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Zusammenfassung

Laser Peening (Laser Shock Peening, Laser Schock Verfestigung, LSP) représentiert ein
zunehmend anwendungsrelevantes mechanisches Oberflachenbehandlungsverfahren zur
Generierung besonders tiefer oberflichennaher Druck-Eigenspannungen fiir signifikante

Lebensdauersteigerungen von Bauteilen.

Um den aktuellen Herausforderungen im Bereich Nachhaltigkeit zu begegnen, untersucht die
vorliegende Arbeit aus materialwissenschaftlicher Perspektive das enorme Potential dieser
Technologie im Bereich additive Fertigung / 3D-Druck zur Lebensdauersteigerung sowie

Oberflachenfunktionalisierung.

Am Beispiel der fiir additiv gefertigte Bauteile in Weltraumanwendungen eingesetzten Legierung
Ti6Al4V wird die Einbringung von 2,4 mm tiefen Druck-Eigenspannungen gezeigt, welche zu
einer Steigerung der Lebensdauer um den Faktor 100 fithren, sowie ein Beitrag zur Aufklérung
der Deformationscharakteristik geleistet. Dabei erfolgt ein Vergleich zu konventionellem

Kugelstrahlen und dem technisch bewéhrten Werkstoff Gusseisen.

Laser Peening wird erstmals zur Uberwindung der fiir laserbasierte topographische
Funktionalisierungen typischen oberflichennahen Zug-Eigenspannungen genutzt und erdffnet die
Perspektive fir eine multiskalige, periodische Oberflachenstrukturierung. Die Verfahren
Laserpolieren, direkter Laser-Interferenzstrukturierung (DLIP) und Laser Peening werden als
neuartige Prozesskombination zur nachhaltigen und maligeschneiderten Nachbehandlung additiv

hergestellter Bauteile vorgestellt.
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Abstract

Laser peening (laser shock peening, LSP) is a mechanical surface treatment, increasingly applied
for generating particularly deep residual compressive stresses close to the surface thus

significantly increasing the service life of components.

In order to meet the current challenges in the field of sustainability, this work investigates the
enormous potential of this technology, from a materials science perspective, in the field of additive

manufacturing / 3D printing for lifetime enhancement as well as surface functionalization.

As an example, Ti6AI4V alloy, used for additively manufactured components for space
applications, is used to demonstrate the introduction of 2.4 mm deep compressive residual
stresses, leading to an increase in fatigue life by a factor 100, and also further explaining the
deformation characteristics. A comparison is made with conventional shot peening and technically

proven cast iron.

Laser peening is used for the first time to overcome the near-surface tensile residual stresses
typical in laser-based topographic functionalization and additionally opens the perspective for a
multi-scale periodically structured surface. Laser polishing, direct laser interference patterning
(DLIP) and laser peening will be presented as a novel process combination applied for the

sustainable and tailored post-treatment of additively manufactured parts.
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Einleitung und Motivation

Einleitung und Motivation

Nachhaltigkeit spielt eine zuvor nie dagewesene Rolle mit immens zunehmender Wichtigkeit in
allen Bereichen des gesellschaftlichen und wirtschaftlichen Lebens. Das Bundesministerium fiir
Bildung und Forschung (BMBF) adressiert dies als ein zentrales Missionselement der aktuellen
High-Tech-Strategie 2025 [1], die Europiische Union gar als Hauptelement eines neuen

Green Deals fiir ein klimaneutrales Europa im Jahr 2050 [2].

Adaptiert auf Materialien und Werkstoffe sowie deren Entwicklungen (Bereich
Materialwissenschaft und  Werkstofftechnik) sind zunehmend zwei entscheidende
Strategieelemente im heutigen Fokus: das Thema Leichtbau sowie das Wirtschaften in
Kreisldufen (sog. Circular Economy [3.4]). Wihrend Ersteres vornehmlich durch
Materialeinsparung zur Nachhaltigkeit beitrégt, zielt Letzteres auf den gesamten Werkstoftzyklus
(Materialeinsparung und Ressourcen-Schonung, Intensivierung und Verldngerung von
Nutzungsphasen, Reparierbarkeit, Recycling, verbesserte Prozesseffizienz) ab [5,6]. Gleichzeitig
sollen neue Innovationen bestehende Materialien und deren Funktionseigenschaften verbessern

und zusitzlich erweitern, was neue Material- und Prozess-Konzepte erfordert.

Additive Fertigung (AM) als Produktionsprozess stellt eine wichtige und sich in vielen
Industriebereichen rasant entwickelnde Schliisseltechnologie fiir beide Strategieelemente dar [7].
Besonders vorangetrieben und weit fortgeschritten ist die Technologie im Bereich Luft- und
Raumfahrt, wie Abbildung (-1 mit einer gewichtsoptimierten Bauteil-Geometrie beispielhaft
aufzeigt. Dies wird mit einem mafgeblichen Kooperationspartner der vorliegenden Arbeit
(CATEC, Advanced Center for Aerospace Technologies, Sevilla, Spanien) im Besonderen

unterstrichen.

Werden in diesem Sektor konkrete Zahlen in Betracht gezogen, offenbart sich am Beispiel eines
Langstreckenflugzeuges, bei welchem 100 kg Gewichtsreduktion zu 10.000 I Kerosinersparnis
(ca. 30.000 € Kosten, Stand 08/2022) und ca. 25t CO»-Ersparnis pro Jahr fiihrt, ein enormes

Potential fiir effizientere Materialnutzung [8,9].
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Abbildung 0-1: Topologie-Optimierung am Beispiel eines Antenna Control Unit (ACU-) Verbinders fiir Weltraum-
Anwendungen: (a) CAD-Ansicht der Konstruktion, (b) Darstellung der durch FEM-Simulation
optimierten relativen Material-Dichte, (c) finale gewichtsoptimierte Konstruktion [10].

Verglichen mit konventionellen Herstellungsverfahren, wie Gieflen, Schmieden etc., bieten sich
deutliche Vorteile im Bereich Designfreiheit und Leichtbau. Jedoch finden sich Restriktionen
bzgl. des Materialzustands (vor allem ungiinstige Zug-Eigenspannungen, Poren) und auch der
Oberflachenbeschaffenheit (deutlich erhdhte Rauheit und Welligkeit) direkt nach dem Prozess.
Verfiigbare Nachbearbeitungsverfahren reduzieren entweder vornehmlich Rauheit (Beispiel
elektrochemische Bearbeitung [11,12]) oder bringen bei nur geringer Rauheitsminderung
ungiinstige Zug- oder bzgl. Tiefenwirkung begrenzte Druck-Eigenspannungen ein (Beispiele
Gleitschleifen [13] und Kugelstrahlen [14,15]). Aktuell aufkommend sind laserbasierte
Polierverfahren Teil einer Strategie zur Rauheitsminderung fiir komplex geformte Bauteile
[16,17] (Rauheitsminderung von 80 % mdglich [18]), was sich allerdings gegebenenfalls negativ

durch eine Verstarkung von ungiinstigen Zug-Eigenspannungen auswirkt.

Moderne Oberflichenfunktionalisierung auf der pm-/nm-Skala ist bei additiver Fertigung
bisher kaum adressiert worden. Im Bereich der Funktionalisierung werden im Wesentlichen
topographische [19] oder chemische Ansétze [20] verfolgt. Besonders die definierte Einbringung
von periodischen Topographie-Strukturen imitiert biologische Strukturen [19] und ist geeignet,
um verschiedenste Oberfldcheneigenschaften auf einfache Weise zu manipulieren [21]. Unter den
bekannten relevanten Funktionalisierungsprozessen (z.B. Lithographie-Techniken, Elektronen-
oder Ionenstrahl-Methoden) bieten (ultra-)kurze Laserpulse als einzige den kombinierten Vorteil

aus nur einem bendtigten Prozessschritt und Nicht-Vakuumbedingungen [22].
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Die zur Nachbearbeitung additiv hergestellter Bauteile verwendeten mechanischen
Oberflachenbehandlungsverfahren (Beispiel Friasen, Kugelstrahlen, Vibrationsschleifen, etc.)
fiihren zu einer undefinierten Rauheit auf groBerer Skala und sind in der Komplexitét der Bauteile
z.T. stark beschrinkt. Ein einziges Prozesswerkzeug zur gezielten FEinbringung von
oberflichennahen Druck-Figenspannungen sowie definierter Funktionalisierung auf um-Skala

steht fiir additiv hergestellte Bauteile im Wesentlichen noch nicht zur Verfligung.

Zusammengefasst besteht ein Bedarf zur Eigenspannungs- und Funktionalisierungsverbesserung
additiv hergestellter Werkstoffe. Die vorliegende Arbeit setzt hier an und evaluiert den Einsatz
sowie die Kombination zweier innovativer Laser-Verfahren zur Einbringung von Druck-
Eigenspannungen mit groBerer Tiefenreichweite einerseits und einer topographischen
Funktionalisierung auf um-Skala andererseits. Der Fokus liegt dabei auf dem Verfahren zur
Einbringung der besonders tiefen Druck-Eigenspannungen. Da entsprechende Prozesse
Materialverdnderungen auf Gefiige-Ebene hervorrufen, die noch in Teilen unvollstindig
verstanden, jedoch entscheidend fiir deren Effekt verantwortlich sind, ist das Verstdndnis der
zugehorigen Wirkzusammenhénge aus materialwissenschaftlicher Perspektive fiir die vorliegende
Arbeit entscheidend. Die Prozess-Vision reiht sich zudem in einen Trend des starken globalen
Wachstums fiir Laser-Material-Bearbeitungsprozesse ein [23], sieche Abbildung 0-2 mit

Entwicklung des Marktvolumens fiir Laseranlagen zur Materialbearbeitung.
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Abbildung 0-2: Weltmarkt-Volumen von Laseranlagen zur Materialbearbeitung seit 1999. Daten aus [23].
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Zur Positionierung und Gliederung der vorliegenden Arbeit

Die vorliegende Arbeit leistet Grundlagenforschung zur Nachbearbeitung additiv hergestellter
metallischer Bauteile mittels Laser Peening zur Verbesserung von Ermiidungs- und
Funktionalisierungseigenschaften. Zusitzlich soll eine Anwendungsperspektive fiir weitere

Materialien und Funktionalisierungsmethoden eréffnet werden.
Die Positionierung lasst sich durch folgende Systematik zunéchst allgemein zusammenfassen:

o Fokus: Prozessentwicklung zur Nachbearbeitung additiv hergestellter Werkstoffe.

e Ziel: Verbesserung von Ermiidungs- und Funktionalisierungseigenschaft.

e Mittel: Laser Peening (LSP) und direkte Laserinterferenzstrukturierung (DLIP).

o  WirkgroRen: Druck-Eigenspannungen und Oberflachen-Strukturierung.

e Aufklarung Wirkzusammenhénge: Einsatz moderner Charakterisierungsmethoden.
e Validierung: Ermidungsverhalten nach LSP, Tribologie nach DLIP.

o Ergebnis-Referenz: Konventioneller Kugelstrahl (SP-)Prozess.

Der Fokus liegt auf dem LSP-Verfahren, welches innerhalb eines Vorversuchs auf
konventionellem GJL-Gusseisen und spéter nach Prozessoptimierung auf additiv hergestelltes
(Selective Laser Melting, SLM) Ti6Al4V angewandt wird. Laser Peening soll deutliche
Steigerungen der Eigenspannungs-Tiefenwirkung ermdglichen und dadurch eine Verldngerung
der Bauteil-Lebensdauer erreichen. Der Kugelstrahlprozess dient als Benchmark der fiir
konventionelle Oberflichenbehandlungsprozesse erreichbaren Eigenspannungstiefe und soll am
konventionellen GJL sowie an SLM-Ti6Al4V angewandt werden. Die Vergleichbarkeit der
eingesetzten mechanischen Bearbeitungsverfahren (Laser Peening sowie konventionelles
Kugelstrahlen als Referenzbasis) mit Literaturdaten und damit dem aktuellen Stand der Technik

wird durch Ermiidungsuntersuchungen und deren Bewertung sichergestellt.

Ein weiterer Fokus liegt auf der Aufkldrung von FEigenspannungs- und Verformungs-
Charakteristika beim LSP- und SP-Prozess. Dazu werden moderne Charakterisierungsmethoden
im Bereich der Mikrostrukturanalyse eingesetzt. Dabei werden zur Untersuchung grundlegender
Effekte Modellproben ebener Geometrie und geringer Rauheit verwendet, wohlwissend, dass eine
spitere Anwendung am Bauteil eine Bewertung des Geometrieeinflusses sowie des lokalen

Beanspruchungs- und Eigenspannungszustandes voraussetzen wird.
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Zur verbesserten Oberflachenfunktionalisierung wird die direkte Laser-Interferenzstrukturierung
genutzt, ein modernes laserbasiertes Verfahren zur periodischen Oberflidchenstrukturierung. Mit
dieser Wahl soll eine Zusammenfiithrung verschiedener Prozesse mit nur einem Laserwerkzeug

angestrebt werden.

Die perspektivische Vision der vorliegenden Arbeit beinhaltet eine Laserprozess-Maschine mit
einem Lasertyp fiir (mindestens) zwei verschiedene Bearbeitungsaufgaben: gezielte Einbringung
von Druck-Eigenspannungen sowie Verbesserung der Oberflichenfunktionalisierung. Eine
eigenschaftsverbesserte Klasse malBgeschneiderter AM-Bauteile soll durch noch geringeren
Materialeinsatz sowie durch prozessintegrierte Oberflichenfunktionalisierung einen noch

hoheren Grad an Nachhaltigkeit erhalten.

Gliederung:

In Abschnitt 1 wird der Stand der Forschung adressiert. Es wird zundchst kurz das
Prozesswerkzeug Laser mit Fokussierung auf gepulste Lasersysteme eingefiihrt. Neben
prozessrelevanten Kenngroflen des Lasers werden grundlegende Aspekte der Laser-Material-
Wechselwirkung dargestellt, die zum Verstdandnis des LSP- und DLIP-Prozesses relevant sind.
Anschlieend werden die Grundlagen und Besonderheiten des LSP-Prozesses besprochen.
Nach einer Einordung des Verfahrens innerhalb der mechanischen
Oberflachenbehandlungsverfahren folgt die Darstellung der physikalischen Grundlagen sowie der
besonders tiefen Eigenspannungsentwicklung. Fir den DLIP-Prozess erfolgt eine verkiirzte
Darstellung. Die als Besonderheit des LSP-Prozesses geltenden Eigenspannungen werden
anschliefend separat im Detail betrachtet. Nach zundchst prézisierter Darstellung von
Eigenspannungen sowie deren Messung und Auswirkungen erfolgt eine Ubersicht der nach
relevanten industriellen Fertigungsprozessen vorherrschenden Makro-Eigenspannungssituation
mit der zugehorigen Tiefenreichweite. AbschlieBend wird der Werkstoffzustand nach additiver
Fertigung im Detail diskutiert. Der Fokus liegt auf der Eigenspannungssituation, daneben werden
Mikrostruktur und Rauheit kurz adressiert. Es wird daraufhin dargestellt, wie sich heute fiir AM-
Bauteile verfligbare Nachbehandlungsmethoden auf diese Eigenschaften auswirken und welche

Nachbehandlungen bereits vereinzelt zur Funktionalisierung eingesetzt wurden.

In Abschnitt 2 werden die verwendeten Materialien und Methoden der vorliegenden Arbeit

vorgestellt. Zunichst erfolgt eine graphische Ubersicht der Einordnung der genutzten Materialien
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in den Gesamtzusammenhang. AnschlieBend werden Details zur Herstellung, chemischen
Zusammensetzung und metallographischen Préparation besprochen. Der Fokus bei der
Materialherstellung liegt auf der additiven Fertigung. Daraufthin wird die Durchfiihrung der
verwendeten Oberflichenbehandlungsverfahren (SP-, LSP- und DLIP-Prozess) erldutert, wobei
der Fokus auf LSP liegt. SchlieBllich erfolgt eine Kurzdarstellung der Charakterisierungsmethoden
fiir Eigenspannungen, Mikrostruktur, Oberflédche, Ermiidung und Reibung mit sdmtlichen dazu

relevanten Informationen.

In Abschnitt 3 werden die Ergebnisse der vorliegenden Arbeit vorgestellt. Zunichst liegen die
Ergebnisse des SP-Referenzprozesses an konventionellem GJL im Vordergrund, mit den nach
dem SP-Prozess vorherrschenden Makro-Eigenspannungen, Mikro-Figenspannungen bzw.
Verformungszustand sowie Oberflachenzustinde. Die Validierung des Nutzens des SP-Prozesses
erfolgt iiber Ermiidungsuntersuchungen. Das Verstandnis fiir den Verformungszustand wird durch
Untersuchung eines einphasigen Referenzmaterials unterstiitzt. Der LSP-Prozess wird im
Zusammenhang dieses Abschnitts zunéchst als Vorversuch eingefiihrt und im folgenden Abschnitt
in ausgewdhlten, in der Literatur noch unzureichend dargestellten Verformungs-Aspekten, weiter
betrachtet. Dazu gehort neben einer Darstellung des lokalen Verformungsbildes in einfacher,
einphasiger Mikrostruktur auch die Auftrennung von Mikro- und Makro-Eigenspannung sowie
deren individueller Einfliisse auf die Eigenschaftsverbesserung nach LSP. Es folgen die
Ergebnisse des LSP- und SP-Prozesses an additiv hergestelltem Ti6Al4V. Auch hier werden
die vorherrschenden Makro-Eigenspannungen, Mikro-Eigenspannungen/Verformungszustand
sowie Oberflachenzustinde besprochen. Der SP-Prozess dient ebenso als Referenz. Die
Validierung des LSP- und SP-Prozesses erfolgt ebenfalls {iber Ermiidungsuntersuchungen. Im
letzten Ergebnisteil wird eine Prozesskombination von DLIP und LSP bzgl. ihrer Machbarkeit
fiir additiv hergestellte Werkstoffe evaluiert. Die Analyse von Topographie und Eigenspannung
bilden das Kernstiick des Abschnitts. SchlieBlich wird kurz die Machbarkeit eines einschrittigen

Schockabform-Prozesses beurteilt.

Abschnitt 3 endet mit einer ibergeordneten Darstellung und Diskussion der wesentlich tragenden

Ergebnisse und Zusammenhinge der vorliegenden Arbeit.

In Abschnitt 4 wird das Fazit der vorliegenden Arbeit dargestellt sowie ein Ausblick auf

zukiinftige Untersuchungen relevanter Themengebiete sowie deren Methoden aufgezeigt.
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1 Stand der Forschung

1.1 Laserbasierte Oberflichenbearbeitung

1.1.1 Laser als Prozesswerkzeug zur Materialbearbeitung

Der Laser stellt in der Fertigungstechnik ein wichtiges Prozesswerkzeug zur Herstellung und
Bearbeitung von Materialien dar [24]. Er erméglicht die beriihrungslose und effiziente Zufiihrung

zeitlich und rdumlich eng definierbarer Energiemengen zum jeweiligen Prozessort.

Der Begriff LASER (Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation) steht fiir
Lichtverstarkung durch stimulierte Emission. Grundprinzip ist die selektive und
phasengekoppelte Verstarkung von Licht beim wiederholten Durchlaufen eines laseraktiven
Mediums innerhalb eines Resonators [25]. Dieses aktive Medium zeigt stimulierte Emission,
wenn eine Mehrzahl der Teilchen im aktiven Medium durch duBlere Energieabsorption in einen
angeregten Zustand gebracht und gehalten werden (Besetzungsinversion). Dies erfolgt durch
duBeres Pumpen, d.h. vor allem durch Licht oder Ladungstriger. Diese im thermischen
Gleichgewicht nicht gegebene Besetzungsinversion funktioniert jedoch nur, wenn entsprechende
Energie-Niveaus mit passender Aufenthaltsdauer im aktiven Medium vorhanden sind (z.B.
gegeben bei sog. Vier-Niveau-Systemen). Fin energetisch angeregtes Teilchen wechselt dann
stufenweise unter strahlungslosen Ubergéingen und/oder spontaner Photonen-Emission (beides
unkontrolliert) sowie stimulierter Photonen-Emission (Laser-Ubergang: Richtung, Phase und
Polarisation stimmen mit bereits vorhandenem, ,,stimulierenden Photon tiberein und erhéhen
somit die Gesamtanzahl Photonen) ins Grundniveau zuriick. Im Resonator werden daraus
ausschlieBlich scharfe Wellenldngen/Frequenz-Bereiche (Longitudinal-Moden) verstdrkt und
schlieBlich zum Teil ausgekoppelt. Die Resonator-Geometrie bestimmt die rdumliche

Intensitétsverteilung (Transversal-Mode, Transverse Electro-Magnetic Mode, TEM).
Wichtige Eigenschaften von Laserlicht fiir den Einsatz in der Fertigung sind:

e Enges Frequenzspektrum (quasimonochromatisch) und damit zeitliche Kohéarenz (fir
grolRe Kohéarenzlange, d.h. erhaltene Phasenbeziehung und damit Lasereigenschaften),

dadurch definierte Absorption und Interferenzfahigkeit (bei Strahliberlagerung).
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o Definiertes raumliches Intensitatsprofil, meist gauRférmige TEM0O-Mode fir gute
Fokussierbarkeit und Maglichkeit definierter Strahlformung (Bsp. Top-Hat-Profil).

o Definiertes zeitliches Intensitatsprofil: Kontinuierlich (continous wave, CW) oder
Pulsform (gepulst).

e Geringe Strahldivergenz und raumliche Kohdrenz fur gute Fokussierbarkeit und damit

hohe Energiedichte im Fokus.

Fir gepulste Lasersysteme gelten folgende Formeln zur praktischen Berechnung der
Energiedichte (Fluenz) F sowie der Intensitit I am Ort der Bearbeitung in Abhéngigkeit von

Pulsenergie Ep,;5, Pulsdauer tp,;s, Laser-Frequenz fj,sor und Spot-Fliche Agp,; sowie

Durchschnittsleistung Ppy,chschnite Und Pulsspitzenleistung Pp,,;s,:

1
Ppurchschnitt (W] = Epuis * fLaser ()

Epu
Ppuis[W] = —= 2)

tPuls
F []/ ] _ Ppyis * tpuis _ Epuis _ Ppurchschnitt 3)

ol = = =
cm ASpot ASpot fraser * ASpot
I [W/ 2] _ F _ PPuls _ EPuls _ PDurchschnitt (4)
cm tpuis A.S‘pot tpuls ASpot fraser * truis 'ASpot

Die Gleichungen gelten streng genommen nur fiir ein rdumliches Top-Hat-Profil (gleichmafBige
Intensitétsverteilung). Im Falle einer Gauf3’schen Intensitétsverteilung (TEM00-Mode, siehe auch
Abbildung 1-3 (b)) verdoppelt sich bei gleichem I,/e?-Radius der Wert fiir die maximale

Energiedichte und Intensitét [26]. Die Strahlqualitét eines Lasers wird typischerweise im Faktor

2 _ T, drokus " OFokus (5)
A 4
zusammengefasst. Der Wert 1 reprisentiert die ideale GauB-Mode, Werte bis 1,3 sind noch als
gauB3formig anzusehen. Die GroBe dpokys * Orokus Wird bei gegebener Wellenldnge A als
Strahlparameterprodukt SPP bezeichnet und berechnet sich aus dem minimal erreichbaren
Durchmesser im Fokusbereich d,y,s nach einer Linse sowie der Strahldivergenz 6,5 Die

Strahlqualitit M?>1 beschriinkt bei gegebener Strahldivergenz die Fokussierbarkeit eines
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Laserstrahls gegeniiber der beugungsbegrenzten Fokussierbarkeit der ideal gauf3férmigen

TEMO00-Mode, welche vorwiegend bei Laserprozessen Anwendung findet. Die TEM00-Mode

lasst sich durch Strahlformer in nahezu beliebige Intensitdtsverteilungen transformieren.

Zur Bearbeitung metallischer Werkstoffe vorwiegend eingesetzte Laser-Typen [27,28]:

e Gas-Laser: 2 =10 um (CO;), Gas als aktives Medium, gepumpt durch elektrische

Entladung. Hohe Strahlqualitdt auch bei hdchsten Leistungen, da keine thermischen

Aberrationen (thermische Ausdehnung des laseraktiven Mediums). Jedoch fir

Absorption bei Metallen ungunstige Wellenlange.

o Festkorper-Laser: Aktives Medium Bulk/Dunnschicht, Faser oder Direkt-Diode.

O

Zylinder (Rod): 1 = 1064 nm (Nd:YAG), einfachste Form des Lasers, jedoch
ineffiziente Verstarkung und starke thermische Aberrationen bei hohen
Leistungen, Ausgleich z.T. mdglich.

Platte (Slab): 2=1064 nm (Nd:YAG), ca. 800 nm (Yb:YAG, Ti-Saphir),
hohere Effizienz und Strahlqualitdat durch bessere Resonator-Konzepte.
Weniger starke thermische Aberrationen.

Beide mittels Blitzlampen oder Dioden gepumpt, besonders geeignet fir
Pulsbetrieb (ns, ps bei Nd/Yb:YAG, fs bei Ti-Saphir).

Scheibe (Disk): 4 =1030 nm (diinne Yb:YAG-Scheibe als Spiegel), dioden-
gepumpt, hohe Strahlqualitdt auch bei sehr hohen Leistungen (keine
thermischen Aberrationen), jedoch Begrenzung der Pulsspitzenleistung, aber
Nutzung als reine Puls-Verstarkerstufe maoglich. Viele neue Anwendungen.
Faser: A im IR-Bereich, mit groBer Linienbreite, Er®*, Yt3*, Nd** oder Tm?®"
dotierte Einzelfaser oder Faserbiindel, diodengepumpt, hohe Strahlqualitét
auch bei hoheren Leistungen, hohe Effizienz, jedoch Begrenzung der
Pulsspitzenleistung.

Halbleiter (Direkt-Dioden): A zwischen 800 nm und 1pum, GaAs, InP,
Einzeldiode oder Stack, gute Strahlqualitdt, hohe Effizienz, Kompaktheit,
jedoch Strahlqualitat abnehmend bei héheren Leistungen, Pulsdauern nur bis

ns-Bereich verfighbar.

Es ist generell (mit deutlichen Intensititsverlusten) mdglich, die Wellenldnge durch

Frequenzverdopplung (SHG-Element) zu halbieren, durch Frequenzverdreifachung (THG-
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Element) zu dritteln und durch Frequenzvervierfachung (FHG-Element) zu vierteln. Excimer-
Laser (Molekiil-Gasgemisch-Laser) werden trotz ihrer giinstigen Wellenlidnge fiir metallische
Werkstoffe aufgrund geringer Effizienz und schlechter Strahlqualitit wenig eingesetzt. Weitere
Details zu den Grundlagen des Lasers finden sich in zahlreichen Literaturwerken, exemplarisch

sei der Fokus Laser-Grundlagen [25] sowie Lasertypen [27,28] erwihnt.

In einer aktuellen Marktanalyse [23] werden die 2021 vorwiegend erworbenen Lasersysteme mit
den zugehdrigen Anwendungen zusammengefasst, siche Abbildung 1-1. Es zeigt sich

insbesondere eine gegeniiber vergangenen Jahren stark ausgeweitete Verwendung von Faser-

Lasern.
2021: 5,2 Mrd. US-$ 2021: 21 Mrd. US-$
Festkorper-, B Prazisions- . .
hoiben _COZ ) Laser- Bearbeitung Mikroelektronik-
Scheiben-Laser Excimer-Laser . Bearbeitun
0 Beschriften 18 % 9
24 % 24 % g
11% 24 %
(@) (b)
Faser-Laser Laser-Schneiden, -Schweillen
52 % 47 %

Abbildung 1-1: (a) Marktvolumen und -anteile von 2021 umgesetzten Industrie-Lasern, (b) Marktvolumen und
Anwendungsbereiche von Laseranlagen zur Materialbearbeitung 2021 (siehe auch Abbildung 0-2).
Daten aus [23].

Ausgewibhlte industrierelevante Laser-Prozesse werden in Abbildung 1-2 gemall der bendtigen
Prozess-Energie eingeordnet. Dabei ist neben der jeweils benétigten Energiedichte (z.B. fiir
Ablation/Verdampfen im fs-/ps-Bereich oder Aufschmelzen im ns-/ms-Bereich) insbesondere
auch der Zeitbereich wichtig, in welchem die Energie {ibertragen wird. Die auf diesen Zeitbereich
bezogene Energiedichte ergibt die benétigte Intensitdt. Um gleiche Energiemengen zu iibertragen,
miissen kiirzere Energie-Einwirkungen mehr Intensitit aufweisen [29]. Es ist ein groBes Spektrum
innerhalb der Laserprozesse zu erkennen. Bei der Auswahl der Laserquelle fiir den
entsprechenden Prozess sind zur Einstellung der Energie-Einwirkungszeit neben der Pulsdauer
auch die Frequenz sowie die Scan-Parameter (v.a. Geschwindigkeit und Uberlapp) zu

beriicksichtigen.

10
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Zu den eingesetzten Verfahren der Oberflachenstrukturierung (im Wesentlichen ein lokaler
definierter periodischer Oberflichenabtrag durch Ablation mittels gepulster Laser) gehoren
[30,31]:

o Direkte Laser-Interferenzstrukturierung (Direct Laser Interference Patterning, DLIP).
e Laser Induced Periodic Surface Structures (LIPSS).

e Laser-Schreiben (Direct Laser Writing, DLW).

Energiedichte (J/cm?)
T

T T T T
1014 _[Oo i Xos Xps Yoz Xos . Xps i
7).
0 o EUV-
,17.5@ 9 Lithografie
10124 /4—,0‘ e%% i
S ey, ‘6}/’
— e 0y, %2,
& 73 /70_. (5

£ 1010 2 20 @, -
S 10 h, 75 Yy, 9
§ i, 66’/7 e Laser
< ) Peening
B 408 Y,
= 10° 1 L] Bohren b
= 8’)7@) 4 SchweiBen,
I 7 2.5, ) Schneiden
= %
= 5 (N Selektives

10° A Laserschmelzen ]

4
10 Loten
Harten
fs S ns S ms
102 —P ; —H . :
1018 1012 10° 10°® 10 10°

Benotigte Zeit der Energie-Einwirkung (s)

Abbildung 1-2: Einordnung von Laserprozessen in Hinblick auf Intensitdt und Zeit der bendtigten Energie-
Einwirkung. Im Hintergrund zeigen Linien konstanter Energiedichte im Wesentlichen die benétigte

Energiemenge, welche dann uber eine bestimmte Zeit wirkt. EUV-Lithografie (Extrem-UV-Licht)
bezieht sich ausschlieBlich auf einen laserinternen Konversionsprozess® zur Erzeugung von 13,5 nm

UV-Laserstrahlung. Zusammengestellt u.a. aus [29,32—-37].

Eine detaillierte Ubersicht der in der Fertigung verwendeten Laser-Typen zeigt Tabelle 1-1. Der
Fokus der vorliegenden Arbeit liegt auf metallischen Werkstoffen. Bei Bearbeitungsaufgaben fiir
nichtmetallische Werkstoffe (Kunststoffe, Holz etc.) werden vornehmlich gepulste Excimer-Laser

und auch cw-CO»-Laser eingesetzt.

! Der CO-Laser bringt metallische Zinn-Tropfen in Plasma-Zustand, der UV-Laserstrahlung emittiert.

11
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Tabelle 1-1: Ubersicht relevanter Lasertypen fiir industrielle Bearbeitungsverfahren bei metallischen Werkstoffen.
Konkretisiert ist das Zeitregime der Energieabgabe wie folgt: CW — Dauerstrich-Laser, P — Gepulster

Laser mit Pulsdauern im ms-, ps-, ns-, ps- und/oder fs-Bereich. Vorwiegend eingesetzte Lasertypen und

ggf. Pulsdauern sind fett markiert. Zusammengestellt aus [24,33-35,38-43].

Ubersicht industrierelevanter Laser mit Beispielen laseraktiver Medien
Gas- Festkdrper-Bulk-Laser Faser-Laser Halbleiter-
Laser- Laser di;d?_n-dode(rR bl(;';zlam engeﬁu_rgpt déqdergi;)ugnpt DL.aSﬁr
ylinder (Rod), cheibe ingle-Mode, irekt-
Verfahren Belgas | pjatte (Slab) (Disk) Multi-Mode | Dioden
Nd:YAG, . Er, Yb, Nd
€Oz | Ngiyvo,, Ti:Saphir Yb:YAG lonen-Dotierung GaAs, InP
Schweil3en CwW Ccw Cw CwW -
Feinschweil3en Cw W cw cw cw
P s, ms P us, ms P us, ms P us, ms
Auftragsschweiflen - - Cw Cw Cw
Léten - - CW Ccw CwW
Schneiden CwW - W W cw
P ps, ms P ps, ms P ps, ms
Bohren - P s, ms P ps, ms P ps, ms P ps, ms
Mikrobearbeitung: Verstarker-
Bohren, Schneiden, - P ns, ps, fs o P ns, ps, fs -
Einheit P
Drehen
Harten cw cw cw cwW cw
P ps, ms
Beschriften,
Gravieren, Reinigen B Pns, ps, fs B P ns, ps, fs B
EUV-Lithografie P ns - - - -
Selektives Cw Ccw
Laserschmelzen B P us, ms - P Us, ms B
. CW Cw Ccw Cw
Polieren -
P ys, ns P ps P ps, ns P ps, ns
Oberflachen- B P ns, ps, fs Verstérker- P ns P ns
Strukturierung T Einheit P
Laser Peening — P ns, fs - — —

Es ist erkennbar, dass gepulste Laser im Besonderen den Bereich Feinbearbeitung mit hoher

Prozessqualitit bedienen,

wahrend CW-Laser bei

Vorschubgeschwindigkeit einen Vorteil bieten.

normaler Bearbeitung mit hoher

Die vorliegende Arbeit betrachtet (U)KP-Laser-Verfahren zur Einbringung von Druck-
Eigenspannungen und Funktionalisierung. Ersteres kann ausschlieBlich mit LSP erreicht werden,
wobei aufgrund der groBeren industriellen Relevanz (groBerer Eigenspannungseffekt) eine
Fokussierung auf Kurzpulslaser (ns-Bereich) erfolgt. In diesem Bereich ist im Falle der
(fur

Funktionalisierungsanwendungen) relevanten unteren pm-Bereich sowie Strukturtiefe bis

Oberflachenstrukturierung die  Kombination aus  Strukturperiode im viele

12
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ca. | pm ausschlieBlich mit DLIP darstellbar. Beide Verfahren werden daher in den folgenden

Abschnitten ndher betrachtet.

Die Wechselwirkung eines gepulsten KP-Laserstrahls (mit rdumlichem und zeitlichem

Intensitétsprofil, siehe Abbildung 1-3 (b)) mit einem metallischen Werkstoff wird schematisch
anhand Abbildung -3 (a) erldutert.

Schmelz-
tro'pclhen

Laserpuls

///D\\
Ll

Druckwelle/ 4 .
Schockwelle | Intensitat

Zei'[>

Intensitat
—~/Druckwelle/ Top-l—||a;Prof|I
Schockwelle o
D
& -Absorption + Schmelzaustrieb (c) m
Thermalisierung m CE—
J_ Relaxation Ablation W >
L | -
" 100 fs 100ps 10ns  1ps 'Zeit/ Ort

Abbildung 1-3:

(a) Schematische Darstellung der Laser-Material-Wechselwirkung fiir Kurzpuls- (KP-)Laser mit
Metallen sowie zugehoriger zeitlicher Einordnung (orientiert an [44]), (b) zeitliche Intensitéts-
Entwicklung eines giitegeschalteten Nd:YAG Lasers (orientiert an [25]) mit Darstellung eines idealen
zeitlichen GauR-Pulses und (c) rdumliches Intensitatsprofil mit idealer GauR-TEMO00-Mode sowie
idealem Top-Hat-Profil. Das réumliche Intensitétsprofil zeigt den Unterschied im

Intensitatsmaximum fur gleichen Strahlradius beider Profile.

Die ablaufenden Vorgénge konnen folgendermallen zusammengefasst werden [45]:

e Absorption von Strahlung durch duRere Elektronen des Leistungsbandes (wenige fs):

O

Mechanismus der inversen Bremsstrahlung (dominierend, insbesondere beim
entstehenden Dampf/Plasma): Erhéhung kinetischer Energie der Elektronen,
dabei Emission von Bremsstrahlung.

Absorptionsgrad  (siehe auch Gesetz von Lambert-Beer) bestimmt
Energieaufnahme, abhéngig von Wellenldnge, Auftreffwinkel und Polarisation
der Laserstrahlung, Material und  Oberflachenrauheit  sowie
Umgebungstemperatur. Bei Einfachreflexion ist Fresnel-Absorption, bei

Mehrfachreflexion ist der Einkopplungsgrad der Laser-Leistung relevant.

13
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o Bei Metall-Dampf/-Plasma-Entstehung ist deren  Absorption  bei
fortschreitender Einwirkzeit entscheidend.

o Energieabgabe der Elektronen an Gitter (bis 1 ps), dabei Entstehung von Phononen
(Wérme) und Gitterrelaxation. Wenn Zeit flr Energieabgabe nicht ausreicht (ps- und
fs-Pulszeit-Bereich), eher sofortiger explosionsartiger Zerfall des Gitters mit nur
anteiliger Warmeentwicklung.

Daraus resultieren folgende Materialeffekte [46]:

e Explosionsartige Entwicklung und Ausbreitung der entstehenden
Schmelze/Dampf/Plasma.  Dadurch  Entstehung und  Ausbreitung  einer
Druckwelle/Schockwelle in Umgebungsmedium und Metall.

e Materialabtrag (Ablation) wird bestimmt durch:

o Verdampfen: Ablationsschwelle fur Metalle (Einheit J/cm?, siehe auch
Abbildung 1-2) ist proportional zur Laserwellenldnge und liegt im UKP-
Bereich bei ca. 0,5 bis 2 J und steigt > 100 ps mit der Wurzel der Pulsdauer an
[29,47].

o Schmelze-Austrieb durch RickstoRdruck wéhrend Verdampfung sowie
Marangoni-Strémung zu Orten hdherer Oberflachenspannung (niedrigerer
Temperatur) [48-50].

o Warmeleitung (thermische Diffusion) in Richtung des unbeeinflussten Materials

bestimmt zeitlichen und 6rtlichen Verlauf der Temperatur.

1.1.2 Laser Peening — Einordnung, Grundlagen, Technologien und Anwendungen

Mechanische Oberflichenbehandlungen (Ursprung bereits im Hammern von Helmen und
Schwertern in  der Antike) stellen  grundsdtzlich die einzigen  wirksamen
Nachbehandlungsverfahren zur Festigkeitssteigerung (statisch und dynamisch) dar [51]. Durch
plastische = Verformung entsteht bei  optimierter  Parameterwahl ein  Druck-
Eigenspannungszustand, ein erhdhter Grad an Mikroeigenspannungen sowie ein modifizierter

Rauheitszustand.

14
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Eine Ubersicht einiger besonders relevanter Verfahren (in welche sich iibrige Verfahren meist
einordnen lassen) sowie ausgewdahlte charakteristische Kenngrofen finden sich anhand moglichst
vergleichbarer Stahlwerkstoffe in Tabelle 1-2. Es zeigen sich z.T. deutliche Unterschiede, das

Maximum der Makro-Eigenspannung ist vom Grad an eingetragener Verformung abhingig.

Tabelle 1-2: Ubersicht charakteristischer VerformungskenngréRen mechanischer Oberflichenbehandlungsverfahren
sowie resultierender Eigenspannungstiefenverteilungen am Beispiel von vergleichbaren Stahlwerkstoffen

aus reprasentativen Referenzen.

Lokale plastische .
Verfahren | Verformungund | Dehnrate VieLfﬁSt' E-:_'?;?S '\gﬂ;ﬁ E'}/Iz)r(].s I\gzl:][jor;
Prozesszeit gung gensp g gensp g
. Hoch .
Kugelstrahlen Mittel 31 . -400 bis
[52.53] s-Bereich 10 . bis Hoch 100 bis 300 um -800 MPa
10°1/s
Festwalzen hoch Gle[)lir;g Mittel 600 um bis -400 bis
[54-56] unterer s-Bereich 10 Us 2mm -600 MPa
500 um bis
1 mm Beides
. . Sehr hoch (ohne Absorber) -300 bis
Ea;t;r?itézr}mg 100 rl:glltatiill . 105 bis Gering 1 bis 2 mm -400 MPg;
' H 1071/s (mit Absorber); -400 bis
3 bis 10 mm -500 MPa
(optimiert)
Mittel/
Hochfrequenz- . .
" Mittel hoch . -600 bis
H&mmern s-Bereich 10 bis Hoch 200 bis 300 um -1000 MPa
[56.,63] 103 1/s

Entsprechende représentative Arbeiten bei additiv hergestellten Werkstoffen sind in Tabelle 1-5
zu finden. Aktueller Stand der Technik zur Simulation der Eigenspannungs-Tiefenverteilung
mechanischer Oberflichenbehandlungsverfahren reprasentiert das in Abschnitt 1.2.1 eingefiihrte

Eigenstrain-Konzept [64].

Laser Peening wurde erstmals in den 1970er Jahren nach einigen Voruntersuchungen zur
Messung von Spannungswellen durch ein beschrianktes Plasma (u.a. Anderholm [65]) in den
Batelle Columbus Laboratories (Columbus, Ohio) von Fairand et al. an Laser-Prototypen mit
hochsten Driicken (> 1 GPa) untersucht [66—68] und eine Ermiidungsverbesserung festgestellt
[69]. Arbeiten in franzosischen Arbeitsgruppen brachten das Verfahren durch moderne
Interferometer-Druckmessungen und theoretische Simulationsgrundlagen néher zur industriellen
Anwendung wie sie heute meist vorliegt [70—73]. Motivation zur Entwicklung des Verfahrens war

von Anfang an die beriihrungslos erreichbare signifikante Verbesserung von
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Ermiidungseigenschaften von Bauteilen (und ihrer Verbindungen [74,75]) sowie besserer
Widerstand gegen Spannungsrisskorrosion [76]. Hinzugekommen sind Materialumformung
(Laser Peen Forming/Straightening) [77,78], VerschleiBminderungen [79,80] und Laser-
Bondpriifung [81]. Heutige relevante Anwendungsfelder liegen im Wesentlichen in Bereichen der
Flugzeugindustrie (Militdr- und Zivil-Luftfahrt, Hauptziel Ermiidungssteigerung) [82—84],
wassergefiillter Kernreaktoren (Hauptziel Spannungsrisskorrosion) [59], der Werkzeugindustrie

(Hauptziel VerschleiBreduktion) [85,86] sowie in den Anfangen im Bereich der additiven
Fertigung [87].

Die Anzahl an Veroffentlichungen zum Google-Scholar Titel-Suchbegriff ,,Laser Peening™ zeigt
die seit 1990 zunehmende Relevanz des Verfahrens, siche Abbildung 1-4.

o c
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= 5001 = Peening
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E 108- (a) E . ————— Hammern
< 1990 1995 2000 2005 2010 2015 2020 < 2021

Abbildung 1-4:  Anzahl Verdffentlichungen zum Google-Scholar Titel-Begriff ,,Laser Peening®: (a) jeweils summiert
Uber Finf-Jahres-Zeitrdume seit 1990, (b) im Vergleich zu weiteren mechanischen

Oberflachenbehandlungsverfahren im Jahr 2021.

Die physikalischen und mechanischen Grundlagen des Laser Peenings sollen schematisch anhand
Abbildung 1-5 kurz beschrieben werden. Ausgangspunkt ist ein Laserpuls im ns-Zeitbereich
(5 bis 100 ns, nichtperiodische impulsartige Anregung) und bestimmtem radumlichem Strahl-
Profil. Trifft dieser Leistungsdichte-Regime fiir Ablation (ab ca. 107 W/cm? [88]) auf eine
metallische Oberflache, siche Abbildung 1-5 (a), wird Strahlung (in Abhingigkeit von Material
und FEinfallsbedingungen) hauptsichlich iiber freie Elektronen absorbiert. Das Metall wird
explosionsartig in die Zustinde Schmelze, Gas und Plasma iiberfiihrt, wobei zunehmend mehr
freie Elektronen entstehen, die die Absorption somit weiter verstirken [89]. Vorrangiger
Absorptionsmechanismus wird der Prozess der inversen Bremsstrahlung (Beschleunigung von

freien Elektronen und Aussendung von Strahlung im Rontgenbereich) [89].

Die freie Ausbreitung des Plasmas (im Falle dieser sog. freien Ablation) und damit der

Materiekompression vor der Plasmaschicht erfolgt in Richtung des Lasers als auch in Richtung
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des Materials mit der Front einer sog. Laser supported detonation wave
(Uberschallgeschwindigkeit) [90]. Der Laserstrahl als Energielieferant wihrend der Pulsdauer
schrinkt die Ausbreitung des Plasmas ein. An der Materialoberfliche selbst wirkt durch die
Plasma-Expansion und das RiickstoBmoment des ablatierten Materials ein anhaltender uniaxialer

Druck [91].

Schriankt man die Ausbreitung des Plasmas durch eine zusétzliche lasertransparente Schicht (sog.
Confining-Schicht, v.a. Wasser oder Glas) rdumlich ein (sog. beschriankte Ablation bzw.
Einschluss-Ablation), entwickelt das heifle Plasma hohere Driicke (ca. Faktor 4 bis 10 hdher,
abhingig von akustischer Impedanz des Mediums [92]) und zeitlich verldngerte
Druckeinwirkungen (Faktor 2 bis 3 verldngert) [65,68], siehe auch Abbildung 1-5 (b). Die
Verldngerung wird durch die adiabatische Abkiihlung des Plasmas und des nachkommenden
Gases (zu geringe Zeit fliir Warmeaustausch) unterstiitzt [92]. Nach der Rekombination im Plasma
setzt die Expansion des Gases die Druckwirkung fort. Die Wirkung der Confining-Schicht wird
am oberen Ende durch Auftreten eines dielektrischen Durchbruchs (bei Wasser bei ca.
10 GW/cm?) limitiert und reprisentiert damit eine obere Prozessgrenze) [73]. Diese
lasertransparente Schicht ist bei allen verfligbaren Prozess-Varianten zum Erreichen ausreichend

hoher Driicke wesentlich und damit charakteristisch fiir den Laser Peening Prozess [78].

