-
messzelle angepasst

60 um

1,2 nm

300N
45 N/pm

200 W
-10-+10V
-30-130V

50N

25 mN
45 N/pm
0-60°C

-10-+10V
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e Motor

* Motorsteuerung

¢ Lichtmikroskop

e Kamera

 Software der
Kamera

* A/D Wandler

* Software
Steuerung
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Physik Instrumente M-230.25
» Spindelgetrieben
» Verfahrweg
* Positionsauflésung
* Umkehrspiel
* Max. Zugkraft

Physik Instrumente C-843.21
* Integrierter Servover-
starker

Nikon LM
* Objektivvergofierungen

PixeLINK PL-B 782f
* Max. Auflésung
* Pixelgrofie
* Auslesegeschwindigkeit

PixeLINK Capture OEM
* Version

National Instruments NI PCle-
7852R
* Analoge Ein/Ausginge
* Max Messfrequenz
* Messbereich
* Auflésung

National Instruments LabVIEW
e Version

25 mm
0,1 um
2 pum

70N

2,5;5;10;20
;50 x

2,2 x 3 kpx
3,5x3,5 pm?
5 fps

8.5

Je 8
750 kHz
10V
16 bit

9.0f3
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A2  Zusitze zum Treppenstufenverfahren

S

s/d bzw. log s/log d

2 3 4
Varianz k

Abbildung A.1 Diagramm zur Schitzung der Standardabwei-
chung bei der Auswertung von Treppenstufen-
verfahren [146].

A.3  Analytische Beschreibung des
mechanisches Verhaltens von radial
gespannten Membranen

Fir die nachfolgenden Betrachtungen gelten folgenden Randbe-
dingungen:

¢ Radial gespannte, flache Membran mit homogenem Quer-
schnitt

¢ Homogenes und isotropisches Membranmaterial

¢ Senkrecht zur Membranebene angreifender Druck

* Rein elastische Verformung des Membranmaterials

¢ Membrandicke < 20 % des Durchmessers

¢ Membranauslenkung < 30 % der Membrandicke
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* Reine Biegeverformung der Membran

Unter diesen Randbedingungen lasst sich die Auslenkung y der
Membran mit Gleichung (A.1) beschreiben, wobei v die Poissons
Zahl, p den Druck, E den E-Modul, h die Membrandicke, a den
Membranradius und r den Mittelpunktabstand darstellt [26].

_3(1-vp
" 16Eh3

(i) g

(b)

(a* —1%)?2 (A1)

Abbildung A.2 Schematische Darstellung des Querschnitts einer
radial gespannten Membran mit angreifendem Druck
p und der resultierenden Verformung der Membran
[26].

Die Maximale Auslenkung yy stellt sich gemaf3 Abbildung A.2 b bei
r=0 ein und betragt:

0,1709pa*

A2
FTE (A2)

Yo =

[26]

Infolge der Auslenkung entsteht eine Biegespannung in der
Membran. Deren Randfaserspannung - zerlegt in eine radiale und

eine tangentiale Komponente - ist in den Gleichungen (A.3) und
(A.4) wiedergegeben [26], [27].
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o=+ 3 hz [(3 + v) -(1- v)] (A3)
o =+ 3 hz [(31} + 1)—— 1+ v)] (A.4)
Abbildung A.3 a stellt quanti- T (3pa’/8h?)
tativ den Verlauf der beiden .
Randfaserspannungskompo- 15 1\ Tr
nenten in der Membran dar. "
Es zeigt sich, dass die Maxi- 0.5
malspannungen in radialer 01
Richtung an der Einspannung 051 Tt
(r=a) und in tangentialer -
15 r/a

Richtung in der Membran-
mitte (r = 0) auftreten.

Mit diesen Randbedingungen
und Gleichung (A.3) und
(A.4) lassen sich die Maxi-

4 05 0 0.5 1
Abbildung A.3 Qualitativer verlauf
der radialen und der tangentialen
Randfaserspannungen [27].

malspannungen gemdafd Gleichung (A.5)und (A.6) formulieren

[26], [27].

2

a
Orpe = F e — (1 +v) (A5)
3 Pa?
=4+ A.6
Ttmax = L5757 1+v) (A.6)
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