Das Verformungsverhalten wir anhand Abbildung 1-5 (c¢) und (d) durch das Modell von Ballard
dargestellt [71,93]. Randbedingungen sind ein perfekt elastisch-plastisches Material, ebene und
longitudinale Schockwellen, ein zeitlich und rdumlich konstanter Druck sowie das FlieBkriterium
nach Tresca. Ein Zylinder wird hierbei in einem inkompressiblen Medium von einer Seite
gedriickt. Ab der Elastizititsgrenze fiir schockartige mechanische Einwirkung, die sog. Hugoniot-

Spannung (HEL, engl. Hugoniot elastic limit),

1+2
HEL = ( o ) Oy ) (6)

mit A und p als Lamesche Konstanten und oy j, als statische FlieBgrenze des Druckversuchs
[71,93]. Das HEL der meisten Metalle/Legierungen liegt im Bereich 0,5 bis 4 GPa. Die maximal
erreichbare plastische Dehnung beschrinkt sich um die der doppelten Hugoniot-Spannung
zugehorigen Dehnung, da sonst eine plastische Riickverformung auftritt, siche Abbildung 1-5 (c)

fiir den Fall einer hoheren Spannung als die doppelte HEL [71,93].
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Abbildung 1-5 (e) und (f) zeigen die Zustandskurven von Gas sowie metallischem Festkorper
beim Durchgang der zugehorigen Schock- bzw. Druckwellen. Hugoniot-Kurven reprisentieren
allgemein, ausgehendend von einem bestimmten Ausgangszustand, den moglichen
Materiezustand (Druck, inverse Dichte/spezifisches Volumen sowie spezifische Energie) direkt
nach Durchlaufen einer entsprechenden Front [94]. Sie sind abgeleitet aus den
Erhaltungsgleichungen fiir Masse, Impuls und Energie vor- und nach der Schockfront. Die
Zustandsénderung erfolgt abrupt auf einer direkten Nicht-Gleichgewichts-Verbindung, der sog.
Rayleigh-Linie, ohne Zwischenstadium. Die Steigung der Rayleigh-Linie ist proportional zum
Druck und zum Quadrat der Geschwindigkeit der Wellenfront.

Man erkennt aus der Hugoniot-Kurve fiir elastisch-plastische Festkorper aus Abbildung 1-5 (f),
dass ab der Hugoniot-Spannung elastische und plastische Materialverformung auftritt. Die
elastische Impuls-Front bewegt sich mit der Schallgeschwindigkeit des Metalls, die plastische
Front mit einer geringeren Geschwindigkeit. Dies kann vereinfacht mit dem Spannungs-
Dehnungsdiagramm des Zugversuchs begriindet werden [95,96]. Die longitudinale

Ultraschallgeschwindigkeit  Viongituainar 1St proportional zur Steigung des Spannungs-

Dehnungsdiagramms, im linearen Bereich also zum E-Modul E (der Zusammenhang lautet:

Viongitudinal = JVE/p = \/d0/d¢/p, mit Dichte p [95,96]). Im plastischen Bereich (plastische
Wellen) nimmt die Steigung hingegen kontinuierlich ab. Erst bei hochsten (bei Laser Peening
nicht mehr verwendeten) Driicken wird das Verhalten rein plastisch und die Front-

Geschwindigkeit grofer als die Schallgeschwindigkeit.

Aus Abbildung 1-5 (f) ist somit aus der Steigung der Rayleigh-Linie direkt abzulesen, dass die
Geschwindigkeit der Druckwelle (mit elastischem und plastischem Anteil) im fiir Laser Peening
relevanten Bereich kleiner als die Schallgeschwindigkeit ist. Im engeren Sinne kann also nicht
von einer Schockwelle gesprochen werden, da diese eine groBere Geschwindigkeit aufweisen
miisste als die Schallgeschwindigkeit des Materials [96]. Demzufolge ist die Verwendung des
Begriffes Laser ,,Schock* Verfestigung mit Vorsicht zu empfehlen und stattdessen Laser Peening

zu bevorzugen.

Es ergibt sich aus den Modellvorstellungen von Ballard ein Beitrag zur Abschwichung der
Druckwellen-Front, welcher aus der auflaufenden elastischen Entlastungsfront am Ende des

StoBimpulses basiert (4bbildung 1-5 (2)) [71,93]. Weitere Beitrdge ergeben sich aus der Energie-

18



1 — Stand der Forschung

Dissipation der plastisch verformenden Front sowie der rdumlichen Ausbreitung der Sto3welle

(von frither abklingender Kugel-Welle aus einer punktférmigen Quelle sowie einer spater

abklingenden ebenen Welle aus einer groBflachigeren Quelle). Ist der Druck kleiner als die

doppelte Hugoniot-Spannung, ist die Entlastungsfront rein elastisch (4bbildung 1-5 (c)).
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Abbildung 1-5: Relevante Charakteristika beim Laser Peening Prozess fuir Oberflachenbereich mit Confining-Schicht

und Material-Inneres: (a) Entstehung und schockartige Ausbreitung des entstehenden Plasmas, (b)

Ubertragung des zeitlichen Laserprofils in DruckstoR-Impuls (ca. doppelte Einwirkzeit) auf Material,

(c) typischer linear-elastischer, ideal plastischer Be- und Entlastungszyklus fiir schockinduzierten

Druck groRer als die zweifache Hugoniot-Spannung mit verbleibender Vergleichsspannung parallel

zur Oberflache (reduziert bei plastischer Entlastung), (d) damit verkniipfte maximal erreichbare

plastische Dehnung senkrecht zur Oberflache bei doppelter Hugoniot-Spannung, (e) Hugoniot-

Zustandsdiagramm flir Gase beim Durchlauf einer Schockwellenfront (Rayleigh-Linie proportional

zur Schockgeschwindigkeit), (f) Hugoniot-Zustandsdiagramm fiir Metalle mit Aufteilung in

schnellerer elastischer Front und langsamerer plastischer Front, (g) Abschwéchung eines

vereinfachten DruckstoR-Rechteckimpulses durch schnellere elastische Entlastungsfront. [71,93,94]
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Fiir den Grenzfall schwacher Schockwellen kénnen ndherungsweise die GesetzméBigkeiten fiir
elastische Wellen herangezogen werden [96]. Im Modell von Ballard [71,91,93] 6ffnet das an der
Oberfliche des Absorber-Mediums entstehende und expandierende Plasma die Grenzflache
zwischen Absorber- und Confining-Medium. Dies wird mallgeblich durch die
Schallgeschwindigkeit beider Medien der hinter der longitudinalen Impulsfront bestimmt. Diese
ist abhéngig von Plasma-Druck (v.a. Leistungsdichte des Lasers) sowie der akustischen Impedanz
(Wellenwiderstand). Fiir die Berechnung des maximal moglichen Gesamt-Druckes der

Anordnung

P(GPa) = 0,01 \/ \/Zred (g cm=2 s71) - [(GW Jcm?), (7)

2a+3
wird eine reduzierte akustische Impedanz Z,.,; herangezogen,

2 1
Zred Zl +Zz

bzw. Zyeq = 2+ (Zy + Z3), (8)

wobei Z; und Z, die akustische Impedanz aus Confining-Schicht und Bearbeitungsmaterial, I die
Intensitét des Laserstrahls sowie a eine dimensionslose Kennzahl des Plasmas (meist 0,3 bis 0,5)
darstellt. Um die nach Lasereinwirkung typischen thermischen Zug-Eigenspannungen zu
vermeiden, werden diinne Absorber-Schichten verwendet. Diese bewirken aufgrund ihrer
geringeren akustischen Impedanz im Vergleich zum Bearbeitungsmaterial eine weitere
Druckimpuls-Verstarkung [97], siehe auch Druckimpuls-Fortpflanzung an Grenzflichen zu
Medien hoherer akustischer Impedanz [98], z.B. im Falle eines Aluminium-Absorbers auf Stahl
[91]. Es hat sich in weiteren Untersuchungen gezeigt, dass der laserinduzierte Druck des Plasmas
nur eine geringe Abhingigkeit vom Absorber-Medium selbst aufweist, was am Einfluss des
Confining-Mediums auf das Plasma liegen kdnnte [91]. Dies konnte in Plasma-Analysen jedoch
noch nicht experimentell bestitigt werden [99]. Die Temperatur des Plasmas unter Confining-
Bedingungen wurde im Bereich 10.000 bis 16.000 K ermittelt, was dem der freien Ablation dhnelt
[100].

Die aus dem Stand der (industriellen) Technik bekannten Prozess-Umsetzungen finden sich in
Abbildung 1-6 in Form der klassischen Variante mit [76] oder ohne [87] Absorber (a) sowie der
modifizierten Variante geringerer Intensitit ohne Absorber [59] (b) wieder. Wéhrend erstere

laserseitig hohe Pulsenergien sowie ggf. einen thermischen Absorber zur Effizienzsteigerung
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einsetzt, verwendet letztere geringere Pulsenergien, deutlich mehr Pulse pro Fliche und umgibt
das Material meist vollstdndig mit Wasser als Confining-Medium, wodurch damit in Tauchbecken
(sog. Submerged Laser Peening) auch schwer erreichbare Stellen behandelt werden kénnen
(Anwendung in Kernreaktoren [101]). Bei Letzterem entsteht durch Kavitation ein weiterer z.T.

noch eine Verstirkung des Druckimpulses.

1 1 1 1

\ / «——— Fokussierter Laserstrahl ———— \ /
“\‘ ’l' Confinement-Schicht o “\ ',"
\ 7 / Absorber-Schicht \ /
b ? Bearbeitungsmaterial \ /

L emm | gematrial _
\g Plasma-Entstehung E///
(a) Schockwellen-Ausbreitung | ()

Abbildung 1-6: Schematischer Umsetzung des Laser Peening Prozesses (a) in klassischer Form mit begrenzter
Confining-Schicht (1 bis 2 mm Dicke) und ggf. Absorber (ca. 100 pm Dicke) sowie (b) Laser Peening
without Coating (LSPwC) ohne Absorber und meist vollstandig umgebendem Confining-Medium,
orientiert an [76,102]. Die gepulste und fokussierte Laserstrahlung bewirkt ein Plasma und damit die

Entstehung und Ausbreitung einer mechanischen Schockwelle.

Es existieren Varianten zu Abbildung 1-6 (a) ohne Absorber [87], zu Abbildung 1-6 (b) mit
Femtosekundenlaser mit [103] oder ohne [104] Confining-Schicht. Beides bewirkt einen

Abschwichungseffekt. Weitere Verfahrensvarianten sind u.a. Stand der Forschung:

o Direkte Formgebung an diinneren Blechen (Laser Peen Forming) [77].

e Temperaturumgebung: Kryogen (cryogenic laser shock peening, CLSP) [105] oder
hohere Temperaturen (warm laser shock peening, WLSP) [106].

o Lokale Anwendung auf um-Bereiche: Microscale Laser Shock Peening [107,108]
(ULSP) .

Der Stand der Technik industrierelevanter LSP-Laser umfasst folgende Nanosekundenlaser im

Pulsdauer-Bereich 6 bis 40 ns [78]:

e Pulsenergie 5 bis 50 J, Frequenz 0,1 bis 20 Hz, fokussierte Spots 2 bis 7 mm.
e Pulsenergie 0,01 bis 5 J, Frequenz 10 bis 200 Hz, fokussierte Spots 0,25 bis 1 mm.
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Die Energieerzeugung zur Emission dieser Laser erfolgt durch:

e Blitzlampen gepumpte Systeme: Multimodales Intensitatsprofil (Nah- und Fernfeld) im
J-Pulsenergie-Bereich. Nutzung des Rohstrahls oder Optimierung zum Kkreisrunden
Top-Hat Intensitats-Profil mittels optimierten Resonators oder Strahlformungsoptiken.
Seeding des Rohstrahls optimiert zeitliches Intensitétsprofil des Laserpulses.

e Diodengempumpte Systeme mit MOPA- (Master oscillator power amplifier)
Anordnung [109,110]: Umformung eines Dioden-Seed-Laser (Master Oscillator)
Strahlprofils mittels meist diffraktiver Strahlformungsoptik zu Top-Hat-Strahlprofil,
danach Verstarkung zu hochsten Pulsenergien (1 bis 100 J-Bereich) durch Dioden-
Verstarkerelement(e) innerhalb einer Relay-Abbildungsanordnung(en)? im Resonator
[111,112] und phasenkonjugierte(n) Spiegel® [113,114]. AuRerhalb des Resonators
erfolgt eine fokussierte Abbildung des Strahlprofils auf eine feste Nahfeldebene (z.B.
die Bearbeitungsebene). Es ergibt sich ein kreisrundes oder gquadratisches Top-Hat

Intensitatsprofil.

Die Strahlfiihrung zur Bearbeitungsebene erfolgt durch feste oder mobile Gelenkarme mit
Fihrungsrohren und Spiegel, Faseroptik-Systeme (Einzelfaser oder Faserbiindel) oder

Mikrooptiken [78].

Durch die Wirkung der Schockwelle als uniaxiale Lastspannung [76] entsteht in Néherung ein
biaxialer Makro-Eigenspannungszustand im Material. Die Eigenspannungssituation bei Einzel-
Beschuss und Mehrfach-Laser-Beschuss mit Uberlappung in Lings- und Querrichtung ist in
Abbildung 1-7 dargestellt. Im Bereich eines einzelnen Laser-Spots entstehen (mit Absorber und
Confining-Medium), abhdngig von der rdumlichen Intensitétsverteilung, Druck-
Eigenspannungen [61] (4bbildung 1-7 (a)). Wie beim Kugelstrahlen werden zur
Flachenbehandlung Einzelschiisse zusammengesetzt, was eine prinzipielle Heterogenitdt der
Makro-Eigenspannungen zur Folge hat. Dies kann nur beim kontinuierlichen Festwalzen nahezu

vollstindig vermieden werden. Durch geeignete Uberlappungsstrategie (50 % am geeignetsten

2 Abbildung des Strahlprofils stets auf sich selbst im aktiven Medium; damit keine Anderung des
Strahlprofils, verringerter Einfluss von Phasenstdrungen und keine Beschédigungen der optischen Elemente
innerhalb des Resonators.

3 Prazisere Kontrolle der Wellenfront und Aufrechterhaltung des Top-Hat-Strahlprofils auch unter hohen
Verstérkungen/Pulsenergien und damit htheren Temperaturen des aktiven Mediums.
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[61], siehe Abbildung 1-7 (b)) kann diese Heterogenitit deutlich reduziert werden. Bei
radialsymmetrischer Intensitétsverteilung und Betrachtung eines Einzelschuss-Bereichs ist der
Spannungszustand in Néherung als dquibiaxial anzunehmen. Bei Rasterung von Einzelschuss-
Bereichen é&ndern sich Betrag und Anisotropie des Eigenspannungszustands [115].

Wiederholungen von Einzelschiissen erh6hen und vertiefen Makro-Eigenspannungen [61].
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Abbildung 1-7: Eigenspannungen in L&ngs- (longitudinal) und Querrichtung (transversal) von 34CrAINi7 nach LSP:
(a) Einzelspot sowie (b) Mehrfachbeschuss durch vier Schiisse (2x2-Anordnung) mit 50 %
Uberlappung in Léngs- und Querrichtung [61]. Grafik aus [51].

Das raumliche Laserstrahl-Intensitétsprofil beeinflusst die lokale Verformung und kann bei hohen
Laser-Leistungen zu Relaxationseffekten fiihren [110]. Eine zu starke Intensitétsspitze fiihrt so
zur Eigenspannungs-Relaxation durch elektrischen Durchbruch im Confining-Medium. Eine
kreisrunde Top-Hat Intensitétsverteilung mit steil abfallenden Rand-Flanken verursacht einen
Eigenspannungs-Relaxationseffekt im Bereich des Spot-Mittenbereichs, welcher durch
Superposition von radialen Entlastungswellen verursacht wird [116]. Aus Kompatibilititsgriinden
entstehen an den Réndern des Spots longitudinale und transversale Rayleigh-Oberfldchenwellen,
die sich u.a. zur Mitte des Spots ausbreiten, sich dort {iberlagern und durch ihr umgekehrtes
Vorzeichen den klassischen Eigenspannungseffekt von LSP im Spot-Mittenbereich mindern. Bei
GauB-dhnlicheren Intensitétsverteilungen sowie elliptischen oder rechteckigen Spotformen, als
auch bei Rasterung von Finzelschuss-Bereichen ist dieser Effekt der Superposition der

abschwichenden Rayleigh-Wellen weniger relevant [117].

Zusammengefasst zeigen sich Makro-Eigenspannungen und ihre Tiefenverteilung bei LSP als
Besonderheit. In Abschnitt 1.2 erfolgt daher eine gesonderte Betrachtung von Eigenspannungen
unter besonderer Beriicksichtigung ihrer Tiefenwirkung bei relevanten industriellen Prozessen

sowie ihrer Auswirkung.
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1.1.3 Direkte Laser-Interferenzstrukturierung

Direkte Laser-Interferenzstrukturierung (DLIP) ist ein industrierelevantes Verfahren zur
beriihrungslosen Oberfldchenfunktionalisierung mittels (ultra)kurzgepulster Laserstrahlung
[21,118,119]. Das Grundprinzip am Beispiel Zweistrahl-Interferenz sowie typischerweise
erzielbare Intensitdtsmodulationen und damit erreichbare Oberflachenstrukturen sind in

Abbildung 1-8 dargestellt.

Intensitat o 2-Strahl 3-Strahl 4-Strahl
symmetrisch symmetrisch symmetrisch

)OO RO D. & .1

front
o ||||| ||||||

Abbildung 1-8: (a) schematische Darstellung der Zweistrahl-Interferenz mit periodischem Intensitétsverlauf

innerhalb des Interferenzvolumens. Die Intensitdtsperiodizitat ergibt sich durch den Betrag des
Differenzvektors der Einzelstrahl-Wellenvektoren. Die schematischen 3D-Intensitits-Berechnungen
(Matlab) als Schnitt durch das jeweilige Interferenzvolumen in (b) sind durch gleiche Wellenlénge,
Winkel und MaRstab direkt vergleichbar. Bei den 2D-Ansichten in (b) wurden die Intensitatsminima
zur besseren Sichtbarkeit der Symmetrie entfernt, des Weiteren sind k-Vektoren durch orangefarbene

durchgezogene Pfeile und Ak-Vektoren durch gestrichelte Pfeile reprasentiert.

Aus der Interferenztheorie tiberlagernder ebener Wellen [120] folgt, dass Intensitdtsmodulation
im Interferenzvolumen im Wesentlichen durch die Phasendifferenz der Eingangswellen bestimmt
ist. Bei gleichen Ausgangsphasen der eintreffenden Teilstrahlen und konstanter Zeit ist diese
Differenz nur noch durch die Differenz der Wellenvektoren der Ausgangsstrahlen (kqund k)
bestimmt. Der resultierende Differenzvektor Ak bestimmt dann die Orientierung und durch seinen

Betrag die Periode der Intensitdtsmodulation im Interferenzvolumen (siche Abbildung 1-8 (a)):

Ak = ky—k; 9)
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Die resultierende Intensitétsverteilung und damit Strukturperiode P ergibt sich aus:

. sin(®
|Ak|=%=2-|k1|-sin(§)=2#(/2) (10)
A
P=-——53 (1)
2-sm( /2)

Dabei ist A die Laserwellenldnge und 6 der Winkel zwischen den Teilstrahlen. Gleichung (11)
stellt eine allgemeinere Form der Bragg-Gleichung dar. Zur Herleitung Letzterer ist lediglich die
Laue-Bedingung/Beugungs-Bedingung |Ak| = |G| = 1/d und damit der Betrag des reziproken
Gittervektors |G| bzw. der Netzebenenabstand d der Kristallstruktur anstelle der Strukturperiode
einzusetzen sowie die geédnderte Definition von Wellenvektoren und Winkel 26 zu
beriicksichtigen. Interferieren mehr als zwei Strahlen, ergeben sich durch mehrere Ak-Vektoren
zusétzliche Symmetrien im Interferenzmuster (siche auch Abbildung 1-8 (b)), welche durch
Anderungen von Polarisation und Phase der Einzelstrahlen zusitzlich vielfiltig modifiziert

werden konnen [121].

Das Interferenzmuster mit seinen Maxima und Minima kann vereinfacht als eng nebeneinander
liegende einzelne Laserstrahl-Auftreffpunkte betrachtet werden. Die zuerst/starker innerhalb der
Intensitdtsmaxima auftretenden Schmelzbereiche bewegen sich aufgrund der Marangoni-
Konvektion aufeinander zu und treffen sich an den Orten der Intensititsminima. Dort bildet sich
somit das Topographiemaximum der Struktur auf der Materialoberfliche. Dazwischen, an den
Orten der Intensitdtsmaxima bildet sich das Topographieminimum, siehe auch Abbildung 1-8 (a).
Uber den Winkel 8 direkt steuerbare Strukturperioden liegen industrierelevant derzeit im Bereich

600 nm bis 30 um, Strukturtiefen kdnnen wenige um Tiefe erreichen.

Die industrielle Umsetzung von DLIP zeigt Abbildung 1-9 mit der ersten Entwicklungsstufe
(Forschung, offener Strahlengang auf optischem Tisch, Abbildung 1-9 (a)) sowie einer
Optikeinheit als zweite Entwicklungsstufe (4bbildung 1-9 (b)). Eingesetzte Laserpulsdauern
bewegen sich im ns- und ps-Bereich, wobei Forschungsarbeiten auch im fs-Bereich laufen [122].
Eine Verkniipfung mit einer Scanner-Einheit (z.B. Galvo- oder Polygon-Scanner) fiir hohere
Prozessgeschwindigkeit ist moglich [123]. Eine Weiterentwicklung der Prozesstechnologie fand

u.a. in 2022 abgeschlossenen Projekt LAMpAS statt [124].
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Abbildung 1-9: Schematische Darstellung des heute industriell verwendeten DLIP-Strahlengangs: (a) Teilspiegel als
Strahlteiler und Spiegel als Strahlumlenker und (b) diffraktives optisches Element (DOE) als
Strahlteiler und Prisma als Strahlumlenker. Das DOE teilt den Primérstahl in zwei oder mehr
Teilstrahlen auf. Im Strahlengang konnen weitere Elemente zur Strahlumlenkung (Spiegel fir
vertikalen Strahlengang) sowie zur Erhdhung der Prozessgeschwindigkeit verbaut sein, z.B. Galvo-
oder Polygon-Scanner [123]. Orientiert an [36].

Die Untersuchung von (Makro-)Eigenspannungen ist bislang nur durch Daniel et al. [ 125] erfolgt.
Die gemessenen Druck-Eigenspannungen waren durch eine spezielle Diinnschicht-Mikrostruktur

begriindet und sind daher fiir den Prozess nicht reprisentativ.

1.2 Eigenspannungen durch industrielle Prozesse

1.2.1 Prizisierung des Begriffs ,,Eigenspannungen*

Reale Festkorper im naturwissenschaftlichen Sinne und Werkstoffe im technischen Sinne weisen
grundsétzlich Eigenspannung auf [126]. Diese sind definiert als mechanische Spannungen,
welche selbst dann auf einen Korper einwirken, welcher frei von dufleren mechanischen Kréften
(4uBere Lastspannungen oder Momente) und nicht-mechanischen Kréiften (rdumliche und
zeitliche Temperaturgradienten) ist. Es besteht somit im Korper-Inneren ein mechanisches
Gleichgewicht von wirkenden Flichen-Kriften und Momenten und damit auch von positiven (per
Definition Zugwirkung) und negativen (per Definition Druckwirkung) Eigenspannungen. Das

Manuskript unterscheidet zwischen (Last-)Spannung und Eigenspannung.

Ingenieur-mathematisch betrachtet ist der Spannungszustand in einem Punkt innerhalb eines

Werkstoffs eindeutig durch den Spannungstensor zweiter Ordnung (beinhaltet die
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Orientierungsinformation der wirkenden Kraft sowie ihrer Bezugsflache relativ zu einem dufleren

Koordinatensystem),
011 012 0313 Oxx Oxy Oxz Ox Txy Txz
0;j=|021 022 023 | bzw.|%x Oyy Oyz|,[Tyx Oy Tyz (12)
031 032 033 Ozx Ozy Ozz Tzx Tzy Oz

charakterisiert [127]. Normalspannungen weisen dabei gleiche, Schubspannungen verschiedene
Indizes auf, wobei der erste Index die Kraftrichtung und der zweite Index die Normalen-Richtung
der Fliache beschreibt, auf die die Kraft wirkt. Das duBlere Koordinatensystem entspricht zumeist
relevanten Richtungen in Bearbeitungsprozessen (z. B. Walz-, Quer- und Normalen-Richtung
beim Walzprozess) oder generellen Symmetrierichtungen des Werkstiicks (z.B. Radial- und
Tangential-Richtung bei einer Drahtgeometrie) und damit nicht notwendigerweise den
Richtungen, in welchen Figenspannungen konkret gemessen werden. Bei einer bestimmten
Orientierung des é&uBeren Koordinatensystems (Hauptnormalspannungssystem) liegen
ausschlieBlich Normalspannungen 011,022,033 vor, die Schubspannungen
012,013, 021,023, 031,03, verschwinden. Auch kann eine Zerlegung in einen hydrostatischen
Anteil (reine Volumenidnderung, gy; = g3, = 033) und einen deviatorischen Anteil (reine
Gestaltanderung) erfolgen [128]. Hinsichtlich der besetzten Komponenten lassen sich unter
anderem uniaxiale, biaxiale, dquibiaxiale und triaxiale Spannungszustdnde unterscheiden, welche
einen eindimensionalen, zweidimensionalen (mit ungleichen bzw. gleichen Komponenten) und

dreidimensionalen Zustand charakterisieren [129].

Eigenspannungen entstehen zumeist als Reaktion in Folge bleibender rdumlich inhomogener
plastischer Verformung durch einwirkende &uflere Ursachen [130,131], wobei auch inhomogene
elastische Verformungen zur Ausbildung von Eigenspannungen fithren konnen (Bsp.
Grenzflichenbereich bei Schichtverbunden und mehrphasigen Werkstoffen®). Diese Reaktion
umfasst die Ausbildung von bleibenden elastischen Dehnungen unter Wahrung von bestimmen
Kompatibilititen und Beschrinkungen und damit zur Entwicklung von Eigenspannungen.
Réumlich homogen elastische und plastische Dehnungen fiihren hingegen im Allgemeinen nicht

zur Ausbildung von Eigenspannungen.

4 Bei Verformung unterhalb der Warmstreckgrenze und unterschiedlichen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten.
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Die Entstehung von Eigenspannungen ldsst sich mit Hilfe der Eigenstrain-Theorie nach Mura
[132] kontinuumsmechanisch nachvollziehen [131]. Bei einem von &ulleren Kriften freien
Material entsteht bei theoretischer Einfithrung eines bleibenden (inelastischen) ortsabhdngigen
Dehnungsfeldes &;;(x) (sog. Eigenstrain) als Gegenreaktion auf die daraus entstehenden
Inkompatibilitdten ein elastische Dehnungsfeld sf]l (x). Letzteres, iiber die elastischen
Materialkonstanten verkniipft, reprisentiert ein Eigenspannungsfeld (sog. Figenstress). Der

Eigenstrain wird praktisch in FEM-Simulationen {iber ein ortsabhingiges Temperaturfeld

eingebracht,
gj(x) = a;; AT (13)

wobei hier durch die Tensor-Komponenten a;; des thermischen Ausdehnungskoeffizienten
(Temperaturdifferenz sei AT = 1) jedes beliebige Dehnungs- und damit auch
Eigenspannungsfeld pseudothermisch représentiert werden kann. Das bildet die Grundlage fiir die
Simulierbarkeit von Eigenspannung nach der Eigenstrain-Methode (heutiger Stand der Technik).
Im einfachen Fall eines in Balkenldngsrichtung fest eingespannten elastisch ideal-plastischen
Balkens sowie unter der Annahme isotroper elastischer und thermischer Eigenschaften,
vereinfachen sich die tensoriellen GréBen zu Skalaren. Die momentane Gesamtdehnung £t in

Balkenlidngsrichtung ergibt sich innerhalb einer Balken-Hélfte zu:

!
eff " = efy + iy = efy + @AT =0 (14)

Die Einspannung des Balkens begriindet hier die Gleichheitsbedingung zu Null. Die nun
gegebene interne Eigenspannung des Balkens in Léngsrichtung berechnet sich unter

Beriicksichtigung des Hooke schen Gesetzes mit E-Moduls E zu:
o1 =E-eff =—F-a-AT (15)

Durch Eigenstrain wird somit unter Beschrinkung (hier der Balkeneinspannung) und der
Kompatibilitdtswahrung (einheitliches Dehnungsfeld) eine entgegengesetzte Reaktion in Form
einer elastischen Dehnung hervorgerufen. Dadurch sind Eigenspannungen begriindet. Ursache

und Wirkung von Eigenspannungen sind somit stets richtungsméfig entgegengerichtet und damit
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Vorzeichen verschieden. Eigenstrain wird anstelle des unverformten Materials gesetzt und kann
die im realen Gefiige auftretende Plastizitit, Kriechen, Phaseniiberginge sowie
Bruchmechanismen reprisentieren. Konkretere Prozess-Beispiele zur Entstehung und Présenz

von prozessrelevanten Eigenspannungen finden sich in den folgenden Kapiteln.

Das Hochstmal an  FEigenspannungen sowie auch deren Relaxations- und
Umlagerungsmoglichkeit hidngt damit zumeist vom lokalen Einsetzen mechanisch oder/und
thermisch getriebener plastischer oder auch viskoelastischer Verformung (statisch oder
dynamisch) ab [133]. Beim Finsatz hoherer Temperaturen reduziert sich die Grenze fiir
spannungsgetriebenes Kriechen (viskoelastisch oder plastisch). Direkte Umformung (statisch
oder bei dynamischer Ermiidung) verursacht Lastspannungen fiir plastische Verformung.
Freischneiden des lokalen Spannungspunktes fiihrt zur direkten Relaxation der die

Eigenspannung hervorrufenden elastischen Dehnungen.

Einteilung von Eigenspannungen:

Eigenspannungen lassen sich zundchst gemi3 ihrer Entstehung/Ursache begrifflich
unterscheiden. Hier kdénnen beispielsweise thermische Eigenspannungen,
Verformungseigenspannungen, Umwandlungseigenspannungen, Umformungseigenspannungen

etc. genannt werden, welche jedoch nicht immer widerspruchsfrei unterschieden werden kénnen.

Macherauch fiihrte 1973 die auch nach heutigem Stand noch préziseste Einteilung ein [134].
Diese objektbezogene Unterscheidung in Spannungen erster (a”), zweiter (6'') und dritter Art

(o) fithrt zur Berechnung der lokalen Spannung eines Werkstoffes an einem Punkt gemil

oS =o' + 6" + o' + 65, (16)

wobei etwaige duBere Lastspannungen o’° ebenfalls beriicksichtigt sind. Abbildung 1-10 zeigt
diesen Zusammenhang schematisch am Beispiel eines einphasigen und zweiphasigen

Werkstoffes.
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Abbildung 1-10: Schematische Darstellung der lokalen Eigenspannung zur Macherauch-Unterscheidung in
Eigenspannungen erster, zweiter und dritter Art fiir den Oberflachenbereich eines (a) einphasigen und
(b) zweiphasigen Werkstoffs [135].

Eigenspannungen I. Art sind iiber groflere Werkstoffbereiche sowie alle darin vorliegenden
Phasen bzw. Korner gemittelten und damit homogenen (Vorzeichen und Betrag)
Eigenspannungen und stehen iiber den gesamten Werkstoff betrachtet im Gleichgewicht, siehe
auch Vorzeichenumkehr von o' in Abbildung 1-10. Eine Stérung des Gleichgewichts fiihrt zu
makroskopischen Forménderungen. Der Effekt der Eigenspannungen II. Art beschriankt sich
zwischen wenigen Kornern. Sie stellen, abhingig von der KorngroBe, die Abweichungen der
Eigenspannungen . Art zu den individuellen gemittelten Korneigenspannungen dar und zeigen
damit Homogenitit ausschlieBlich innerhalb eines Kornes und sind iiber ausreichend viele Korner
im Gleichgewicht der Eigenspannung I. Art. Eine Storung dessen kann, muss jedoch nicht zu
makroskopischen Forminderungen fiithren. Eigenspannungen III. Art stellen die Abweichungen
der tatséchlichen ortlichen Eigenspannung zur Summe aus den Figenspannungen 1. und II. Art dar
und sind bereits liber geringste (Atom-)Abstéinde inhomogen. Sie stehen bereits {iber kleinere
Absténde innerhalb eines Korns im Gleichgewicht, wobei keine makroskopische Forménderung

bei einer Storung des Gleichgewichts erfolgt.

Bei einem zweiphasigen Werkstoff sind die iiber grofere Werkstoftbereiche gemittelte

Phasenspannungen 0,4 und o definierbar, die mit der Eigenspannung I. Art geméaf3

o' =v,0, +vgop (17)
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zusammenhingen, wobei v, und vg die Volumenanteile der Phasen A und B reprisentieren. Die

111 111

phasenspezifischen Eigenspannungen I1. (6%, 6 ) und I11. Art (6}, 6" sind dabei grundsiitzlich

auf die Eigenspannung I. Art bezogen, siehe Abbildung 1-10 (b).

Eigenspannungen I. Art sind die Folge von Verformungsinkompatibilititen (insbesondere durch
duflere mechanische Verformung oder Temperatureinwirkung) mit Bezug auf ein groBeres
Volumen [126]. Eigenspannungen II. Art entstehen typischerweise durch die Streckgrenzen-
Anisotropie verschieden orientierter Korner (siche schematisch in Abbildung 1-11 (a)), wobei
auch Unterschiede im E-Modul und Verfestigungsverhalten beitragen konnen [126,130]. Korner
mit kleinerer Streckgrenze stehen beispielsweise nach Entlastung unter Druck-Eigenspannung, da
sie unter einer gegebenen Gesamtspannung mehr plastisch verformen als Korner mit groB3erer
Streckgrenze, welche dann Zug-Eigenspannungen II. Art aufweisen. Die geénderte Entlastung der
beiden Kristallite im Zusammenbhalt ist hier wesentlich, ein Kristallit entlastet mehr, der andere
weniger in Bezug zum Verhalten des jeweiligen Einzelkristallit. Zieht sich bei heterogenen
Werkstoffen eine Phase mit grolerem thermischem Ausdehnungskoeffizienten bei Abkiihlung

starker zusammen, steht diese unter Zug-Eigenspannungen I1. Art (4bbildung 1-11 (b)).
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Abbildung 1-11: (a) Streckgrenzen-Unterschied durch Anisotropie verschiedener Korner sowie (b) thermischer
Ausdehnungsunterschied zwischen Phasen fiihren zu Eigenspannungen I1. Art. Orientiert an [134].

Eigenspannungen III. Art werden auf Spannungsfelder durch eingebrachte Gitterfehler,
(insbesondere Versetzungen, Korngrenzen, Fremdatome, Ausscheidungen) zuriickgefiihrt [134]
und zeigen sich daher als direkter Effekt einer konkreten Mikrostrukturausbildung. Diese
Spannungsfelder beinhalten zumeist deutliche Spannungsiiberhéhungen, welche fiir die

Mikrostruktureigenschaften wesentlich sind. Dariiber hinaus werden zumeist Eigenspannungen I.
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Art auch in Makroeigenspannungen sowie II. und IIl. Art in Mikroeigenspannungen

zusammengefasst, wobei die Grenze nicht immer eindeutig definiert werden kann.

Messung von Eigenspannungen:

Eigenspannungen sind grundsitzlich nicht direkt messbar, jedoch mit weiteren physikalischen
Auswirkungen verkniipft, welche sie einer Messung zugénglich machen. Die folgenden
Messverfahren, welche sich individuell in rdumlicher Aufldsung, Tiefenauflosung, Genauigkeit,
Prizision, Aufwand und Werkstoffanwendbarkeit unterscheiden, reprisentieren den derzeitigen

Stand der Technik zur Messung von Eigenspannungen [131,136]:
Makroskopische Verfahren: Messung von insbesondere Eigenspannungen I. Art

e Relaxationsmethoden: Messung von freigesetzten makroskopischen Dehnungen
mittels lokal angebrachter Dehnungsmessstreifen oder Konturflachenmessung.
o Zerlegemethode: Vollstandiges Zerlegen und Freischneiden des Messpunktes.
o Bohrlochmethode: Tiefenaufgeldstes Bohren.
o Schlitzverfahren (Slitting-Methode): Tiefenaufgeldstes Schlitzen.
o Konturverfahren (Contour-Methode): Vollstdndiges Schneiden, danach
Hohenvermessung der Schnittflache.
e Beugungsmethoden: Messung der mikroskopischen Dehnung von Gitterebenen.
o Rontgenbeugung: Veranderung der Rontgeninterferenzlinien.
o Neutronenbeugung: Veranderung der Neutroneninterferenzlinien.
e Physikalische Methoden: Messung von Anderungen des physikalischen Effekts.
o Ultraschallmethode: Verédnderung der Schallgeschwindigkeit.
o Barkhausenrauschen: Veranderung magnetischer Kennlinien.

o Raman-Spektroskopie: Verschiebung der Raman-Linien.

Mikroskopische Verfahren: Messung von insbesondere Eigenspannungen II. / I11. Art

e Mikrofokus-Rontgenmethode: Verdnderung der p-Laue Beugungsmuster.

e Elektronenriickstreubeugung: Messung der Verschiebung von Kikuchi Pattern.

e FIB-DIC Methode: Messung der durch Einschneiden freigesetzten mikroskopischen
Dehnungen mittels Focused-lon-Beam (FIB) Mikroskop und digitaler Bildkorrelation
(DIC).
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Auswirkungen von Eigenspannungen:

Allgemeine positive Effekte von Eigenspannungen auf anwendungsrelevante Aspekte sowie
deren Wirkweise, vor allem im Falle Eigenspannungen 1. Art, zeigt Abbildung 1-12 in der
Ubersicht. Allgemein zeigen Eigenspannungen vor allem dann ihre bedeutende Relevanz, wenn

sie wirkenden Lastspannungen entgegengerichtet sind [130].

untggligiskit]irglrjgsgiven Druckspannung tberlagert Dru&l;s#])g?r?;?ognﬂrirt n Zug- oder Druckspannung Reduktion verbessert
Angriff zyklische Spannung Hartesteigerung erhdhen Stabilitat/Festigkeit Schichthaftung

Ermiidung Ermidung Reibung/ Zugfestigkeit/ Dimensions-

Risswachstum Rissinitiierung Verschleil Druckfestigkeit stabilitat

E

igenspannungen

|

Abbildung 1-12: Auswirkungen von Eigenspannungen auf anwendungsrelevante Materialeigenschaften sowie die
jeweilige Wirkweise von Eigenspannungen 1. Art. Orientiert an [137].

Ermiidung stellt hier den entscheidendsten Aspekt dar und soll differenzierter betrachtet werden.
Eigenspannungen nehmen grundsitzlich Einfluss auf die folgenden Mikrostruktur-Stadien der
Ermiidung kristalliner metallischer Werkstoffe [137,138]:

(1) zyklische Deformation mit Verfestigungs- oder Entfestigungsvorgangen, Relaxation
von Makroeigenspannungen, Bildung von energetisch giinstigen Defektstrukturen, v.a.
persistente Gleitbander.

(2) Mikrorissentstehung und -wachstum.

(3) Stabiles Makrorisswachstum.

(4) Instabile Rissausbreitung und Versagen.

Die Relation der Mechanismen ist u.a. abhéngig von der Mikrostruktur des Werkstoffs, v.a.
unterschiedliche Festigkeiten/Harten bedingen bereits verschiedene Auspragungen an Mikro-
Eigenspannungen. In (1) reduzieren giinstige Eigenspannungen die plastische
Dehnungsamplitude. Es werden weichere Werkstoffe tendenziell mehr von Mikro-
Eigenspannungen positiv beeinflusst (hohes Verfestigungspotential sowie schnelle Relaxation
von Makro-Eigenspannungen), bei hérteren Werkstoffen iiberwiegt der Einfluss der Makro-
Druck-Eigenspannungen. In (2) sind v.a. Mikro-Eigenspannungen giinstig. Deren Einfluss
iiberwiegt vor/bei kleinen Mikro-Rissldngen, wobei der positive Einfluss von Makro-Druck-

Eigenspannungen mit zunehmender Rissldnge immer mehr wéchst. Das fiir viele technische
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Werkstoffe entscheidende Stadium (3) sowie die weitere Phase (4) wird im Wesentlichen von
Makro-Druck-Eigenspannungen positiv beeinflusst und von zunehmenden
Mikroeigenspannungen tendenziell negativ beeinflusst (verringerte Duktilitdt). Gegebene Makro-

Eigenspannungseinfliisse sind im Falle von Zug-Eigenspannungen stets negativ.

Ein weiterer wichtiger Einflussfaktor, v.a. auf Stadium (2), stellt die Oberflachenrauheit und damit
die Kerbwirkung der Oberflache dar. Bei groBBerer Rauheit und damit im Allgemeinen groBerer
Kerbwirkung verringert sich die Ermiidungsfestigkeit. Makro-Figenspannungen, Mikro-
Eigenspannungen und Rauheit zeigen schlieBlich individuelle Beitrdge, wobei die Quantitit dieser
Beitrdge aufgrund der problematischen Trennung zwischen Makro- und Mikro-Eigenspannung
im Allgemeinen nicht eindeutig bestimmt werden kann. Wagner et. al. separierte stellvertretend
die wesentlichen Einfliisse am Beispiel mechanischer Oberflichenbehandlungsverfahren von Ti-

und Al-Legierungen [139,140].

Insbesondere Makro-Druck-Eigenspannungen verzégern damit bei entsprechender Zugbelastung
die plastische Verformung des Werkstoffs (FlieBgrenze/Streckgrenze) und damit die
Rissinitiierung und/oder -wachstum hin zu hoheren Lastspannungen. Des Weiteren wird die oft
an der Oberfliche vorherrschende Rissentstehung zu tieferen Lagen verschoben, so dass der
Effekte weiterer Einflussgrofien (v.a. Rauheit/Kerbwirkung) vermindert ist [141,142]. Das Profil
der Makro-Eigenspannung relaxiert wihrend der Ermiidung abhéngig von deren Stabilitit und
den FlieBeigenschaften (lokale Streck- und Stauchgrenze, zyklische Streckgrenze) des Materials
[137,143], so dass Makro-Eigenspannungsrelaxationen ebenfalls einen relevanten Einfluss auf

das Ermiidungsverhalten zeigen [144].

Bei korrosivem Angriff &ndern Makro-Druck-Spannungen das chemische Potential und
unterdriicken damit die Korrosionsreaktion. Die Grundlage ist der bereits 1935 beschriebene
Gorsky-Effekt [145], d.h. eine Migration/Diffusion von im Mischkristall gelosten und damit
mobilen Atomen vom Druck- in den Zug-Spannungsbereich einer unter Biegespannung gesetzten
Flachprobe. Dadurch verlangsamen sich viele korrosive Reaktionen unter Druck-Spannungen
(duBere oder innere), insbesondere solche mit H-Beteiligung, z.B. bei Spannungsrisskorrosion
(Rissentstehung und -ausbreitung wie Wechselwirkung mit wissriger Losung unter

Zugspannung) [146] und LochfraB3korrosion [147].
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Weiteren detailliertere Betrachtungen zur Grundlage, Berechnung, Messung, Auswirkung und
Simulierbarkeit von Eigenspannungen finden sich in entsprechenden klassischen [127,129,130]

und neueren [131,136—138] Literaturquellen.

1.2.2 Eigenspannungszustinde nach industriellen Prozessen

Die Figenspannungszustinde nach industriellen Prozessen sind stets durch einen Gradienten der
plastischen Verformung begriindet, welche wiederum auf thermische, mechanische, chemische
und metallurgische Einwirkungen bzw. deren Kombination auf den Werkstoft oder im Werkstoff
zurlickgehen kann [137,148-150]. Diese Einwirkungen beeinflussen ebenso die

Streckgrenze/FlieBgrenze des Materials (z.B. Warmfestigkeit).

Tabelle 1-3 zeigt eine reprisentative Ubersicht ausgewihlter industrierelevanter Werkstoft-
Bearbeitungsprozesse mit zugehoriger Charakteristik der Makro-Eigenspannungen, auf welche
sich die Diskussion beschrinken soll. Als Referenz wird ein spannungsfreier Zustand
vorausgesetzt. Ist dieser nicht gegeben, orientiert sich die Eigenspannungsentwicklung jedoch in
Richtung der Referenzauswirkung, falls die in Abschnitt 1.2.1 genannten Bedingungen erfiillt
sind. SchlieBlich beeinflussen die wirkenden Lastspannungen im Anwendungsfall die tatsdchlich
wirkende Spannung global und auch lokal additiv. Gezeigte Tiefenreichweiten sind typisch fiir
klassische mittelfeste Stahl- oder Aluminiumwerkstoffe, konnen jedoch im Falle von hoherfesten

Werkstoffen z.T. deutlich zunehmen.

Tabelle 1-3:  Entstehung und Charakteristik von insbesondere Eigenspannungen . Art nach ausgewahlten

industrierelevanten Prozessen. Einteilung gemal DIN 8580 [151].

Prozess | Entstehung und Charakteristik | Schematische Darstellung
Umformen
Biegen Kombination von Dehnung mit Stauchung.

[133] Plastische Streckung in oberster Faser, plastische
Stauchung in unterster Faser, dazwischen
elastisch verformter Bereich sowie neutrale Faser.

Druck-Eigenspannung am oberen Rand, Zug-
Eigenspannung am unteren Rand. Aufgrund GG
und nicht entspanntem inneren  Bereich
Ausgleichsspannungen auch in inneren Fasern.

der Spannung " || Druckspannungen

“Schulbeispiel nach Masing”.

35



1 — Stand der Forschung

Ziehen
(Extrusion,
Tiefziehen)
[152-154]

Plastische Zugverformung am Rand und bei
groReren Umformgraden auch zunehmend im
Kern.

Umformgrad < ~1 %: Druck-Eigenspannung in
oberflachennahen Bereichen, Zug-
Eigenspannungen im Kern.
Umformgrad >~1%: Zug-Eigenspannung in
oberflachennahen  Bereichen, meist Druck-
Eigenspannungen im Kern.

Steilere  Diisenformen Makro-

Eigenspannungen.

verringern

SURFACE

@ X Ray Diffraction
® Neutron Diffraction
— Numerical Simulation

400

200

. 3 &3

0z

AXIAL STRESS, (MPa)

-400 -400

o,

1 1 Il L

MITTTTTTTTT

[

-600
1.

o
o
°

08 0.6 0.4 02
RELATIVE DEPTH, (1-1/R)
Axialeigenspannungen nach Draht-Ziehen von
ferritischem Stahl mit 20 % Umformgrad.

Walzen/
Kaltwalzen
[130,155]

Kaltwalzen: Formanderung bedingt Druck-
Eigenspannungen am Rand, ungleichméRige
Streckung fuihrt zu Streckungseigenspannungen,
Welligkeiten bedingen Biegeeigenspannungen in
Walzrichtung.
(Warmwalzen: Inhomogene Abkiihlung
verursacht  thermische Eigenspannungen,
Temperatur  reduziert und  homogenisiert
Eigenspannung (max. 30 % der Flie3grenze)).

Hohe Umformgrade (bzw. groRe
Rollendurchmesser; hohe interne Verformung)
bedingen Zug-Eigenspannungen an Oberfléche,
Druck-Eigenspannungen im Innern.
Uberlagerung von Streckungs- und
Biegeeigenspannungen  bei  Blechen  mit
Planheitsfehlern.

Prozessparameter (Walzenform u. -durchmesser,
Umformgrad, Temperatur etc.) beeinflussen
Eigenspannungsverteilung stark.

® Measured
I === Corrected

[
3]

Residual stress / MPa
o
Normalized stress

;
[
o

_ it
10 0 0.5 1

Distance from surface / mm

Eigenspannung eines 5 % kaltgewalzten Al-
Blechs.

Schmieden
[156,157]

Druck-
Zug-

Formé&nderung bedingt meist
Eigenspannungen im  Randbereich,
Eigenspannungen im Inneren.

Wérme- und Zerspan-Behandlungen &ndern
Eigenspannungszustand signifikant.

123mm (ST, 2)|
\

432mm (L, y)

156mm (LT, )

x-NormaI-Eigenspannhngen (Blau: Druck-,
Rot: Zug-Eigenspannungen) in einem
geschmiedeten Rechteckbauteil.

Urformen

Giellen
[137,158,15
9]

Gegebener Formzwang lasst diinne Querschnitte
bzw. aulere Bereiche zuerst
erstarren/kontraktieren, zuletzt erstarrte dicke
Bereiche bzw. interne Bereiche stehen nach
Abkihlung meist unter Zug-Eigenspannung.
Feste Grenzflache zur Formeinfassung fihrt
waéhrend Erstarrung tendenziell zu
grenzflachennahen Druck-Eigenspannungen (bei
kleineren Gussteilen) bzw. Zug-
Eigenspannungen (bei groReren Gussteilen
aufgrund vergrofRertem Reibungseffekt).
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1 — Stand der Forschung

Meist inhomogener triaxialer Eigenspannungs-
Zustand, Zug und Druck mdéglich. Oft bestimmen
Losungsgliihen und anschliefendes
Warmauslagern Grad der Ausbildung.

Festere Form erhéht Eigenspannungen. Frihere
Aufhebung des Formzwanges  verringert
Eigenspannungen. Strangguss (schnell einander
folgende Bearbeitungen) mit tendenziell hoheren
Eigenspannungen als Blockguss.

stress (MPa)
o

- ND-xx -=-ND-yy -=ND-zz

-150 = FEM>x =——FEMyy =——FEMzz

Oberflachennaher triaxialer
Eigenspannungszustand nach Giefen eines in
z-Richtung ausgegossenen Al-Ingots
(Dickenrichtung y, Querrichtung x).

Sintern Eigenspannungsrelaxation, Erholung und Phasenumwandlung wéhrend Hochtemperaturphase.
[137] Anisotrope Verdichtung des Griinkdrpers, inhomogene Abkiihlung sowie Phasenumwandlungen
wahrend Abkihlung kénnen wiederum Eigenspannungen verursachen.
Flgen

Schweillen Generell Schrumpfungs- (1), Abschreckungs- (2)

(Schmelz- und Umwandlungsvorgénge (3) kombiniert.

schweifen) (1) Schweinaht erkaltet zuletzt, daher fuhrt dort

[160-164] plastische Stauchung durch bereits erkalteten

Grundwerkstoff zu Zug-Eigenspannungen in
Léngsrichtung der Schweilinaht. Daraus ergibt
sich  Quer-Eigenspannung. Ausgleich durch
Druck-Eigenspannungen auerhalb Naht.

(2) Schweilnaht-Kern erkaltet langsamer,
dadurch Zug-Eigenspannungen im Naht-Kern,
Druck-Eigenspannungen an Nahtoberflache.

(3) Homogene Umwandlungen (Volumen-
zunahme, v.a. Martensit) in Naht fiihren zu
Druck-Eigenspannungen, inhomogene zu Zug-
Eigenspannungen (Effekt siehe (2)).

Komplexer Zustand. Zumeist Zug-
Eigenspannungen in Schweilnaht auler den
Enden. Hohere Zug-Eigenspannungen in Naht-

Langsrichtung werden durch Druck-
Eigenspannungen im Grundwerkstoff
ausgeglichen.

Nahtbreite, Zusatzwerkstoff und

Abkihlbedingungen beeinflussen die Anteile
obiger VVorgange erheblich.

Schematische Langsschrumpf- (oben) und
Quereigenspannungen mit Unterschied im
Waérme-Input (unten) in einem geschweif3ten
Blech. Die Uberlagerung von (2) andert in (a)
das Eigenspannungsprofil im Bereich der
Schweifl3naht z.T. erheblich.
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1 — Stand der Forschung

Trennen

Schleifen
[13,126]

Kombinierte Druck und Schubverformung einer
geometrisch  unbestimmten  Schneide  mit
Warmeentwicklung  durch  Reibung  und
Schervorgénge (typisch fiir Zerspanung).

Druck-Eigenspannungen  durch  plastische
Zugbelastung nahe der Oberflache, Zug-
Eigenspannungen durch plastische Kompression
infolge erhohter Temperatur. Druck-
Eigenspannungen senkrecht zur Schleifrichtung
stehts hoher als parallel aufgrund anisotrop
starkerer Quetschung. Druck-Eigenspannungen
bis in 20 bis 30 um Tiefe, steiler Gradient.

Hdhere Warmeleitfahigkeit von Schleifkorn und
gof. Kuhlschmierstoff (Kdhlung +
Reibungsminderung) favorisiert oberflachennahe
Druck-Eigenspannungen (Bsp. Ol und BN).

—— e

~—— z
- - |f Abstand von der Oberflache

Schematische Tiefenverteilung einer
kombinierten mechanischen-thermischen (a)
sowie einer rein mechanischen (b)
Schleifprozesswirkung.

Frasen
[126,165-
167]

Unterbrochener Spanabtrag mit geometrisch
bestimmter ~ Schneide  durch  ein-  oder
mehrzahnige Werkzeuge mit kreisformiger
Bewegung. Auftreten und Reihenfolge von
Quetschung (meist starke plastische Verformung)
und Spanabnahme bestimmen
Eigenspannungszustand. Wérme wird
vornehmlich von Span und Werkzeug abgefilhrt.

Oberflachennahe Zug- oder Druck-
Eigenspannungen, parallel zur Schnittrichtung
héher als quer dazu. Moderater Gradient, Tiefe bis
~100 pm.

Hdohere Bearbeitungsgeschwindigkeiten,
geringere Vorschibe sowie stumpfere Werkzeuge
erhthen und vertiefen zumeist die Druck-
Eigenspannungen. Zusétzliche Wéarmeabfuhr und
Quetschvorgénge  verschieben in  Richtung
Druck-Eigenspannungen.

stirnfrasen
Schnittachse Schnittachse
senkrecht geneigh

@ ||

Gleichlouf frasen Gegenlauffrasen

=
o

Eigenspannung

W4
e

Abstand von der Oberflache
Schematische Tiefenverteilung bei
verschiedenen typischen Frasverfahren
parallel (volle Linie) und quer (gestrichelte
Linie) zur Schnittrichtung.

Drehen
[130,168,16
9]

Drehmeillel féhrt ununterbrochen rotierende
Bauteil-Kontur ab. Spanabgewandte Seite des
Werkzeugs bearbeitet finale Oberflache zumeist
ohne ausreichende Warmeabfuhr (v.a. auf Spane).

Typischerweise oberfldchennahe Zug-
Eigenspannungen (30 bis 40 um Tiefe), steilerer
Gradient in Axialrichtung.

Hohere  Prozesskrafte  (auch  bei  festen
Materialien) bedingen mehr Wérmeentwicklung

und damit mehr  Zug-Eigenspannungen.
Geringerer Vorschub kann axiale Druck-
Eigenspannung (einige hundert pm Tiefe
mdglich)  bewirken. Prozesskiihlung sowie

metallurgische Umwandlungen (z.B. bei TRIP-
Stahlen) etc. kdénnen inshesondere
Eigenspannungen in Drehachsenrichtung in
Druckrichtung verschieben und vertiefen.

a0 (MPa) Piece LDFS

— Oy = fl2)
— d'zz= f(z)

26,2156,38"

Tiefenverteilung nach Drehen von Stahl (44 :
axial, a,,: tangential).
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Funkenero- | Lokalisierte elektrische Entladung filhrt zu . y
sion (EDM) | Materialabtrag ~ durch  Evaporieren  und Stat generator | i
[13,170] lonisierung. o) Steel S6NCrMov7 | |
Inhomogener Warmeabfluss sowie — &n 650°C/turnace
Phasenumwandlungen beim Abschrecken und € AN
inhomogene plastische Verformung filhren zu = %0 \'Tds ]
isotropen oberflachennahen Zug- - h\%’ ! +7°8.
Eigenspannungen (bis 100 bis 300 um Tiefe) mit Y = f——— ldz ~
Spannungsmaximum und diinner ,,weiler* - \\ 6‘\\ high (0,631) '
gehdrteter Schicht. S 200 B discharge energy -
Hohere  Entladungsenergien  erhéhen  und 3 [T %iow O
vertiefen Zug-Eigenspannungen. Ab gewisser é o 00125 T~
Hoéhe jedoch  Spannungsrelaxation  durch
Mikrorissbildung. ] 70 200 30
Depth below surface (pm}
Tiefenverteilung nach EDM an Stahl mit
verschiedenen Entladungsenergien.
Schneiden Vornehmlich thermische Einwirkung bei Laser-, 300 mm/min ~ — 150 mm/min
[171-174] Brennschneiden (sowie Drahterodieren, siehe 1200
auch EDM): Schnelle Erhitzung und Abkiihlung. | ‘ggg
Reine plastische Deformation bei i 600
Wasserstrahlschneiden. @ 400
Thermische Einwirkung favorisiert | £ 200
oberflachennahe Zug-Eigenspannungen, ; 0
martensitische Umwandlungen verschieben diese | 3 jx
in Richtung Druck-Eigenspannungen, Tiefe im | @ _goo
mm-Bereich. Plastische Deformation favorisiert | ® -800 - ; 5 3 .
oberflachennahe Druck—Elge_nspannl_Jngen. _ Depth from the surface [mm)
Langsamere Schneidgeschwindigkeiten vertiefen Schematische Tiefenverteilund nach
Eigenspannungen. chematsche 1ete 9
Brennschneiden mit martensitischer
Umwandlung.
Beschichten
PVD, CVD | Unterschiede in plastischer Deformation aufgrund
[175-177] thermischer Ausdehnung zw. Schicht(en) und

Substrat bedingen extrinsische Eigenspannungen.
Insbesondere koharente Abscheidungen,
Defekteinbringung, Aufwachs-Inkompatibilitaten
sowie Rekristallisation bedingen intrinsische
Eigenspannungen.

Zumeist komplexer Eigenspannungszustand tber
komplette Dunnschicht (Zug oder Druck), kann
sogar hoher als Zugfestigkeit des Materials
werden. Steile Gradienten méglich.

Prozessparameter, Vor- (Eigen)spannungen des
Substrats, Zwischenschichten, Legieren und
Phasentransformationen beeinflussen
Schichteigenspannungen erheblich.

°
H

OFBDIC

v
T
| ¢ Nanodiffaction
1
'
T

H
s

ResidualStress (MPa)

g
]

-1500,00

1

Schematischer (a) und realer (b) Tiefenverlauf
einer 3 um PVD CrN-Schicht mit drei Bias-

Distance from the surface (nm)

Spannungen.
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Metallisier- Intrinsische  Spannungen:  Zusammenwachsen steady-state stress
ung von Inseln erzeugt Zug-Eigenspannungen, p— P A ~
(Elektro- Gitterfehlpassung filhrt zu Druck- oder Zug- —— 50mA/cm? (140 Afsec) "
chemisch / | Eigenspannungen, Oberflachenspannung der — e AR (70 AlseE)
AuRenstrom | Inseln und Elementdiffusion fihrt zu Druck- 2000
. . . —~ 10mA/cm® (28 Afsec)
-los Eigenspannungen. Hinzu kommen thermische | =€  |_____ %
[178-180] Eigenspannungen sowie Eigenspannungen durch é‘ 1500 S iaen)
Kornwachstum und Phaseniibergange. >
Zug- oder Druck-Eigenspannungen. Zumeist | &
Zug-Eigenspannungen auf  dielektrischen % e |
: -2 4MPa
Substraten. Abnehmende Zug-Eigenspannung | € - —
mifwachsender Schichtdiclfe. _ 500 e — .
Waérmebehandlung und groRere Abscheideraten | % ete _.
vergroRern tendenziell Zug-Eigenspannungen. . 50MPa ™
Badparameter kdnnen Eigenspannungen stark 0 2000 4000 6000 8000 1107
andern bzw. verringern. Thickness (A)
Schematische Darstellung der Eigenspannung
einer durch Elektrodeposition abgeschiedenen
Ni-Schicht mit verschiedenen Abscheideraten.
Anderungen von Stoffeigenschaften
Harten Schnellere Abkiihlung des Randes von hoher 1000
(Induktions- | Temperatur (keine Aufschmelzung) fiihrt zur sook
harten, plastischen Zugbelastung des Randes ggn. Kern, |
Laserhdrten | spater zur plastischen Druckbelastung des Kerns | & °f
etc.) ggn. dem Rand. Zusétzliche Phasenumwandlung | = _sqpt
[134,181- fuhrt ebenfalls zu Druck-Eigenspannungen. o
184] Druck-Eigenspannungen im Rand und Zug- | & ~'00%
Eigenspannungen im Kern. -1500
Phasenumwandlungen (Bsp. Perlit, Martensit;
meist Volumenzunahme) erhalten dies (bei -2000 7 T [ ] 10
Umwandlungstemp. 1) oder kehren es in Zug- DEPTH (mm)
Eigenspannungen im  Rand um  (bei | Eigenspannungen nach Induktionsharten eines
Umwandlungstemp. ). Tiefe generell bis Rundstabs aus AISI 4142 mit 40 mm
mehrere mm, gefolgt von Zug-Eigenspannungen. Durchmesser.
Schnelle Abkiihlung oder Phasenumwandlung
sind Voraussetzungen fiir Druck-
Eigenspannungen im Rand. Eine limitierte
Energie, grélRere Wirkungszeit und
Umwandlungen (+ Einfluss Temp.) beglnstigen
tendenziell Druck-Eigenspannungen.
Nitrieren/ Anreicherung der Randschicht mit Stickstoff oder +200
(Karbu- Kohlenstoff (Verbindungs- und o
rieren) Diffusionsschicht). Chemischer Tiefen-Gradient 0 %—-—-
[180,185,18 | bedingt Volumengradient entstehender Nitride | ¢F /( /
6] und Carbide ggn. Grundwerkstoff. -200 54 |
Hohe Druck-Eigenspannungen in /d; o
oberflachennahen Bereichen, verstarkt durch 400
kleineren thermischen Ausdehnungskoeffizienten 37Cr & vergiitet
der oberen Nitride. In tieferer Diffusionsschicht m“ o 24h 500:(3
Zug-Eigenspannungen. Tiefe bis ca. 1 mm. T ¥ 2th 5507
Hohere Temperaturen und Zeiten vertiefen °
Druck-Eigenspannungen ~ mit  verringertem “80
Maximum, Prozessmedien und  Werkstoff
beeinflussen Eigenspannungen aufgrund des -1000,, 02 04 06 08 10 mm 12

diffusiven Prozesses erheblich.

Abs\ona von de;' Oberflache

Eigenspanungstiefenverteilung nach
Gasnitrieren von 37Cr4.
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Glihen Abnahme von Eigenspannungen durch ermdglichte Relaxationen (Spannungsarmgliihen), abhéngig
von Gliihtemperatur sowie Heiz- und Abkuhlgeschwindigkeit. Bei zu hoher Gliihtemperatur kénnen
weitere unerwiinschte metallurgische Vorgange aktiv werden.

Laser- Lokales Aufschmelzen/Evaporieren und ad ; :

Oberfléchen | anschlieRendes Wiedererstarren unter gehinderter s00 -@

bearbeitung | Schrumpfung induziert plastische i

(Bsp. Druckverformung und damit thermische Zug- § ey '

Texturieren, | Eigenspannungen. Phasenumwandlungen im 100}

Polieren, festen Bereich (z.B. martensitisch) fiihren zur 2 |

Legieren) Verschiebung in Richtung Druck- oo

[183,187- Eigenspannungen. -300

192] Zusétzlich bei Kurzpuls-/Ultrakurzpulslasern und eoo , . ,
héheren Fluenzen: Entstehender ° 1 2 3 4
Schockwellenimpuls ~ fihrt ~ zur  lateralen | fa) Felative position ()
plastischen Streckung und Verschiebung in Eigenspannungsverlauf im Schnitt einer
Richtung Druck-Eigenspannungen. Einzel-Laserspur. Zug-Eigenspannungen
Zug-Eigenspannungen an Laserspot/-bahn bis in innerhalb der Spur sowie ausgleichende
wenige hundert um Tiefe, ausgleichende Druck- | Druck-Eigenspannungen auRerhalb der Spur.
Eigenspannungen in auBerhalb des Spots.

Uberlappungsstrategie tiberlagert Einzelspots bei Laser spot (¢ 1.2 mm) Material: HT 1000
geringeren Uberlappungsgeraden tendenziell in a0 X-ray source: SR
einen Zug-Eigenspannungsbereich, bei héheren g Laser irradiation conditions
Uberlappungsgraden ~ in einen  Druck- | = O ¢12mm.320m)
Eigenspannungsbereich. o 800 O 604mm, 34 md
Hohere  Laser-Fluenz  verstarkt — Zug- | §
Eigenspannungen (stérkere Schmelzebildung). 5 30
Geringere  Pulsdauer bei KP-/UKP-Lasern 3
verringert Schmelzebildung und damit thermisch 8 0
bedingte  Zug-Eigenspannungen.  Geringere & 0dmm —0
Interaktionszeit bei CW-Laser Scans erhoht Zug- ﬁ >
Elggnspannungen (geringerer Anlagseffekt). -300 0 04 08 12 18
Kleinere  Spotdurchmesser verringern  Zug- Distance from spot center (mm)
Eigenspannungen (hohere Khiwirkung). Eigenspannungen eines mittels ns-Lasers und
Bahn-/Punkt-Wiederholung fuhrt zu therm./ Confinina Medium behandelten HSS-Stah
mech. VVorbehandlung, dadurch verringerte Zug- 9 : o

- x mit zwei unterschiedlichen
Eigenspannungen  bzw. ~ starkere Druck- Strahldurchmessern bei gleicher Fluenz
Eigenspannungen. Zusétzliche Abschreckung '
fiihrt zu Druck-Eigenspannungen.

Mecha- Lokalisierte Druckdeformation bewirkt 050

nische Zugverformung  parallel  zur  Oberflache.

Oberflachen | Oberflachennahe Bereiche nahe dem Werkzeug | & °%

behandlung | verformen stirker als umgebende Bereiche. | <

(Bsp. Resultierender ~ Gradient in  eingetragener | 8 0T

Kugelstrahl- | plastischer  Oberflachenverformung  bedingt “,; 00 N : .

en, Druck-Eigenspannungen nahe der Oberfléche. -] ! L L

Festwalzen) | Zumeist biaxialer Druck-Eigenspannungszustand | & -1so4---1-| o= 38 o 126mm (High force) | - -

[51,193,194] | in oberflichennahen Bereichen, ausgleichende —0—DR-0.05 mm (Low force)

-2.00

Zug-Eigenspannungen im  Innern.  Druck-
Eigenspannungstiefen im Bereich yum bis mm.

Hdohere Behandlungsintensitat verschiebt
Eigenspannungstiefenverlauf zu héheren
Eigenspannungen und/oder héheren Tiefen.

Depth (mm)
Eigenspannungstiefenverldufe von 7075
Aluminium nach Kugelstrahlen (SP) und

Festwalzen (DR, zwei verschiedene
Walzkréfte).

41



1 — Stand der Forschung

Folgende entscheidende Beitrdge lassen sich damit fiir Eigenspannungen erster Art

zusammenfassend ableiten:

e Thermische Spannungen [183]:

o Schrumpfspannung nach globaler Wéarmeeinwirkung: Rand erkaltet schneller
als Kern, daher Kern unter Druck-Eigenspannung bis zur plastischen
Stauchung. Gegenseitige Stitzwirkung von Rand und Kern bedingt schlief3lich
im Rand Druck-Eigenspannungen, im Kern Zug-Eigenspannungen.

o Plastische Stauchung bei lokaler Wéarmeeinwirkung (z.B. im Rand), ggf. mit
Material-Evaporation: Plastische Stauchung und daher Zug-Eigenspannungen
im lokalen Bereich.

o Unterschiede in thermischer Ausdehnung zwischen lokalen Bereichen oder bei
Schicht(en) und Substrat.

e Phasenumwandlung/Strukturumwandlung  und/oder  chemische  Modifikation
(Anderungen Zusammensetzung des Mischkristalls bzw. zusétzliche Seigerungen):
Durch zumeist Volumenexpansion (Bsp. Martensitbildung, Legieren) Druck-
Eigenspannungen im umgewandelten Bereich.

e Mechanische Spannung: Durch zumeist plastische Streckung von nur bestimmten
Bereichen ergeben sich unter Stutzwirkung der weiteren Bereiche Druck-
Eigenspannungen.

e Tendenz bei Prozessen zu erhohten Zugspannungen mit héherem Umformgrad

(thermischer Einfluss oder Umformcharakteristik).

Klassische Nachbehandlungsverfahren zur Reduktion bzw. Homogenisierung von ungiinstigen
Eigenspannungszustinden finden sich neben einem Teil der Oberflichenbehandlungen in Form
von Wirmebehandlungen, spanenden Zusatzbearbeitungen (z.B. Entlastungsbohrungen) sowie
Recken. Ein weiteres Verfahren stellt die Vibrationsentspannung (VSR-Verfahren) dar [195]. Es
besteht zudem eine wachsende Tendenz zur Prozessintegration. So wurde beispielsweise die
Defokussierung eines SchweiBlasers zur Eigenspannungsreduktion mittels Wéarmebehandlung

verwendet [196].

Es ist in der aktuellen Forschung ein stirker werdender Trend zur gezielteren Einbringung von

insbesondere Makro-Eigenspannungen in den Produktionsprozess (Residual Stress Engineering)
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erkennbar. Ein laufendes Schwerpunktprogramm der DFG (SPP 2013°) untersucht beispielsweise
die Nutzung von umformtechnisch gezielt eingebrachten Eigenspannungen zur
Eigenschaftsverbesserungen von Bauteilen sowie deren messtechnische Aufnahme und

quantitative Vorhersage [197].

1.3 Werkstoffzustand nach additiver Fertigung

Additive Fertigung (Additive Manufacturing, AM; in der Praxis 3D-Druck) ist keiner der
Fertigungshauptgruppen eindeutig zuzuordnen, wird jedoch zumeist dem Urformen zugeordnet
[198]. Als ,werkzeuglose Fertigung“ ist sie durch den automatisierten Aufbau von

Volumenelementen oder Schichten aus rein digitalen 3D-Daten definiert.

Die folgende Diskussion sei beschriankt auf die laserbasierten Methoden der additiven Fertigung
von Metallbauteilen, im Wesentlichen aufgrund ihrer hohen grotechnischen Relevanz die Laser-
pulverbettbasierte AM (laser-based powder bed fusion, L-PBF bzw. PBF-LB, PBLF) sowie die
abscheidungsbasierte AM (direct energy deposition, DED), wobei Letzteres auch die auf Laser
Cladding basierende AM umfasst [199]. Die pulverbettbasierte PBF-Methode (Laser oder
Elektronenstrahl als Warmequelle) zeigte 2020 den grofiten AM-Marktanteil von 54 %, gefolgt
von DED mit 16 % [7].

Statische mechanische Eigenschaften additiv hergestellter Bauteile sind insbesondere im as-built
Zustand (ohne weitere Nachbehandlung) gegeniiber konventionell gefertigten Bauteilen
verbessert (feinere Mikrostruktur und Nichtgleichgewichtszustand durch schnelle Erstarrung),
wahrend dynamische Eigenschaften (Ermiidung) oft verschlechtert sind, was im Wesentlichen auf
Defekte sowie die Eigenspannungssituation zuriickgefiihrt wird [200,201], siehe Abbildung 1-13
am Beispiel von Ti-Legierungen. Wéhrend Abbildung 1-13 (a) die meist verbesserten statischen
Eigenschaften nach AM (as-built) zeigt, stellt Abbildung 1-13 (b) die Ermiidungseigenschaften

von AM-Ti6Al4V im as-built Zustand (schwarze durchgezogene Linie), den verbesserten

5 Gezielte Nutzung umformtechnisch induzierter Eigenspannungen in metallischen Bauteilen, seit 2017.
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Ermiidungseigenschaften durch Nachbehandlungen (weitere durchgezogene Linien) sowie dem

»Referenzzustand* nach konventioneller Herstellung (gestrichelte Linien) gegeniiber [202,203].

@ Edwards & Ramulu - 2014 - no treatment - as-built surface ®  Edwards & Ramulu - 2014 - no treatment - machined surface
B Xuetal - 2015 - - no treatment - machined surface - martensitic ®  Xuetal -2015- no treatment - machined surface - lamellar
A livetal -2014-no itment - machined surface @ Rekedal et al. - 2015 - ah at 800C - as-bwilt surface
@ wycisketal. - 2014 at 650C - a ace & Rafietal.- 2013 - ah at 650C - machined surface
@ Wiycisket al. - 2014 - 3h 3t 650C - machined surface # Hooerweder et al. - 2012 - 4h at 650C - EDM surface
@ Wycisket al_ - 2013 - 3h at 650C - shotpeened surface W Gongetal - 2012 - 4h at 650C - sand blasted surface
e Edviarcs et al. - 2014 - no treatment - 3s-built surface ——— Liuetal - 2014 - o treatment - machined surface
Wycisk etal.- 2014 -3 a1 650C - a5-builtsurface R e1al.- 2013 3h 31 650C - machined surface
=« MMPDS - 2010 - 0.5 inch casting - machined surface - R=0.1 + e u s MMPOS - 2010 - wrought - annealed - machined surface - R=0.01
= =MMPDS - 2010 - 3 inch casting - machined surface - R=0.1 === MMPDS - 2010 - wrought - aged - machined surface - R=0.1
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Abbildung 1-13: (a) Vergleich statischer mechanischer Eigenschaften von as-built L-PBF Ti-Legierungen [202] und
(b) Vergleich von Ermidungskurven (Woéhler-Kurven) von Ti6Al4V konventioneller Herstellung
(gestrichelte Linien) sowie AM-Herstellung (durchgezogene Linien, mit und ohne thermische bzw.
mechanische Nachbehandlung) [203]. Die schwarze durchgezogene Linie reprasentiert den as-built
Zustand.

1.3.1 Eigenspannungszustand nach additiver Fertigung

Urséchlich fiir die Entwicklung von Eigenspannungen sind die Zyklen aus lokaler schneller
Aufheizung eines Pulvers, Ubergang in die Schmelze, Erstarrung und Abkiihlung in Verbindung
mit einer bereits erstarrten Schicht [202,204]. Aktuelle L-PBF Anlagen nutzen zumeist continous
wave (CW) Ytterbium dotierte Faser-Laser (Wellenldange 1070 nm oder 532 nm) als Laserquelle
[202]. Abkiihl- und Erstarrungsraten liegen real gemessen am Beispiel Ti6Al4V im Bereich 10*
bis 10° K/s bzw. 0,4 bis 0,5 m/s [205,206].

In den ersten experimentellen Arbeiten von Shiomi et al. wurde bereits die besonders an der
Oberflache des Probekorpers dominierenden Zug-Eigenspannungen sowie eine variierende
Spannung in Viellagen-Baurichtung erfasst [207]. Prozessstrategie, Vorwdrmung und Warme-
Nachbehandlung wurden dabei als spannungsreduzierend detektiert. Mercelis und Kruth
beschrieben die Entwicklung der Eigenspannung folgendermalien [208]:
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Von Umgebungsmaterial bei schneller Erhitzung gehinderte thermische Ausdehnung
des Laser-Wechselwirkungsbereichs fiihrt zu plastischer Stauchung (Uberschreitung
der Warmstreck-/Stauchgrenze) der obersten Schicht. Druck-Eigenspannungszustand
im erhitzten Zustand.

Von Umgebungsmaterial gehinderte thermische Schrumpfung des Laser-
Wechselwirkungsbereichs wahrend schneller Abkihlung (Selbstabschreckeffekt der
Probe) fuhrt nach Abkuhlung zu Zug-Eigenspannungen im  Laser-
Wechselwirkungsbereich sowie ausgleichenden Druck-Eigenspannungen in der
Umgebung. Sog. Temperatur-Gradient-Mechanismus (TGM).

Durch Umgebung gehinderte Kontraktion wéhrend der Erstarrung der Schmelze fihrt
zu einer verstarkten Ausbildung der vorher genannten Schrumpfeigenspannungen.
Spannungsrelaxation (Schrumpfung und Biegung) nach Teilentnahme (siehe auch
[209]).

Sowohl Selective-Laser-Melting (SLM) als auch Selective-Laser-Sintering (SLS) unterliegen

beide diesen Mechanismen, SLM zeigt durch die héhere Temperatur und damit auftretende

Schmelzebildung grundsitzlich hdhere Eigenspannungen [208].

Setzen aufgebaute Schichten aufeinander auf, setzt die oberste Schicht durch einsetzende

Schrumpfung die unterliegenden Schichte(n) unter Druck-Eigenspannung, zusétzlich treten

Eigenspannungsrelaxationseffekte durch Temperatureinwirkung auf [210]. Durch Schichtaufbau

und Scan-Richtung anisotroper biaxialer Spannungszustand mit meist komplexer Auspragung

innerhalb einer Scan-Schicht [204].

Betrachtet man den aufgebauten 3d-Korper, lésst sich aus der Literatur folgende Trends ableiten,

siehe auch Abbildung 1-14:

Zug-Eigenspannung an Top-Oberflache (an oberster Schicht in Wachstumsrichtung
meist am groRten) und Unterseite, Druckspannung dazwischen [207,208], siehe auch
Abbildung 1-14 (a).

Oszillatorische Eigenspannungscharakteristik kann auftreten [211]. In dickeren mittels
DED hergestellten Schichten wurden ebenfalls oszillatorische Verladufe gekoppelt an
die Schichtentwicklung beobachtet [212], siehe auch Abbildung 1-14 (b).
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e Top-Oberflache: Eigenspannung grofer in Scan-Richtung (longitudinal) als quer dazu
(transversal), da grofRere Schrumpfung moglich. An lateraler seitlicher Flache groRte
Eigenspannung in Wachstumsrichtung [213].

o Lateraleigenspannungsverlauf im aufgewachsenen rechteckigen Korper zeigen
tendenziell umgekehrte U-Verlaufe nahe der Top-Oberflache sowie U-Verlaufe nahe
der Basisplatte, dazwischen nehmen die Eigenspannungen wegen andauernder
Aufheizung ab [214], fur L-geformte Korper leicht adaptiert [215].

e Phasentransformationen (dann kompletter Bauteilquerschnitt) schwéchen Zug-

Eigenspannungen nur begrenzt ab [216].

Bottom Top

o

Principal stresses [MPa]

[
=4
S

[ —0—SLM-Ti-35C-1
--0--SLM-Ti-35C-2 (b

Longjtudina] residual stress (MPa)

(@)
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Abbildung 1-14: (a) longitudinale Eigenspannungen (Crack Compliance Methode) von SLM Ti-Proben in
Probenlangsrichtung von Probenunterseite (Bottom) zur Probenoberseite (Top) [217], (b)
Haupteigenspannungen der as-built AlSi10Mg-Proben vor und nach Spannungsarmgliihen (Top-
Oberflachennaher Bereich; Parallelepiped 10 mm Dicke; Bohrlochmethode) [211].

Tabelle 1-4 zeigt die Auswirkung von wichtigen Prozess-EinflussgroBen auf den
Eigenspannungszustand. Zu beachten ist hierbei, dass eine hohere Porenzahl und ggf. weitere

Defekte Eigenspannungen grundsitzlich reduzieren [213].
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Tabelle 1-4: Auswirkung von ausgewahlten Prozessparametern auf die Eigenspannungsentwicklung beim SLM-

Prozess.
Parameter Effekt Literatur
Raster-Strategie Verdndert Eigenspannungsverteilung und Anisotropie im [204,218—
Multischicht-Material. 220]
Insel-Scanmethode (Aufteilung in Sub-Bereiche) reduziert
Scanlénge und damit Eigenspannungen.
Schachbrett-Methode mit keinem eindeutigen Vorteil.
Hatch-Rotation  verringert Eigenspannung und deren
Anisotropie. Oft in Maschinen 67°; jedoch keine optimierte
Rotation eindeutig in Literatur nachgewiesen.
Nachbehandlungs- Nachwérmung durch Laserscan verringert Eigenspannung [207]
Laserscan durch Temperatureinwirkung.
Scan- Hohere  Scangeschwindigkeit — erhdht  eingetragene [210]
Geschwindigkeit Energiedichte und damit Eigenspannungen.
Zusammenhangende Grolere Scanlange erhoht vor allem Zug-Eigenspannung in [210]
Scanlange Scan-Richtung der obersten Schicht (Schrumpfung tritt
vornehmlich in Scan-Richtung auf).
Energiedichte Hohere Energiedichte erh6ht Eigenspannungen, vor allem an [213,221]
der Top-Oberflache (héherer thermischer Gradient sowie
Poreneffekt).
Anzahl Schichten Hohere Anzahl an Layer erhéht Zug-Eigenspannungen an der [208,210]
Top-Oberflache und Druck-Eigenspannung darunter.
Schichtdicke/ Grolere  Schichtdicken verringern  Eigenspannungen, [222]
Pulverschichtdicke verringerter Eigenspannungsgradient zu tieferen Schichten.
Vorheizung der Entscheidender Parameter; Vorheizung reduziert [207]
Basisplatte thermischen Gradienten und damit Eigenspannungen (Bsp.
40 %). Bei dickerer/steiferer Platte gleicher Effekt.
Supportstruktur Vorhandensein erhoht Zug-Eigenspannungen (geringerer [211]
Waérmefluss und héherer thermischer Gradient). Ausnahme
kénnen schrége Strukturen darstellen.
Teile-Geometrie Guter Warmeabfluss reduziert Zug-Eigenspannungen. (Bsp. [202,223]
Halbkugel). Lokale Uberhitzungen (z.B. Eckbereiche)
erhdhen Zug-Eigenspannungen.

Strategien zur Reduktion von Eigenspannungen umfassen prozessbegleitende Maflnahmen (siehe
einige Aspekte in Tabelle 1-4) sowie Postprocessing-Methoden (siche Abschnitt 1.3.3).
Weitergehende neuartige Prozessstrategien beschiftigen sich mit 3D-cold-spray-coating
Prozessen, die aufgrund ausreichend beschrinkter Temperatureinwirkung sogar Druck-

Eigenspannungen bewirken konnen [224,225].

Eine zusammenfassende Ubersicht sowie weitere Details zur Eigenspannungssituation in AM-
Bauteilen und deren bereits fiir viele Fille funktionierende Vorhersage/Simulation finden sich in

der aktuellen Literatur [201,202,204].
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1.3.2 Mikrostruktur und Rauheit nach additiver Fertigung

Im Gegensatz zu konventionell gefertigten Werkstoffen (Metalle) zeigen additiv hergestellte
Werkstoffe (insb. L-PBF) deutliche Besonderheiten in Mikrostruktur und Rauheit. Es ldsst sich
ein komplexer Rauheitszustand feststellen, welche auf das Zusammenwirken mehrerer Prozesse

und Skalen zuriickgefiihrt werden kann [202,226]:

Treppenstufen bei geneigten Flachen durch Schicht-Auftragung (Stair-step Effekt).
Runde Partikel an Oberflachen durch:

o Spritzen von Partikeln aus Schmelzbad und Umgebung auf oberste Flachen.
o Adhésion von Pulver-Partikeln bei seitwarts und unten gerichteten Flachen.

Welligkeit aufgrund Ubergénge durch:
o Uberlapp der Einzelspots innerhalb einer Scan-Spur.
o Uberlapp benachbarter Scan-Spuren.

o RuckstoRdruck bei Vaporisierung und Marangoni-Effekt des Schmelzbades.

Offene Poren an Oberflachen durch unvollstandige Verschmelzung (lack of fusion).

Es lasst sich damit allgemein eine anisotrope Rauheit der 3D-Oberfldche und eine erhdhte Rauheit
an seitlichen und nach unten gerichteten Fldchen gegeniiber nach oben gerichteten Flidchen
feststellen. Als Rauheitsparameter soll fiir die Diskussion in der vorliegenden Arbeit R, betrachtet
werden, da trotz seiner bekannt begrenzten Aussagekraft die bisher in der Literatur erfassten
Korrelationen zu mechanischen Eigenschaften im Wesentlichen damit erfolgt sind und weitere

Parameter zum Teil weniger eindeutige Tendenzen aufzeigen [227].

Rauheiten nach L-PBF sind typischerweise im R,-Bereich von 5 bis 20 um [226], wobei durch
Optimierung auch ein R,-Bereich von 3 bis 5 um erreicht werden kann [228]. Prozessparameter
beeinflussen grundlegend die Rauheit [229]. Praktisch relevant sind prozessintegriert du3ere
Kontur-Scans, die fiir eine Rauheitsminderung um Faktor zwei stehen. Artzt et al. zeigte jedoch
auch, dass diese Rauheitsoptimierung im Gegensatz zur Eigenspannungsoptimierung stehen kann

[230].

Mikrostrukturell bedingt der wiederholte thermischen Zyklus mit jeweils hohen anisotropen
thermischen Gradienten und hoher Abkiihlgeschwindigkeit typischerweise eine feine zellulare

und/oder dendritische Mikrostruktur mit hohen intrinsischen Spannungen [200,202].
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o Werkstoffe ohne Phaseniibergang im festen Zustand (Bsp. Al-Legierungen):
Konstitutionelle Unterkiihlung bedingt (ggf. epitaktisches) Wachstum einer neuen
Schicht in Form von Dendriten oder Zellstrukturen, abhdngig von Temperaturgradient
und Wachstumsgeschwindigkeit der erstarrten Phase. Die Abkihlgeschwindigkeit
bestimmt die Feinheit der Struktur.

e Werkstoffe mit Phaseniibergang im festen Zustand (Bsp. Ti6Al4V): Bei genligender
Abkuhlgeschwindigkeit Bildung von metastabilen martensitischen Phasen (v.a.
Martensit), meist ausgehend von Korngrenzen der festen Hochtemperatur-Phase.

Vorhandene Prozesswarme kann diese ggf. aufldsen.

Des Weiteren konnen epitaktische Effekte (langliche (Austenit-)Kdrner groB3er als Schichtdicke,
meist in Wachstumsrichtung), Fischgritenmuster (senkrecht zur Wachstumsrichtung) etc.
auftreten. Deren Orientierung hiangt von den lokalen Warmeiibertragung ab, d.h. im Wesentlichen

von der Scan-Strategie, den lokalen Bauteilabmessungen und dem Werkstoff selbst [231].
Defekte und Inhomogenitéten (meist anisotrop) innerhalb der Mikrostruktur [202,232,233]:

o Gitterfehler: Versetzungsstrukturen, Stapelfehler (spannungsinduzierte
Zwillingsbildung moglich). Tendenziell hdhere Gitterfehlerdichte.
e Risse.
e Inklusionen (z.B. Oxide) und weitere chemische Inhomogenitdten aufgrund
Verfliichtigung aus sowie Diffusion im Schmelzbad.
e Poren (relevanteste):
o Keyhole-Poren (eher rundere Form) durch Laser-Vaporisierung.
o Lack-of-Fusion Poren (unregelméRige Form mit eher schérferen Kanten) durch
ungenigendes Schmelzen.
o Bei Anwendung gednderter Kontur-Scanparameter besondere Auspragung am
Ubergang zu inneren Scanspuren (Konturporen).

o Poren durch Gaseinschluss oder Pulverbettauspragung (Fullung, Ebenheit).

Besonders oberflachennahe Poren unregelmifBiger Form beeinflussen das Ermiidungsverhalten
negativ. Fiir Ti6Al4V wurden Porosititen (fiir PorengroBen groBBer 30 um) kleiner 0,1 % bereits
nachgewiesen [234,235].
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Weitere Details zur Mikrostruktur finden sich in entsprechenden Literaturquellen [201,202].
Neben den vielféltigen Prozessparameters beim eigentlichen Schichtaufbau beeinflussen auch

Vorverarbeitungsprozesse des/der Pulver die Mikrostruktur und Rauheit des aufgebauten Bauteils.

1.3.3 Post-Processing nach additiver Fertigung

Post-Processing Methoden sollen die in den vorangehenden Kapiteln 1.3.1 und 1.3.2 dargestellten
ungiinstigen Aspekte (Haufig Zug-Eigenspannungen mit Maximum an oder nahe der Oberflache,
erhohte Oberflachen-Rauheit, Poren und weitere Defekte) kompensieren und auch die visuelle
Qualitdt verbessern. Grundsatzlich werden thermische, mechanische, chemische und
elektrochemische Verfahren unterschieden [202]. Es werden entweder komplette Bauteilvolumina
oder nur Bereiche nahe der Oberfliche modifiziert, um eine Minderung von Raubheit,
Eigenspannung und Gefiige-Defekte bzw. gar die Einstellung von oberflichennahen Druck-
Eigenspannungen sowie eine Homogenisierung und ggf. Finstellung der Mikrostruktur (z.B.
Auflosung mitunter unerwiinschter Martensit- oder Korngrenzen-Phasen) zu erreichen. Verfahren

zum reinen Entgraten sollen in der Diskussion nicht betrachtet werden.

Folgende Verfahren sind relevanter Stand der Technik bzw. Forschung [202,236,237]. Pulver- und

Supportstruktur-Entfernung sind meist voranzuschlieen.

e Mechanische Verfahren: Anderung von Topografie und Eigenspannungen sowie
Mikrostruktur (u.a. Defekte/Poren).

o CNC-Bearbeitung: Frasen, Drehen, Schleifen, etc.: Mechanischer Abtrag.
o Gleitschleifen (Vibrationsschleifen, Trowalisieren, Streamfinishing) und
Gleitpolieren: Schleifen/Polieren durch abrasives Medium (verschiedene
GroRen) in vibrierendem oder rotierendem Behdlter, ggf. chemisch unterstiitzt.
o Stromungsschleifen und -polieren (Extrudierhonen, DruckflieRl&appen,
Abrasive Flow Machining): Hydraulisches Pumpen eines viskosen, abrasiven
Mediums durch das Bauteil-Innere. Forschungsentwicklungen: Integrierte
magnetische Partikel unter anliegendem Magnetfeld sowie hydrodynamisches

Schleifen durch Kavitation.
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o Sandstrahlen/Kugelstrahlen: Plastische Zug-Verformung und/oder Abrasion
durch auftreffende Partikel.

o Ultraschall-Kugelstrahlen und Maschinelles Oberflachenhammern.

e Chemische/elektrochemische Verfahren: Anderung von Topografie.

o Chemisches Atzen und Polieren (Chemisches Aufhellen, Glanztauchen):
Stromlose Behandlung, Atzen bei erhohter Temperatur (Zeit im
Stundenbereich), Polieren (kurze Einwirkzeit, meist LOsung aus S&ure,
Wasserstoffperoxid und Stabilisator).

o Elektrochemisches Polieren (ECP, Elektropolitur) und elektrolytisches
Plasmapolieren: Einebnen durch elektrolytische Zwischenschicht oder
Plasmaentwicklung (durch Kurzschliisse) bei jeweils anodisch gepoltem Teil.

o Chemische Zerspanung: Funkenerosion ((LW)EDM, kleiner Kraterlberlapp).

e Thermische Verfahren: Anderung von Topografie und Eigenspannungen sowie
Mikrostruktur (u.a. Defekte/Poren).

o Warmebehandlung: Spannungsarmgliihen, Rekristallisation, Ldsungsgliihen
Alterung, mit definierter Abkiihlung zur gezielten Mikrostrukturbeeinflussung
und Homogenisierung (damit auch mechanischer Eigenschaften).

o HeiBisostatisches Pressen (HIP): Temperatureinwirkung bei isotroper Inertgas-
Druckbeaufschlagung zur SchlieBung von internen geschlossenen Poren und
Homogenisierung, oberflachennahe Poren (z.T. auch geschlossene) verbleiben.

o Laser-Polieren: Makro- (cw-Laser) bzw. Mikro-Polieren (Kurzpulslaser),
Makro-/Mikro-Schmelzbad ~ flllt  durch  Oberflachenspannung  und
Kapillardruck insbesondere Rauheitstéler auf, dabei kein Verlust von Material.

o Laser-Wiederaufschmelzen: Erneuter Scan der L-PBF cw-Prozesslaser
(Pulsdauer meist im ms-Bereich) ohne neue Pulverschicht.

o Laser Ablation (weniger eingesetzt): Ultrakurzpulslaser-Einwirkung.

e Beschichten (seltener): Kaltgasspritzen wvon pm-/nm-Pulvern, Anodisieren
(Oxidschicht-Verstarkung).

o Verschiedene Hybridprozessversionen, z.B. Warme- und HIP-Behandlung.

Tabelle 1-5 zeigt wesentliche Merkmale der Verfahren in Bezug auf Anwendbarkeit komplizierter

Geometrien, Rauheitsdnderung sowie die Beeinflussung der Makro-Eigenspannungen.
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Tabelle 1-5: Relevante Nachbehandlungsmethoden mit ausgewahlten Eigenschaften. Daten der End-Rauheit basieren
auf représentativ-optimierter Basis des Werkstoffes Ti6Al4V nach L-PBF, geméaR Verfiigbarkeit. Daten

Makro-Eigenspannungen basieren &dhnlich Tabelle 1-3 auf Nicht-AM-Stahlwerkstoffen.

der
Ausgangszustand der Makro-Eigenspannungen nach AM, siehe Abschnitt 1.3.1.
Vertah 3D- (Llj?auheit /)umd Makro.Ei
erfahren 6 rsprung) un akro-Eigenspannung
Anwendung? Porositat
CNC-Bearbeitung begrenzt Ra=0,30 (17,9); siehe Tabelle 1-1, Beispiel
[14,238] nach Frésen Frasen
schlief3t
Oberflachenporen
Gleitschleifen/ gut gegeben, Ra=0,9 (17,9) ‘;” A e g and rmoing
-polieren bis auf engste | 6ffnet Oberflachenporen A of B¢ MRS hargenes ste
[13,14,239] Bereiche ;wf' \g
0| ———
> ~tambled after
£ grinding
= wlr
-800f
principle of
abrazive tumbling
200 T (1 BT
depth heneath surfoce 7
Makro-Eigenspannungen von
gehértetem Stahl nach
Gleitschleifen.
Strémungsschleifen/ sehr gut 5 Durchldufe: R,= 7,09 %0e e
-polieren gegeben 80 Durchlaufe: R,= 0,27 | £ ** | 02/
[240-242] (13,97) T :
6ffnet Oberflachenporen | £ = E
N s
Y o :/'O.I 002 0% oo —os—oos— o
i Distance from the surface (mm)
Makro-Eigenspannungen von
gehértetem Stahl nach EDM und
Strémungsschleifen.
Sandstrahlen/ stark begrenzt, Ra= 3,36 (6,83) siehe Tabelle 1-1, Beispiel
Kugelstrahlen nur schliefit mechanische
[14,243] AuRenbereich Oberflachenporen Oberflachenbehandlung

6 Bearbeitungen auch insbesondere von innenliegenden Oberflachen und engen Kanalen/Bereichen.
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Ultraschall- stark begrenzt, R.=1,28 (5,80) oS
Kugelstrahlen und nur schlief3t N
Maschinelles AuRenbereich Oberflachenporen g
Oberflachen- i 2l pebeocta
hammern § o) S Emanae
[63,244] 2 ool S e ooy
1200 100 260_F|l 00 | 400
depth [pm)
Makro-Eigenspannungen bei
verschiedenen Vorschiiben und
Uberlappungen nach Piezo
Hammer-Peening.
Chemisches Atzen voll gegeben Ra=1,69 (3,99) keine relevante Anderung.
und Polieren 6ffnet Oberflachenporen
[11,245]
Elektrochemisches voll gegeben Ra=0,54 (6,83) keine relevante Anderung.
Polieren offnet Oberflachenporen
[11,243,246,247]
Chemische begrenzt, Ra= 4,6 (grob) siehe Tabelle 1-1, Beispiel
Zerspanung abhéngig von Ra= 0,8 (fein) Funkenerosion
[248] Elektroden- (14,7
Zustellung
Warmebehandlung voll gegeben keine Anderung Spannungsrelaxation; bei
keine wesentliche schneller Abkiihlung, siehe auch
Anderung Abschnitt 1.2.2.
HIP-Behandlung voll gegeben keine wesentliche Spannungsrelaxation.
[243,249] Anderung
Bsp.: Ra=5,07 (6,83)
schliel3t Poren
Laserpolieren begrenzt von Sa=3,45(21,20) siehe Tabelle 1-1, Beispiel
[16,37,250] Zuganglichkeit Sa=0,375 (5,226) Laser-Oberflachenbearbeitung
schlief3t
Oberflachenporen
Laser- siehe Laserpoli
Wiederaufschmelzen P
Laser-Ablation begrenzt von R.=0,82 (4,22) siehe Tabelle 1-1, Beispiel
[251] Faserflihrung Laser-Oberflachenbearbeitung
Laser Peening Bis 60° 0,704 (0,419)
[252-254] Einfallswinkel Nur verfligbar fiir TC
keine Titan
Anderung. Siehe Abschnitt 1.1.2
Optische Insbesondere LSPwC
Faserfuhrung | schlielt oberflachennahe
maoglich Poren.
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Die Arbeiten an AM-Werkstoffen im Bereich Laser Peening sind generell auf wenige Werkstofte
und eine geringe Anzahl beschrankt. Weitergehende Details zu Post-Processing Verfahren sind

den in Tabelle 1-5 angegebenen Literaturquellen zu entnehmen.

Uber Rauheitsminderung und generell Abnahme/Umkehrung der Makro-Eigenspannungen an der
Oberflache hinaus sind bisher sind ausschlielich vereinzelte Ansétze fiir Funktionalisierungen

von (metallischen) AM-Oberflachen im Fokus:

e Biokompatibilitat durch

o Kornfeinung (Nanokristallinitat), Druck-Eigenspannungen sowie
Hartesteigerung mittels Kugelstrahlen und Ultrasonic Nano-Crystal Surface
Modification [255]. Bei Implantat-Werkstoffen (v.a. Ti und Mg) bereits
nachgewiesen [256], bei AM noch nicht gezeigt [243].

o durch Beschichtung (Anodisieren) [257].

e Eigenspannungszustand und Oberflachenmikrostruktur, prozessintegriert nach jedem
Schichtaufbau: Genaue Betrachtung der Druck-Eigenspannung im Bauteil notwendig.

o Laser Peening [258]. Unterschiedliche Laser benétigt (AM-Laser meist im ms-
Pulsdauerbereich, kein Top-Hat-Profil).

o Festwalzen [259]: Weitere Werkzeugstation notig.

e Oberflachentopografie:

o Direkte Laser-Interferenzstrukturierung mittels nano-DLIP [18]. Nachteile
sind (berlagerte Ausgangs-Rauheit der additiven Fertigung, Zug-
Eigenspannungen.

o Femtosekundenlaser-Beschuss. Durch Mikro-Locher-Anordnung und laser
induced periodic surface structures (LIPSS-Strukturen) Verdnderung von
Benetzungseigenschaften [251].

o Direktfabrikation von (groben) Oberflachenstrukturen beim
Elektronenstrahlschmelzen (EBM). Bessere Adhésions- und

Fugeeigenschaften zu Polymeren [260].

Damit ldsst sich abschlieBend ableiten, dass die verfiigbaren Post-Processing-Methoden
hauptséchlich eine gezielte Anderung von Rauheit und Mikrostruktur induzieren. Die Anderung
der Makro-Eigenspannung stellt sich (ggf. mit Ausnahme des Kugelstrahlens bei hoheren

Strahlintensitdten) als begrenzt da. Damit verkniipft ist ebenfalls eine dariiber hinaus nur
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begrenzte Steigerung der Ermiidungsfestigkeit. Auch ist die Funktionalisierung bisher nur in

einzelnen Ansétzen verfolgt und betrachtet als solches nicht die Makro-Figenspannungssituation.

Des Weiteren sind zur Modifizierung aller der drei Eigenschaften meist getrennte Post-

Processing-Methoden erforderlich.

1.4 Prazisierte Aufgabenstellung

Aus dem Stand der Forschung ergibt sich:

e Laserbasierte Material-/Oberflachenbearbeitung (Abschnitt 1.1):

O

@)

O

Laserprozesse haben grof3e Industrierelevanz fiir die Materialbearbeitung.
Mechanische Oberflachenbehandlungen stellen die einzigen bisher
verfligbaren Nachbehandlungsmethoden zur Steigerung statischer und
dynamischer Festigkeit dar.

LSP bewirkt besonders tiefe Eigenspannungen (mm-Bereich), geringe
Verformung sowie geringe Anderung der Rauheit.

Es existiert keine Untersuchung aller fur Ermiidung relevanten Eigenschaften
an AM-Bauteilen aus Ti6Al4V nach Laser-Peening, insbesondere nicht fir
rauere AM-Oberflachen.

DLIP erzeugt Oberflachenstrukturierungen im unteren um-Bereich.

e Eigenspannungen und Ermudung (Abschnitt 1.2):

O

Makro-Eigenspannungen nach Fertigungsprozessen sind von grofer
Bedeutung fir Ermidungseigenschaften.  Vorzeichen, Betrag und
Tiefenwirkung sind abhéngig von Prozessparametern. H&ufig treten nach
industriellen  Fertigungsprozessen  ungiinstige  oberflachennahe  Zug-
Eigenspannungen auf.

Das Ermudungsverhalten ist abhdngig von Makro-Eigenspannung, Mikro-

Eigenspannung/Mikrostruktur sowie Oberflachenrauheit.
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O

Im Bereich der laserbasierten Oberflachenbearbeitung sind grundsatzlich Zug-
Eigenspannungen zu erwarten. Im Bereich der Strukturierung (z.B. DLIP) sind
keine repréasentativen Untersuchungen zur Eigenspannungsentwicklung

vorhanden.

e  AM-Prozess (Abschnitt 1.3):

O

Statische mechanische Eigenschaften sind bei AM gefertigten Bauteilen durch
Feinheit der Mikrostruktur im gegebenen Nichtgleichgewichtszustand der
schnellen Erstarrung gegenuber konventioneller Herstellung verbessert.
Ermidungseigenschaften  sind  meist von  oberflachennahen  Zug-
Eigenspannungen und Poren sowie weiteren Defekten gepréagt und damit der
konventionellen Herstellung unterlegen.

Etwaige Martensit-Umwandlungen gleichen die thermisch begriindeten Zug-
Eigenspannungen nicht aus.

Thermische Nachbehandlungen verbessern das Ermidungsverhalten und
verringern die auftretenden Zug-Eigenspannungen.

Es liegt allgemein ein komplexer Zustand von Rauheit, Mikrostruktur und
Makro-Eigenspannungen vor.

Es liegen wenige Untersuchungen im Bereich Laser Peening an AM-Bauteilen
vor, vor allem an Ti6Al4V (wichtig fur Weltraum-Anwendungen).

Rauheits- und Eigenspannungsoptimierung sind gegensétzlich.

Unter den verfugbaren Nachbehandlungsverfahren fir AM-Werkstoffe
existiert kein gezieltes Verfahren zur Kombination wvon tiefen
oberflachennahen Druck-Eigenspannungen und topographischer

Oberflachenfunktionalisierung.
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Fokus dieser Arbeit:

Die Zielstellung der vorliegenden Arbeit ist ein Beitrag zur gezielten Nachbehandlung von AM-

Bauteilen sowie dem Verstindnis der relevanten Mechanismen. Diese Nachbehandlung soll

erstmals die Kombination aus gesteigerter Ermiidungsfestigkeit durch tiefe oberflichennahe

Druck-Eigenspannungen und Oberfldchen-Funktionalisierung auf der pm-Skala ermdglichen.

Dabei sollen folgende Aspekte einflieen:

Laser Peening zur Einbringung von tiefen Druck-Eigenspannungen.
Direkte Laser-Interferenzstrukturierung zur Oberflachenfunktionalisierung.
Verknupfung der beiden Verfahren fur nur ein Prozesswerkzeug.

Stetiges Referenzieren zu konventionell hergestellten Werkstoffen.

Folgende offene Fragen sollen beantwortet werden:

Kann eine Nachbehandlungsmethode fiir (AM-)Werkstoffe fur Druck-Eigenspannung
und Funktionalisierung mit nur einem Prozesswerkzeug erreicht werden und welche
Effekte sind hierbei erzielbar?

Welche Besonderheit(en) zeigt die LSP-Bearbeitung von AM-Bauteilen (am
Beispielwerkstoff Ti6Al4V mit einfacher Probengeometrie) auf Makrospannungs-,
Mikrospannungs- sowie Gefligeebene, auch im Vergleich zu konventionell
hergestellten Werkstoffen?

Kdnnen noch offene, jedoch fiir den LSP-Prozess relevante Aspekte weiter aufgeklart

und zur Prozessoptimierung fir verbesserte Ermidungseigenschaften genutzt werden?

Abbildung 1-15 zeigt schematisch die daraus abgeleitete Ubersicht der vorliegenden Arbeit.
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Nanosekundenlaser als
ein Prozesswerkzeug

Druck-Eigenspannungen Oberflachenfunktionalisierung
| | | |
Referenz | | Einfiihrung | | Erganzung |
| I I |
Kugelstrahlen Laser Peening DLIP

I |
| Konventionelle Werkstoffe | Additiv hergestellte Werkstoffe |
| |

| Prozessverstandnis |

| Prozessoptimierung |

| Prozessergebnis |

Ermiidung | Mikrostruktur Eigenspannung | Tribologisches Verhalten

Aktuelle Beitrage zur —|== == == == == = ——— -

Rauheitsminderung ..
mittels Laserpolieren Nachbehandlungsverfahren fir
(Literatur) additive Fertigung mit Laser Peening

Abbildung 1-15: Schaubild zur Ubersicht und Einordnung der vorliegenden Arbeit. Ein Prozesswerkzeug

(Nanosekundenlaser) soll als Basis fiir Laser Peening und DLIP zur gezielten Beeinflussung von
Druck-Eigenspannungen und Funktionalisierung fir AM-Werkstoffe herangezogen werden.
Konventionelle Werkstoffe und Kugelstrahlen sollen der Referenzbildung dienen. Relevante

Eigenschaften zeigen die Anwendbarkeit als Nachbehandlungsverfahren fur AM-Werkstoffe.
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2 Probenmaterial und Methodik

2.1 Materialherstellung und Priparationsmethodik

In der vorliegenden Arbeit wurden die konventionellen Werkstoffe Gusseisen/Stahl, das
Modellmaterial Reineisen und eine fiir die additive Herstellung geeignete Titanlegierung mit
komplexer Mikrostruktur verwendet. In Abbildung 2-1 erfolgt eine Darstellung der allgemeinen
Systematik der verwendeten Probenmaterialien und der durchgefiihrten

Oberflachenbehandlungen und weiteren Untersuchungen.

[ Konventionelle Herstellung/Behandlung ]

Ziehen Gielken
316L GJL
[ Prozesseffekte ]
W
Nachweis
Kugelstrahlen Ermuidungs-
festigkeit 2

[ Prozesseffekte ]
|
[ Optimierung, Verstandnis, Reibung ]
|

AM-Prozess DLIP-Prozess

[ Innovative Herstellung/Behandlung ]

Abbildung 2-1: Systematik der verwendeten Materialsysteme mit Herstellung, Behandlung sowie Material
konventioneller Art (links) sowie innovativer Art (rechts). Unter den Untersuchungen (farbige Boxen)
erfolgen Untersuchung von Prozesseffekten bei jedem der Materialsysteme, wohingegen die Priifung
der Ermidungsfestigkeit nur an ausgewéhlten Materialsystemen vorgenommen wurde.

Referenzproben wurden bei jedem Material mitberticksichtigt.

Ein direkter Vergleich von Laser Peening und dem Referenzprozess Kugelstrahlen erfolgte mit
den Materialsystemen Gusseisen mit Lamellengraphit (GJL) fiir die konventionelle und Ti6Al4V
fiir die innovative Materialherstellungs- und Oberfldchenbehandlungsseite. Weitere Detail-
Charakteristika zu beiden Oberflaichenbehandlungsprozessen, die dem Verstindnis der
Prozesseffekte sowie im Falle von LSP ebenfalls der Prozessoptimierung dienten, wurden durch

die einphasigen Materialsysteme 316L-Stahl und Reineisen herausgearbeitet.
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2.1.1 Herstellung der Probensysteme

Als Werkstoff aus konventioneller industrieller Herstellung wurde aufgrund seiner Preis- und
Eigenschafts-Relevanz in der GieBerei-Industrie (Bsp. Zylinderkurbelgehduse) Gusseisen mit
Lamellengraphit (GJL 250) gewihlt. Folgende Proben wurden in Projekt-Kooperation mit der
ehemaligen Firma Neue Halberg-Guss GmbH im Sandguss- Verfahren im Rahmen der Produktion

eines Zylinderkurbelgehduses herausgetrennt:

e Mikrostrukturproben:
o Quaderform, GroBe 20x20mm?2 Dicke 10mm, Ziel: LSP- und SP-
Mikrostruktur-Evaluation im représentativen VVolumen-Scanbereich.
o Almen-Plattchen, Form A, GroBe 76,2x 18,9 mm, Dicke 1,3mm, Ziel:
Mikrostrukturevaluation mit verstarkter Biegeverformung nach Strahlen.
e Ermidungsproben: Rundzugproben, Lange 120 mm, Kleinster Durchmesser 8 mm,
Ziel: Priifung der Ermiudungsfestigkeit nach SP.

Ziel war das FErreichen einer mdglichst homogenen Mikrostruktur. Die Dicke der Proben
entspricht 10 mm bzw. 8 mm, um eine relevante Biegung nach dem SP- und LSP-Prozess durch

ausreichende Steifigkeit zu vermeiden.

Die Mikrostrukturproben wurden vor der Oberfldchenbehandlung ohne Einbettung per Hand mit
der in Tabelle 2-1 gelisteten Praparationsroutine bis zur 1 um Stufe prépariert, um
Restverformung durch den Trennprozess aus oberfldchennahen Bereichen zu entfernen. Nach den
Oberflachenbehandlungen erfolgte eine Querschnittspréparation analog 7Tabelle 2-1 im
eingebetteten Zustand (Struers EpoFix), um randscharfe sowie feinpolierte und verformungsfreie
Oberflachen zu erhalten. Hierzu wurde eine Gesamtprozedur entwickelt, welche auch als Vorlage
fiir weichere eisenbasierte Werkstoffe eine EBSD (Elektronenriickstreubeugung) fahige
Priparation erlaubt [261]. Die Ermiidungsproben wurden mit Feindrehen als letztem

Prozessschritt hergestellt.
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Tabelle 2-1: Préparationsverfahren fiir die GJL-Mikrostrukturproben zur Querschnittspraparation [261]. Alle

Produktnamen der Schleif- und Polierscheiben entstammen der Firma Struers.

Schritt Scheibe Prozessmedium Zeit Rotation Kraft

1. | Schleifen | SiC 320 Dest. Wasser 1 min 150 U/min 25N
2. MD-Allegro | 9 um Suspension | 5 min 30N
3. MD-Dac 6 um Suspension | 8 min 30N
4. polieren MD-Mol 3 pgm Suspension | 6 min Sezgsen 120 U/min | 30N
5. MD-Nap 1 um Suspension | 2 min 20N

MD-Chem OPS Suspension 1 min . 20N
5 MD-Chem Dest. WaF;ser 1 min 90 U/min 20N

Proben aus Reineisen (Saarstahl AG, C2C X23, warmgewalzter Rundstab mit &25 mm) wurden
als einphasiges Modellmaterial mit homogener Mikrostruktur flir die durchgefiihrten
Oberflachenbearbeitungen gewahlt. Durch die sehr geringe Hérte kann eine grof3e Verformbarkeit
und damit Sichtbarkeit der plastischen Verformung v.a. durch LSP erwartet werden. Aufgrund von

Dauerfestigkeitspriifungen wurde auch auf eine ausreichende Materialverfiigbarkeit geachtet.
Folgende Probenzustinde wurden herausgetrennt und anschlieBend spannungsarm gegliiht:

e Mikrostrukturproben: Quaderform, Grofe 20 x 20 mm, Dicke 10 mm, Ziel:
Mikrostruktur-Evaluation LSP im reprasentativen VVolumen-Scanbereich.

e Mikrostrukturproben mit Oberflachen-Funktionalisierung: Abmessung s.0., mit
DLIP-Oberflachenfunktionalisierung, Ziel: Untersuchung des Einflusses der
Eigenspannungen auf Reibeigenschaften.

e Makro-Biegeproben: Quaderform, Grofe 42 x5x 3 mm3, Ziel: Bestimmung der
Biegespannung lber dem Biegequerschnitt.

o Mikro-Ermiudungsproben: Flachzugproben, Lange 25 mm, kleinster Bereich 8 mm,

Dicke 500-550 um. Ziel: Trennung von LSP Makro- und Mikro-Eigenspannungen.

Mikrostrukturproben wurden vor der LSP-Behandlung ohne Einbettung gemall Tabelle 2-2 von
Hand prépariert und nach der Behandlung randscharf im Querschnitt des Bearbeitungsbereichs
im eingebetteten Zustand (Struers EpoFix und SCANDIA Typ M Hairte-Angleicher). Nach
Préparation wurden die Querschnittsproben ausgebettet. Zur Verbesserung der Qualitét fiir EBSD-
Messungen (sehr weiches Material) wurde in Kooperation mit den Firmen Gatan und EDAX eine

Querschnitts-lonenpolitur nachgeschaltet.
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Tabelle 2-2: Préparationsverfahren fiir Reineisenproben (Oberflachen- und Querschnittspraparation), Anlehnung an

Tabelle 2-1. Alle Produktnamen der Schleif- und Polierscheiben entstammen der Firma Struers.

Schritt Scheibe Prozessmedium Zeit Rotation Kraft

1. SiC 320
;22, Schleifen g:g iggo Dest. Wasser 30s 240 U/min | 25N
4, SiC 2500
5. MD-Dac 6 um Suspension | 5 min Sezgsen 30N
6. MD-Mol 3 pym Suspension | 6 min
7. | Polieren MD-Nap 1 pm Suspension | 5 min 150 U/min
8 MD-Chem OPS Suspension 1 min 20N

' MD-Chem Dest. Spilwasser | 1 min

Mikro-Ermiidungsproben wurden mittels Drahterosion parallel zur Bearbeitungs-Oberflidche aus
den Tiefenbereichen 0 bis 600 um, 600 bis 1200 um sowie einem unbehandelten Referenz-
Bereich aus der Riickseite herausgetrennt und nur vorsichtig von beiden Seiten mit 9 pm
Suspension poliert (MD-Largo, 200 U/min), aufgeklebt auf einem Struers AccuStop Keramik-

Probenhalter.

Proben aus 316L-Stahl wurden, in Projektkooperation mit Universitét Politecnico Milano, Italien,
durch die Firma Sermac Acciai, Italien, bereitgestellt und als weiteres Modellmaterial aus
konventioneller Herstellung ausgewahlt. Im Gegensatz zu GJL handelt es sich um einen
einphasigen austenitischen Stahl, welcher zur verformungsbedingten Martensitbildung neigt.

Folgende Probe wurde verwendet:

o Mikrostrukturproben: Zylinderform, Durchmesser 10 mm, Dicke 8 mm, Ziel:

Mikrostruktur-Evaluation nach SP-Prozess im reprasentativen VVolumen-Scanbereich.

Die Probenoberfliache wurde bereits grobpoliert bereitgestellt und so zur Oberflichenbehandlung
verwendet, Praparation des Querschnitts erfolgte in Einbettung (Cloeren Technology WEM-
REM) analog Tabelle 2-1.

Als Modellwerkstoff zur innovativen technischen Anwendung wurde aufgrund seiner Relevanz
und Eigenschaften im Bereich der Additiven Fertigung die Titan-Legierung Ti6Al4V
ausgewihlt. Am Ende der Herstellung liegen die Phasen o und B in der Mikrostruktur vor.
Wihrend der Hauptbedarf dieser heute populérsten (50 % Anteil) und bereits 1954 entwickelten
Ti-Legierung vor allem bei Luft- und Weltraumanwendungen [262,263] liegt, setzen auch die

Industriebereiche Schifffahrt, Automobil, Energieerzeugung, Chemie und Biomedizin auf den
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Werkstoff [264] mit seiner exzellenten Kombination aus geringer Dichte, hoher Festigkeit,
Duktilitdt, Bruchzdhigkeit und Hochtemperaturfestigkeit, hoher Biokompatibilitit und
Korrosionsbestindigkeit bei guter Verarbeitbarkeit [262,265]. Die Herstellung erfolgte mittels
Selektivem Laserschmelzen (SLM), siehe Relevanz-Hintergrund in Abschnitt 1.3.1 sowie
schematische Darstellung in Abbildung 2-2, auf einer Renishaw AM250 Anlage, in Projekt-
Kooperation mit dem Advanced Center for Aerospace Technologies (CATEC, Sevilla, Spanien).

“>S Scanner-Einheit:

Umlenkspiegel mit Fokuseinrichtung

. Kontur d_E‘S e i ' Pulver-
fertigen Bauteils R S s b oo > Auftrags-
Brennpunkt mechanismus

Festes Bauteil Metallpulver

Stitzstrukturen

Pulverbett

Bauplattform
auf Hubtisch

Abbildung 2-2: Schematische Darstellung des SLM-Prozesses zur Herstellung von Ti6Al4V im Pulverbett. Der
Aufbau erfolgt schichtweise durch Pulverauftrag und gezielt lokales Laser-Pulveraufschmelzen und
Festkorpererstarren. Orientiert an [198].

Aufgrund der hohen Oxidationsempfindlichkeit von Ti6Al4V wurde die Prozesskammer nach
dem Evakuieren mit inertem Ar-Gas beaufschlagt. Die Details zur Scan-Strategie zeigt

schematisch Abbildung 2-3 (a) sowie in Form der quantitativen Prozessparameter Tabelle 2-3.

Tabelle 2-3: Relevante Parameter der SLM-Herstellung von Ti6AI4V.

Parameter Scans
Volumen-Scan | Kontur-Offset-Scan | Kontur-Scan
Volumetrische Energiedichte (J/mm3) ~40 ~40 ~15
Laser Leistung Output (W) 200 100 100
Laser Scan-Geschwindigkeit (ms™) 0,86 0,44 1,125
Hatch Abstand (um) 95 93 n/a
Schichtdicke (um) 60 60 60
Vorheizung Substrat (°C) 150 150 150

Zunéchst baute ein Volumen-Scan das Schichtinnere méanderformig auf, gefolgt von
benachbarten Schichten, welche zur Verzugs-Minimierung und Mikrostrukturhomogenitits-
Optimierung um 67° gegeniiber der Ursprungsschicht gedreht sind. Schlielich verbesserten der
Kontur-Offset- und Kontur-Scan das Oberflichen-Finish.
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Dichte
Kontrollprobe

1. Volumen-Scan

2. Kontur-Offset-Scan \. \\
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Ermudungs-
Probe

Mikrostruktur-
Probe
Polierter und

gestrahlter
Bereich

70° Rotation der
Volumen-Scan
zwischen Schichten

z: Aufbaurichtung
y

Abbildung 2-3: (a) méanderférmige SLM-Scan-Strategie zum Aufbau einer Schicht in z-Richtung, verbunden mit
duleren Kontur-Scans fiir besser Oberflachenqualitat; (b) as-built-Gesamtprobenaufbau auf
Grundplatte mit Ermidungs-, Mikrostruktur- sowie Dichte Kontrollprobe. Im Original verdffentlicht
in [266].

Abbildung 2-3 (b) stellt die relevanten Probentypen im Kontext des Gesamtbauteils dar:
o Mikrostrukturproben: Quaderform, GréRe 20x 20 mm?2, Dicke 10 mm, Ziel:
Mikrostruktur-Evaluation ausschlieBlich im représentativeren Volumen-Scanbereich.
o Ermidungsproben: Quaderform, GroRe 70 x 15 mm2, Dicke 10 mm, Ziel: Prifung
der Ermiidungsfestigkeit mit gegebener Gesamtprozess-Mikrostruktur.

¢ Dichte Kontrollprobe: Kontrolle der Prozessqualitat mittels Radiographie-Messung.

Die Dicke aller Proben entspricht ca. 10 mm, um eine relevante Biegung insbesondere nach LSP
durch ausreichende Steifigkeit zu vermeiden. Alle Ermiidungs- und Mikrostrukturproben wurden
in einem Batch auf gemeinsamer Grundplatte gefertigt, um vergleichbare Mikrostrukturen
innerhalb der As-Built-Proben sowie zwischen den As-Built-Proben zu gewdhrleisten. Als
Nachbehandlung erfolgte ein Spannungsarmgliihen unter inerter Ar-Atmosphire mit 90 min
Aufheizphase auf 730 °C £ 10 °C, 2 h isothermer Haltephase sowie langsamer Ofenabkiihlung,
gefolgt von einer Strahlbehandlung zur Reinigung. Letztere wurde mit Glas-Mikrokugeln in
Normalen-Richtung zur Probenoberfliche mit 30 mm Abstand mit 5 bar Druck 15s lang
durchgefiihrt.

Die Aufbaurichtung der Proben orientierte sich an einem mdglichst einfachen Prozess sowie der
potenziell geringeren Ermiidungsfestigkeit der Ermiidungsproben [238,267]. Sie wurde fiir alle

Proben im Batch konstant gehalten. Die Mafle der Ermiidungsproben wurden dariiber hinaus in
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Anlehnung an DIN EN 6072 gewihlt [268], wobei die Dicke aufgrund von Materialersparnis
leicht reduziert und ein Kantenradius von 2 mm eingefiihrt wurde, um Materialversagen durch

scharfe Kanten auszuschlieBen. Es erfolgte keine weitere Préparation.

Die Priparationsroutine der Mikrostrukturproben ist in Tabelle 2-4 aufgelistet und wurde mit dem
Schleif- und Poliersystem Struers TegraPol-21 mit festgesetzter Geschwindigkeit von
150 Umdrehungen pro Minute durchgefiihrt. Die anfangliche Schleifbehandlung wurde bis zur
Sicherstellung des Volumen-Scanbereichs fortgefiihrt. Fiir die Proben zur Oberflachenbehandlung
erfolgte keine vorangehende Einbettung, die Proben zur Querschnittspriparation wurden
hingegen vorsichtig mit einer SiC Struers 10S20 Trennscheibe ausgeschnitten sowie mit EpoFix

Einbettmittel, vermischt mit SCANDIA Typ M Harte-Angleicher, eingebettet.

Tabelle 2-4: Praparationsverfahren fiir alle Ti6Al4V Mikrostrukturproben (Oberflachen- und Querschnitts-
préparation). Alle Produktnamen der Schleif- und Polierscheiben entstammen der Firma Struers.

Schritt | Prozessscheibe Prozessmedium Zeit Rotation Kraft
1. | Schleifen | MD-Piano 220 | Dest. Wasser 10 min Im 10N
2. | Polieren | DiaDuo 9 pum Diamantsuspension | 15 min uzZs 15N
3 Polieren | MD-Chem OPS + H,0, (35% konz.) | 30 min Gegen 150
" | Polieren | MD-Chem [_)est. Wasser + Seife 5 min uzs U/
” Atzung nach Kroll (HNO3, :
4. | Atzen HF in ?—|20, Crida C(hemie) 15-20s i min-| 10N
5 Polieren | MD-Chem OPS + H,0, (35% conc.) | 10 min Gegen
" | Polieren | MD-Chem Dest. Wasser + Seife 5 min uzs

2.1.2 Chemische Analysen

Die chemische Analyse von GJL 250 ist gemal} Herstellerangabe in Tabelle 2-5 dargestellt.

Tabelle 2-5: Chemische Analyse des verwendeten GJL 250. Grundmaterial ist Eisen.
Element C Si | Mn P S Cr | Cu Ti Al Pb

Anteil/ 3,36 | 2,03 | 0,71 | 0,036 | 0,093 | 0,35 | 0,43 | 0,033 | 0,006 | 0,002
Gew.-%

Element N Sn | Mo

Anteil/

Gow. % 0,009 | 0,08 | 0,05

Die chemische Analyse von Reineisen ist gemél Herstellerangabe in Tabelle 2-6 dargestellt.
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Tabelle 2-6: Chemische Analyse des verwendeten Reineisens C2C X23. Grundmaterial ist Eisen.
Element Al B C Mn P Si Ti

Anteill | 604006 | 0-0,0008 | 0-0,01 | 0,2-025 | 0-0008 | 002005 | 0-0,01
Gew.-%

Die chemische Analyse von 316L. wird geméal3 Literatur eingeordnet [269], siehe Tabelle 2-7.

Tabelle 2-7: Chemische Analyse des verwendeten 316L-Stahl [269]. Grundmaterial ist Eisen.
Element Cr Ni Mo Si C P S

Anteill | e e 1 1014 | 23 | 12 | 004008 | Max. 0,045 | 0,006-003
Gew.-%

Die chemische Analyse von Ti6Al4V wurde (in Projekt-Kooperation mit CATEC) mittels
Rontgenfluoreszenzanalyse (Hauptelemente Ti, Al, V, Fe), HeiB3gasextraktion (O, N, H) sowie
Verbrennungsanalyse (C) durchgefiihrt und bestétigt, wie in Tabelle 2-8 ersichtlich, die chemische
Zusammensetzung der Legierung Ti6Al4V.

Tabelle 2-8: Chemische Analyse des verwendeten Ti6AI4V. Grundmaterial ist Titan.
Element Al V Fe N @) H C

Anteil/ 55676 | 3545 <04 | <0,03 | <02 | <0,015 | <0,08
Gew.-%

2.2 Durchgefiihrte Oberfliichenbehandlungen

2.2.1 Referenzprozess Kugelstrahlen

Kugelstrahlen von GJL wurde mit einer Druckluftstrahlanlage mit Strahllanze (90°-Umlenkung)
in Projektkooperation mit der Firma Wheelabrator durchgefiihrt. Die Strahlparameter, die sich an

einem engen Bereich im Zylinderkurbelgehéuse orientierten, sind in 7abelle 2-9 enthalten.

Tabelle 2-9: Parameter des Kugelstrahlprozesses an GJL mit geg. Strahlintensitdt (Almen-Intensitat),

Strahlmittelauswahl und Strahlzeit bzw. Bedeckungsgrad von. Im Original verdffentlicht in [266].

Almen-Plattchen Durchbiegung | 0,4 mm (A2)

Durchmesser 0,8 mm

Strahlmittel Cut Wire Steel, Harte 640 HV / G3

Bedeckungsgrad 200 %

Strahlwerkzeug Strahl-Lanze, 10 mm & Disenéffnung, Ablenkwinkel 90°
Distanz zum Strahlgut 35 mm
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Kugelstrahlen von 316L erfolgte in Projekt-Kooperation mit der Universitét Politecnico Milano,
Italien. Zwecks Strahlparameter-Variation wurden zwei verschiedene Strahlintensititen
(konventionell CSP und stark SSP) umgesetzt, siche Tabelle 2-10. Nach der Behandlung wurden
die Proben zur Reinigung in einem weiteren Strahlprozess mit deutlich geringerer Intensitét

gestrahlt.

Tabelle 2-10: Parameter des Kugelstrahlprozesses mit geg. Strahlintensitat (Almen-Intensitat) Strahlmittelauswahl
und Strahlzeit bzw. Bedeckungsgrad von 316L. Im Original verdffentlicht in [270].

Probe CsP SSP
Almen Intensitét 15A 7C
Kugel-Durchmesser | 0,58 mm | 0,58 mm
Strahimittel MI 230R | MI 230R
Strahlmittel-Hérte 60 HRC | 60 HRC
Bedeckungsgrad 100 % 1000 %

Kugelstrahlen von Ti6Al4V wurde in Projekt-Kooperation mit Curtiss-Wright Surface
Technologies umgesetzt. Die Parameter des Strahlprozesses (Druckluft-Strahlanlage) orientieren
sich erfahrungsbasiert an Vorversuchen sowie an der Maximierung von Tiefe und Betrag der
resultierenden Makro-Eigenspannungen und sind in Tabelle 2-11 aufgelistet. Die
Strahlbehandlung betrifft die vollstindige Oberfliche der Ermiidungsproben (mit Ausnahme der
beiden kleineren Seitenflichen) und eine einseitige Oberflache der Mikrostrukturproben.

Tabelle 2-11: Parameter des Kugelstrahlprozesses mit geg. Strahlintensitit (Almen-Intensitat) Strahlmittelauswahl
und Strahlzeit bzw. Bedeckungsgrad von Ti6AI4V. Im Original verdffentlicht in [266].

Almen-Pléttchen Durchbiegung | 0,356 mm (A2)
Almen Intensitét 14 A2
Kugel-Durchmesser 0,58 mm
Kugel-Harte 55-62 HRC
Bedeckungsgrad 500 %

2.2.2 Laser Peening

Laser Peening wurde mit einem Spectra Physics Quanta Ray Series Pro Nd:YAG
Nanosekundenlaser (Q-Switch Mode, einschlieBlich Seed-Laser) durchgefiihrt. Der weitere
Prozessaufbau, siche Abbildung 2-4 sowie Abbildung 2-5, orientiert sich am industrierelevanten
Standard-Aufbau [76,78] und umfasst eine Planokonvex-Linse zur Strahlfokussierung auf die
Probe, ein lasersynchronisiertes Proben-Positionierungssystem, ein eigens konzipierter Aufbau

zur Realisierung des laminaren Wasserfilms (Confining-Medium mit konstanter Filmdicke) auf
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der zu bearbeitenden Probenoberfliche sowie Aluminium-Klebeband als thermischer Absorber.
Letzterer wurde bewusst in Form eines Klebebandes gewéhlt, um Dicke und
Materialeigenschaften des Absorbers stets konstant zu halten. Die spezifischen Parameter fiir die

Bearbeitung von GJL und Ti6Al4V sind in Tabelle 2-13 enthalten.

Wasserdiise
Probe Tabelle 2-12: Parameter des LSP-Prozesses.
Laminarer A 1064 nm
Wasserfilm | ¢, 10ns
Aluminium Ppurchschnitt 16 W

X-und Y- Klebeband fLaser 10 Hz

Positionierung Fokussierter M? ~3-5
/ Laserstranl | Absorber Al-Klebeband, Dicke
90 um (3M, Typ 433)
Confining Medium Wasserfilm,
Dicke ~ 1,8 mm

Méander-Spur
Plankonvex

Linse

Max. Leistungsdichte | 6 GW/cm?

Abbildung 2-4: Schematischer Laser Peening Aufbau. Details und Parameter, siehe Tabelle 2-12. Im Original
verdffentlicht in [266].

Tabelle 2-13:  Spezifische Parameter des LSP-Prozesses fir GJL und Ti6Al4V. Im Original verdffentlicht in [266].

Parameter GJL Ti6Al4V
Spot-Durchmesser | 2mm | 2,6 mm
Spot-Uberlapp 50% | 62 %
Wiederholung der | 3x 3x
Bearbeitungsflache 6x (Ermidungsproben)

Der Uberlapp wurde zu 62 % gesetzt, um grob eine 50 % Uberlappung der real deformierten Zone
eines Laserschusses zu erhalten. Der Spotdurchmesser im fokussierten Strahl der
Probenoberfliache betrdgt 2,6 mm, was eine rdumliche Durchschnitts-Leistungsdichte von ca.
3 GW/cm? oder eine maximale Leistungsdichte von ca. 6 GW/cm? im Mittenbereich des Gauss

nahen Laserstrahls ergibt.

Zur Steigerung von Betrag und Tiefe der Eigenspannung und zum Ausgleich der sich am unteren
Ende bewegenden Laserleistung wurde eine Flachenbehandlung mehrfach mit gleicher
Flachenposition wiederholt, fiir die Ermiidungsproben eine sechsfache Wiederholung, fiir die

Mikrostrukturproben eine dreifache Wiederholung.
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Abbildung 2-5: LSP-Versuchsaufbau mit Laser, optischem Strahlweg sowie Proben-Bereich mit mittels Wasserdiise
auf die Probenoberflache aufgebrachten Wasserfilm.

Bei der Bearbeitung wurde der sog. Kanteneffekt vermieden, welcher durch Wechselwirkung der
Schockwelle mit einer Probenkante eine Anderung der Eigenspannungen nahe der Kante
herbeifiihrt [271]. Fiir die Ermiidungsproben wurde der Rundungsbereich daher erst nach dem
Flachenbereich bearbeitet, fiir die Mikrostrukturproben wurde ein Abstand von mindestens einem
halbem Spotdurchmesser zur Kante festgelegt. Des Weiteren wurde der Bearbeitungsbereich der
Ermiidungsproben aus Griinden der Bearbeitungszeit auf eine zentrierte Region von 40 mm Breite

in der Probenmitte beschrinkt, in welcher eine Rissinitiierung erwartbar ist.
2.2.3 Direct Laser Interference Patterning (DLIP)

Zur Funktionalisierung von Oberflichen mittels periodischer Oberflaichenmuster im pm-Bereich
wurde an den Reineisenproben die DLIP-Technik mit Zweistrahl-Anwendung herangezogen
[119]. Laserseitig kam ein Nanosekundenlaser analog Abschnitt 2.2.2 zum Einsatz. Es wurde
mithilfe einer Maske ein quadratischer Spot-Durchmesser von 2 mm realisiert. Zur Darstellung
von Strukturen noch groferer Strukturtiefe wurde zusétzlich ein Femtosekundenlaser-System
(Spectra Physics Spitfire Ace, 800 nm Wellenldnge, 1 kHz Frequenz) mit dem von Miiller et al.
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modifizierten DLIP-Aufbau verwendet [122]. Die Proben wurden mit 55 mW mittlerer Leistung,
Spot-Durchmesser von 83 um und damit einer Fluenz von 1,76 J/cm? strukturiert. Die
Verfahrgeschwindigkeit innerhalb einer Bahn betrug 3,5 mm/s, der Uberlapp senkrecht dazu
knapp 50 %. Alle Strukturen weisen eine Strukturperiode von 6 um auf und wurden entweder als
Linienstruktur oder Kreuzstruktur (zwei {iberlagerte, um 90° zueinander verdrehte

Linienstrukturen) realisiert.

2.3 Charakterisierung

2.3.1 Charakterisierung der Oberflichenzustinde

Topografie-Aufnahmen wurden mittels WeilSlichtinterferometrie (Zygo New View 7300) oder
konfokaler Laser-Scanning-Mikroskopie (Olympus LEXT OLS4100) ausgefiihrt.

Die Charakterisierung der Oberflichenrauheit deckte die um- und Sub-pm-Skala ab. Die
taktilen Messungen wurden nach Norm durchgefiihrt, insbesondere wurde die Grenzwellenldnge
am Rauheitswert orientiert [272]. Aus Vergleichsgriinden mit weiteren projektinternen
Probenzustinden sowie ungiinstiger Oberflachen-Reflektivitit fiir optische 2D-Messungen wurde
Ra and R, mittels Profilometrie ausgewertet. Mikrostrukturproben wurden mit einem MarTalk
Profilometer mit PDG 120 Antriebseinheit und MFW 250 Messspitze (Lehrstuhl fiir
Fertigungstechnik, Universitit des Saarlandes) mittels drei Messungen parallel zur
Aufbaurichtung gemessen, Ermidungsproben mit einem Mitutoyo Surftest Profilometer
(CATEC) ebenfalls parallel zur Aufbaurichtung. Die Sub-um Topographie einer LSP-
Mikrostrukturprobe wurde mittels Rasterkraftmikroskopie am Lehrstuhl fiir Experimentelle
Methodik der Werkstoffwissenschaften, Universitit des Saarlandes, ausgewertet. Ein Bruker
Dimension Icon AFM war im ScanAsyst Modus mit einer Bruker ScanAsyst Air Spitze auf einem
Siliziumnitrid Dreiecks-Cantilever ausgeristet. Das Messfenster betrug 40 x 40 um? und ist mit
dem Messfenster der EBSD-Messung korreliert. Die pm-Rauheit der 316L-Proben wurden in
Zusammenarbeit mit der Universitdt Politecnico Milano (Italien) gemessen. Die pm-
Rauheitsmessung erfolgte mit einem Leica DCM 3D Konfokal-Mikroskop durch Mittelung iiber
fiinf zufillig gewéhlten Einzelmessungen auf jeweils drei Proben (Scan-Fliache 2,34 x 1,73 mm?,
Cutt-Oft-Wellenlénge bei 0,8 mm). Sub-pm-Rauheit der 316L-Proben wurden mit einem Veeco
Metrology Group Digital Instruments CPII AFM (Low voltage mode, Scan-Flache 10 x 10 um,
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symmetrischer V-formiger MPP-31123-10 Cantilever) ebenfalls iiber fiinf zufallig gewdhlten

Einzelmessungen auf jeweils drei Proben durchgefiihrt.

Die rontgenographischen Spannungsanalyse wurde zur Analyse der tiefenabhidngigen
oberflichennahen Makro-Eigenspannungen herangezogen. Aufgrund des erwartbaren biaxialen
bzw. ggf. sogar dqui-biaxialen Eigenspannungszustandes wurde auf die klassische sin?ip-
Methode [135] zuriickgegriffen, siehe auch Abbildung 2-6. Im verwendeten PANalytical
Empyrean Diffraktometer mit 5-Axen Euler-Wiege war primarseitig eine Kupfer-Réhre (fiir Ti)
oder Chrom-Rohre (flir Fe) mit einer quasi-parallelisierenden Polykapillaroptik (X-Ray Lens,
0,27° Divergenz-Akzeptanz) fiir eine Kippwinkel unabhéngige Strahl-Divergenz sowie
sekundirseitig ein Parallel-Plattenkollimator (0,27° Divergenz-Akzeptanz) ein
Proportionaldetektor (0D-Modus) verbaut. Die Anordnung zeigt somit bei zunehmender Proben-
Verkippung eine gleichbleibende primére Strahl-Divergenz und keine relevante Sensitivitét bzgl.
z-Hohenfehler. Die Peak-Aufnahme erfolgte in mindestens sieben Kippwinkeln pro
Spannungsrichtung, um eine ausreichende Anzahl Fitpunkte fiir die Auswertung zu erhalten. Die
rontgenographischen Elastizititskonstanten wurden auf Basis von E-Modul (E; = 120 GPa,
Ep, = 211 GPa) und Querkontraktionszahl (vy; = 0,342, vp, = 0,29) zu sly; = —2,85 %,
3527 =11,18 -,  slpe = —136 -  sowie  52p, = 6,10  bestimmt.  Zur
Spannungsbestimmung in groBeren Tiefen wurde das Abtrags-Verfahren der Elektropolitur
herangezogen (Struers Lectro-Pol-5). Fiir GJL waren die Parameter: AC2-Elektrolyt, 40 V,
Flussrate 10, 24 °C. Fiir Reineisen und 316 L waren die Parameter: A2-Elektrolyt, 45V,
Flussrate 15, 15 °C. Fiir Ti4Al4V waren die Parameter: A3-Elektrolyt, 30 V, Flussrate 9, 10 °C.
Dadurch wurden beim Abtrag keine zusétzlichen Figenspannungen eingebracht. Gemessen wurde
der Abtrag iiber Abtastung mittels reproduzierbar arretierbarer Mikrometer-Messschraube sowie
verifiziert durch 2D-Flichenmessung mittels Laser-Scanning-Mikroskopie. Falls der
entsprechende Vortest einen dqui-biaxialen Spannungszustandes ermitteln konnte, erfolgte die
Messung, wie im Falle von Ti6Al4V, nur in eine oberflédchenparallele Probenrichtung (senkrecht

zur Aufbaurichtung), ansonsten in zwei Richtungen. Fiir eisenbasierte Proben wurde der 220-

Reflex, fiir Ti6Al4V der 213-Reflex (26 = 139,4°) herangezogen.
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Die Gleichung zur Auswertung der sin? y)-Methode lautet fiir den biaxialen Spannungszustand:
gpp = S1+ (011 + 032) + %52 - (011 €0S?% @ + 01, SIn(29) + 05, sin? @) - sin?yY  (18)

Gleichung (18) stellt bei Auftragung iiber sin? 1 einen linearen Zusammenhang dar und kann bei
ausreichend vielen Dehnungsmessungen &gy, (Anderung des Netzebenenabstands d) bei
verschiedenen Dreh- () und Kippwinkeln (i) nach den Spannungskomponenten o;; des

Probensystems ausgewertet werden (Steigung und Achsenabschnitt der Fitgeraden, siehe

Abbildung 2-6).

A
Egy = (@ —d)/d,

(d)

e=07

Peak-Scan : : ‘
bei jedem Z 5 : E 3 S~
Kippwinkel v x : : :

20 ™,

max.

A : s sin
() Rontgenstrahl N gf >5< !
2>

Druckeigen-
35> (da g @ @ <X gamnungs.
zustand
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dy>d;>d,>dy

do vy spannungsfreier
@) g Referenzzustand
»> i

do s , do

W

Abbildung 2-6: Schematische Darstellung der klassischen réntgenographischen Spannungsanalyse nach sin?:
Spannungsfreier Referenzzustand mit orientierungsunabhangigem Netzebenenabstand (a); uniaxialer
Druckspannungszustand mit kleinerem Netzebenenabstand in Spannungsrichtung sowie gréerem
Netzebenenabstand in Querkontraktionsrichtung (b); Rontgenographische Peak-Aufnahme bei
steigendem Kippwinkel ¥ (c); Auftragung der Dehnung &,,, Gber dem Kippwinkel ¥ bei Festlegung

des spannungsfreien Netzebenenabstandes d (d), gefolgt von der Berechnung der Spannung.

Die Analyse von Mikroeigenspannungen erfolgte durch roéntgenographische Linien-
Profilanalyse am gleichen Gerdt. Mittels der Whole Powder Pattern Modelling
(WPPM-)Methode [273] konnen mittels der Software Pm2k Version 1.0 (2022.32) [274,275]

unter anderem folgende mikrostrukturelle Kenngroflen durch Fourier-Analyse aus den
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Linienprofilen bestimmt werden: KorngroBe aus KorngréBenverteilungsmodell [276] und
Versetzungsdichte aus der Wilkens-Theorie [277]. Als einzige Methode verfolgt diese den Ansatz,
Parameter aus der Annahme direkter Mikrostruktur-Modelle (z.B. KorngroBenverteilungen,
Versetzungsanordnungen) an Reflexprofile anzupassen und zu verfeinern [278]. Neben der
Rontgenrdhre (Kobalt fiir eisenbasierte Materialien, Kupfer fiir Ti6AI4V) und dem PIXcel3d-
Halbleiterdetektor (1D-Scanning Modus) war primér- und sekundérseitig Festschlitzeinheiten und
ein Eisen- bzw. Nickelfilter verbaut. Es wird somit eine hoher winkelauflosende Optik-
Konfiguration verwendet, um die Peak-Profilform gegeniiber bekanntem instrumentellem NIST-
Standard (LaB6, Certificate SRM 660c) im Detail aufzulésen. Am gleichen Scan der
Referenzprobe wurde auBerdem ecine Rietveld-Analyse [279] zur Bestimmung des [3-
Phasenanteils mittels der Software HighScore Plus [280] Version 4.9 durchgefiihrt. Bei beiden
Analyse-Methoden wurden auf eine stabile Minimierung der statistischen Fit-Parameter (v.a. Rwp,

GOF) geachtet.

Die Mikrostruktur wurde mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM) und weiterer
zugehoriger Tools naher evaluiert, im Wesentlichen Fokussierter lonenstrahl (Focused Ion Beam,
FIB), Elektronenriickstreubeugung (Electron Backscatter Diffraction, EBSD) und
Energiedispersive Rontgenspektroskopie (Energy Dispersive X-Ray Analysis, EDX/EDS).
Ti6Al4V-Proben und eisenbasierte Proben wurden an einem FEI Helios NanoLab 600 Focused
Ion Beam (FIB-) Gerdt am Querschnitt der Mikrostrukturproben untersucht. Der genutzte vCD-
Detektor stellte dabei den Z-Kontrast heraus. Zur kristallographischen Orientierungsanalyse
wurde EBSD an einer EDAX Hikari Kamera genutzt. High-Resolution EBSD wurde an einem
Zeiss Sigma REM mit Oxford Nordlys EBSD-Detektor (Lehrstuhl fiir Experimentelle Methodik
der Werkstoffwissenschaften, Universitéit des Saarlandes) durchgefiihrt. Ein ThermoFisher Xe-
FIB mit EDAX Velocity EBSD-Kamera und Elite Octan EDX-Detektor wurde fiir EBSD-
Messungen mit Ti6Al4V sowie REM-Aufnahmen und FIB-Querschnitte der Reibungsversuche

der Reineisenproben genutzt. Die Parameter der EBSD-Messungen sind wie folgt:

e FuUr GJL EBSD: 20kV, 11nA, Kamera-Binning 5x5, Schrittweite 200 nm,
hexagonales Raster. Auswertung mit Software OIM Analysis 8 und Matlab-Skript.
e FiUr Reineisen EBSD: 20 kV, 11 nA, Kamera-Binning 1x1, Schrittweite 60 nm,

quadratisches Raster. Auswertung mit Software OIM Analysis 8.
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e FuUr Ti6Al4V EBSD: 20kV, 11nA, Kamera-Binning 5x5, Schrittweite 50 nm,
hexagonales Raster. Auswertung mit Software OIM Analysis 8.

e Fir Ti6Al4V HR-EBSD: 20 kV, 120 um Blende (ca. 7-10 nA), Kamera-Binning 1x1,
Schrittweite 50 nm, quadratisches Raster (siehe auch [281]), Auswertung gesondert
mit Software CrossCourt (Version 3) und Matlab-Skript.

Die Auswertung der EBSD-Messungen erfolgte mittels der Software OIM Analysis 8. Es wurden
stehts nur Messpunkte mit einem Confidence-Index von mindestens 0,09 zur Auswertung
iibernommen und ein CI standardization cleanup zur Bereinigung von z.B. korngrenzennahen

Qualitdtsverringerungen der Kikuchi-Muster durchgefiihrt.

Transmissionselektronenmikroskopie wurde zur Versetzungsabbildung herangezogen und
erfolgte fiir die Ti6Al4V-Proben an einem Philipps CM200 System in Projekt-Kooperation mit
dem  Institut Jean-Lamour in  Nancy, Frankreich. = Scanning-Transmissions-
elektronenmikroskopie wurde an einem JEOL JEM ARM 200 F System (INM Saarbriicken)
durchgefiihrt. Die Probenebene aller Proben ist parallel zur Oberfliche. Es wurden Proben aus
einer Tiefe von ca. ~2 um als Lamelle mittels Focused lon Beam (ebenfalls FEI Helios NanoLab
600 FIB, moglichst oberflichennah) und einer Tiefe von ca. ~100 um iiber konventionelle Route
mittels Elektropolitur pripariert. Letztere umfasste das Ausschneiden einer Probenzylinders
mittels Drahterosion, vorsichtiges Feinschleifen auf ~100 pm Foliendicke von beiden Seiten fiir
gewiinschte Tiefe, gefolgt von Twin-Jet Elektropolieren mittels eines Struers TenuPol-5 System

(A3 Elektrolyt, 35 V, Flussrate 14, 5 °C, Lichtdurchléssigkeit als Abbruchkriterium).

Digitale Bildkorrelation (DIC) wurde zur mikroskopischen Verformungsdetektion an
Reineisen-Proben im REM genutzt. In-Situ Vierpunkt Biegeversuche, in Kooperation mit dem
Lehrstuhl fiir Experimentelle Methodik der Werkstoffwissenschaften (Universitidt des
Saarlandes), wurden an einem Tescan Vega 3 XMH W-SEM (Sekundérelektronen-Kontrast) mit
W-Kathode und Kammrath & Weiss In-situ Vierpunkt-Biegemodul (Maximalkraft 200 N,
Abstand oberer Stiitzrollen 40 mm, Abstand unterer Stiitzrollen, 9 mm, Kraft iber untere
Stiitzrollen eingebracht) umgesetzt. Die Biegeverformung wurde wegkontrolliert aufgebracht,
dabei wurde die Biegespannung iiber eine Kraftmessdose ermittelt. Kohlenstoff-Kugeln aus
Graphit-Spray wurden als Referenzmarker auf der gesamten Probenseite aufgespriiht. Die
Biegung wurde in groBer werdenden Schrittweiten (10—-100 pum) realisiert. Uber die Anderung

des Referenzpixelabstands erfolgte die Bestimmung der lokalen Biegedehnung iiber dem

74



2 — Probenmaterial und Methodik

Biegequerschnitt und damit auch der Identifikation der neutralen Faser. Die Auswertung erfolgte
mit der Software VEDDAC (Chemnitzer Werkstoffmechanik GmbH) sowie einem eigens
konfigurierten Matlab-Skript.

Hiérte wurde in Form von Mikro- und Nanohirte auf zwei verschiedenen Skalen mittels
automatisierter instrumenteller Eindringkurven bestimmt. Mikrohérte-Bestimmung erfolgte
mittels Vickers-Indenter an einem Struers Emco Test DuraScan 50 Vollautomat-System. Referenz

Ti6Al4V Mittelung von 55 Indents.

Messungen der Nanohérte wurden am Probenquerschnitt geméll der Methode nach Oliver &
Pharr durchgefiihrt [282,283]. Dariiber hinaus représentierte der E-Modul eine Kontrollgré3e zum
Vergleich mit dem makroskopischen E-Modul.

Untersuchungen an mittels SP behandeltem GJL wurden an einem Hysitron Tribolndenter mit
Performtech controller und Berkovich Diamant Indenter (E-Modul 1.140 GPa, Poisson-Zahl
0,07) vorgenommen. Die Lastaufbringung erfolgte kraftkontrolliert bis zu 1500 uN. Die Spitzen-
Kalibrierung erfolgte an Quartzglas.

Untersuchungen an mittels LSP behandelten Ti6Al4V erfolgten an einem iNano
(NANOMECHANICS Inc — KLA Tencor) System mit lastkontrolliertem Berkovich Indenter
(kalibriert durch Indentation in Quartzglas-Standard mit 72 GPa E-Modul, konstante
Dehnungsrate 0,05 s!, 20 nm Indentationstiefe [283]) in Projekt-Kooperation mit der Universitit
Politécnica de Catalufia Barcelona, Spanien. Es wurden zwei Messstrategien verfolgt. Einzel-
Indentationen mit 25 um Abstand (groBer als 10-fache max. Indentationstiefe, in
Ubereinstimmung mit [284]) und 4 mN Maximalkraft auf einem Messfeld von 2 mm Breite und
Smm Tiefe liefern einen jeweils tiefengemittelten und représentativen Absolutwert der
Nanohérte. Massive Nanoindentation (Feld 200 x 200 pm, 1,05 pm Abstand zwischen
Eindriicken, 40.000 Indentationen, 2 mN Maximalkraft) mit statistischer Analyse nach der
Methode von Constantinidis und Ulm [285,286] offenbart hingegen eine hochaufgeloste
Kartierung der Nanohérte mit jeweils deutlich kleineren und schneller aufgenommen Individual-
Eindriicken zur Sichtbarmachung von Gefiige-Einfliissen, wie Zweit-Phasen etc. Die sich hier
ergebenden Harte-Verteilungskurven wurden manuell mittels Gauss-Kurve(n) phasenselektiv
betrachtet und gefittet und mit der integralen kumulativen Verteilungskurve mittels einer

Sigmoidfunktion statistisch ausgewertet [284,287]. Die Feinheit der Harteklassen wurde dabei an
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die Sichtbarkeit der individuellen Phasen-Peakprofilen gekniipft. Um den Einfluss
unterschiedlicher Einzel-Probenpriparation auszuschlieBen, sind Referenz- und LSP-Probe
exemplarisch in einer gemeinsame Probenform eingebettet und, dquivalent zur SP-Probe, analog

Tabelle 2-4 prapariert.

2.3.2 Charakterisierung der Ermiidungsfestigkeit und Reibeigenschaften

Zum Nachweis der Wirkung von Kugelstrahlen und Laser Peening sowie deren Vergleich
untereinander wurden Ermiidungsversuche mit spannungskontrollierten Wdhler-Linien

durchgefiihrt.

Die Ermiidungsversuche bei GJL im Referenz- und kugelgestrahlten Zustand wurden am
(ehemaligen) Institut fiir Gieereitechnik gGmbh durchgefiihrt. Die Zug-Druck-Beanspruchung
erfolgte mit einem konstanten Spannungsverhéltnis von R = —1/3 (Zugwechselbereich;
Mittelspannung entspricht stets halber Spannungsamplitude; die Wahl erfolgte aufgrund
Priorisierung eines Anwendungsfalls) bei einer Frequenz von 135-138 Hz. Die Wahl des
Spannungsverhiltnisses orientierte sich am Treppenstufenverfahren (+10 MPa Anderungen). Ein
Limit von 107 Zyklen grenzte Dauerldufer-Proben und damit das Zyklen-Limit ab. Die Versuche
wurden mit der Software SAFD (Statistical Analysis of Fatigue Data) fiir krz-Werkstoffe
ausgewertet. Die fiir den Startpunkt mittels Goodman abgeschétzte Dauerfestigkeit liegt bei
82 MPa, wenn 45 MPa Mittelspannung und 100 MPa Zug/Druck-Wechselfestigkeit fiir GJL von
verwendet wird. Die Probengeometrie der Rundzugproben wurde im Einklang mit der ASTM
Norm E466-07 [288] festgelegt und ist in Abbildung 2-7 dargestellt.
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Abbildung 2-7:  Technische Zeichnung der Rundzugproben aus GJL, Erstellung im Einklang mit der ASTM Norm
E466-07 [288].
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Die Ermittlung der Ermiidungsfestigkeit beim additiv hergestellten Ti6Al4V im Referenz-, SP-
sowie LSP-Zustand wurden in Projekt-Kooperation mit der Fakultét fiir Mechanical Engineering
der Universitdt Sevilla, Spanien, durchgefiihrt. Der Versuchsautbau (23 °C, 50 % rel. Luftfeuchte)
umfasste einen Instron Vierpunkt-Biege Aufbau mit MTS809 Servo-Hydraulik Maschinen-
System, wodurch ein konstantes Biegemoment zwischen den Lagerpunkten erreicht wird, siche
auch Abbildung 2-8. Gemiall Zhai et al. wurde der Abstand zwischen den Stiitzrollen in
Abhiéngigkeit der Probengeometrie beschrinkt [289]. Es ergibt sich daraus folgender
Zusammenhang: .y zen/linnen = 4= 5, linnen/h = 1,2-1,5. Die Versuchsfrequenz lag bei 8 Hz
bei einem Spannungsverhiltnis von R = 0,1 (Zugschwellbeanspruchung), um den Effekt
gegebener Druckspannungen deutlich sichtbar zu machen. Ein konservativ orientiertes Limit von

5-10% Zyklen grenzte Dauerldufer-Proben ab.

} | Lgen =70 mm

F/2
b=22 mm

h=10 mm

Durchmesser

D= 5'3 mm Kraft-
F/2 TAufbringung

Radius R=2 mm

T F/2

|—{ linnen =15 mm

Abbildung 2-8: Schematisch Aufbau der Vierpunktbiege-Ermiidungsversuchs. Uber die mittleren Stiitzrollen erfolgt
die Krafteinleitung flr ein konstantes Biegemoment zwischen den Lagerpunkten. Im Original
verdffentlicht in [266].

Nach den Ermiidungsversuchen wurden ausgewdhlte Bruchfldchen aus gebrochenen Proben im
optischen Mikroskop und im Rasterelektronenmikroskop untersucht und mittels optischer

Auswertung bzgl. der Rissinitiierungstiefe sowie der Schadensursache charakterisiert.

Ermiidungsversuche der Mikro-Ermiidungsproben aus Reineisen wurden in Kooperation mit
dem Lehrstuhl fiir Experimentelle Methodik der Werkstoffwissenschaften (Universitit des
Saarlandes) durchgefiihrt. Durch das Heraustrennen der sehr diinnen Zugproben, siehe Abbildung
2-9 (a), wird die weitgehende Relaxation der Makro-Figenspannung beabsichtigt, so dass nur
noch Mikro-Eigenspannung in relevantem Mafe préasent sind. Die Ermiidungsproben, siche
Abbildung 2-9 (b), sowie die Priifthalterung wurden eigens fiir die Untersuchung in ihrer

geometrischen Form konzipiert und getestet.
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Die Priifung erfolgt im Bereich der ausgepriagten Dauerfestigkeit der krz Reineisen-Proben nach
dem Treppenstufenverfahren nach Hiick [290] (Original-Verfahren nach Dixon-Mood [291]) bei
einem  Spannungsverhiltnis R = 0,1 (Zugschwellbereich) sowie einer festgelegten
Schwingspielzahl von 2 - 10°. Bei Auftreten eins Probenbruchs wird die Spannungsamplitude auf
das nichstniedrigere vorherberechnete Treppenstufenniveau fiir die nachste Probe erniedrigt, bei
einem Durchlaufer erhoht. Dadurch kann mit beliebigen Startwerten begonnen werden, die

Spannungsamplitude der einzelnen Versuche wird automatisch um die Dauerfestigkeit zentriert.

Der Startwert des Verfahrens wurde durch einen Laststeigerungsvorversuch an Makroproben fiir
das konkrete Material ermittelt (Startwert 73 MPa, Stufensprung s =5 MPa aus in [292]
abgeschitztem logarithmischen Stufensprung [g(s) festgelegt, Versagen bei 129 MPa, Startwert
fiir Versuch somit bei 124 MPa). Der logarithmische Stufensprung lg(s) als logarithmischer
Abstand der Lasthorizonte wurde dabei gleich der geschitzten Standardabweichung s;p gescnitzt
und damit zu lg(s) = 0,02 gesetzt (siche auch Anhang). Die Auswertung erfolgt hierbei nach
zwei getrennten Methoden, der Methode nach Hiick [290] und der Methode nach Maximum-
Likelihood [291,293], siche auch Zusammenfassung in [294]. Die Versuche wurden an einer

RUMUL Mikrotron (Russenberger Priifmaschinen AG, Maximallast 20 kN) durchgefiihrt.

25
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LSP-Bereich 25
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e b
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Abbildung 2-9: Darstellung der Mikro-Ermudungsprobe aus Reineisen mit LSP-Bereich: (a) gestrichelt angedeuteter
Ausschnitt der drei Probensétze aus dem quaderférmigen Roh-Querschnitt mittels Drahterosion, (b)

technische Zeichnung mit LSP-Bearbeitungsweg. Die Dicke betrégt 600 pm.

Zur  Ermittlung der  Reibungseigenschaften  der  Reineisenproben = wurden
Trockengleitreibungsversuche mit einem Nanotribometer von CSM Instruments (Anton Paar,
Osterreich) durchgefiihrt, das im reziproken Modus (Sinusbewegung) arbeitete. Alle Proben
wurden 10.000 Gleitzyklen mit einer Normallast von 100 mN, einer maximalen linearen

Geschwindigkeit von 1 mm/s und einer Spurldnge von 600 um unterzogen. Alle Tests wurden
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unter kontrollierten Umgebungsbedingungen (20+5°C und 4 % relativer Luftfeuchte)
durchgefiihrt. Um die statistische Représentativitit zu gewédhrleisten, wurde jeder Probekorper

dreimal gepriift.

Der statische Gegenkorper bestand aus einer Al,O3-Kugel mit einem Durchmesser von 6 mm und
einer Oberflichengiite von GD28 (Kugel Pompel, Osterreich). Die Kugeln sind an einem
Ausleger ST-089 befestigt, der sowohl die Normal- als auch die Reibungskraft aufnimmt. Diese
werden wéhrend des gesamten Versuchs ermittelt, indem die Durchbiegung des elastischen Arms
sowohl in der horizontalen als auch in der vertikalen Ebene mit zwei hochprézisen faseroptischen
Wegsensoren gemessen wird. Durch eine Riickkopplungsschleife hélt die Piezo-Bewegung die
Normalkraft konstant, unabhéingig von eventuellen OberflichenunregelmifBigkeiten. Die
Steifigkeit in beiden Richtungen fir den ST-089-Ausleger betrdgt: Normale
Steifigkeit = 0,1536 mN/um und die seitliche Steifigkeit = 0,2094 mN/pm.
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3 Ergebnisse und Diskussion

Die Ergebnisse der vorliegenden Arbeit sind im Rahmen von verschiedenen Projekt-

Kooperationen entstanden und in Teilen in folgenden Publikationen ver6ffentlicht worden:

1) S. Slawik, P. Leibenguth, D. Rathmann, C. Gachot, F. Miicklich, Microstructural analysis
of shot and laser shock peened grey iron for increased fatigue strength, in: Int. Conf. Shot Peen.

(ICSP 12), ISBN 978-3-00-047738-6, Goslar, 2014: pp. 232-235.

2) S. Slawik, P. Leibenguth, H. Welsch, H. Jung, K. Weiss, B. Busskamp, F. Miicklich,
Erhohung der Dauerfestigkeit bei Zylinderkurbelgehdusen aus GJL durch Festigkeitsstrahlen,
Giesserei. 101 (2014) 48-57.

3) S. Bagherifard, S. Slawik, I. Fernandez-Pariente, C. Pauly, F. Miicklich, M. Guagliano,
Nanoscale surface modification of AISI 316L stainless steel by severe shot peening, Mater. Des.

102 (2016) 68—77. https://doi.org/10.1016/j.matdes.2016.03.162.

4) K. Rochlus, S. Slawik, F. Miicklich, Influences of the edge area preparation suitable for
EBSD of ferrous materials of different degrees of hardness, Pract. Metallogr. 53 (2016) 393—407.
https://doi.org/10.3139/147.110405.

5) C. Navarro, J. Vazquez, J. Dominguez, A. Perifidn, M.H. Garcia, F. Lasagni, S.
Bernarding, S. Slawik, F. Miicklich, F. Boby, L. Hackel, Effect of surface treatment on the fatigue
strength of additive manufactured Ti6Al4V alloy, Frat. Ed Integrita Strutt. 53 (2020) 337-344.
https://doi.org/10.3221/1GF-ESIS.53.26.

6) S. Slawik, S. Bernarding, F. Lasagni, C. Navarro, A. Perifian, F. Boby, S. Migot-Choux,
J. Dominguez, F. Miicklich, Microstructural analysis of selective laser melted Ti6Al4V modified
by laser peening and shot peening for enhanced fatigue characteristics, Mater. Charact. 173 (2021)
110935. https://doi.org/10.1016/j.matchar.2021.110935.

7) S. Aguado-Montero, C. Navarro, J. Vazquez, F. Lasagni, S. Slawik, J. Dominguez,
Fatigue behaviour of PBF additive manufactured TI6AL4V alloy after shot and laser peening, Int.
J. Fatigue. 154 (2022) 106536. https://doi.org/10.1016/j.ijfatigue.2021.106536.
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3.1 Konventionelles Kugelstrahlen an Gusseisen und Stahl

Die Ergebnisse des Abschnitts sind in Teilen fir GJL und 316L in [261,270,295,296]

veroffentlicht.

Als Referenzbasis fiir konventionelles SP wird gegossenes Gusseisen mit Lamellen-Graphit
(GJL 250) untersucht. Dieses zeigt eine sehr geringe Kerbempfindlichkeit [297], wohingegen sich
Literatur-Untersuchungen vornehmlich auf Werkstoffe mit hoéherer Kerbempfindlichkeit, wie
Stahl oder auch Gusseisen mit Kugelgraphit (GJS) etc., beschrinken [51] und SP mehr der
Oberflachen-Reinigung als der Verfestigung dient. Die vorliegende Arbeit soll explizit die
Verfestigungswirkung hoherer Strahl-Intensitdten betrachten. LSP soll hier bereits in einem

Vorversuch auf GJL angewandt werden.

Die Mikrostruktur des GJL 250 ist in Abbildung 3-1 dargestellt. Es zeigt eine perlitische
Matrixphase mit darin regellos verteiltem Lamellengraphit (Volumenanteil ca. 10 %, sieche
Abbildung 3-1 (a,d)) sowie Einschliisse aus Mangansulfid und Titannitrid (4bbildung 3-1 (d)). Es

ist keine relevante Textur vorhanden, siehe auch inverse Polfigur in Abbildung 3-1 (c).

101 J

/0 )
2 . .
Abbildung 3-1: Mikrostruktur von GJL 250 im Querschnitt: (a) REM-Rickstreuelektronenaufnahme mit (b)

- s s

VergroRerung der perlitischen Matrix aus (a), (c) EBSD inverse Polfigur mit 1Q-Uberlagerung, (d)
OM-Aufnahme mit Ansicht der Lamellen und Einschliisse (mit polygonaler Form). Lamellen-Graphit

zeigt sich in schwarzem Kontrast, mit Ausnahme in (c), dort als weilRe Bereiche definiert.

Die mittlere KorngrofBe betrdgt ca. 50 pm, der Abstand der Zementit-Lamellen im Perlit liegt bei
unter ~1 pm. Die nach dem Giellen an der Oberfliche verbleibende diinne Guss-Haut (groBere

Harte) wurde durch anschlieBende eine Reinigungsbehandlung mittels Sandstrahlen entfernt.

Aufgrund der komplizierten Mikrostruktur des GJL wurde ein einphasiges Material zur

Mikrostruktur-Evaluation nach SP miteinbezogen. Dieses wurde mit austenitischem 316L-Stahl
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derart gewihlt, dass zusitzlich die potenziell verformungsinduzierte Martensitbildung als
Messsonde fiir Deformation dienen konnte. Die bereits in Abschnitt 1.2.1 diskutierten

Umwandlungseigenspannung verstirken dabei den Strahl-Effekt.

3.1.1 Makro-Eigenspannungen

Zur Einstellung der SP-Strahlparameter fiir GJL wurde neben dem Strahlwerkzeug der
Strahlmittel-Durchmesser variiert. Ersteres wurde in einem Vorversuch aufgrund der gegebenen
engen Zuginglichkeit des Bereiches (Projektziel Zwischenraum Zylinderkurbelgehiuse) zu einer
Strahl-Lanze mit 90°-Umlenkung bestimmt. Dariiber hinaus wurden durch weitere Vorversuche
sowie vorhandene Erfahrungen beim Projektpartner die weiteren Elementar-Parameter, wie

Strahlmittel, Strahlmittelgeschwindigkeit sowie Strahldruck und Strahlzeit festgelegt.

Die Tiefenverteilung der Makro-Eigenspannungen der GJL-Proben mit variiertem

Strahlmitteldurchmesser (sonst gleiche Parameter) ist in Abbildung 3-2 gezeigt.
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Abbildung 3-2: Parameterauswahl Strahlmitteldurchmesser des SP-Prozesses: (a) Makro-Eigenspannungen, (b)
Halbwertsbreite (Mikro-Eigenspannungen). Die zugehdrigen Almen-Werte waren wie folgt:
0,47 mmA2 fiir & 0,8 mm, 0,67 mmA2 fir & 1,2 mm, 0,7 mmA2 fiir & 1,4 mm.

Samtliche Proben zur Makro-Eigenspannungsmessung wurden vorher spannungsarmgegliiht und
Oberflachen poliert. Ein Oberflichen-Referenzwert der Makro-Eigenspannung ergab sich in

einem Vorversuch zu kleiner 20 MPa.

82



3 — Ergebnisse und Diskussion

Die Variation des Durchmessers ergab nur eine geringe Anderung der Tiefenverteilung
(Abbildung 3-2 (a)) und der Halbwertsbreite (4bbildung 3-2 (b)). Tendenziell verschiebt sich die
Eigenspannungstiefe mit groBerem Strahlmitteldurchmesser zu groBeren Tiefen, wobei zwischen
1,2 mmund 1,4 mm eine Sattigung erreicht scheint, wie auch im Almen-Wert zu erkennen ist. Die
Tendenzen der Halbwertsbreite (Einfliisse von Korngroe und Mikrospannungen) sind
dquivalent. Das Maximum der Druck-Eigenspannung ist nicht vollstindig aufgeldst, was das bei
gesteigertem Strahlmittel-Durchmesser normalerweise grofleres Maximum [298] erklért. Die
grofere Eigenspannungstiefe fiir groere Durchmesser wurde von Herzog et al. [299] ebenfalls
nachgewiesen. Hier wurden jedoch fiir eine gleiche Almen-Intensitit parallel andere
Elementarparameter des SP-Prozesses geédndert. Der geringere Oberflichenwert bei 1,4 mm
konnte an einer gesteigerten Rauheit liegen. Die Halbwertsbreite an der Oberflache ist hingegen
bei 1,4 mm am groften. Alternativ konnten Unterschiede zwischen den verwendeten Proben das

Resultat bedingen.

Die Almen-Intensitidt (Durchbiegung der Pldttchen) ist generell nicht eindeutig mit Makro-
Eigenspannungen korreliert, da sie von allen grundlegenden SP-Parametern beeinflusst wird
[299], d.h. die gleiche FEigenspannungstiefenverteilung kann mit unterschiedlichen
Parameterkombinationen erreicht werden. Mit einem einzelnen Elementar-Parameter, wie fiir

Strahlmittelgeschwindigkeit gezeigt [300], existiert hingegen eine lineare Korrelation.

Wie aus der Literatur bekannt [126,301], sind die Spannungsrichtungen durch das statistische
Auftreffen des Strahlmittels dquivalent (d.h. dqui-biaxialer Spannungszustand), daher wird, wie
in der gesamten vorliegenden Arbeit ebenfalls angewandt, nur eine Spannungskomponente zur

Beurteilung des SP-Prozesses betrachtet.

Fiir die weiteren Betrachtungen und Untersuchungen wurde 0,8 mm als Strahlmittelgrofe
gewihlt, da die verwendete Strahl-Lanze an ihrer 90°-Umlenkung mit 1,2 mm und 1,4 mm einen
deutlich groBeren Verschleil aufwies und die Eigenspannungstiefenverteilung nicht stark
abweicht. Die Tiefe der Druck-Eigenspannungen ist mit ca. 450 pm als hoch anzusehen. Fiir die

in der Projektkooperation industrierelevante Umsetzung wurde daher 0,8 mm gewéhit.

Die nun festgelegten Strahlparameter des SP-Prozesses werden in Abbildung 3-3 bzgl. der Makro-
Eigenspannung (A4bbildung 3-3 (a)) und der Mikrospannung (Abbildung 3-3 (b)) mit dem

Vorversuch des LSP-Prozesses an gleichem Probenmaterial gegeniibergestellt.
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Abbildung 3-3: (a) Makro-Eigenspannungen der mittels SP und im Vorversuch mittels LSP behandelten GJL-
Mikrostrukturproben, (b) Halbwertsbreiten-Auftragung der Probenzustdnde. Im  Original
verdffentlicht in [295].

Die Tiefe der Makro-Eigenspannung der LSP-Probe ist dabei klar erhoht, obwohl noch nicht bis
zum Null-Durchgang gemessen wurde. Hingegen liegt das Maximum bei geringen Werten.
Letzteres ist dabei sogar an der Oberfliche und nicht bei einem Tiefen-Maximum. Die
Halbwertsbreiten-Tiefenverteilung korreliert mit der Makro-Eigenspannung und zeigt sich stark
unterschiedlich fiir beide Verfahren. Fiir LSP ist gegeniiber SP oberflichennah nur eine geringe

Mikro-Eigenspannung nachweisbar.

Das insbesondere bei LSP nicht vorhandene Oberflichen-Maximum der Makro-Eigenspannung
kann der geringen Héarte von GJL zugeschrieben werden. Bei weicheren Werkstoffen wird die
wirkende Spannung beim Kontaktdruck durch die plastische Dehnung bestimmt und nicht durch
das unter der Oberfldche liegende Schubspannungsmaximum der Hertzschen-Pressung [ 126]. Der
schnelle Abfall der Spannung ist aus der Literatur nicht bekannt [76], mdgliche Einfliisse konnten
die Graphit-Lamellen sowie deren Grenzflachen (gednderte Impedanz) sowie Proben-Streuungen
darstellen. Letzteres konnte auch das erhohte Referenz-Niveau der Halbwertsbreite der SP-Probe
erkldaren. Der Nulldurchgang der Makro-Eigenspannung wird im weiteren Verlauf der
vorliegenden Arbeit stets mitbetrachtet. Eine mogliche Dampfungseigenschaft der Graphit-Phase
wurde von Lundberg et al. durch einen Unterschied der Verformungstiefe zwischen GJS und GJL

diskutiert [302].
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Die effektive Informationstiefe der Rontgen-Strahlung betrdgt ndherungsweise bei Betrachtung
eines Phasen-Komposits mit 10 Vol-% Graphit und 90 Vol-% Ferrit bei 0° x-Kippung 6,00 um
(1/e-ter Teil / ~63 % der gebeugten Gesamtstrahlung) bzw. 17,97 um (95 % der gebeugten
Gesamtstrahlung) sowie bei 70° y-Kippung 2,05 um bzw. 6,14 um [303]. Der Einfluss der

Graphit-Phase auf die Informationstiefe ist dabei unter 1 %.

Die Eigenspannung wurden nur im verformungstragenden Ferrit gemessen, die Zementit-Phase
ist hingegen nur im Synchrotron zugénglich [304]. Graphit-Lamellen sind mechanisch unter Zug
als Poren anzusehen und verhalten sich nur unter Druck linear-elastisch [305]. Unter Zug startet
plastische Verformung aufgrund der Spannungskonzentration an den Graphit-Lamellenspitzen
bereits bei kleinen Beanspruchungen. Graphit-Eigenspannungen sind grundsétzlich iiber Raman-
Spektroskopie messtechnisch zugénglich, jedoch ist die Kalibrierung sehr aufwendig. In der
vorliegenden Arbeit werden die Makro-Eigenspannungen ausschlieBlich im Ferrit als

verformungstragender Phase bestimmt.

Im Vergleich mit der Arbeit von Lundberg et al. [306] liegen die Ergebnisse der vorliegenden
Arbeit zwischen den dort konventionell und stark gestrahlten Zustidnden, wobei fiir Letztere ein
negativer Effekt der Strahlwirkung nachgewiesen wurde. Die Referenzprobe hatte dort jedoch
bereits wesentliche oberflichennahe Druck-Eigenspannungen. Der geringe Unterschied im
Maximum der Makro-Figenspannungen konnte an leicht gednderten Materialeigenschaften des

GJL zuzuschreiben sein. Weitere Arbeiten sind nicht verfiigbar.

Zur Zuginglichkeit tiefer liegender Makro-Eigenspannungen wurde Material mittels
Elektropolitur abgetragen. Besonders bei tieferem Abtrag (~1 mm) zeigte sich ein gleichméBiger
Abtrag als schwierig, siehe Abbildung 3-4. Durch anisotropen Elektrolytfluss (4bbildung 3-4 (a))
zeigt sich der Abtrag bevorzugt beim ersten Auftreffbereich. Durch schrittweises Drehen der
Probe ergibt sich der in Abbildung 3-4 (b,c) abgebildete deutlich gleichmiBigere Abtrag innerhalb
des zentralen Bereichs. An den dufersten Randbereichen ist hingegen kein gleichméiBiger Abtrag
mehr gegeben. Diese wurden daher nur beim grofiten Kippwinkel der Probe teilweise mitbestrahlt.
Verschiedene Ansdtze wurde in der vorliegenden Arbeit im Rahmen von Vorversuchen
ausprobiert, v.a. die Messung des gesamten Kraters mittels konfokaler Mikroskopie und dem
anschlieBenden Auswerten von gefitteten Referenzebenen in Kratermitte und Kraterrand. Eine

genaue Korrelation mit der, wihrend der Probenkippung gednderten Informationstiefe der
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Rontgenstrahlen und damit einem konkreten Tiefenwert, ist daher schwierig und wurde gemaf3

dem Aufwand daher nicht als niitzlich eingeschétzt.

—40.000
|

Abbildung 3-4: Beispielhafter elektrolytischer Abtrags-Krater bei GJL-Proben: (a) anisotroper Abtrag durch
Elektrolytstrémung, (b) isotroper Abtrag durch Probendrehung, (c) 1D-Profil aus (b).

In der vorliegenden Arbeit wurden zudem keine Korrekturrechnungen der Eigenspannungen nach
Moore & Evans [307] oder nach FEM-Simulation des Abtragvolumens nach erfolgtem
elektrolytischem Abtrag durchgefiihrt. Zunichst ist der reale Abtrag nicht wie bei Moore & Evans
iiber die komplette Oberfliche, sondern prinzipiell in Zylinderform erfolgt. Die abgetragene
Flache ist zudem nicht perfekt eben. Innerhalb einer methodischen Arbeit von Holmberg et al.
[308] wurde fiir Zylinderproben festgestellt, dass bis zu einer Tiefe von 1,5 mm die Resultate der
tiefenabhéngigen Spannungsmessung aus Laborgerét (mit flichigem elektrolytischen Abtrag) mit
der aus Synchrotron-Messungen (ohne Abtrag) gut {bereinstimmen. Tiefer liegende
Eigenspannungen (v.a. im Zugbereich) werden unterschétzt, der Unterscheid scheint jedoch bei
ebener Fliche gering und wird daher fiir die vorliegende Arbeit daher als vernachlissigbar
eingeschitzt. Des Weiteren iberschitzen FEM-Korrekturrechnungen gegebene Zug-
Eigenspannungsbereiche. Insbesondere bei mehrphasigem GJL existiert kein valides Modell zum
Einfluss der Graphit-Phase. Aufgrund der stark nicht linearen Vorginge bei Zugbeanspruchung

von GJL wurden die elastischen Konstanten von Ferrit verwendet.

3.1.2 Mikro-Eigenspannungen — Verformungszustinde

Zur Einschéitzung der Mikro-Eigenspannungen nach SP (und LSP) wurden zunédchst GJL-
Almen-PLittchen im Querschnitt herangezogen. Diese normalerweise zur Dokumentation der
SP-Strahlintensitdt herangezogenen genormten Stahl-Flachproben verbiegen sich nach

Wegnahme der Einspannung aufgrund der eingebrachten Makro-Druck-Eigenspannungen.
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Dadurch verstérkt sich die durch SP eingebrachte Verformung weiter. Durch die gesondert

gefertigten GJL-Plittchen kann die Strahlintensitit mit der Verformung korreliert werden.

In Abbildung 3-5 sind Ergebnisse der EBSD-Untersuchung verschiedener Strahlintensitéiten
(exemplarisch durch den Parameter Strahlzeit dargestellt) gezeigt. Jede KAM-Karte ist dabei in
vier Tiefenbereiche unterteilt worden und bei jedem Bereich wurde die Haufigkeitsverteilung aller
im jeweiligen Bereich gegebenen KAM-Werte aufgetragen. Die Lage der Verteilung (Maximum,
Median etc.) kann als Maf fiir den Grad an Verformung, die Breite der Verteilung als MafB fiir die

Heterogenitét des Verformungszustandes angesehen werden.

Y Strahlzeit 4 s
0,161 ——Bereich 1 | ]
Strahl- 012 —— Bereich 2 | |
it: ' —— Bereich 3
Ze1t. 0,08 —— Bereich 4 | |
] 4/S. 0,04
=~ 0
~ Strahlzeit 8 s
2 0,161 1
é,
& 0,124
2 E
S T 0,08
g e
'S 0,044
©
x o
Strahlzeit 12 s
0,16 1
0,12
12s 006
0,04+
o . 2 & 0 ,
Bere1ch1  Bereich2 | Berelch3 Bere1ch4 0 1 3

2
Misorientierung (°)

Abbildung 3-5: KAM-Karten der mittels SP verschieden lange behandelten GJL-Almen-Plattchen im Querschnitt
sowie sich aus den verschiedenen Querschnittsbereichen ergebende relative Haufigkeitsdarstellung
der Missorientierung. Die Haufigkeiten sind jeweils mit einer Lognormal-Funktion gefittet. Im
Original verdffentlicht in [296].

Es zeigt sich, dass bei allen Strahlzeiten mit groerer Néhe zur Oberfléche ein hoherer Grad an
plastische Verformung vorhanden ist. Mit wachsender Strahlzeit steigt die Verteilungsbreite fiir
alle Bereiche leicht an. Da die Anderung recht gering ist und die KenngroBen der Lognormal-
Fitkurve mit keiner physikalischen Grofe in Verbindung gebracht werden kann, soll im Folgenden
die gemittelte Profillinie der KAM-Karte zur Beurteilung verwendet werden, siehe auch z.B.

Abbildung 3-8 (d). Die Makro-Eigenspannungen der Almen-Plittchen sind weitgehend relaxiert.
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Allgemein ist die Kernel-Average-Misorientation, d.h. die gemittelte Missorientierung zur
jeweiligen Pixel-Nachbarschaft ein Maf3 fiir Dichte geometrisch notwendiger Versetzungen
(GNDs) [309,310]. Diesen vermitteln im Gegensatz zu den statistisch notwendigen Versetzungen
(SSDs) ausschlieBlich Rotationen zwischen benachbarten Pixeln (damit Bereiche innerhalb von
Kornern). SSDs vermitteln hingegen Deformationen ohne Rotationsanteile und sind fiir KAM-
Messungen nicht sensitiv sowie iiber 1Q-Karten nicht von weiteren Einfliissen etc. zu trennen
[311]. Beide Versetzungsarten sind jedoch fiir die Reflex-Halbwertsbreiten in XRD-Messungen
sensitiv. In den Arbeiten von Soady und AlMangour wurde KAM-Karten zur Visualisierung des
SP-Prozesses angewandt [312,313]. In der vorliegenden Arbeit wurde dies fiir den LSP-Prozess
erweitert. Die konkrete Berechnung der GND-Dichte aus den 2D-KAM-Daten heraus wurde nicht
durchgefiihrt, da die fehlende 3D-Rotationsinformation sowie die Orientierungsmessung mittels

Hough-Raum-Bestimmung zu einem wesentlichen Genauigkeitsverlust fithren [281].

An gleichen GJL-Almen-Plattchen wurden Hirtemessungen auf um- und nm-Skala im
Querschnitt durchgefiihrt, siche Abbildung 3-6. Die Mikrohérte (Abbildung 3-6 (a)) zeigt dabei
einen unwesentlichen Trend mit steigender Harte zur Oberflache hin, wihrend die Streuung hoch
ist. Die Indentations-Hérte (4bbildung 3-6 (b)) zeigt bei moderater Streuung im Kornbereich nahe
der Oberflache eine deutliche Steigerung. Letztere ergibt sich als Mittelwert tiber die Hartewerte
von Indentationen gleicher Tiefe sowie in Bezug auf eine Indentation iiber alle Hértewerte

zwischen 60 und 80 um Indentationstiefe.
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Abbildung 3-6: (a) Mikrohérte, (b) Indentations-Harte (Nanoindentation) des mittels SP behandelten GJL-Almen-
Plattchens. In (b) ist ebenfalls die mit der Indentations-Spitze nachtraglich vermessene Topographie
der Messflache dargestellt. Ein Datenpunkt ergibt sich aus den Messpunkten gleicher Tiefe (siehe

gestrichelte Pfeile). Degenerierte Zementit-Lamellen sind am dunkleren Kontrast zu erkennen.
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Die Effekte konnen mit der GroBe der plastischen Zone in Verbindung gebracht werden. Die
plastische Zone wird grundsétzlich als halbkugelférmig angesehen [314]. Im Gegensatz zu den
bisherigen Berechnungsansitzen von Kramer et al. [315] sowie des modifizierten Nix & Gao
Modell nach Durst et al. [316] schlégt ein neuerer Ansatz von Phani et al. die Abschitzung auf
Basis FEM simulierter und experimentell charakterisierter Harte-Beeinflussung benachbarter
Indents vor, konkret ist Faktor 10 der Indentationstiefe [317] als maximaler Einflussabstand
genannt. Die ,effektive“ GroBe der plastischen Zone betrigt fiir die gegebenen Vickers-
Indentationen ca. 5 pm (ebenfalls 10-fache Indentationstiefe), fiir die Indentations-Harte
(Indentationstiefe ~80 bis 85 nm) ca. 800 bis 850 nm Durchmesser. Letztere ist bereits in der
GroBenordnung des Zementit-Lamellenabstandes und damit dehnt sich die plastische Zone stets

iiber die nichste Grenzflache Ferrit-Zementit hinweg aus.

Der Bereich erhohter Indentations-Hérte ldsst sich auf nicht mehr intakte Zementit-Lamellen
zurlickfulhren, siehe auch Topographie-Scan der indentierten Oberflache in Abbildung 3-6 (b).
Dies fiihrt zur Verringerung der Ferrit-Zementit-Grenzflachen als ,,weiche* Fehlstellen, ein besser
zu messender pile-up Effekt der Ferrit-Versetzungen sowie ggf. im Bereich der
oberflachennédchsten Hochstverformung auftretenden Umorientierung von Teilen der Zementit-
Lamellen in eine Orientierung senkrecht zur Indentationsrichtung. Letzteres wird dadurch
wahrscheinlicher, dass Sink-In-Effekte (,,Einschniirung® des Indents) bei den Indentationen Null
bis Vier zu erkennen sind, im Gegensatz zu Pile-up-Effekten bei tieferen Indents (sichtbare
Topographie-Erhéhung). Die Graphit-Lamellen sind deutlich weicher als die Perlit-Matrix, v.a.
bei der Vickers-Messung gleitet die Indenter-Spitze bei zu groBer Nihe in den Graphit-Bereich ab
und erniedrigt die Hérte erheblich. Es wurde daher explizit auf Abstand zu Graphit-Lamellen
geachtet.

Grundlegende Verformungscharakteristika konnten mit den GJL-Almen-Pléttchen bereits
nachgewiesen werden. Dies soll nun auf GJL-Proben ausreichender Dicke aus dem
Produktionsumfeld erweitert und mit einem Vorversuch fiir Laser Peening gegeniibergestellt
werden. Abbildung 3-7 (a,b,c) zeigt Riickstreuelektronen Aufnahmen im Querschnitt der
Referenz-, SP- und LSP-Probe. Es zeigt sich keine Beeinflussung der Zementit-Lamellen bei
Referenz- und LSP-Probe Abbildung 3-7 (a,c). Die Lamellen der SP-Probe Abbildung 3-7 (b) sind
hingegen oberflichennah gebrochen, was zudem mit Tiefe der verstdrkten Indentations-Hérte der

GJL-Almen-Pléttchen aus Abbildung 3-6 (b) Korreliert.
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Oberfldche Oberfldche
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Abbildung 3-7: Ruckstreuelektronen-REM-Aufnahmen im Querschnitt der (a) Referenzprobe sowie der mittels (b)
SP und (c) LSP behandelten Proben. Die Graphit-Phase erscheint dunkel. Im Original verdffentlicht
in [295].

Bei der SP-Probe sind im Gegensatz zur Referenzprobe zudem Kontrastwechsel innerhalb der
Ferritphase zu erkennen, welche auf Missorientierungen (zum Teil Korngrenzen) zwischen den

Bereichen, und damit starken Verformungen hindeutet.

KAM-Karten der GJL-Proben im Querschnitt sind in Abbildung 3-8 (a,b,c) enthalten.
Zusammen mit den gemittelten tiefenabhéngigen Profilen aus Abbildung 3-8 (d) zeigt sich nach
LSP eine leicht erhdhter und nach SP einen deutlich erhohter Verformungsgrad. Im SP-Zustand
sind die EBSD-Rohdaten nahe der Oberfldche z.T. nicht mehr indizierbar, was auf eine hohe
Defektdichte hindeutet.

Des Weiteren zeigt sich lokal betrachtet insbesondere bei den SP- und LSP-Proben eine sichtbare
GND-Dichte-Erhdhung in Néhe der Graphit-Lamellen und damit der Grenzfliche zur
Zweitphase. In Ndhe der Graphit-Lamellen als deutlich weichere Phase kdnnen Verformungen im
Ferrit/Zementit-Komplex einfacher auftreten. Die LSP-Probe weist auch in Néhe der Graphit-
Lamellen weniger GND-Dichte und damit Mikro-Eigenspannung als die SP-Probe auf, was
aufgrund der Rissinitilerung an Graphit-Lamellenspitzen (Spannungsiiberhdhung) bei

Ermiidungsversuchen eine Rolle spielen konnte.

Lundberg et al. [302] beobachtete ebenfalls im Probenquerschnitt innerhalb der Ferrit-Lamellen
des Perlit sowie insbesondere in Néhe der Graphit-Phase erhohte Verformung. Durch die

Betrachtung der Missorientierung zwischen 1,5° und 10° fehlten jedoch die Bereiche schwacher
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Deformation und die Tiefenbereiche von GND-Dichte und Halbwertsbreite der

Spannungsanalyse waren nicht korreliert wie in der vorliegenden Arbeit.
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Abbildung 3-8: KAM-Karten der GJL-Proben im Querschnitt: (a) Referenz, (b) SP und (c) LSP. (d) KAM-
Tiefenverlauf mit Uber einen jeweiligen Tiefenbereich von 8,66 um gemitteltem KAM-Wert. Im
Original verdffentlicht in [295].

Aufgrund der Komplexitit des Gefiiges wurden fiir den SP-Prozess einphasige Proben aus 316L-
Stahl dhnlicher Korngrofe miteinbezogen, welche mit zwei Strahlintensitéten behandelt wurden.

Die Profile der Mikrohérte und KAM-Karten sind in Abbildung 3-9 abgebildet.

Die Verldufe der behandelten Proben aus Abbildung 3-9 (a,b) korrelieren hinsichtlich max. Tiefe
untereinander sowie mit den (hier nicht gezeigten) Verldufen der Makro-Eigenspannung und
Halbwertsbreite. Es zeigt sich zunéchst nahe der Oberflache ein hoherer Verformungsgrad der
Referenzprobe im Vergleich zum KAM-Profil aus Abbildung 3-9 (b). Dies ist auf die Vorbereitung
der Probenoberfldche zuriickzufiihren, welche noch Rest-Verformungsschichten der Proben-
Trennung beinhaltete. Bei der Mikrohirte zeigt sich eine generelle Hartesteigerung fiir die
konventionell und vor allem stark gestrahlte Probe, was auf Kornfeinung des im Ausgangzustand
groen Korns sowie Martensitbildung zuriickzufiihren sein diirfe. AuBlerdem ist eine im
Gegensatz zum KAM-Profil deutliche Steigerung der stark gestrahlten Probe gegeniiber der

konventionell gestrahlten Probe erkennbar. Daraus folgt, dass ein weiterer Aspekt Einfluss nimmt.
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Abbildung 3-9: (a) Mikrohérte im Querschnitt der ungestrahlten Referenz sowie der mittels konventionellem und
starkem Kugelstrahlen behandelten Proben, (b) KAM-Tiefenverlauf im Querschnitt der ungestrahlten
Referenz sowie der mittels konventionellem und starkem Kugelstrahlen behandelten Proben, mit tiber
einen jeweiligen Tiefenbereich von 10,8 um gemitteltem KAM-Wert. Der interne Referenzbereich
zeigt eine von der Tiefe abgekoppelte Messlinie im Mikrostruktur-Referenzbereich. Im Original
verdffentlicht in [270].

Zur Aufklarung werden Korn- und Phasenkarten aus EBSD herangezogen, siche 4bbildung 3-10.
Die Veranderungen der Korngréfe durch die Restverformungsschichten sowie die konventionelle
und starke SP-Behandlung sind in Abbildung 3-10 (a,b,d) erkennbar und in Tabelle 3-1 quantitativ
beschrieben. Es zeigt sich eine mit wachsender Strahlintensitit sich groBer ausbildende
Kornfeinungsschicht, welche sich aus einem Gradienten von Kérern mit pm-Gréfe und nm-
GroBe zur Oberflache hin zusammensetzt. Die EBSD Phasenkarten (4bbildung 3-10 (c,e)) sowie
die Riickstreuelektronenaufnahme (A4bbildung 3-10 (h)) zeigen die Bildung einer
verformungsinduzierten Martensitphase. Diese bildet sich, wie beim konventionellen SP sowie in
tieferen Bereichen des stark gestrahlten SP ersichtlich, zunéchst in sehr lokal begrenzten Fléchen
aus. Beim stark gestrahlten SP-Prozess ist oberflichennah hingegen, abhingig vom
Tiefengradient der Verformung, die Bildung von Martensitbédndern in verschiedenen Stadien
erkennbar. Die konventionell gestrahlte Probe kann aufgrund des geringen Martensit-Anteils in

Néherung als SP-Probe ohne Martensitbildung betrachtet werden.
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Abbildung 3-10: Mikrostrukturentwicklung im Querschnitt bei 316L vor und nach SP: (a) inverse Polfigur (IPF-) Karte
der Referenz, IPF-Karte und Phasenkarte Austenit/Martensit (b,c) konventionell sowie (d,e) stark

<
<

kugelgestrahlte Probe. (f) 110-Polfigur der Austenit-Phase, (g) 111-Polfigur der als Ferrit indizierten
Martensitphase und (h) REM-Riickstreuelektronenaufnahme eines Ausschnitts aus (d,e). Im Original
verdffentlicht in [270].

Die Bildung von Martensit wird anhand der ausgewerteten Polfiguren des Cl-Bereichs aus
Abbildung 3-10 (e) in Abbildung 3-10 (f,g) nachgewiesen. Diese sind als Vielfache der
statistischen Orientierungsverteilung in Bezug zur duBleren Normalen-Richtung der Probe
dargestellt. Die 110-Polfigur aller feinkristallinen Austenit-Korner zeigt zunéchst eine <110>-
Orientierungspriferenz in duBlerer Normalen-Richtung, welche dem Texturzustand einer
typischen Walztextur von 316L entspricht [318] und damit den Deformationsvorgang des SP-
Prozesses als dhnlich charakterisiert. Es zeigen sich genauer betrachtet zwei verschiedene Typen
des Texturzustandes in der 110-Ebene, jeweils 90° zueinander gedreht. Die 111-Polfigur der
umgewandelten Martensitkorner zeigt hingegen eine <111>-Orientierungspriferenz zur dufleren
Normalen-Richtung. Die Umwandlung der Orientierungspriferenz reprasentiert damit gerade die
klassische Orientierungsbeziechung zwischen ehemaligen Austenit- und umgewandelten
Martensitkornern geméll Kurdjumov-Sachs (Richtungsbeziehung <110>1y || <111>a‘) [319].
Damit ist die Martensitbildung indirekt nachgewiesen. Die bei rontgenographischen

Texturmessungen gefundene Radialsymmetrie von SP-Polfiguren [301] findet sich hier aufgrund
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des begrenzen Messfeldes interessanterweise nicht. Aufgrund des sehr kleinen Unterschieds im
Gitterparameter von Ferrit (krz) und Martensit (tetragonal raumzentriert) ist eine Unterscheidung
mittels EBSD unter normalen Messumstinden nicht moglich. Die stirkere Textur der
Martensitkorner gegeniiber den Austenitkorner ist gerade durch den bereits vor der Umwandlung
vorliegenden hoheren Deformationsgrad zu erkldren, welcher erst die Martensit-Umwandlung

erlaubt.

Tabelle 3-1: Ubersicht der in Abbildung 3-10 enthaltenen Bereiche der Mikrostruktur der 316L-Proben. Im Original
verdffentlicht in [270].

Referenz Konventionelles SP Starkes SP
Al: ~60 bis 200 nm KorngroRe, B1: ~20 bis 50 nm KorngroRe, C1: ~30 bis 100 nm Austenit- und ~90
hohe Defektdichte, Tiefe hohe Defektdichte, Tiefe bis 130 nm Martensit-KorngroRe,
~12 um ~30 um moderate Defektdichte, Tiefe ~25 um
A2: Ubergangsmikrostruktur, B2: ~220 nm Korngrofe, C2: ~250 nm Austenit- und ~220 nm
Gradient in Korngréf3e und moderate Defektdichte, Tiefe Martensit-KorngroRe, moderate
Defektdichte, Tiefe ~24 ym ~50 ym Defektdichte, Tiefe ~45 ym
A3: Referenz-Mikrostruktur B3: _Ubergangsmikrostruktur, C3: Ubergangsmikrostruktur, Tiefe
Tiefe ~65 um ~70 um
B4: Leicht verformte Referenz- C4: Verformte Referenz-Mikrostruktur
Mikrostruktur mit mit Subkorn- und Zwillingsgrenzen
Subkorngrenzen, Tiefe sowie Martensitbildung, Tiefe
~170 ym ~280 um

Darunter: Referenz-Mikrostruktur | Darunter: Referenz-Mikrostruktur

Des Weiteren ist aus Abbildung 3-10 (b,d) erkennbar, dass die oberflichennéchsten Bereich im
Falle des starken SP-Prozesses (Bereich C1) trotz theoretisch groflerem Verformungsgrad besser
indizierbar scheinen als beim konventionellen SP-Prozess bzw. (Bereich B1), was bei gleicher
Préparationsqualitdt auf einen geringeren Grad an Defekten hindeutet. Die nicht gezeigte 1Q-
Karte bestatigt diese Tendenz. Im Falle der stark gestrahlten Probe wurde in Region C1 gegeniiber
B1 ebenfalls eine leicht groBere KorngroBe festgestellt. Dies konnte auf Erholungsphédnomene mit

Kornwachstum hindeuten, welche durch die gegebenen hoheren Temperaturen gefordert werden.

Die Martensitumwandlung dient hier als Messsonde fiir Deformation. Es zeigt sich, dass
insbesondere beim starken SP-Prozess des einphasigen Stahls 316L offenbar Deformationsbéander
entstehen anstatt eines kontinuierlichen Gradienten. Dies ist fiir den SP-Prozess noch nicht
beobachtet worden. Der grundsétzliche Effekt der Kornfeinung mit Gradientengefiige sowie

Martensitbildung bei austenitischen Edelstdhlen ist bereits beobachtet worden [55,320].
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3.1.3 Oberflichenzustinde

Die Oberflidchen-Rauheit nach SP soll anhand von austenitischem 316L-Stahl charakterisiert
werden, da die Oberflidche im Gegensatz zu GJL keine Phasengrenzen enthilt. Zusétzlich wurden
zwei verschiedene Strahlintensititen betrachtet. Die Ergebnisse der Rauheit, welche in den
Rauheitsparametern R, und PV (max. Abstand Minimum-Maximum) dargestellt sind und die
Mikro- und Sub-pm-Skala abdecken, sind in Tabelle 3-2 aufgelistet. Das AFM 6ffnet dabei den
Rauheitsmessbereich nach unten, bietet jedoch trotz Flichenmittelung keine ausreichend
reprasentative Messldnge geméfl Norm fiir taktile Messgerite [272]. Da mehrere Probenstellen

gemessen wurden, ldsst sich zumindest eine Tendenz verschiedener Probenzustinde ermitteln.

Tabelle 3-2: Mikro- und Nano-Rauheit der 316L-Proben. Im Original veréffentlicht in [270].

Messverfahren | Parameter Referenz Konventionelles SP Starkes SP
Ra/um 454 +0,25 4,42 +0,50 3,72+0,42
Konfokal
PV /pum 23,82+ 2,65 20,88 + 3,40 16,70+ 1,71
AFM Ra/nm 137,27 £ 44,66 | 194,07 + 47,95 290,87 + 116,08
PV /nm 561,78 103,23 | 925,35+ 171,76 1177,43 + 264,65

Es zeigt sich ein gegenldufiger Trend zwischen Mikrorauheit (konfokal) und Sub-pm-Rauheit
(AFM, Rasterkraft-Mikroskop). Die Mikrorauheit weist nach konventionellem SP nahezu keine
Anderung auf, nimmt jedoch nach starkem Kugelstrahlen deutlich ab. Grund ist die nicht
unwesentliche Mikrorauheit im Referenzzustand. Die Sub-pum-Rauheit steigt bei beiden
Strahlintensitdten an. Aus der Literatur ist bekannt, dass die Mikro-Rauheit polierter Oberflachen
nach SP ansteigt. [51]. Der Anstieg der Sub-um-Rauheit durch SP ist somit unabhingig von der
Situation der Mikrorauheit. Anwendungsspezifisch kann dies im Zusammenspiel mit der
Nanometer-Korngrofle beispielsweise fiir korpereigene Wechselwirkungen mit Biomaterialien
interessant sein [321]. Die Mikro-Rauheit nach SP liegt dabei in dhnlicher Groflenordnung wie
polierter geharteter Stahl nach SP in der Literatur [322]. Es folgt somit, dass die Betrachtung der
Mikro- und Sub-pum-Skala bei der Rauheitsbetrachtung wichtig sein kann.
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3.14 Ermiidungszustinde

Aufgrund der nur wenigen in der Literatur verfiigbaren Untersuchungen von Kugelstrahlen an
GJL sowie zur Priifung der Ermiidungsfestigkeit des GJL SP-Zustandes wurden Zug-Druck-
Ermiidungsversuche an Rundproben durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in einer Wohler-
Auftragung in Abbildung 3-11 dargestellt. Es zeigt sich eine 20 % Verbesserung der ertragbaren
Spannungsamplitude im Dauerfestigkeitsbereich (107 Schwingspiele). Weniger Verbesserung gibt

es bei hoheren Spannungsamplituden.
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Abbildung 3-11: Ergebnisse der Ermidungsuntersuchungen an GJL (Spannungsverhdltnis R = —1/3) mit
Referenzzustand (Bearbeitung auf Werkzeugmaschine) sowie mittels SP behandelter Zustand. Proben
gréRer 107 Schwingspiele wurden als Durchlaufer bei 107 Schwingspielen eingeordnet. Die Zahl ,,2¢

weist auf zwei Proben am gleichen Auftragungspunkt hin.

In einer der wenigen vergleichbaren Untersuchungen an GJL beobachtete Lundberg et al. [306]
eine Abhéingigkeit der Ermiidungsfestigkeit von der Strahlintensitit. Tendenziell fiihrte er eine
gesteigerte Festigkeit nur bei geringen Strahlintensititen an, wiahrend berechnete Zugspannungen
im Innern zu einer Minderung bei hohen Strahlintensitéten fithren. Als Referenz wurde jedoch
eine bereits druckspannungsbehaftete Probe herangezogen, weshalb ein quantitativer Vergleich
nicht sinnvoll erscheint. Die in der vorliegenden Arbeit verwendete Strahlintensitét liegt etwa in
der Mitte der von Lundberg et al. verwendeten Intensititen. Die in der vorliegenden Arbeit ca.
20 % verbesserte Ermiidungsfestigkeit bestatigt das. Die Wohlerkurve von Lundberg et al. weist
eine dhnliche Steigung im Bereich der Zeitfestigkeit auf. Die Rohdaten der vorliegenden
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Untersuchung liegen auf einem etwas hoheren Niveau der Spannungsamplitude, was auf die von
Lundberg et. al. verwendete rein wechselnde Beanspruchung (R = —1) zuriickgefiihrt werden
konnte. Wollmann et al. konnte fiir GJL 200 eine Verbesserung der Dauerfestigkeit nach SP um
ca. 30 % nachweisen [297], wobei die Strahlintensitdt mit 0,2 mmA2 geringer lag als in der
vorliegenden Arbeit.  Kugelstrahlen steigert im Allgemeinen die Ermiidungsfestigkeit
metallischer Werkstoffe [51], besonders wenn eine hohe Kerbempfindlichkeit des Werkstoffes
vorliegt [297].

Fazit des Abschnitts:

e EBSD ist eine geeignete Methode zur qualitativen und quantitativen Darstellung von
mittels Kugelstrahlen eingebrachter Verformung im Probenquerschnitt.

e Kugelstrahlen und Laser Peening erhdhen Versetzungsdichte bei GJL verstarkt an
Bereichen der Grenzflache zu Graphit-Lamellen, Laser Peening deutlich weniger.

o Kugelstrahlen steigert Ermudungsfestigkeit von konventionellem GJL um 20 %.

e Austenitischer Stahl 316L zeigt nach Kugelstrahlen Martensitbildung in Form von
Deformationsbéandern. Diese wurden als Messsonde fur Deformation/Verformung
genutzt. Es besteht eine Orientierungsbeziehung zum umgebenen Austenit.

e Martensit als Messsonde fur Deformation/Verformung nach Kugelstrahlen.

e Hartesteigerung nach konventionellem und starkem Kugelstrahlen durch Kornfeinung
(konventionell) und Martensitbildung (stark) bei 316L begrundet.

97



3 — Ergebnisse und Diskussion

3.2 Laser Peening — Integration und Prozessverstindnis

In der Literatur sind bereits aus den experimentellen Arbeiten von Fairand et al. [66], Dane et al.
[109,323], Eisner [61], Peyre et al. [S3] einige auch bereits in Abschnitt 1.1.2 dargestellte
Grundlagen zum LSP-Prozessverstindnis bekannt. In der vorliegenden Arbeit werden hingegen
einige ausgewdhlte Aspekte behandelt, welche experimentelle Relevanz zeigen und in der
Literatur noch unzureichend diskutiert sind. Die folgenden Untersuchungen werden mit
Reineisen als Modellwerkstoff durchgefiihrt. Aufgrund der geringen Hérte ergibt sich eine
grofere plastische Verformung wahrend des LSP-Prozesses, welche sich sensitiver untersuchen

lasst.

3.2.1 Verformungsorientiertes Prozessverstindnis

Das Laserstrahl-Profil zeigt eine direkte Auswirkung auf die Verformungscharakteristik. Das in
der vorliegenden Arbeit verwendete Profil (wird v.a. fiir Laser geringerer Strahlqualitét in der
Literatur nicht angegeben) ist in Abbildung 3-12 dargestellt (2D-Ansicht in (a) sowie 1D-Profil
in (b)) und kann représentativ fiir LSP mittels Laser geringer Strahlqualitit ohne Top-Hat-Profil
herangezogen werden. Man erkennt Intensitdtsfluktuationen aus Beugungseffekten beim
Durchgang des aktiven Mediums (Nd:YAG). Bei der Strahlfokussierung auf der Probe schieben
sich die Fluktuationen zusammen. Im Brennpunkt der Linse wiirde ein breites Gauf3-dhnliches

Maximum entstehen.

(0.003 , 469.70) (8.975 . 321.98)
000

) N
Abbildung 3-12: Laser-Intensitétsprofil des verwendeten Quanta-Ray Pro Lasers (1=1064 nm, M2 ~ 3 bis 5). (a) 2D-

Ansicht sowie (b) 1D-Profil aus gestricheltem Linienschnitt in (a).

Bei einem LSP-Einzelbeschuss entsteht durch die erfolgende Schockverformung ein
Verformungskrater, im Folgenden LSP-Indent genannt. Die Topographie dieser Einzel-Indents ist

in Abbildung 3-13 (a,b) fiir zwei Durchmesser dargestellt. Man erkennt die Fluktuationen im
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Profil, welche aus dem entsprechend fokussierten Laserstrahl-Profil aus Abbildung 3-12
hervorgehen. In Vorversuchen wurde ermittelt, dass die Nutzung der vollen Laserleistung den
grofiten Effekt hervorbringt. Zwei exemplarische Durchmesser wurden in diesem Fall
herausgegriffen. Man erkennt aus Abbildung 3-13 (a,b), dass der groBere Durchmesser trotz
geringerer Leistungsdichte zu einem tieferen Indent fiihrt, was in &hnlicher Form auch von Eisner
beobachtet wurde, jedoch auf die Probendicke zuriickgefiihrt wurde [61]. Ein weiterer Grund
konnte der Ubergang der Schockwellen-Charakteristik sein, welche bei kleinen Durchmessern
tendenziell einer 3D-Kugelwelle folgt und bei gréfleren Durchmessern eine ebene Schockwelle

darstellt, die effizienter im Absorber sowie im darunter liegenden Material propagieren kann.

Betrachtet man Uberlappungen von Spots (siehe Abbildung 3-13 (b,c) mit exemplarisch drei
Uberlappungen), zeigt sich der Verformungs-Tiefeneffekt verstirkt. Auf der anderen Seite zeigt
sich, dass durch weniger tiefe Verformung und entsprechend gewihlte Uberlappung glattere Profil
erreicht werden kénnen (50 % Uberlappung bei 2,0 mm Strahldurchmesser, Abbildung 3-13 (d)).
Beim 2,6 mm SpotgroBe (62 % Uberlappung, Abbildung 3-13 (c)) wurde die Uberlappung etwas
groBer gewdhlt, um durch gleiche Spotabstinde die thermische Belastung des Al-Absorbers
dhnlich zu halten, auflerdem wurden so die topographischen Minima etwas mehr
zusammengeschoben. Bei groBerer Uberlappung lisst sich tendenziell ein weniger raues Profil
erreichen. Dies steht jedoch im Gegensatz zur Eigenspannungstiefenverteilung und der
Prozesszeit. Nach Eisner ergibt sich bei 50 % Uberlappung die tiefste und homogenste
Eigenspannungsverteilung des Gesamtfeldes [61], wobei hier keine individuellen Laser-

Intensitétsprofile beriicksichtigt wurden.
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Abbildung 3-13: Profilmessungen durch LSP-Indents: Einzel-Indents mit (a) 2,6 mm und (b) 2,0 mm Strahl-
Durchmesser. GleichméRige Uberlappung von drei LSP-Indents fiir (c) 2,6 mm mit 62 %

Uberlappung und (d) 2,0 mm Strahldurchmesser mit 50 % Uberlappung. Die relative x-Skalierung ist

in (a,b) sowie (c,d) jeweils identisch. Die relative y-Skalierung ist in (a,b,c,d) identisch.

Die Tiefenverteilung der Makro-Eigenspannungen der beiden Durchmesser aus Abbildung 3-13

sind in Abbildung 3-14 dargestellt. Bei grolerem Durchmesser verkleinert sich das Maximum und

vergrofert sich die Tiefe der Druck-Eigenspannung. Eine grofle Tiefe ist damit mit einer gro3en

Verformungstiefe des LSP-Indents verkniipft sowie mit einer mdglichst ebenen Schockwelle.

Eine weitere Optimierung wurde hier nicht durchgefiihrt und wird hingegeben exemplarisch in

Abschnitt 3.3.1 fiir TI6AI4V gezeigt. Die relative grofle Streuung in den Makro-Eigenspannungen

wird auf die KorngroBe (Verteilung liegt zwischen 20 und 100 um mit Maximum bei ca. 60 pm)

und eine gegebene Texturierung (Drahttextur) zuriickgefiihrt.

Untersuchungen wird stets ein Durchmesser von 2,6 mm gewéhlt.

In den nachfolgenden
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Abbildung 3-14: Eigenspannungstiefenverteilung der polierten Reineisen Referenz, sowie der mittels einer
Flachenbehandlung von LSP bei zwei verschiedenen Durchmessern. Es erfolgten jeweils drei
Wiederholungen der Behandlung.

Im Bereich der Intensitidtsmaximierung der Schockwelle stellt das Confining Medium ein
wirkungsvolles Instrument dar. Untersuchungen von Fabbro et al. ergaben einen Faktor 4 bis 10
héhen Schockwellen-Druck mit Confining-Medium [92]). Dadurch ergeben sich vergroBerte
Eigenspannungen. Die Dicke des Confining Mediums wurde von Eisner im Bereich 2 mm als
optimal identifiziert [61]. In der vorliegenden Arbeit wurde zur Generierung des Wasserfilms
konstanter Dicke eine Wasserdiise mit rechteckigem Ausgangsquerschnitt konstruiert. Dabei
wurden Vlies-Stoffe aus dem Aquarium-Bereich zur Beruhigung der Wasserstromung und damit
Erreichen einer anndhernd laminaren Stromung eingesetzt. Dadurch konnte ein laminarer
Wasserfilm auf der Probe erzeugt werden, siehe auch Abbildung 3-15 (c). Eine turbulente
Stromung fiihrt hingegen zu einer geringfiigigen, jedoch zufiélligen Laserstrahl-Ablenkung und
damit zu Verschiebungen der Auftreffpunkte auf der Probe (siehe Vergleich der LSP-Indents
Abbildung 3-15 (a) turbulente z.T. diinnere Strémung und (b) laminare Strémung). Dieser Effekt
ist in der Literatur bisher noch nicht konkret erwéhnt, sollte jedoch bei der Prozessierung beachtet

werden.
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Polierte
Oberflache

Abbildung 3-15: Effekt des Confining-Mediums auf ein nicht Uberlappendes Raster von LSP-Indents:
Oberflachentopografie bei (a) turbulenter sowie (b) laminarer Stromung des Confining-Mediums
Wasser. (c) Detail-Ansicht des LSP-Aufbaus mit laminarer Strémung (transparent) unterhalb der
Wasserdiise im Bereich des Laser-Spots sowie turbulenter Strémung (intransparent) im weiteren

Wasserverlauf.

3.2.2  Prozessverstindnis — Makro- vs. Mikroeigenspannungen

Der separate Einfluss von Makro- und Mikro-Eigenspannungen auf das Ermiidungsverhalten ist
in der Literatur noch unzureichend fiir mechanische Oberflichenbehandlungsverfahren diskutiert.
Untersuchungen beim LSP-Prozess zeigen zumeist eine geringere Mikro-Eigenspannung in Form
einer geringeren XRD-Halbwertsbreite [76], jedoch auch eine Besonderheit durch eine erhdhte
thermische Stabilitit der Mikro-Eigenspannungen gegeniiber anderen
Oberflachenbehandlungsverfahren, wie von Altenberger et al. nachgewiesen [324]. Daher soll der
Einfluss der Mikro-Eigenspannung auf das Ermiidungsverhalten erstmals néher untersucht und

dabei mit dem Einfluss der Makro-Eigenspannung verglichen werden.

Die Effekte der Mikro-Eigenspannung an Reineisen nach LSP sind in Abbildung 3-16

zusammengefasst. Es zeigen sich folgende Effekte:

e Besondere Verformungscharakteristik der LSP-Probe sichtbar in zwillingsfreien
Kdérnern (Abbildung 3-16 (a)): Geknéulte Linien in KAM-Karte (nur Berticksichtigung
2-ter Nachbarn, 1° maximale Missorientierung) deuten auf charakteristische
Agglomerationen von Versetzungen in einem Nicht-Gleichgewichtszustand hin und
damit eine auch generell auf eine erhghte GND-Versetzungsdichte. Es zeigt sich keine
Anderung der KorngroRe. Diese Charakteristik wurde derart aufgel6st noch nicht in der
Literatur beobachtet und kdnnte ebenfalls als Faktor zur erhghten thermischen Stabilitat
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von LSP-Mikrostrukturen beitragen. Die Referenzprobe zeigt leichtes Verformungs-
Rauschen, welches auch auf die Préaparationseinflisse zuriickzufiihren sein kénnte.

e Vereinzelte Zwillingsbildung (Abbildung 3-16 (b)) in wenigen Kd&rnern, deutlich
verstéarkt bei Reineisen groRRerer KorngrdRe (Abbildung 3-16 (d,e)).

Zwillingsbildung konnte zum einen durch im DIC-Kontrast des Lichtmikroskops erkennbare
Hohenunterschiede an inneren Kornbereichen (4bbildung 3-16 (d)) sowie als Korngrenzen mit
charakteristischer Missorientierung aus der inversen Polfigur-Karte (aus EBSD-Daten, sieche
Abbildung 3-16 (e)) sichtbar gemacht werden. Bei Letzterer sind entsprechende Korngrenzen als
schwarze Linien sichtbar gemacht. Zwillingsbildung erfolgt durch homogene Scherbewegung
von Atomen und ist bei krz-Systemen durch eine Zwillingsebene vom Typ 211 sowie die
Scherrichtung vom Typ 111 charakterisiert [325,326]. Diese Scherung kann ebenfalls durch eine
180°- bzw. (wegen kubischer Symmetrie auch) 60°-Drehung um die 111-Achse des
Ursprungskristalls reprasentiert werden und diesen damit durch Rotation in den zugehdrigen

Zwilling iiberfiihren.

Die Neigung zur Zwillingsbildung (invers proportional zur Zwillingsbildungsspannung) steht
allgemein stets in Konkurrenz zum weiteren Verformungsmechanismus der Versetzungsgleitung.
Sie steigt bei steigender Verformungsgeschwindigkeit/Dehnrate und geringerer Temperatur
(Prozessaspekte) sowie geringerer Stapelfehlerenergie, geringerer Vorverformung, groferer
KorngroBe, steigender Anzahl substitutionell geldster Atome und geringerer Anzahl interstitiell
geloster Atome (Werkstoffaspekte) an [327,328]. Bei Reineisen zeigt sich Zwillingsbildung
normalerweise bei Temperaturen um —185°C oder hohen Verformungsgeschwindigkeiten, wie

beim LSP-Prozess gegeben [329,330].

Im verwendeten Reineisen tritt nach LSP ein Nichtgleichgewichtszustand von Versetzungen
innerhalb der Korner auf (4bbildung 3-16 (a)), vereinzelt wurde Zwillingsbildung beobachtet
(Abbildung 3-16 (b)). Bei Reineisen dhnlicher Chemie und groBerer Korngréfe sind hingegen bei
sonst gleichen LSP-Parametern deutlich mehr Zwillinge zu erkennen, siche Abbildung 3-16 (d,e).
Die Zwillingsbildungsspannung folgt dabei grundsitzlich einem deutlich ausgepragten Hall-
Petch-Verhalten [328,331].

Es zeigt sich somit, dass der bei LSP auftretende Verformungsmechanismus abhingig von

Mikrostruktur ist. Technisch relevante Werkstoffe weisen meist kleinere KorngroBBen und hohere
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Konzentrationen an interstitiellen Legierungselementen auf, weshalb diese tendenziell weniger
zur Zwillingsbildung neigen. Das gezeigte Resultat der durch LSP eingetragenen Verformung
liefert insbesondere fiir Eisenwerkstoffe einen Beitrag zum grundlegenden Verstindnis des durch

LSP erreichten Nichtgleichgewichtszustands der Mikrostruktur.

Reineisen Reineisen groferer Korngrofe
LSP — 3-fache Wiederholung Referenz - LSP — 3-fache Wiederholung

\
Oberfldche

50 pm

Abbildung 3-16: Effekt von LSP auf Reineisen-Mikrostruktur im oberflachennahen Querschnitt: EBSD-KAM-Karte
(Berticksichtigung nur zweiter Nachbarn, 1° max. Missorientierung) der (a) mittels LSP behandelten
Reineisen-Probe sowie (c) der Referenz. In der verkleinerten Ansicht von (b) ist beispielhaft ein
anderer Probenbereich der LSP-Probe mit gelegentlicher Zwillingsbildung dargestellt. In Reineisen
ahnlicher chemischer Zusammensetzung mit jedoch gréRerer Korngrofe sind im (d) DIC-Kontrast
des Lichtmikroskops sowie (€) in der inversen Polfigur-Karte aus EBSD deutlich mehr Zwillinge zu
erkennen. Zwillingsgrenzen sind aus 180°-Rotation bzw. 60°-Rotation um die 111-Achse als
schwarze Linien in (b,e) reprasentiert. Beide Reineisenprobe mit gleichen LSP-Parametern.

Die Ansammlung von Versetzungen nach LSP wurde an Al und Stahl auch von Lu et al. diskutiert,
jedoch nur anhand von TEM-Bildern nachgewiesen, welche einen sehr lokalen Bereich abbilden
[332,333]. AuBerdem kann bei Lu et al. die thermische Einwirkung des Lasers nicht ganz
ausgeschlossen werden, da Makro-Eigenspannungen kleiner 800 pm Tiefe beobachtet wurden,
welche fiir LSP normalerweise nicht représentativ sind. Eine Erhohung der Temperatur kdnnte

auch die Defekte beeinflussen. Des Weiteren erfolgte keine Referenzdarstellung.

Aufgrund der geringen Hérte des Reineisens wurde zur verformungsfreien EBSD-Préparation

Ionenpolitur am Querschnitt verwendet. Abbildung 3-16 (b,c) zeigt eine kratzerfreie Préparation
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bei beiden Proben, welche zur Sichtbarmachung von Deformation ohne oberfldchliche
Verformungsschichten v.a. bei EBSD essentiell ist. Als spezielles Post-Processing der EBSD-
Daten zur Verbesserung der Bildqualitit des Kikuchi-Patterns und damit auch der
Missorientierungs-Sensitivitit der KAM-Karten wurde zusitzlich NPAR (Neighbor pattern
averaging with re-indexing) verwendet [334]. Dabei werden alle Kikuchi-Patterns mit ihren
néchsten Nachbarn gemittelt und schlieBlich neu indiziert. Der Verlust an rdumlicher Auflésung
ist aufgrund der schon geringen EBSD-Schrittweite (60 nm) hier nicht relevant. Die Qualitit der
EBSD-Messungen ist in beiden Féllen als hoch anzusehen (Durchschnittswerte fiir Confidence-

Index bei 0,92 fiir beide Messungen, Fit bei 0,54 fiir Referenz, 0,51 fiir LSP).

Eine quantitative Bestimmung der Versetzungsdichte erfolgte durch rontgenographische
Linienprofilanalyse mittels WPPM. Gemil der Theorie nach Krivoglaz und Wilkens [277]

ergibt sich die anisotrope mittlere quadratische Dehnung einer gegebenen Netzebenenschar zu

P+ Cryq * b? Lp
() = ve (19
i 4 Reutorf

Dabei sind p die Versetzungsdichte, Cpj; der mittlere Kontrastfaktor der Versetzungen eines
bestimmten Gleitsystems, b der Betrag des Burgersvektors, f* eine von Wilkens besonders

definierte Funktion mit L als Fourier-Variable und Riyofr als Cut-Off-Radius (Mal} fuir

Wirkungsreichweite der Versetzungen). Fiir den mittleren Kontrastfaktor der Versetzungen eines

bestimmten Gleitsystems im kubischen System gilt (mit h, k, [ als Miller Indizes):

(h2k? + k212 + 12k?)

%:A'*'B' (R% + k2 + [2)2

=A+B-H? (20)

Folgende Terme wurden innerhalb der WPPM-Verfeinerungsstrategie beriicksichtigt. Durch die
groBBe KorngroBe (alle Korner groBer 20 um) ist der Einfluss der Korngréflenverteilung auf die

Peakbreite zu vernachléssigen.

e Caglioti- und Réhrenprofilparameter aus LaBs-Standardmessung.
e Chebyshev-Untergrund sowie Peakverschiebung durch Probenhéhe, Reuss-Dehnung.
e Peakverbreiterung durch Versetzungen: Theorie nach Krivoglaz und Wilkens [277].

Verfeinerung der Versetzungsdichte.
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Als Gleitsystem wurde fiir krz a-Eisen beriicksichtigt: {110}-Gleitebene, Burgersvektor b vom
Typ <111>mit |b| = a - v/3/2. Die Variablen A und B zur Berechnung der Kontrastfaktoren der

Versetzungen fiir Reineisen wurden in [335] fiir Stufen- und Schraubenversetzungen berechnet.

Deren relativer Anteilsparameter wurde auf 0,5 fixiert.

Die Ergebnisse der Versetzungsdichteverfeinerung sind in 7abelle 3-5 enthalten und graphisch in
Abbildung 3-33 dargestellt. Die Peaks der Referenz weisen eine Peakbreite dhnlich dem LaB6-
Standard auf, was auf die KorngréB3e und die geringe Versetzungsdichte zuriickzufiihren ist. LSP
steigert die Versetzungsdichte um eine GroBenordnung, was an der Peakverbreiterung auch

ersichtlich wird.

Bei der LSP-Probe ergab sich ein Effekt, welcher im Rahmen der vorliegenden Arbeit nicht
vollstindig gekldart werden konnte. Der {110}- und der {220}-Peak konnten wegen zu
unterschiedlicher Peakbreite in der durchgefiihrten Modellierung nicht zusammen angepasst
werden. Beziiglich der Kristallographie (Vielfache der gleichen Miller Indizes) sollten beide
Peaks den gleichen Verformungseffekt aufweisen. Die sich {iber 20 &ndernde Informationstiefe
und damit ein Probeneffekt konnte einen Einfluss gehabt haben. Aufgrund dessen wurde bei der
Versetzungsdichte ein Bereich angegeben, welcher mit seiner oberen Grenze bei der Verfeinerung
alle Peaks beinhaltet (hier ist der {110}-Peak aufgrund seiner Intensitdt bestimmend) und mit
seiner unteren Grenze alle Peaks auBler dem {110}-Peak beinhaltet (hier ist der {220}-Peak
bestimmend). Beide Verfeinerungsgrenzen sind jedoch als numerisch stabiles Minimum
anzusehen. Die sichtbare Anderung der Textur von Referenz auf LSP (Anderung der
Intensitétsverhéltnisse) wird ebenfalls einem Proben-Effekt zugeschrieben. Weitere Parameter

neben der Versetzungsdichte werden daher nicht weiter verfeinert.

Tabelle 3-3: Ergebnisse der Versetzungsdichte der Reineisen-Proben.
Probe | Versetzungsdichte p, Gleitsystem {110}<111>

Ref 4,34-10 + 6,19-10M 1/m?
LSP 3,95-10% bis 5,27 10 + ~10'21/m?2
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Abbildung 3-17: Diffraktogramme sowie verfeinerte Fitkurve mit zugehdriger Differenzkurve aus der WPPM-
Linienprofilanalyse fiir (a) Referenz und (b) LSP-Probe des Reineisens. Die Diagramme der {200}-,
{211}- und {220}-Peaks weisen wegen geringer Intensitét zur besseren Sichtbarkeit eine gednderte
Intensitatsskalierung auf. Die Differenzkurve ist ausschlieflich relativ und nicht absolut an die
jeweilige Intensitétsskala gekoppelt.

Vergleichende Untersuchungen der Versetzungsdichte von Laser Peening an Reineisen existieren
in der Literatur nicht. Kumagai et al. [336] zeigte jedoch mit der CMWP-Methode an mittels
LSPwC behandeltem austenitischen Stahl eine dhnliche Steigerung der Versetzungsdichte von
~1-10* 1/m? auf ~2 - 10 1/m2. Williamson und Smallman wiesen an 675 °C gegliihtem
Armco-Eisen im Referenzzustand Versetzungsdichten von ~2 - 102 1/m> nach, wobei die
Vorgeschichte unklar bleibt [337]. Das verwendete Reineisen der vorliegenden Arbeit wurde
warmgewalzt und im Vergleich bei geringfiigig geringeren Temperaturen spannungsarmgegliiht
und weist geringe Mengen an Tertidrtzementit auf, welche zudem Versetzungsannihilation

wihrend des Glithvorgangs erschwert.
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Die Entwicklung der Mikrohérte nach Vickers ist am Beispiel der 10-fachen Wiederholung in
Abbildung 3-18 dargestellt. Durch die gegebene Zwillingsbildung wird die oberflaichennahe Hérte
der LSP-Probe stark erhoht gegeniiber den tieferen Querschnittsbereichen (Steigerung an
maximal ca. 62 %). Es zeigt sich jedoch, dass die Referenzbereiche der LSP-Probe und der
Referenzprobe etwas abweichen. Dies wird, trotz identischer Probenentnahme aus dem
Drahtmaterial, der Inhomogenitét der Korngr6e vom Rand zur Mitte mit zugeschrieben.

180 ; : : . . . .
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Abbildung 3-18: Mikrohérte als tiefenabhéngiges Profil im Querschnitt der Referenzprobe sowie der mittels LSP
behandelten Probe.

Durch Heraustrennen von diinnen Mikro-Ermiidungsproben sollen die Makro-
Eigenspannungen relaxiert werden. Abbildung 3-19 zeigt, dass die Makro-Eigenspannung bereits
im ersten Herausschneiden der ca. 600 pm dicken Proben auf ein sehr geringes Niveau gesunken
ist und damit als vernachlissigbar angesehen wird. Durch das Polieren auf die End-Dicke von ca.
500 bis 550 um ergibt sich keine weitere Relaxation. Die Mikro-Eigenspannung in Form der
XRD-Halbwertsbreite ist hingegen nach dem Heraustrennen identisch bzw. zeigt nur einen

minimalen Abfall.
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Abbildung 3-19: Makro-Eigenspannung und Halbwertsbreite im Verlauf der Préparation der Mikro-
Ermidungsproben: LSP behandelte Mikrostrukturprobe, mittels Drahterosion herausgetrennte
Zugprobe sowie abschlieRend beidseitig polierte Mikro-Ermiidungsprobe. Makro-Eigenspannungen
relaxieren, wahrend Mikro-Eigenspannungen in Form der Halbwertsbreite konstant bleiben.

Im Rahmen von Vorversuchen wurden die Startwerte der Ermiidungsversuche der Mikro-
Ermiidungsproben durch Ermiidungsversuche von makroskopischen Zugproben (19 Proben)
ermittelt. Es ergab sich fiir die Referenzproben nach Auswertung von Hiick 127,1 MPa sowie
nach Maximum Likelihood 128,0 MPa. Ebenfalls dariiber hinaus gepriifte mittels LSP behandelte
makroskopische Zugproben (7 Proben) ergaben nach Hiick 128,2 MPa sowie nach Maximum-
Likelihood 129 MPa. Der Zugversuch mit geringer relativer Beanspruchung der Randschicht

sowie Probeneinfliisse lassen nur eine unwesentliche Verbesserung durch LSP schlussfolgern.

Tabelle 3-4 zeigt die zusammengefassten Ergebnisse der Ermiidungsuntersuchung (R = 0,1,
Zugschwellbereich) der Mikro-Ermiidungsproben (Probensatz 1 und Probensatz 2 mit jeweils
10 Proben) gemil3 getrennter Auswertungen nach Hiick sowie Maximum-Likelihood [294].
Dargestellt ist die Ermiidungsfestigkeit bei 50 % Ausfallwahrscheinlichkeit o) 509, (Median der
Lognormalverteilung auf Normalskala) sowie die logarithmische Standardabweichung s, (Ig-
Skala). Zur Angabe eines symmetrischen Vertrauensintervalls auf der Normalskala wird die
logarithmische Standardabweichung s, in die geometrische Standardabweichung s, = 105D
umgewandelt und daraus das 68 % Vertrauensintervall (32 % Ausfallwahrscheinlichkeit)

[UD_SO% /Syp 0D 509% s;D] sowie 95 % Vertrauensintervall (5 % Ausfallwahrscheinlichkeit)

[o0,500/ (s:D)Z...GD,SO%-(s;D)Z] um den Median herum (beides auf der Normalskala)
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berechnet [338]. Weitere Details finden sich im Anhang. Es zeigen sich im Rahmen der Streuung

kaum relevante Anderungen.

Tabelle 3-4: Dauerfestigkeit (op 590, UNd s,p) der Mikro-Ermiidungsproben: Referenzprobe sowie die LSP-Proben

aus dem oberflachennahen Probenbereich 1 und 2, R = 0,1. Die Dauerfestigkeit wurde zudem innerhalb

eines 68 %- und 95 %-Vertrauensintervalls auf Normalskala eingeordnet.

Auswertung nach Huick Maximume-Likelihood
Probe | Referenz | LSP1 | LSP2 | Referenz | LSP1 | LSP2
Mittlere Dauerfestigkeit o 599, (MPa) 100,6 100,1 | 924 100 100 92
Standardabweichung auf lg-Skala s, 0,021 0,049 | 0,015 0,026 0,051 | 0,026
Anfang 68 % Vertrauensintervall (MPa) 95,9 89,4 89,3 94,2 88,9 86,7
Ende 68 % Vertrauensintervall (MPa) 105,6 112,1 | 95,6 106,2 1125 | 97,7
Anfang 95 % Vertrauensintervall (MPa) 91,3 79,9 86,2 88,7 79,1 81,6
Ende 95 % Vertrauensintervall (MPa) 110,8 1254 | 99,0 112,7 126,5 | 103,7

Mikro-Eigenspannungen zeigen damit offenbar gegeniiber der Referenzprobe wenig Einfluss,
trotz der geringen Ausgangshirte sowie der gegebenen Hértesteigerung auch aufgrund der
Bildung von Zwillingen. Zudem hétte die Verfestigung im Falle dieser geringen Ausgangshirte
der Effekt die
Ermiidungseigenschaften [339]. Durch die bereits nach Abbildung 3-18 festgestellten Proben-

einen  gegeniiber Makro-Eigenspannung  {iberwiegenden auf
Inhomogenitéten erscheint eine engere Betrachtung nur des oberflichennahen Probenbereichs 1
und 2 sinnvoll (siehe auch Abbildung 3-19). Hier zeigt sich ein leichter Gradienten-Effekt der

mittleren Dauerfestigkeit von unter 10 % als Ergebnis.

Die Mikro-Ermiidungsproben sind in Abbildung 3-20 dargestellt. Abbildung 3-20 (a) zeigt den
LSP-Behandlungsbereich vor der folgenden beidseitigen Politur, wéihrend Abbildung 3-20 (b,c)
exemplarisch die gebrochenen Proben der Referenz sowie des LSP-Probenbereichs 1 zeigen. Alle
Proben zeigen einen Bereich der Einschniirung sowie einen Bereich des Gewaltbruchs. Es zeigt
sich eine Tendenz, dass die LSP-Proben des Probenbereichs 1 eine geringere Einschniirung tiber
die Querschnittsfléiche zeigen. Der Anriss-Ort lag bei den meisten Proben jedoch nicht mittig,
sondern nahe dem Rundungsbereich des verjiingten Querschnitts. Da dies auch den Randbereich
ist eine Einflussnahme des dort vorherrschenden

der LSP-Behandlung reprisentiert,

Spannungsgradienten wahrscheinlich, z.B. in Form von einer Kerbwirkung.
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Abbildung 3-20: Mikro-Ermiidungsproben: (a) LSP behandelte noch unpolierte Mikro-Ermidungsprobe, (b)
gebrochene eingeschniirte Referenzprobe (beidseitig poliert) sowie (c) gebrochene wenig
eingeschniirte LSP-Probe (Probenbereich 1, beidseitig poliert) mit angedeutetem LSP-Feld. Ansicht
der Bruchflachen in (e) aus (b) und in (d) aus (c).

Um den Einfluss der Makro-Eigenspannungen zu charakterisieren, wird ein In-Situ-
Vierpunkt-Biegeversuch im REM herangezogen. Die Biegung wird dabei zwar etwas tiber dem
elastischen Bereich ausgefiihrt, dennoch beschrinkt sich die Auswertung der Dehnungen rein auf
diesen elastischen Bereich und damit auf elastische Dehnungen. Innerhalb der beiden mittleren
Lager des Vierpunkt-Aufbaus ist an der oberen Randfaser von einer konstanten Biegespannung
auszugehen. Uber den Querschnitt kann ein homogener Spannungszustand mit Gradienten iiber
die Dicke erwartet werden. Bei Vorhandensein von FEigenspannungen ist durch die
Abtastschrittweite sowie die Mittelung iiber die laterale Querschnittsrichtung davon auszugehen,
dass die elastische Dehnungsinformation im Wesentlichen aus der bleibenden Dehnung der
Makro-Eigenspannungen hervorgeht. Des Weiteren erhdlt die durch LSP verénderte
oberflachennahe Randschicht eine im Vergleich zum Bulk-Bereich des Werkstoffs vergroBerte

Bedeutung.

Die am Probenbalken aufgebrachte Biegespannung o in der Randfaser ergibt sich dabei aus der
aufgebrachten Kraft F, der Balkenbreite b, der Balkendicke h sowie den Abstéinden der weiter

entfernten Stiitzrollen l,,,z.,, und der weniger entfernten Stiitzrollen l;,,0p, ZU

_ 3F-(laugen—linnen)
T )
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Fiir die gegebenen Abmessungen (l;,zen=40 mm, l;ppen=9 mm, b =5 mm, h =3 mm)

31 1 .
30 mm?

Op =

(22)

Abbildung 3-21 (a,b) zeigt die Ergebnisse der mittels Bildkorrelation ermittelten Dehnungen iiber
dem Biegequerschnitt. Die bei der LSP-Probe gegebenen Makro-Eigenspannungen verschieben
die neutrale Faser des Biegequerschnitts nidher zur Oberflache. Im plastischen Bereich gilt

Gleichung (22) strenggenommen nicht mehr.

Ein relativer Vergleich der Biegespannungswerte der beiden Probenzustinde aus den
messtechnisch ermittelten Kraftwerten erscheint hingegen sinnvoll und ergibt quantitativ eine
Belastbarkeitssteigerung der  LSP-Probe aufgrund der gegebenen Makro-Druck-
Figenspannungen um ca.32 % gegeniiber der Referenz (abgeleitet aus Vergleich der

aufgebrachten Biegespannungswerten bei 0,214 extrapolierter Biegedehnung).

Implizit ist die bei der LSP-Probe vorherrschende lokale Biegedehnung aufgrund der gegebenen
Makro-Druck-Eigenspannungen vor allem in der Randfaser des Biegequerschnitts verringert. Die
Makro-Druck-Eigenspannungen miissen zundchst durch die &dufleren Lastspannungen
iiberwunden werden, wodurch schlieBlich hohere Lastspannungen aufgebracht werden kénnen.
Wihrend Ermiidungsbeanspruchungen erfahrt die Mikrostruktur somit bei gleicher Lastspannung

einen reduzierten Dehnungseffekt, welcher die Ermiidungsfestigkeit steigert.

Das zugehorige Biegespannungs-Dehnungsdiagramm ist Abbildung 3-21 (c,d) beigefiigt. Es zeigt
sich im Falle der Referenz eine ausgeprigte Streckgrenze, welche im Falle der LSP-Probe nicht
zu beobachten ist. In mechanischen Vorversuchen (Zugversuche) zur statischen Festigkeit hat sich
jedoch ergeben, dass zwar bei der Mehrheit der Proben eine ausgepréigte Streckgrenze zu
beobachten ist, jedoch nicht bei allen. Dadurch ist kein eindeutiger Effekt der Streckgrenze durch
LSP nachzuweisen. Hier miisste eine hdhere Probenanzahl gepriift werden. Im REM

aufgenommene Rohbilder sind beispielhaft in Abbildung A - 3 im Anhang dargestellt.
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Abbildung 3-21: Mittels DIC ermittelte mittlere Biegedehnung bei gegebener Biegespannung (ber dem
Balkenquerschnitt der (a) Referenzprobe sowie (b) der LSP-Probe. Die Lagen von neutraler Faser und
Balkenoberseite sind angedeutet. Spannungs-Dehnungsverlauf der (c) Referenzprobe sowie (d) LSP-
Probe. Hier wird die von auBen aufgebrachte Biegespannung gegentber der extrapolierten
Biegedehnung dargestellt. Die Vergleichsdaten bei einer Dehnung von ca. 0,214 sind jeweils fett
markiert.

Der Korrelationskoeffizient innerhalb der DIC-Auswertung war stets grofer als 0,65, wobei viele
Punkte sogar einen Koeffizienten groBer 0,85 aufwiesen. Die Auswertung ist damit als statistisch
robust anzusehen. Reineisen als Modellmaterial sollte fiir die Untersuchung des Einflusses von
Makro- und Mikro-Eigenspannungen fiir die Zukunft iiberdacht werden. Stattdessen konnte
insbesondere auf ein Material ohne ausgeprigte Streckgrenze gesetzt werden (beispielsweise mit

kfz-Struktur oder vorgerecktes Material).
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Fazit des Abschnitts:

Das Confining-Medium ist bzgl. Makro-Druck-Eigenspannungen und Spot-
Uberlappung ein wesentlicher Faktor zur Optimierung des LSP-Prozesses.

Das Laser-Strahlprofil bildet sich umgekehrt in der Oberflachentopographie ab.

Die Tiefe der LSP-Indents korreliert mit Tiefe der Druck-Eigenspannungen.

Reineisen zeigt, abhangig von der Korngrole, Zwillingsbildung nach LSP sowie in
zwillingsfreien Kornern ineinander verkndulte Versetzungsagglomerationen.

LSP steigert die Versetzungsdichte des Reineisens um etwa eine GréRenordnung.
Effekt der Mikro-Eigenspannungen LSP gegeniiber Referenz in Form gemessener
Ermudungsfestigkeit (unter Berticksichtigung oberflachennaher Bereiche) unter 10 %.
Effekt der Makro-Eigenspannungen in Form gemessener gemittelter lokaler
Dehnungen bei LSP gegenlber Referenz ca. 32 %.

Methodik zur Trennung von Makro- und Mikroeigenspannungen funktioniert
grundlegend. Fir Mikro-Ermiidungsproben wére Werkstoff ohne ausgeprégte

Streckgrenze besser. Weitere Parameter sollten optimiert werden.

3.3 Laser Peening und Kugelstrahlen an additiv hergestelltem Titan

Die Ergebnisse des Abschnitts sind in Teilen in [266,340,341] verdffentlicht.

Abbildung 3-22 zeigt die Probenzustinde (Mikrostruktur- und Ermiidungsproben) nach SP und

LSP, wobei die SP-Ermiidungsprobe analog Abbildung 3-22(c) mit verkleinerter

Behandlungsfliache zu sehen ist. Mikrostruktur- und Ermiidungsproben werden im Folgenden

bzgl. der Prozesseffekte von SP und LSP getrennt evaluiert und diskutiert.
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LSP-Bereich

Abbildung 3-22: Ubersicht der SP- und LSP-Proben: (a) SP-Mikrostrukturprobe, (b) LSP-Mikrostrukturprobe, (c)
LSP-Ermiidungsprobe. Die SP-Ermiidungsprobe zeigt den gleichen Behandlungsbereich. Im Original
verdffentlicht in [266].

Die Mikrostruktur der Referenzproben (senkrecht zur Wachstumsrichtung) weist, wie in der
inversen EBSD-Polfigur in Abbildung 3-23 (a) erkennbar, feinlamellare Struktur auf. Durch die
thermische Nachbehandlung fiir 2h bei 730°C wurde die as-built nadelférmige o'-
Martensitstruktur zu einer o+p-Mikrostruktur umgewandelt, was durch Prozess-Literatur
[342,343] bestitigt und durch gemessene Hirte (409 £ 11 HVO0,1) sowie die XRD-
Halbwertsbreite (Breite < 0,1°) [344] weiterfiihrend validiert wurde. Die geringe Priasenz der [3-
Phase (siche EBSD-Phasenkarte in Abbildung 3-23 (b)) wurde zusitzlich mittels Rietveld-
Analyse zu einem Phasenanteil von 5,3 Vol-%/Gew-% bestimmt. Das zugehorige

Diffraktogramm der Mikrostruktur-Referenzprobe kann Abbildung 3-33 (a) entnommen werden.

Die aus den EBSD-Daten ausgewertete Korngroflenverteilung (Durchmesser, Flache, Feret-
GroBen) dhnelt bzgl. der Flachen-Haufigkeit einer typischen Lognormal-Verteilung. Bei einer als
signifikant betrachteten Flachen-Haufigkeit von 0,01 ergeben sich folgende Charakteristika der
Korngréfe aus den Verteilungen: 0,3 bis 10 um Durchmesser (aus Durchmesser des Korn-
flichengleichen Kreises), 0,1 bis 60 pm? Flache, 0,2 bis 10 pm Max Feret sowie 0,07 bis 2 pm
Min Feret und ein Aspektverhéltnis von 0,1 bis 0,4.
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Abbildung 3-23: Probenreferenz-Mikrostruktur nach thermischer Nachbehandlung der as-built Mikrostruktur: (a)
EBSD Inverse Polfigur Map der a-Ti-Phase und (b) EBSD-Phasen-Karte zeigen Lamellenstruktur
der a-Ti-Phase und geringen Anteil B-Phase; (c) Nital geétzte und (d) polierte Querschnittsaufnahmen
zeigen oberflachennahe Poren. Orientierung der Aufhahmen senkrecht zur Wachstumsrichtung. Im
Original verdffentlicht in [266].

Wie durch metallographische Untersuchung in Abbildung 3-23 (c) und (d) ersichtlich, sind Poren
insbesondere in einem Tiefenbereich von 100 bis 400 um in geringen Mafle vorhanden, was in
der Literatur bei einer Al-Legierung mit der Grenzfliche zum &duferen Kontur-Scan in Verbindung
gebracht wurde [345,346]. Dort wurden gelegentlich einzelne Gas- oder Lack-of-Fusion Poren
mit GroBen bis zu 80 um beobachtet. AuBlerhalb dieser Zone betréigt die Porengrofe bis zu 5 um,
wobei die Gesamtporositit senkrecht zur Baurichtung 0,17 % und parallel dazu 0,24 % betragt.

3.3.1 Makro-Eigenspannungen

Die relevanten Prozessparameter zur LSP-Behandlung der Ermiidungsproben wurden durch eine
Parameterstudie auf Basis der Tiefenverteilung der Makro-Eigenspannungen der Mikrostruktur-
Proben evaluiert, siche Abbildung 3-24. Ziel war das Erreichen im Betrag ausgeprigter und
tiefreichender Druck-Eigenspannungen bei moglichst geringen Zug-Eigenspannungen in
groBeren Tiefen sowie geringer Prozesszeit. Die Laserleistung wurde maximal gewdihlt. In
Abbildung 3-24 (a) wurde zunédchst der Durchmesser variiert, (b) zeigt die Variation der
Wiederholungszahl mit Effekt auf beide GroBlen und (c) die Detail-Variation der

Wiederholungszahl bei festgelegtem Durchmesser.
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Abbildung 3-24: Parameterauswahl des LSP-Prozesses basierend auf Tiefenverteilung der Makro-Eigenspannungen:
(a) Variation des Strahldurchmessers/Leistungsdichte, (b) Hinzunahme der Wiederholungsanzahl, (c)
Detailbetrachtung der Wiederholungsanzahl bei festgelegtem Durchmesser. Details siehe Text. (a) im
Original verdffentlicht in [266].
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Folgende Aspekte konnen daraus abgeleitet werden:

e Strahldurchmesser/Leistungsdichte (Abbildung 3-24 (a)):

o Mitgrélerem Strahldurchmesser / kleinerer Leistungsdichte verschiebt sich bei
gleicher Leistung die Druck-Eigenspannungskurve zu héheren Tiefen (@) und
geringerem Maximum (@).

o Mit zu kleinem Strahldurchmesser fiihrt eine iberhéhte Leistungsdichte zum
elektrischen Durchbruch und damit zur Minderung des LSP-Effektes (®).

o Mit zu grolRem Strahldurchmesser flhrt eine zu niedrige Leistungsdichte zur
Abschwachung des Betrages der Druck-Eigenspannung und zu einer Sattigung
der Tiefe (®@).

e Strahldurchmesser/Leistungsdichte mit Wiederholungszahl (Abbildung 3-24 (b)):

o Hohere Wiederholungszahlen verschieben Druck-Eigenspannungskurve zu
héheren Tiefen (al, a2) und gréBerem Maximum (®,®).

o Verkniupfung mit Strahldurchmesser/Leistungsdichte:

= Effekt der Wiederholungszahl ist bei gréBerem Strahldurchmesser /
Kleinerer Leistungsdichte (Pfeila) bzgl. Tiefe der Druck-
Eigenspannungen groer (a2 >al) und bzgl. Maximum der Druck-
Eigenspannungen kleiner (® < ®).
= Mit groRerer Wiederholungszahl (Pfeil b) verstérkt sich die Wirkung
von hoherem Strahldurchmesser / kleinerer Leistungsdichte (b2 > b1).
e Wiederholungszahl bei ausgewéhltem Strahldurchmesser (Abbildung 3-24 (c)):

o Nochmals: Hohere Wiederholungszahl verschiebt Druck-
Eigenspannungskurve zu hoheren Tiefen und groBerem Maximum, wie bei
Smith et al. [347].

o Wiederholung zeigt bzgl. Tiefe der Makro-Eigenspannung eine Sattigung (@).

e Zug-Eigenspannungen bei groerer Tiefe: Umso mehr Druck-Eigenspannungen im
Maximum (durch kleinen Strahldurchmesser / hohe Leistungsdichte oder hohe
Wiederholanzahl), desto mehr Zug-Eigenspannungen im Innern.

e Ergebnis zur Behandlung der Ermudungsproben: &2,6 mm, 6x Wiederholung.

Mit den festgelegten Parametern wurde die LSP-Behandlung der Proben durchgefiihrt, wobei fiir

die Mikrostrukturproben eine reduzierte Wiederholungsanzahl von 3x gewahlt wurde. Die
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zugehorige Tiefenverteilung der Makro-Eigenspannungen ist zusammen mit den mittels SP
behandelten Proben sowie den Referenzproben (poliert und sandgestrahlt) in Abbildung 3-25 (a)
zu finden. Die Halbwertsbreite als grobes Mal3 des Verformungsgrades ist in Abbildung 3-25 (b)

zu finden.
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Abbildung 3-25: (a) Makro-Eigenspannungen der Ti6Al4V Referenzproben (sandgestrahlt und poliert) sowie der
mittels LSP und SP behandelten Mikrostrukturproben, (b) Halbwertsbreiten-Auftragung der

Probenzusténde. Im Original vertffentlicht in [266].

Aus dem Vergleich der Differenzen der Maxima von Druck-Eigenspannungen und
Halbwertsbreiten der LSP- und SP-Probe ist bereits erkennbar, dass der LSP-Prozess relativ
gesehen im Vergleich zum SP-Prozess einen groBeren messbaren Effekt der Makro-
Eigenspannungen gegeniiber den Mikro-Eigenspannungen zeigt. Vergleichbare Werte der Makro-
Eigenspannungen wurden in der Literatur bereits dokumentiert [76]. Die exakte
Ubereinstimmung der Maximaltiefe (fiir SP ~400 bis 500 um, fiir LSP ~2.300 bis 2.400 um) der
Makro-Eigenspannungen und der Halbwertsbreiten wird ebenfalls deutlich, wie beispielsweise
bereits fiir SP anderer Werkstoffe in der Literatur gezeigt wurde [126,322,348]. Vermischen sich

thermische und mechanische Effekte hingegen (LSP ohne Absorber), so stimmen die Tiefen nicht
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mehr zwangsldufig iiberein, wie bei Smith et al. fiir Ti6AI4V gezeigt [347]. Die Ergebnisse der
SP-Proben bewegen sich im Rahmen von industrierelevanten Literaturwerten [51]. Sandstrahlen
als Nachbehandlungsmethode der Ermiidungsproben verursacht geringe Druck-Eigenspannungen

mit geringer Tiefe.

Die tiefenabhingigen Makro-Eigenspannungen der Ermiidungsproben mit 6x-Wiederhohlung
sind in Abbildung 3-26 aufgefiihrt.
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Abbildung 3-26: Makro-Eigenspannungen der Referenzproben (sandgestrahlt und poliert) sowie der mittels LSP und
SP behandelten Ermudungsproben. Die Prozessparameter sind analog Abbildung 3-25. Im Original
verdffentlicht in [266].

Die LSP-Behandlung weist eine im direkten Vergleich zur polierten Mikrostrukturprobe, siche
Abbildung 3-25 (a), einen deutlich reduzierten Effekt auf. Die konnte mit dem verwendeten Al-
Klebeband in Verbindung gebracht werden, welches nicht perfekt in den Rauheitstélern der
deutlich raueren Ermiidungsproben, siche auch Abschnitt 3.3.3 anliegt. Die SP-Ermiidungsprobe
zeigt hingegen ein leicht erhéhtes Maximum der Druck-Eigenspannungen. Diese Tendenz zeigt
sich bereits bei den sandgestrahlten Proben und konnte mit der Rauheitsminderung durch den SP-

Prozess zusammenhingen. Die Behinderung plastischer Verformung in oberflichenparallele

120



3 — Ergebnisse und Diskussion

Richtung kann umso besser erfolgen, je kleiner die Rauheit ist. Rauheitsspitzen- und -tédler konnen
sich leichter verformen und damit den Makro-Eigenspannungseffekt reduzieren. Die
Restspannung der Ermiidungsprobe in groferen Tiefen konnte mit der Restspannung, welche

bereits nach dem Sandstrahlen aufgetreten ist, zusammenhéngen.

Im Rahmen der Projektkooperation wurden die Makro-Eigenspannungen an gleicher Probe
auflerdem mittels Bohrlochmethode gemessen [340]. Im Rahmen der geringeren Messgenauigkeit
der Bohrlochmethode (v.a. bei oberflichennahen Werten und hohen Rauheitswerten) dhneln sich
die Werte. Insbesondere die LSP-Probe zeigt mit Ausnahme des Oberflichenwerts eine gute
Ubereinstimmung. Da die Bohrlochmethode im Vergleich zur rdntgenographischen
Spannungsanalyse keine Phasenspannungen, sondern die gemittelte Gesamtspannung aller
Phasen misst, kann davon ausgegangen werden, dass die B-Phasenspannung keinen grof3en Anteil
an der Gesamtspannung der Proben hat. Die effektive Informationstiefe der Rontgen-Strahlung
betrigt bei 0° y-Kippung 5,14 um (1/e-ter Teil / ~63 % der gebeugten Gesamtstrahlung) bzw.
15,39 pm (95 % der gebeugten Gesamtstrahlung) sowie bei 70° x-Kippung 1,76 pm bzw.
5,25 um [303]. Die Tiefenauflosung ist daher gemessen an Abbildung 3-26 ausreichend, was

zusétzlich an der Linearitdt aller sin?>-y-Kurven erkennbar ist.

3.3.2 Mikro-Eigenspannungen — Verformungszustinde
Die Bestimmung des Verformungszustandes erfolgt im Querschnitt der Mikrostrukturproben.

Riickstreuelektronen-Aufnahmen im REM zeigen die Kornform der verschiedenen
Mikrostrukturproben, siehe Abbildung 3-27 Gesamtansicht und vergroBerte Ansicht. Helle
Bereiche korrespondieren mit der zwischen den oa-Bereichen liegenden [-Phase. Zwischen
Referenz- und LSP-Probe ist kein Unterschied feststellbar, die SP-Probe weist die bereits aus
Abschnitt 3.1.2 bekannte Gradienten-Struktur mit nanokristallinem oberflichennahem Bereich,
welcher in Ultrafein- und Mikro-Kornbereiche tibergeht, auf. Die Korngrofe in oberflaichennahen
Bereichen liegt im Bereich ~18 bis 54 nm (gemessen in 60 K&rmern mit akzeptablem
Grauwertkontrast in der REM-Aufnahme), wobei die Mehrheit der Korner nanokristallin sind.
Der Ubergang zur Referenz-Mikrostruktur liegt, wie in Abbildung 3-27 (c) durch die gestrichelte

Linie ersichtlich bei 80 bis 90 um Querschnittstiefe. Die Korngrofe der -Phase, welche bereits
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im Referenzzustand im ufg- bzw. nanokristallinen Bereich liegt, &ndert sich nicht relevant. Daraus

folgt, dass der groB3te Anteil der Verformung durch die a-Phase getragen wird.

¥ Referenz

£
5y \f
\\ B — Phase
a—Phase <

Abbildung 3-27: Riickstreuelektronen-REM-Aufnahmen im Querschnitt der (a) Referenzprobe sowie der mittels (b)
LSP und (c) SP behandelten Proben. Die B-Phase erscheint mit weiem Kontrast. Im Original
verdffentlicht in [266].

Aus den vorangehenden Ergebnissen in Abschnitt 3.1.2 iiberzeugte EBSD als zielfiihrende
Charakterisierungsmethode  zur lokal aufgeldsten qualitativen und quantitativen
Verformungsanalyse. Die KAM-Karten Darstellung von Ti6Al4V, siehe Abbildung 3-28, zeigt
keine relevanten Unterschiede zwischen Referenz und LSP. Durch Vergleich mit der
Tiefenverteilung der Halbwertsbreite aus Abbildung 3-25 (b) wird deutlich, dass die eingebrachte
Verformung in iiberwiegendem Mal3e nicht durch GNDs, sondern durch bei der Halbwertsbreite
ebenfalls zu beriicksichtigende SSDs getragen wird. Die Auflosung fiir Missorientierungen
betragt hier ca. 0,1° [349]. Lainé et al. zeigte fiir geschmiedetes Ti6Al4V mit groBeren globularen
Koérnern eine oberflachennahe Verdnderung des Grain-Orientation-Spread, wobei jedoch kein

Referenzzustand evaluiert wurde [350]. Proben-Préparationseinfliisse bleiben dadurch unerkannt
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[261]. Die SP-Probe zeigt deutliche Verdnderungen bis in einen Tiefenbereich von 90 bis 100 pm.
Da dieser Tiefenbereich aufgrund hoher Defektdichte nur sehr wenig valide Messpunkte aufweist
und die Verdnderungen grundsétzlich bereits fiir 316L evaluiert wurden, wird auf eine weitere

Auswertung verzichtet.

Referenz

a

Abbildung 3-28: KAM-Karte im Querschnitt der (a) Referenzprobe sowie der mittels (b) LSP und (c,d) SP behandelten
Proben. Die Karte in (c) représentiert eine vergroferte Ansicht der Karte in (d). Im Original
verdffentlicht in [266].

Aufgrund der zunéchst nicht erkennbaren Unterschiede der LSP- zur Referenzprobe wurde HR-
EBSD mit erhéhter Orientierungsaufldsung (mindestens ca. 0,01°, Dehnungs-Sensitivitit ca. 10
[349]) verwendet, siehe Abbildung 3-29. Die HR-KAM-Karten der Referenz- und der LSP-Probe
(Abbildung 3-29 (a,b)) beginnen aufgrund von randnahen Préparationseinfliissen erst bei
Querschnittstiefen von 10 pm. Nahe der Kante ist demnach noch mit einem grob linearen Verlauf
zu rechnen. Es sind ausschlieBlich bei der LSP-Probe vermehrt GND-Anhédufungen insbesondere
nahe den Korngrenzen festzustellen. Das tiefenabhédngige 1D-Profil der KAM-Karten, siehe
Abbildung 3-29 (b), bestitigt die Differenz des HR-KAM-Wertes zur Oberfliche hin, welche mit
HR-EBSD in der Literatur noch nicht beobachtet wurde. Das 1D-Profil entstand dabei aus der
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Mittelung iiber den kompletten Bereich einer konstanten Tiefe. Beide HR-KAM-Karten zeigen
im Referenzbereich (unterer Bereich bei der LSP-Probe) im Rahmen der Messunsicherheit einen

dhnlichen KAM-Wert, was die Methoden-Robustheit (Praparation und HR-EBSD) bestitigt.
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Abbildung 3-29: HR-KAM-Karte im Querschnitt der (a) Referenzprobe sowie (b) der mittels LSP behandelten Probe
und (c) deren tiefengemittelten HR-KAM-Wert Profil. Die HR-KAM-Karte sowie das Profil starten

10 pm unterhalb der fiir (a) und (b) angedeuteten Oberflache (siehe auch Pfeilmarkierung zwischen
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(@) und (b) sowie an der x-Achse von (c)). Im Original verdffentlicht in [266].

Zur hochauflésenden Sichtbarmachung der vorliegenden Defekte auf kleiner Skala erfolgten
TEM-Untersuchungen, siche Hellfeldaufnahmen in Abbildung 3-30. Bereiche von TEM-
Lamellen der Referenz-, SP- und LSP-Probe =zeigen durch Grauwertkontraste
(Beugungskontraste) eine qualitative Ubersicht des Deformationszustandes in der gegebenen
Mikrostruktur, siehe Abbildung 3-30 (a,b,c). Man erkennt zunichst, dass der Referenzzustand
nicht frei von Deformation ist, sondern eine betrdchtliche Anzahl von Versetzungen enthélt
(4bbildung 3-30 (d,g)) und deshalb grundsétzlich in dieser Art Untersuchungen mitgefiihrt
werden sollte. Die LSP-Probe zeigt Anzeichen eines leicht hoheren Deformationsgrades, dies
kann qualitativ nach Durchsicht aller verfligbaren Aufnahmen ohne konkrete Quantifizierung
bestitigt werden. Die SP-Probe zeigt, wie bereits in Abbildung 3-27 und Abbildung 3-28
angedeutet wurde, einen hohen Grad an Deformation. Dies wird durch die hohere Vergrofierung
(Abbildung 3-30 (f)) bestitigt und eindeutig mit der Transformation zu mikro- und

nanokristallinen Koérnern in Verbindung gebracht.

Die orangefarbenen Ellipsen in Abbildung 3-30 (e) zeigen im Unterschied zur Referenzprobe
dichte Versetzungsstrukturen nahe den Korngrenzen, welche die HR-KAM-Darstellung aus
Abbildung 3-29 (b) weiter bestitigt. Die hoheren VergroBerungen in 100 um Tiefe, siche
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Abbildung 3-30 (g,h,i), bestdtigen Versetzungen als hauptsichlich auftretende Defekte. Thre
Dichte bestitigt aulerdem die Tendenz, dass beim LSP-Zustand eine leicht und beim SP-Zustand

eine stark erhohte Deformation vorliegt. Die SP-Versetzungen, siehe Abbildung 3-30 (i) sind in

dichten ineinander verkndulten Zustdnden zu beobachten, was sich mit der Literatur deckt [350].

Abbildung 3-30: TEM Hellfeldaufnahmen der (a,d,g) Referenzprobe sowie der mittels (b,e,h) LSP und (c,f,i) SP
behandelten Proben. Die beiden oberen Reihen (a bis f) reprasentieren (a,b,c) Ubersichtsaufnahmen
und (d,e,f) daraus vergroRRerte Bereiche aus FIB-Lamellen (~2 um Tiefe unter der Oberflache). Die
unterste Reihe (g,h,i) beinhaltet mittels Elektropolitur praparierte TEM-Proben aus einer Tiefe von
~100 pum. Die markierte Ellipse in (e) zeigt Versetzungs-Stapel nahe einer Korngrenze der LSP-
Probe. Im Original vertffentlicht in [266].

Der Charakter der LSP-Versetzungen wurde weitergehend im STEM beobachtet, siehe Abbildung
3-31. Hier zeigen im Unterschied zum TEM sogar Versetzungen Beugungskontrast, welche nicht

die Zonenachsenbedingung des betrachteten Korns erfiillen. Somit ist stets eine weitaus hohere
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Anzahl von Versetzungen sichtbar, in Abbildung 3-31 als Grauwert-Kontrast innerhalb der K&rner.
Der Referenzzustand (Abbildung 3-31 (a)) bestitigt die TEM-Versetzungsaufnahmen aus
Abbildung 3-30 (g). Der LSP-Zustand offenbart gelegentlich besondere Strukturen, d.h. planare
Versetzungen mit planaren Stufen, wie sie in der dunkleren Lamelle in (4bbildung 3-31 (b)) zu
sehen ist. Diese Art Versetzungen reprisentieren eine Besonderheit des LSP-Prozesses, wie sie
auch Lainé et al. fiir konventionell hergestelltes Ti6Al4V beobachtet hat [350]. Somit scheint dies
charakteristisch fiir den LSP-Prozess (sehr hohe plastische Deformationsgeschwindigkeit) und
weniger fiir die KorngroBe der Mikrostruktur. Zwillingsbildung wurde auch in der vorliegenden
Untersuchung fiir Ti6Al4V nicht beobachtet, was im Kontrast mit der Arbeit von Lu et al. steht
[351]. Bei dieser beinhaltete die Ausgangsmikrostruktur jedoch bereits Zwillinge und LSPwC
wurde ohne Absorber verwendet, wodurch Temperatureffekte zur Aufschmelzung und
Wiedererstarrung fithren kénnen, was von Trdan et al. bestétigt wird [352]. In mechanischen
Schockexperimenten [353] wurde (bei 1,5 ps Einwirkungszeit) an Ti6Al4V Zwillingsbildung bei
einem Druck ab ca. 14 GPa nachgewiesen, d.h. einem Bereich iiber normalen LSP-
Prozessbedingungen. Die sehr kurze Einwirkzeit wihrend des LSP-Prozesses fiihrt zu
Nichtgleichgewichts-Versetzungsstrukturen in geringer Dichte.

Abbildung 3-31: STEM-Hellfeldaufnahmen der (a) Referenzprobe sowie (b) der mittels LSP behandelten Probe. Die
Referenzprobe bestétigt die Resultate aus Abbildung 3-30, die LSP-Probe zeigt gelegentlich

Versetzungen mit ebenen Stufen. Im Original vertffentlicht in [266].

Vorsicht ist bzgl. TEM-Probenpréparation zu wahren. Bereits in der Referenzprobe wurden
Zwillinge mit fcc-Struktur beobachtet, welche jedoch potenziell zur TiH>-Phase gehdren. Dies ist
in der Literatur bereits fiir Ti6Al4V nachgewiesen [354]. Die Hydrid-Bildung entstammt bei der

FIB-Préparation v.a. der Wasserstoffaufnahme aus Restriickstinden der metallographischen
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Endpréparation und bei der konventionellen elektrolytischen Préparation dem Elektrolyten selbst.
In der vorliegenden Arbeit wurden nur bei letzteren Proben TiH,-Zwillinge gefunden, welche
interessanterweise nach einigen Monaten wieder verschwunden schienen. Da die FIB-Lamellen
mit gleichen Parametern mittels FIB prépariert wurden, sind ggf. durch den Ionenstrahl
eingetragene Verformungen in allen Probenzustinden gleich. Es wurde auflerdem auf einen

kleinen Ionenstrom bei der finalen Praparationsstufe geachtet.

Weitere Erkenntnisse zur Entwicklung der Defektdichte lassen sich nun, erneut zuriickkommend
auf Abbildung 3-24 (c), aus der zugehorigen XRD-Reflex-Halbwertsbreiten-Auftragung (213-
Reflex) in Abbildung 3-32 ableiten. Mit groBerer Wiederholungszahl unter sonst gleichen
Parametern vergroBert sich die Tiefenreichweite der Defektdichte, das Maximum bleibt hingegen
gleich, was im Gegensatz zum Maximum der Makro-Eigenspannungen steht. Mit zunehmender
Wiederholungszahl verformen tiefer liegende Gebiete stirker, wohingegen sich die Makro-
Eigenspannungen in Bezug auf Maximum und Tiefe &ndern. Dieses Verhalten der Halbwertsbreite
(aufgrund des vernachlissigbaren Korngrofleneffektes ein direktes MaB3 fiir Defektdichte) ist in

der Literatur noch nicht beobachtet worden.
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Abbildung 3-32: Ti6Al4V-Halbwertsbreiten-Auftragung aus Abbildung 3-24 (c) inklusive Referenzprobe.

Die Quantifizierung der Versetzungsdichte kann aufgrund der hohen Versetzungsdichte sowie

kleinen KorngroBe des SP-Zustands mittels TEM nicht durchgefiihrt werden, da individuelle
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Versetzungen nicht mehr unterschieden werden konnen. Aus diesem Grund erfolgte die

Quantifizierung oberflichennah durch Linienprofilanalyse aus Rontgenbeugungsdiagrammen.
Folgende Terme wurden innerhalb der Verfeinerungsstrategie in WPPM beriicksichtigt:

e Caglioti- und Réhrenprofilparameter aus LaBs-Standardmessung.

e Chebyshev-Untergrund sowie Peakverschiebung durch Probenhéhe, Reuss-Dehnung.

e Peakverbreiterung durch Versetzungen: Theorie nach Krivoglaz und Wilkens [277] mit
samtlichen mdoglichen Gleitsystemen, siehe auch Anhang. Verfeinerung von
Versetzungsdichten und Cut-Off-Radius.

e Peakverbreiterung durch KorngrofReneinfluss (nur im Falle der SP-Probe): Lognormal-
KorngroRenverteilung, kugelférmige Korner.

Folgende Gleitsysteme wurden jeweils nach ersten Verfeinerungsschritten als dominierend

eingestuft, d.h. mit nicht vernachlissigbarer Versetzungsdichte:

e Basal-Stufenversetzung: Gleitsystem {0001}<2110>, Burgersvektortyp < a >.
e Pyramidal-Stufenversetzung: Gleitsystem {1011}<1210> Burgersvektortyp < a >.

Zur Reduktion der Anzahl der Fitparameter wurden die nicht dominierenden Gleitsysteme von
der weiteren Verfeinerung ausgeschlossen. Die Ergebnisse der letzten Verfeinerungsstufe sind in
Abbildung 3-33 dargestellt. Die Peakbreiten steigen von der Referenz iiber die LSP- zur SP-Probe
sichtbar an. Tabelle 3-5 zeigt die Ergebnisse der verfeinerten Versetzungsdichten sowie deren
Summendichte. Zaefferer et al. beobachteten bei Ti6AI4V ebenfalls eine deutliche Aktivierung
der Basalgleitung sowie eine geringe Aktivierung von Gleitsystemen mit Beteiligung des
Burgersvektors vom Typ < ¢ > [355]. Die B-Phase, welche aufgrund des geringen Phasenanteils
nicht verfeinert werden konnte, jedoch einen dhnlichen Verbreitungseftekt zeigte, konnte laut
Zaefferer et al. einen Verformungsanteil {ibernehmen. Muiruri et al. konnten mittels modifizierter
Williamson-Hall-Methode an SLM Ti6Al4V eine dhnliche Versetzungsdichte relativ zur Referenz
sowie eine dominierende Wirkung der Gleitsysteme mit Burgersvektor vom Typ < a >

nachweisen, wobei individuelle Gleitsysteme nicht betrachtet wurden [356].
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Tabelle 3-5: Ergebnisse der Versetzungsdichte der fiir alle Proben nach Verfeinerung dominierenden Gleitsysteme der

Ti6Al4V-Proben sowie der Gesamt-Versetzungsdichte. Details zu weiteren Gleitsystemen siehe Anhang.

Probe Basal Pyramidal Y

p {0001}<2110> p {1011}<1210>
Ref 5,23-10° +£1,95-10?1/m2 | 1,08-10 +2,73-10%1/m? | 1,60-10™ + 4,68-:10* 1/m?
LSP 1,71-10% +5,14-10%?1/m? | 5,64-10% +1,11-10%1/m? | 7,35-10%* + 1,62-10"° 1/m?
SP 6,04-10 £ 6,14-10? 1/m? | 6,29-10% + 7,07-10 1/m? | 1,23-10% + 7,68-10*% 1/m2

Die Parameter der Korngroenverteilung der SP-Probe wurden bei 0,06 pm Median und 1,08 pm
Varianz fixiert, da ihr Verfeinerungsresultat numerisch nicht stabil war. Grund konnte eine
insgesamt nicht ausreichende Anzahl von Phasen-Peaks sowie Fehlereinfliisse in der Berechnung
der Invarianten sein. Selbst bei Variation dieser fixierten Parameter ergab sich nur eine

geringfiigige Anderung der Versetzungsdichte.

Die Intensititsverhiltnisse &ndern sich hingegen von der Referenz zur LSP-Probe nur
unwesentlich, wihrend sie bei der SP-Probe eine vor allem bzgl. des stiarksten Peaks eine deutliche
Anderung aufweisen. Aufgrund einer deutlich stirkeren Verformung bildet sich
hochstwahrscheinlich eine Deformationstextur, wie bereits an 316L in dieser Arbeit beobachtet.
Die geringfiigige Linksverschiebung der Peaks bei der LSP- und SP-Probe ist auf den aufgrund
der Querkontraktion senkrecht zur Oberflache gerichtete Zugdehnung zuriickzufiihren (Druck-

Eigenspannung parallel zur Oberfliche).
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Abbildung 3-33: Diffraktogramme sowie verfeinerte Fitkurve mit zugehdriger Differenzkurve aus der WPPM-

Linienprofilanalyse fur (a) Referenz, (b) LSP- und (c) SP-Probe. Exemplarisch ist jeweils ein

vergroRerter Abschnitt gezeigt. In (a) ist zusétzlich die bei jeder Probe vorhandene sowie bei der

Modellierung beriicksichtigte o- (hexagonal) und p-Phase (kubisch) gekennzeichnet. Die

Differenzkurve ist ausschlieflich relativ und nicht absolut an die jeweilige Intensitatsskala gekoppelt.
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Die effektive Informationstiefe der Rontgenstrahlung betrdgt bei 26 =32° 1,51 um (1/e-ter
Teil /~63 % der gebeugten Gesamtstrahlung) bzw. 4,52 um (95 % der gebeugten
Gesamtstrahlung) sowie bei 20 = 125° 4,86 um bzw. 14,56 um [303]. Ein Tiefengradient-Effekt

erscheint somit vernachléssigbar.

Mit bekannter Mikrostruktur und Verformungscharakteristik werden im folgenden Abschnitt die
Ergebnisse der Hirtepriifung diskutiert. Die einfache Mikrohértebestimmung nach Vickers ist
in Abbildung 3-34 dargestellt und bestitigt erneut eine sehr starke Streuung nach allen
Oberflachenbehandlungen, was durch weitere Untersuchungen innerhalb der Projektkooperation
bestitigt werden konnte [341]. Es sind nur geringfligige Trends erkennbar, u.a. ein minimaler
Haérteanstieg aller Proben hin zur Oberflache sowie eine geringe Tendenz der Hartesteigerung der

LSP-Probe gegeniiber der Referenz, jedoch keine wesentlichen Unterschiede.

Eine bzgl. Laser-Leistungsdichte vergleichbare Untersuchung von Guo et al. zeigt eine
signifikante Hértesteigerung an Ti6Al4V nach LSP [357]. Die Mikrostruktur enthdlt jedoch
deutlich mehr -Phase und ist nicht eindeutig charakterisiert bzgl. der a-Matrixphase. Aulerdem
ist der erreichte Makro-Eigenspannungseffekt deutlich reduziert (Tiefe nur 800 um), Dadurch
konnen die Prozesseffekte nicht im Detail miteinander verglichen werden. Die Streuung der

Mikrohérte wurde ebenfalls flir mittels SP behandeltes GJL festgestellt.
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Abbildung 3-34: Mikrohérte als tiefenabhangiges Profil im Querschnitt der Referenzprobe sowie der mittels LSP und

SP behandelten Proben. Es ist nur geringfligig ein Trend bei den behandelten Proben erkennbar.
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Aufgrund dessen wird Nanoindentation mit zwei Messstrategien verwendet. Diese zeigt
aufgrund préziserer Messung bzw. Kalibrationsmoglichkeit der Eindruck-Flache eine geringere
Streuung als Mikrohirtemessungen [358]. Einerseits soll die Tiefenabhingigkeit auf groBerer
Skala, &hnlich den Mikrohdrtemessungen, untersucht, andererseits sollen die FEinfliisse
verschiedener Phasen sowie der kleinen KorngroBe betrachtet werden. Das tiefengemittelte
Profil (2mm Breite mit 25 um Abstand zwischen Harteeindriicken) mit groBerer
Indentationstiefe ist in Abbildung 3-35 enthalten.
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Abbildung 3-35: Nanoharte als tiefenabhéngiges Profil im Querschnitt der Referenzprobe sowie der mittels LSP und
SP behandelten Proben. Die Nanohérte-Steigerung durch LSP und SP ist klar erkennbar.

Die Referenzmikrostruktur zeigt eine konstante Hérte fiir alle Tiefen. Alle Bearbeitungszustinde
zeigen im tieferen Referenzbereich ebenfalls dieses Harteniveau. Damit liegt fiir diese
Mikrostruktur keine Abhingigkeit der Harte von der Kornorientierung vor, was allgemein fiir
hexagonale Metalle nicht unbedingt gilt [359] und tendenziell der Mittelung tiber die
Messfeldgrofie sowie der im Vergleich zur KorngréBe groflen plastischen Zone zugeschrieben
wird, siche unten. Bei einer bestimmten Tiefe gibt es fiir die LSP und SP behandelten Zustiande
eine abrupte und steile Hirteinderung, welche bzgl. Tiefenwert gut mit der Anderung der XRD-
Halbwertsbreite (4bbildung 3-25 (b)) korrelieren. Mit kleinerem Abstand zur Oberflache gibt
einen Sattigungswert der Harte von 8,6 bis 8,7 GPa, der sich bis zur Oberflache hin fortsetzt.

Die GroBe der ,.effektiven plastischen Zone kann als Faktor 10 der Indentationstiefe auf ca.

197 £ 5 nm abgeschitzt werden [317]. Diese betrdgt somit ca. 1,97 um. In Tiefenrichtung betragt
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die GroBe der plastischen Zone die Halfte und damit ca. 985 nm. Es findet somit generell durch
die Feinheit der Latten der a-Phase (maximaler Min-Feret-Durchmesser 2 um) ein begrenzter
Versetzungsaufstau statt. Gleichzeitig wechselwirken die plastischen Zonen nahezu aller

Eindriicke mit den Korngrenzen der Nachbar-Kdrner [360].

Da die Korner im Harteanstiegsbereich nach SP und LSP (siche auch Abbildung 3-27 (c)) noch
die gleiche GroBe aufweisen, ist der Harteanstieg nicht auf eine KorngréBendnderung, sondern
ausschlieBlich auf die Erhéhung der Versetzungsdichte in den Kdrnern, zuriickzufiihren. Der aus
der XRD-Halbwertsbreite insbesondere bei der LSP-Probe erwartbare graduelle Anstieg der
Versetzungsdichte bis hin zur Oberfliche (siche auch Abbildung 3-25 (b)), konnte nicht
nachgewiesen werden. Der stattdessen beobachtete und vergleichsweise steile Harteanstieg bei
bereits kleinsten Anderungen der Defektdichte zeigt auf der einen Seite eine hohe Sensitivitit,
koénnte aber zum anderen auch darauf zuriickzufiihren sein, dass der Abstand der Eindriicke etwas
zu gering gewahlt wurde und die plastischen Zonen bei geringeren Hérten (stets konstante
Eindruck-Kraft, Messung erfolgte vom Einbettmittel aus in Richtung des Materialinnern) doch
starker iiberlappen. Mit groBerer Defektdichte ndher zur Oberfliche konnte dieser Effekt durch
die dann kleineren Eindriicke (hohere Hérte) abrupt aufgehoben sein, wodurch eine steilerer

Haérteanstieg folgt.

Der Sattigungseffekt, d.h. die Messung gleicher Hérte trotz unterschiedlicher Mikrostrukturen
(vor allem Kornfeinungsbereich der SP-Probe) konnte auf eine zu geringe Sensitivitit des
verwendeten Indenters zuriickzufiihren sein, welche den weiteren potenzielle vorhandenen
Harteanstieg nicht mehr nachweisen kann. Verfligbare Literaturarbeiten zeigen diese Sattigung
der Harte ebenfalls nicht. Beispielsweise fand Kumagai et al. fiir 316L-Stahl nach LSP einen
Hirteanstieg bis zur Oberflache [336], jedoch dort ist die Referenz-Korngrofle deutlich grofier (5-
fach bis 10-fach erhoht), wodurch auch mehr Versetzungen innerhalb der Korner gebildet werden
konnen. AuBlerdem wurde LSPwC verwendet, wodurch ein Schmelzeeffekt die oberflichennahen

Bereiche beeinflusst hat.

Neben sensitiveren Alternativgerdten wire eine kleinere Indenter-Grof3e unter Umsténden in der
Lage (ggf. mit groBerer Streuung) groBlere Pile-ups in kleinsten Kérnern aufzuzeigen [358] und

damit die Sensitivitdt der Messmethodik zu steigern. Dies soll in zukiinftigen Experimenten
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berticksichtigt werden. Des Weiteren zeigt sich eine geringe Abhéngigkeit der Nanohérte von

Druck-Eigenspannungen [358].

Es zeigt sich dennoch, dass die Messung der Nanohérte eine sehr sensitive Methode zur Messung
der Anderung an Mikrospannungen darstellt. Auch der Hirteabfall zum Einbettmittel hin ist
deutlich erkennbar. In Vorversuchen wurde ermittelt, dass die Hérte sowie auch der E-Modul (ca.
135 bis 140 GPa) zwischen 1 und 4 mN in etwa konstant ist, d.h. der Indentation Size Effekt der

Harte spielt nur eine untergeordnete Rolle.

Massive Nanoindentation zeigt die individuelle Phasenkomponente der Harte auf. Durch sehr
viele Harteeindriicke entsteht ein Hartespektrum, welches phasenselektiv ausgewertet werden
kann, siche Abbildung 3-36. Im Referenzspektrum (4bbildung 3-36 (a)) ergeben drei Gauss-
Kurven das gegebene Gesamtprofil. Diese lassen sich auf die Phasen o, und § sowie einem Beitrag
von deren Grenzfliche zuriickfiihren. Beim LSP behandelten Zustand (4bbildung 3-36 (b))
verschieben sich alle Hartebeitrage zu groBBeren Hartebeitrédgen. Da sich die Korngrofe nach LSP
nicht éndert, ist die Anderung rein auf die Einbringung von Versetzungen zuriickzufiihren, siche
XRD-Halbwertsbreite in Abbildung 3-25 (b) fiir die a-Phase, v.a. SSD-Versetzungen. Auch die f3-

Phase scheint einer Hartung zu unterliegen.

Der SP-Zustand (4bbildung 3-25 (c)) wird aufgrund der unterschiedlichen Regionen, siche auch
Abbildung 3-27, im gegebenen Messfeld in zwei Einzelregionen (4bbildung 3-25 (d,e)) unterteilt.
Region 2 (A4bbildung 3-25 (e)) zeigt die nahezu exakten Werte der Referenzprobe, was die
Robustheit der Methodik aufzeigt. Region 1 (4bbildung 3-25 (d)) zeigt hingegen nur einen Peak
mit einem geringfiigigen linken Seitenpeak. Durch die sehr kleine Korngrofe sind fiir die
plastische Zone der Indentation ausschlieBlich Korngrenzen sichtbar. Individuelle Beitrdge der o.-
und P-Phase sind nicht mehr separat sichtbar. Gegeniiber des Grenzflichenpeaks der
Referenzprobe ist eine gewisse Hartung erfolgt, jedoch scheint diese innerhalb der Koérner nicht
so hoch zu sein, wie bei der LSP-Probe. Dies konnte auf Erholungsphénomene zuriickgefiihrt

werden, welche bereits fiir 316L beobachtet werden konnten (4bbildung 3-10).
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Abbildung 3-36: Nanoharte-Verteilung (massiver Nanoindentation) im Querschnitt der (a) Referenzprobe sowie der
mittels (b) LSP und (c) SP behandelten Proben. (c) Indentationsfeld von SP, siehe Abbildung 3-27 (c),
ist zusétzlich in eine (d) oberflachennahe und (e) oberfldchenfernere Region unterteilt worden. Gauss-
Kurven zeigen die manuelle Entfaltung der jeweiligen Saulenverteilung (Séulenbreite 0,125 GPa).
Die mathematische Entfaltung erfolgt hingegen anhand der kumulativen Verteilung mittels der

Sigmoid-Funktion (Gauss-Integral). Die Referenz-Hérte ist gestrichelt dargestelit.

Viswanathan stellte fiir o-Ti eine dhnliche Hérte innerhalb eines Spektrums fest [361]. Die
Referenz-Hérte von Abbildung 3-35 liegt in einem é&hnlichen Bereich. Hinsichtlich der
unterschiedlichen Hérte von o- und B-Alpha-Phase stellt Min et al. eine hértere a-Phase bei

entsprechender Al-Anreicherung fest [362], wie bei Ti6Al4V der Fall.
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Der GroBe der plastischen Zone betrdgt bei gegebener Indentationstiefe von ca. 135 £ 5 nm
ca. 1,35 um. Die plastische Zone ist daher nicht ausreichend klein, um die unterschiedlichen
der

Phasenanteile vollstindig zu trennen, jedoch klein genug, so dass die Peaks

Haufigkeitsverteilung {iberlappen.

Durch die vorliegende Unabhéingigkeit der Hérte von der Kornorientierung (Referenzniveaus aus
Abbildung 3-35) ist zur Auswertung der hohen Anzahl an Eindriicken keine Korrelation mit
Kornorientierungsdaten notwendig. Aufgrund der kleinen Priifkraft sind bei gegebener

Priifgeschwindigkeit und Hérte individuelle Eindruckspositionen kaum noch sichtbar.

Die gesteigerte Halbwertsbreite im Falle der Interface-Phase konnte auf die aus den HR-EBSD-
Messungen bekannte Heterogenitét der Versetzungsdichte innerhalb der Korner zuriickzufiihren
sein. Der Nebenpeak bei kleinen Harten im Falle der LSP-Probe konnte praparationsbedingt von

Oberflachen-Fehlern oder einer leichten Proben-Verkippung stammen.

3.3.3 Oberflichenzustinde

Die Rauheit der Mikrostrukturproben ist in Tabelle 3-6 enthalten. SP zeigt die hdchste
Rauheitsdnderung in R, und R. im Vergleich zur Referenzprobe. LSP zeigt nur eine geringe
Anderung des R.-Werts, der R.-Wert als MaB der Mikrorauheit bleibt nahezu unberiihrt. Dies wird
durch die Literatur bestétigt [76]. LSP erzeugt eine Welligkeit auf mm-Skala, 1dsst die Rauheit auf
kleinerer Skala jedoch nahezu unberiihrt. Die Welligkeit wird vor allem vom Intenstitétsprofil des

Laserstrahls sowie der Uberlappungsstrategie bestimmit.

Tabelle 3-6: Rauheit der Ti6AI4V-Mikrostrukturproben. Im Original verdffentlicht in [266].

Parameter | Referenz SP LSP
Ra/pm 0,10+0,08 | 3,056+0,18 | 0,26 +£0,03
Rz / um 148+1,11 | 21,66+091 | 1,48+0,16

Die Betrachtung der Oberflache auf Sub-pm-Skala mittels AFM-Flachenmessung bestitigt die
weiterhin sehr ebene Oberfliche und legt eine weitere Besonderheit des LSP-Prozesses offen,
siche Abbildung 3-37. Dies wurde bisher in der Literatur noch nicht beobachtet. Wie an der
Topographiekarte (Abbildung 3-37 (a)) sowie der korrelativ aufgenommen SE-REM-Aufnahme

(Abbildung 3-37 (b)) am Beispiel des kleinen weillen Kreuzes zu erkennen ist, verformen
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Kornbereiche stéirker als andere senkrecht zur Oberfldche. Die inverse Polfigur aus der EBSD-
Messung (Abbildung 3-37 (d)) bestitigt die entsprechenden Korngrenzen. Eine daraus relativ zur
Probennormale berechnete Schmid-Faktor Karte fiir das prismatische Gleitsystem < 1120 >
{1100} (A4bbildung 3-37 (c)) korreliert einen groBeren Schmidfaktor mit einer tieferen
Korneindruck senkrecht zur Oberfliche und damit mit einem héheren Korn-Deformationsgrad.
Das spezifische Gleitsystem wurde aufgrund der besten Korrelation von tief eingedriicktem Korn
und hohem Schmidfaktor gewahlt, das in Tabelle 3-5 vornehmlich festgestellte pyramidale
Gleitsystem {1011}<1210> korreliert &hnlich. Nachbarkorner eines betreffenden Korns
beeinflussen ebenfalls das Verformungsverhalten dieses Korns. Fiir die SP-Probe konnte aufgrund
der groflen Rauheit keine EBSD-Messung der Oberfliche erfolgen. Die stets zufilligen
Einfallwinkel der Kugeln erschweren eine entsprechende Analyse ohnehin.

108 nm
100 /

‘120 V i Min Max

-134 [ 0,000265 0,499986

Abbildung 3-37: Korrelation von (a) AFM-Topographiekarte, (b) SE-REM-Aufnahme, (c) EBSD-Schmid-Faktor-
Karte mit nur 33 = —1 Komponente im Spannungstensor und (d) inverser Polfigur Darstellung. Das

weile Kreuz zeigt das gleiche Korn. Im Original verdffentlicht in [266].

Sollten Koérner sich gegeniiber anderen verschieben, wire auch eine Akkomodation durch
Versetzungen an Korngrenzen denkbar, und damit die Verbindung zur HR-KAM Karte in
Abbildung 3-29 (b), welche Versetzungsanhidufungen nahe der Korngrenze aufzeigt.

Die Topografie-Entwicklung nach LSP kdnnte zur Optimierung des LSP-Prozesses an SLM-
Werkstoffen niitzlich sein. Die bei SLM-Prozess unter bestimmten Bedingungen erreichbaren
Texturen konnten eine Steigerung des LSP-Effekts unterstiitzen. Beispiel, siche 001-Textur bei
mittels SLM hergestelltem 316L [363]. Die Relevanz des Effekts miisste jedoch experimentell
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evaluiert werden. Im Sinne der Funktionalisierung (siehe auch Abschnitt 3.4.1) ware dieser Effekt

ggf. auch mit zu beriicksichtigen.

Die Ergebnisse der Rauheit der Ermiidungsproben sind in Tabelle 3-7 gelistet. Die as-built
Referenz weist herstellungsbedingt eine grof3e Rauheit auf, welche nur durch den &ufleren Kontur-
Scan wiéhrend der Herstellung optimiert wurde. Alle Behandlungsverfahren reduzieren die
gegebene Rauheit deutlich, wobei SP die geringste Rauheit hervorbringt und Sandstrahlen und
LSP eine mittlere Rauheit aufweisen. Letztere weisen im Vergleich zu SP einen deutlich
geringeren Verformungsgrad auf, verformen vorhandene Rauheitsspitzen des as-built Zustandes
entsprechend weniger. Die Rauheitsminderung nach SP ist in der Literatur nachgewiesen worden
[15,243]. Die polierte Referenz der Mikrostrukturprobe (7abelle 3-6) zeigt hingegen eine
Erhohung der Rauheit abhéngig vom Verformungsgrad, hier zeigt SP die hochste Rauheit. Die
Anfangsrauheit, welche gerade in AM-Prozessen erhoht ist, spielt somit eine entscheidende Rolle

fiir die Rauheit nach Oberflichenbehandlungen.

Tabelle 3-7: Rauheit der Ti6AI4V-Ermidungsproben. Im Original verdffentlicht in [266].

Parameter | Referenz — as built | Referenz — sandgestrahlt SP LSP
Ra/pum 16,19 + 1,07 11,46 +0,87 462+231 10,19+ 1,47
Rz / um 121,31+ 4,62 75,02 + 6,27 2891+ 14,65 | 64,83+9,81

3.34 Ermiidungszustinde

Die Ergebnisse der auf Vierpunkt-Biegung basierenden spannungskontrollierten Wohlerversuche
an den Ermiidungsproben sind in Abbildung 3-38 dargestellt. Neben der sandgestrahlten
Referenz-, der SP- und der LSP-Proben wurden zusétzlich mittels HIP behandelte Referenzproben
(920 °C, 2 h, 100 MPa) ermiidet. Das HIP-Verfahren ist schliefit die meisten Poren und Defekte
auch bei Ti6Al4V AM-Proben [364], ist jedoch teuer und nicht immer anwendbar bei komplexen
Geometrien, was fiir gerade im vorliegenden Projekt in der weiteren Anwendungsperspektive
liegt. Wie ebenfalls in Abschnitt 3.1.4 an Reineisenproben festgestellt, wurde der Wohlerversuch
in Biegung gewdhlt, um mit Makro-Eigenspannung modifizierten Randschichten einen groferen
Einfluss zu geben als im Zug-Druck-Versuch. Zum besseren Vergleich mit anderen Arbeiten mit

anderen R-Werten wird eine Transformation der Last-Spannung in die effektive Spannung o5 ¢
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nach Walker [365] und Dowling [366] fiir R = —1 durchgefiihrt (0,,,,, als Maximalspannung),
wobei der Exponent sich an konventionell hergestelltem Ti6Al4V orientiert [203].
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Abbildung 3-38: Ergebnisse der Ermiidungsuntersuchungen: Referenz-Zustande (sandgestrahlt sowie HIP-behandelt)
sowie mittels SP und LSP behandelte Zustande. Proben groRer 5-10° Schwingspiele wurden als

Durchlaufer bei 5-10% Schwingspielen eingeordnet. Im Original veroffentlicht in [266,340].

Die Datenpunkte wurden mittels linearer Auslgeichsgerade gefittet. LSP zeigt die beste
Ermiidungscharakteristik und zeigt in Bezug auf die lineare Ausgleichsgerade eine um den
Faktor 10 besser Ermiidungsfestigkeit als die SP-Proben sowie um den Faktor 100 besser als die
beiden Referenzproben. Der Nachweis der Ermiidungsfestigkeit ist somit fiir die vorgenommene

LSP-Behandlung klar erbracht.

Die aufgrund der Herstellungskosten geringe Anzahl der SLM-Proben fiihrt zu einer moderaten
Streuung der Daten, wie sie in dhnlicher Form auch in den meisten Literaturarbeiten vorkommen,
siehe z.B. fiir Ti6Al4V von Leuders et al. [367]. Hackel et al. fanden eine dhnliche Steigerung bei
gekerbten 316L Stahlproben nach LSP mit noch geringerer Probenanzahl [87]. Die Ergebnisse
der HIP- und SP-Proben sind in guter Ubereinstimmung mit Zug-Druck-Wahlerversuchen von

Benedetti et al. [243]. Nimmt man weitere, von Li et al. zusammengefasste Ermiidungsdaten zu
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AM Ti6Al4V in die Betrachtung [203], zeigen die LSP-Proben der vorliegenden Arbeit stets
deutlich bessere Ergebnisse als SP-Proben und erreichen &hnliche Werte wie ausschlieBlich HIP

behandelte Proben.

Im Vergleich zur Arbeit von Kahlin et al. [368], eine der wenigen Arbeiten zu LSP auf Ti6Al4V,
zeigen die LSP-Proben der vorliegenden Arbeit deutlich bessere Ermiidungseigenschaften. Dies
ist auf die Verwendung eines Absorbers zuriickzufiihren, welcher den Effekt der Makro-Druck-
Eigenspannungen deutlich verstérkt. Die SP-Proben hingegen waren auf einem &hnlichen Niveau
wie bei Kahlin et al. Betrachtet man fiir den vorliegenden Versuchsaufbau die eher am unteren
Ende befindliche Laserleistung sowie die weiter optimierbaren Strahleigenschaften, ist der

maximale Effekt durch LSP noch nicht erreicht.

Zur Einordnung der Versuche in Literaturdaten soll ein direkter Vergleich der Rohdaten gewéhrt
werden, um die meist geringe Probenanzahl bei Ermiidungsversuchen und gerade bei AM-
Werkstoffen besser zu kompensieren, siche Abbildung 3-39. Da Nachbearbeitungen mitunter
entscheidend fiir die Ermiidungsfestigkeit sind, werden diese explizit mit aufgefiihrt. Die
Literaturdaten entstammen zum einen zusammengefassten Untersuchungen von Li et al. [203]
sowie Arbeiten von Benedetti et al. [243], Denti et al. [369] und Kahlin et al. [368]. Alle Arbeiten
sind unterteilt abhingig von ihrer Wirme- und HIP-Behandlung. Ermiidungsbereiche aus
konventionell hergestellten Ti-Legierungen sind als graue Felder im Hintergrund zu sehen [370].
Unterschiedliche R-Werte werden durch die Umrechnung zur effektiven Spannung fiir R = —1
kompensiert. Durchldufer werden bei 5-10” Schwingspielen gestoppt und mit einem Rechts-Pfeil

gekennzeichnet.

140



3 — Ergebnisse und Diskussion

Konventionell hergestelltes Ti6AI4V:
Geschmiedet gegliht, R = 0,1

GieBen + HIP, R = 0,1

[ITT] Gussteile, R = 0,1

SLM Ti6Al4V, keine Warmebehandlung, keine HIP-Behandlung - einachsige Ermiidungsbelastung:

[0 Edwards & Ramulu (2014), as-built, R =-0,2

A Liuetal. (2014), Werkzeugmaschine, R = 0,1

4 Xuetal. (2015), martensitisch, Werkzeugmaschine, R = 0,1
[> Dentietal. (2019), as-built, R=0

B Denti et al. (2019), Werkzeugmaschine, R =0

v
<
<

Edwards & Ramulu (2014), Werkzeugmaschine, R = -0,2
Leuders et al. (2014), Werkzeugmaschine, R = -1

Xu et al. (2015), ultrafein lamellar, Werkzeugmaschine, R = 0,1
Denti et al. (2019), Gleitschleifen + SP, R=0

SLM Ti6AIl4V, Warmebehandlung, keine HIP-Behandlung - einachsige Ermiidungsbelastung:

)

y

Rekedal et al. (2015), 4h bei 800°C, as-built, R = 0,1

Wycisk et al. (2014), 3h bei 650°C, Werkzeugmaschine, R = 0,1
Leuders et al. (2014), 2h bei 1050°C, Werkzeugmaschine, R = -1
Hooreweder et al (2012), 4h at 650°C, EDM machined, R = 0
Wycisk et al. (2013), 3h bei 650°C, SP, R = 0,1

Benedetti et al. (2017), 5h bei 670°C, elektropoliert, R = -1

»

Wycisk et al. (2014), 3h bei 650°C, as-built, R = 0,1

Leuders et al. (2014), 2h bei 800°C, Werkzeugmaschine, R = -1
Rafi et al. (2013), 4h bei 650°C, Werkzeugmaschine, R = 0,1
Gong et al. (2012), 4h bei 650°C, Sandstrahlen, R = 0,1
Benedetti et al. (2017), 5h at 670°C, as-built, R =-1

Benedetti et al. (2017), 5h bei 670°C, SP, R =-1

iéé Kahlin et al. (2020), 2h bei 730°C, Strdmungsschleifen, R = 0,1 O Kahlin et al. (2020), 2h bei 730°C, as-built, R = 0,1
p> Kahlin et al. (2020), 2h bei 730°C, SP, R =0,1 ¢ Kahlin et al. (2020), 2h bei 730°C, Gleitschleifen, R = 0,1
4 Kahlin et al. (2020), 2h bei 730°C, LSP, kein Absorber, Wasserfilm, R = 0,1
SLM Ti6Al4V, HIP Behandlung - einachsige Ermiidungsbelastung:
Rekedal et al. (2015), HIP 2h bei 899°C, as-built, R = 0,1 Kasperovich & Hausmann (2015), HIP 2h bei 900°C, as-built, R = -1
Leuders et al. (2014), HIP 2h bei 920°C, Werkzeugmaschine, R = -1 Kasperovich & Hausmann (2015), HIP 2h bei 900°C, Werkzeugmaschine, R = -1
Leuders et al. (2014), HIP 4h bei 1050°C, Werkzeugmaschine, R = -1 Rekedal et al. (2015), HIP 2h bei 899°C, EDM bearbeitet, R = 0,1
Leuders et al. (2017), HIP 2h at 920°C, shot peened + glas bead blasted, R = -1 Benedetti et al. (2017), HIP 2h bei 920°C, as-built, R = -1
SLM Ti6Al4V, Ergebnisse der vorliegenden Arbeit - Ermudungsbelastung im Vierpunkt-Biegeversuch:
[l Diese Arbeit, 2h bei 730°C, Sandstrahlen, R = 0,1 Diese Arbeit, 2h bei 730°C, Sandstrahlen + SP, R = 0,1
<> Diese Arbeit, HIP 2h bei 920°C, Sandstrahlen, R = 0,1 Diese Arbeit, 2h bei 730°C, Sandstrahlen + LSP, R = 0,1
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Abbildung 3-39: Literaturvergleich mit den Ermidungsuntersuchungen der vorliegenden Arbeit: Bereiche

konventioneller Herstellung (graue Schraffur-Bereiche im Hintergrund [370]), Untersuchungen ohne

Waérme- und HIP-Behandlung (schwarze Datenpunkte), mit Warmebehandlung (blaue Datenpunkte)

sowie mit HIP-Behandlung (orangene Datenpunkte). Die Datenpunkte basieren auf Original- sowie

Review-Literaturquellen [203,243,368,369]. Die Ergebnisse der vorliegenden Arbeit sind mit

groRerer SymbolgroRe gezeigt. Symbolfillungen weisen auf mechanische Nachbearbeitungen hin.
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Folgende Ergebnisse konnen aus Abbildung 3-39 zusammentassend abgeleitet werden:

o Die vorliegende LSP-Behandlung erreicht die obere Grenze fiir konventionell
hergestellte Werkstoffe (geschmiedet, gegossen oder gegossen mit HIP-Behandlung).

e Warme- und HIP-Behandlungen verbessern das Ermudungsverhalten unbehandelter
Zusténde.

o HIP-Behandlungen verbessern das Ermudungsverhalten gegenliber reinen
Warmebehandlungen.

e Werkzeugmaschinen-Behandlungen konnen, abh&ngig von der Prozess-Intensitat an
SP- und LSP-Zustande heranreichen, zeigen jedoch andere Nachteile.

Dariiber hinaus existieren nach erfolgter Recherche keine weiteren Untersuchungen an LSP

behandeltem AM Ti6Al4V.

Um die Schadensursache mit der Wirkung der Oberflachenbehandlungen in Verbindung zu
bringen, wurden die Orte der Rissinitiierung an gebrochen Proben analysiert. Die Ergebnisse der

Initiierungstiefen sind graphisch in Abbildung 3-40 dargestellt.

4 4
Anzahl Proben mit ’
Oberflachen-
Rissinitiierung LSP

09 x-Position bei Oberflachen-Initiierung nicht spezifiziert \ 7

-1 S °
E 4
E-2
()
S Probenkontur Initiierung in Tiefe
=3 e 5P iIn

LSP ]
'4 T T T T T
4 8 12 16 20

Laterale Position auf der Probe (mm)

Abbildung 3-40: Orte der Riss-Initiierung am schematischen Querschnitt der Ermiidungsproben. Die Initiierungen an
der Oberflache sind positionsunabhéngig lber die S&ulenhthe mit zugehdriger Probenanzahl
hervorgehoben. LSP zeigt in groRere Tiefen verschobene Initiierungsorte. Die Referenzproben
wurden sandgestrahlt. Im Original verdffentlicht in [340,341].

Alle Risse initiierten zwischen den Stiitzrollen im Langs- und Quer- Probenmittenbereich in
einem Tiefenbereich von 0 bis 2 mm. Auf allen Bruchflichen wurden im Licht- bzw.
Elektronenmikroskop runde Poren sowie Lack-of-Fusion Poren als direkte Schadensursache

identifiziert bzw. in direkter Nachbarschaft der Riss-Initiierung gefunden, siehe auch REM-
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Aufnahmen exemplarischer Initiierungsorte in Abbildung 3-41. Die oberflichennahe Riss-

Initiierung lie} sich auf Oberflichendefekte, wie Poren, Risse etc., zuriickfiihren.

Abbildung 3-41: REM-Aufnahmen exemplarischer Rissinitiierungsbereich: (a) SP-Probe mit Initiierung an Lack-of-
Fusion-Pore und (b) LSP-Probe mit Initilerung an potenziellem Defektbereich. Schwarze
Pfeilmarkierungen weisen auf den Umfang des Rissausbreitungsbereichs hin. Modifiziert
verdffentlicht in [341].

Nahezu alle SP-Proben initiieren trotz verringerter Oberfldchenrauheit an der Oberfldche, was auf
den Kerbfaktor der Rauheit zuriickgefiihrt werden konnte, welcher erhoht sein konnte. Des
Weiteren erhoht SP die Sphérizitit von Poren in den hochverformten Bereichen [345], was eine
Initiierung an tiefer liegenden Orten/Defekten erschwert. SP-Proben mit polierter Oberflidche,
welche als weitere Proben innerhalb der Projektkooperation vorhanden waren, initiieren bei 5 von
6 Proben zwischen 0 und 1 mm Tiefe und damit genau zwischen SP- und LSP-Proben, was
einerseits den Einfluss der Rauheit/Kerbfaktor im Falle der SP-Proben erneut belegt, zum anderen
die Tiefe der Makro-Eigenspannungen als entscheidenden Faktor identifiziert. Weitere Details

dieser Proben finden sich in der Projektverdffentlichung [341].
Fazit des Abschnitts:

e Parameteridentifikation zur LSP-Behandlung von AM-Ti6Al4V ist anhand optimierter
Makro-Eigenspannungs-Tiefenverteilung (Betrag und Tiefe) erfolgt.

o Tiefenverteilung der Makro-Eigenspannungen (Tiefe > 2 mm) entsprechen Literatur-
Erwartungen von vergleichbaren Werkstoffen nach industrierelevantem LSP.

e LSP flhrt zu einer moderaten Steigerung der Versetzungsdichte, SP zur hoheren
Steigerung der Versetzungsdichte.
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Die Gleitsysteme {0001}<2110> (basal) und {1011}<1210> (pyramidal) sind
dominant bei allen behandelten Verformungszustanden des verwendeten Ti6Al4V.
LSP driickt Kdrner der lamellaren AM-Ti6Al4V-Mikrostruktur, abhangig von ihrem
Schmid-Faktor ~ senkrecht zur Oberflache, ganzheitlich ein und steigert
Versetzungsdichte vor allem in N&he der Korngrenzen.

LSP steigert die Dauerfestigkeit von AM-Ti6Al4V um Faktor 10 gegentiber mittels SP
behandelter Probe und Faktor 100 gegeniber sandgestrahlter Referenz und ist bzgl.
Literaturdaten vergleichsweise hoch eingeordnet.

Schadensanalyse zeigt fir Ermudungsfestigkeitssteigerung nach LSP ursachlichen
Effekt, konkret durch Druck-Eigenspannungen verursachte Verschiebung der
Rissinitiierung zu groleren Tiefen. AM typische Material-Defekte, v.a. Poren und
weitere Oberflachendefekte, sind schadensurséchlich.

3.4 Laser Peening fiir innovative Oberflichen

Wie in Abschnitt 1.3.3 deutlich wurde, beziehen Ansétze zur Funktionalisierung von (additiv

hergestellten) Bauteilen iiberwiegend keine Betrachtung oder gar Modifizierung von Makro-

Eigenspannungen mit ein. Insbesondere stetig stirker aufkommende laserbasierte Methoden

fiihren jedoch neben einer Topographie-Funktionalisierung grundsétzlich meistens zur

Ausbildung von ungiinstigen Zug-Eigenspannungen durch Schmelzebildung.

Zur Vermeidung dieser Zug-Eigenspannungen und in Anlehnung an die bei LSP an additivem

Ti6Al4V nachgewiesene (Abschnitt 3.1.2) geringe Verformung, soll gepriift werden, inwiefern

sich der LSP-Prozess als nachgeschalteter Prozess unter Beibehaltung der Topographie-

Funktionalisierung zur Modifikation der Makro-Eigenspannungen eignet. Dies ist bislang nicht
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in der Literatur diskutiert. Des Weiteren wird beurteilt, inwieweit sich der neue Zustand

tribologisch eignen kann.

Zur Untersuchung wird aufgrund der geringen Harte und damit leichten Verformbarkeit erneut
Reineisen als Referenzmaterial verwendet. Somit sind etwaige Anderungen der Topographie-

Funktionalisierung potenziell sensitiv ersichtlich.

3.4.1 Laser Peening von DLIP-Strukturen

Exemplarisch fiir topographische Funktionalisierungen wird der DLIP-Prozess herangezogen
[119], da er durch die Vielseitigkeit von Oberflichenstrukturen (durch definierte Anzahl,
Phasenverschiebung und Amplitudenvariation von Teilstrahlen) und einfacher experimenteller
Realisierung (variabel im Laser-Pulsbereich sowie bei Optik-Konfiguration) mittlerweile
industrierelevant iiberzeugt [21,121]. Laserseitig lasst sich zudem der gleiche Laser

(Nanosekunden-Laser) wie beim LSP-Prozess einsetzen.

Zur Untersuchung werden die in Tabelle 3-8 gezeigten Probenzustinde herangezogen. Ein ns-
DLIP-Linienmuster dient zuniichst der Beurteilung der Topographie-Anderung durch den
nachgeschalteten LSP-Prozess. Ein ns-DLIP-Kreuzmuster (zweifache DLIP-Behandlung, wobei
vor dem zweiten Prozess-Schritt eine 90°-Probendrehung erfolgt) wird zur Beurteilung der
Makro-Eigenspannungen bei nachgeschaltetem LSP-Prozess herangezogen. Alle weiteren
Probenzustinde dienen dem Verstdndnisaufbau bei Beurteilung der Makro-Eigenspannungen und

tribologischer Perspektive.

Tabelle 3-8: Ubersicht der Probenzustinde mit DLIP- und LSP-Behandlung; Ablauf von links nach rechts
(VVorbehandlung bei allen Proben: Oberflachen-Politur).

Proben-Name DLIP, Muster-Periode LSP | Nachbehandlung
Referenz - — Oberflachen-Politur
DLIP Nanolaser — Linie ns-Pulsdauer, Linienmuster 6 pm | — —

DLIP Nanolaser — Linie + LSP | ns-Pulsdauer, Linienmuster 6 um | X -
DLIP Femtolaser — Linie fs-Pulsdauer, Linienmuster, 6 pm | — —
DLIP Nanolaser — Kreuz ns-Pulsdauer, Kreuzmuster 6 um — —
DLIP Nanolaser — Kreuz + LSP | ns-Pulsdauer, Kreuzmuster 6 um | X —
LSP - X -
LSP + Politur - X | Oberfléchen-Politur
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Die DLIP-Oberflachenstrukturen der Reineisenproben sind in Abbildung 3-42 mittels REM-
Aufnahmen und représentativer Hohenprofile (Laser-Scanning-Mikroskopie) dargestellt.

DLIP Femtolaser — Linie |

N ) “l
Al s ) )

~

o

Hohe (um)
I
owr UG

10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50 10 20 30 40 50
Horizontale Position (um) Horizontale Position (um) Horizontale Position (um)

~

Hohe (um)
o &
owUk NG
—

»
—
»

1 1
" ~ 05 J/\/\/\Mf\/\\//\/_ 05
0 0
10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50 10 20 30 40 50
Vertikale Position (um) Vertikale Position (um) Vertikale Position (um)

Abbildung 3-42: Auf polierter Probenoberfléche eingebrachte DLIP-Strukturen mit Periode 6 um: (a) Linienstruktur
sowie (b) Kreuzstruktur mittels Nanosekunden-Laser, (c) Linienstruktur mittels Femtosekunden-
Laser. Représentative horizontale Profil-Linien (in (b) im Minimum des horizontalen Linien-Profils)
sowie vertikale Profil-Linien auf Topographie-Maxima jeweils unterhalb der REM-Abbildung. In (b)
ist die Probe um 52° nach hinten gekippt, um die horizontale Struktur besser sichtbar zu machen.

Mittels Nanosekunden-Laser hergestellte Linien-Struktur (4bbildung 3-42 (a)) zeigt eine
gegeniiber der mittels Femtosekunden-Laser hergestellten Linien-Struktur (4bbildung 3-42 (c))
glattere Struktur-Topographie, wie v.a. im vertikalen Profilschnitt durch die Topographie-Maxima
zu sehen. Die Strukturtiefe ist jedoch deutlich geringer. Beides ist auf die deutlich stirkere
Schmelzebildung der mittels Nanosekunden-Laser hergestellten Strukturen zuriickzufiihren, siehe
auch die Arbeit von Miiller et al. [122], welche zudem auch typische LIPSS-Strukturen fiir den
Femtosekunden-Bereich beinhaltet. Mittels Nanosekunden-Laser hergestellte Kreuzstruktur
(Abbildung 3-42 (b)) zeigt durch Uberlagerung zweier um 90° gedrehter DLIP-Prozess-Schritte
im Profil z.T. tiefere Strukturen als die einfache Linienstruktur.

Im Vergleich der mittels DLIP sowie DLIP & LSP behandelten Topographiezustinde zeigt sich
die in Abbildung 3-43 abgebildete Situation. Die FIB-Querschnitte der DLIP-Linienstruktur
(Abbildung 3-43 (a,c)) sowie der LSP behandelten DLIP-Linienstruktur (4bbildung 3-43 (b,d))

146



3 — Ergebnisse und Diskussion

zeigen reprisentativ, dass der nachgeschaltete LSP-Prozess die Topographie der DLIP-

Linienstruktur nicht sichtbar beeinflusst und diese somit erhalten bleibt.

_______________

= . e o= = e
»

s t S \ A -

Abbildung 3-43: FIB-Querschnitte (a,c) ohne und (b,d) mit LSP behandelte DLIP-Linienprobe. (c) und (d)
reprasentieren vergroRerte Bereiche aus (a) bzw. (b). lonen-Pt wurde als Schutzschicht auf der
ehemaligen Oberflache aufgetragen. Es sind keine Topgraphie-Anderungen nach LSP zu erkennen.

In Abbildung 3-43 (b,d) ist zudem ein fiir LSP behandeltes Reineisen typischer Zwilling zu
erkennen, welcher bis an die Oberfldche reicht. Die Topographie in Abbildung 3-43 (a,c) ist dabei
im Vergleich zu Abbildung 3-42 (a) gedndert. Dies ist auf das inhomogene Laser-Intensitatsprofil
zurlickzufithren, welches auch fiir DLIP-Prozess lokal unterschiedliche Leistungsdichten zur
Folge hat, was bei zu kleiner Leistungsdichte einen unzureichenden Schmelze-Fluss verursacht,

und damit unvollstindige Doppelmaxima erscheinen lésst.

Zwei Details der mittels LSP behandelten DLIP-Linienstruktur sind in Abbildung 3-44 zu
erkennen. Ein vor der LSP-Behandlung mittels FIB préparierter Graben (Abbildung 3-44 (a))
verformt sich nach LSP-Behandlung. Eine der Kanten scheint nach unten auszubiegen,
moglicherweise eine Folge der typischen Oberflichen-Auswalzung durch initiale Verformung
senkrecht zur Oberflache. Selbst im umgebogenen Bereich in direkter Nachbarschaft der oberen
Kante bleibt die Struktur augenscheinlich erhalten. Ein bis an die Oberfldche heranreichender
typischer Zwilling (4bbildung 3-44 (b)) bestitigt dies weiterhin durch seine vollstindig an die
Strukturierungs-Topographie angelehnte Oberfliche.
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Abbildung 3-44: REM-Ansicht der mit LSP behandelten DLIP-Linienprobe: (a) LSP mitbehandelter FIB-
Schnittbereich, (b) Detail-Ansicht eins bis an die Oberflache reichenden Zwillings. Die Aufnahmen
sind aus verschiedenen Bereichen der Probe mit verschiedenen Leistungsdichten entnommen, in (a)
ist die Topographie-Bildung noch nicht vollstdndig abgeschlossen (ineinanderlaufende Doppel-
Maxima).

Betrachtet man die bereits in Abschnitt 3.2.1 nachgewiesene Topographie-Anderung durch das
Laser-Intensitétsprofil (siche Abbildung 3-13), so ist dies ebenfalls an der mittels LSP behandelten
DLIP-Linienstruktur nachweisbar, siche Abbildung 3-45. Die Profil-Linie wurde mittels Glattung
nach Savitzky-Golay Algorithmus (Polynom zweiter Ordnung) geglittet. Aufgrund der geringen
VergroBerung reicht die Aufldsung zur Darstellung der DLIP-Linienstruktur nur unzureichend
aus. Es zeigt sich somit auf niedriger VergroBerung eine Uberlagerung der durch DLIP und LSP
in die Topographie invers eingebrachten Laser-Profile, wobei LSP eine deutlich groBere
Strukturtiefe aufweist. Es entsteht somit eine multiskalige Oberflachenstrukturierung, welche sich
durch DLIP- und LSP-Parameter in Threr Auspridgung steuern ldsst. Die Tiefe der LSP-
Strukturierung dhnelt der inneren Profiltiefe der LSP-Reineisen-Indents aus Abbildung 3-13 (c).
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Abbildung 3-45: Zusammengesetzte 2D-Hohenauftragung der mit LSP behandelten DLIP-Linienprobe mit geglatteter
1D-Profil-Linie am Ort des gestrichelten Pfeils. AuBerst linker Bereich mit unbeeinflusstem DLIP-
Linienprofil aus aneinander gereihten quadratischen Einzel-Spots, Mitten- und rechter Bereich mit
invertiertem Laser-Strahlprofil als Giberlagertem Héhenprofil.

Die Makro-Eigenspannungen der verschiedenen Probenzustinde sind in Abbildung 3-46 auf
zwei verschiedenen Ansichts-Skalen dargestellt. Die Spannungsrichtung ist dabei zunéchst
parallel zur (ggf. ersten) Linienstruktur gewéhlt. Der Referenz-Zustand zeigt im Rahmen der

Messunsicherheit und gegebenen Material-Einfliissen Spannungsfreiheit.

Die mittels Nanosekunden-Laser hergestellten DLIP-Linien- und DLIP-Kreuzstruktur zeigt eine
oberflichennahe Zug-Figenspannung, wobei die doppelt behandelte Kreuzstruktur eine
geringfiigig erhohte Oberflachen-Spannung zeigt. Die Tiefe der Zug-Eigenspannungen liegt im
Bereich 40 bis 50 um, wobei die Linienstruktur in der gegebenen Spannungsrichtung eine leicht
grofBere Tiefe aufweist. Linien- und Kreuzstruktur zeigen jedoch dhnliche Niveaus, was im Falle
der Kreuzstruktur auf das Wiederaufschmelzen und -erstarren bei der zweiten DLIP-Behandlung
und damit einer Teil-Relaxation der Makro-Eigenspannungen der ersten DLIP-Behandlung
zurlickzufiihren sein konnte. Die mittels Femtosekunden-Laser hergestellte DLIP-Linienstruktur
zeigt eine geringere Zug-Eigenspannung. Die mittels LSP behandelte DLIP-Kreuzstruktur weist

eine Spannungsumkehr hin zu ca. 1,6 mm tiefen Druck-Eigenspannungen nach.
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Abbildung 3-46: Tiefenabhéngige Makro-Eigenspannung  (eine  Spannungsrichtung) der mittels DLIP
funktionalisierten Reineisenproben. Die Spannungsrichtung ist parallel zur Linienrichtung (bei
Kreuzstruktur zuerst aufgebrachte Linie). (a) Gesamtbereich und (b) vergroRerter Bereich von (a).

Aufgrund der anisotropen Natur der Strukturen wurden die Messung der Makro-Eigenspannung
auf zwei Messrichtungen erweitert, siche Abbildung 3-47. Die 0°-Eigenspannung (linienparallel)
der mittels Nanosekunden-Laser behandelten DLIP-Linienstruktur erscheint geringfiigig grofler
als die 90°-Eigenspannung (linienquer), was mit der linienparallel mehr gehemmten Verformung
zusammenhingen konnte. Die mittels Nanosekunden-Laser behandelten DLIP-Kreuzstruktur
zeigt eine leicht hohere linienquere Eigenspannung, was die zuletzt eingebrachte Linienrichtung
betont. Die mittels LSP behandelte DLIP-Kreuzstruktur erhilt die linienquer mehr zu Zug-
Eigenspannungen verlaufende Eigenspannung. Die weitaus groBere Uberlappung in
linienparalleler Richtung der mittels Femtosekunden-Laser behandelten DLIP-Linienstruktur
fiihrt zu Teilrelaxationen in Linienrichtung und wird somit fiir die deutlich erhShte linienquere

Eigenspannung als ursédchlich erachtet.

In groBeren Tiefen setzen sich die oberflachlich festgestellten anisotropen Effekte der Makro-
Eigenspannungen fiir die mittels Nanosekunden-Laser hergestellte DLIP-Linienstruktur sowie die
mittels LSP behandelte DLIP-Kreuzstruktur fort. Bei der zum Teil nicht unwesentlichen
Standardabweichung kdnnten bereits angesprochene Material-Effekte (Korngrofe, Textur) eine

entsprechende Rolle spielen.
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Abbildung 3-47: Tiefenabhéngige Makro-Eigenspannung (zwei  Spannungsrichtungen) der mittels DLIP

funktionalisierten Reineisenproben. Die Spannungsrichtung 0° (siehe auch Abbildung 3-46) ist
parallel zur Linienrichtung (bei Kreuzstruktur zuerst aufgebrachte Linie). (a) Gesamtbereich und (b)
vergroRerter Bereich von (a).

Zur Beurteilung der Mikro-Eigenspannung wurde die Reflex-Halbwertsbreite herangezogen,
siche Abbildung 3-48. Diese zeigt einen zur Makro-Eigenspannung korrelierten Tiefenverlauf,
auch der Hohe der Zug-Eigenspannungen ist im Probenvergleicht korreliert. Die LSP-Behandlung
der mittels Nanosekunden-Laser hergestellten DLIP-Kreuzstruktur zeigt oberflichennah nahezu
keine Verdnderung der Halbwertsbreite, sondern nur bei groBleren Tiefen. Dies deutet bei
gegebener Vor-Verformung auf eine sehr geringe oberflachennah eingebrachte Verformung durch

LSP hin. In tieferen Schichten ist die Modifikation hingegen hoher.
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Abbildung 3-48: Tiefenabhangige Mikro-Eigenspannung (Spannungsrichtung 0°, y = 32,86°) in Form der Reflex-

Halbwertsbreite der mittels DLIP funktionalisierten Reineisenproben. (a) Gesamtbereich und (b)

vergroRerter Bereich von (a).
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Da aufgrund von Texturierung bei einer Kippung von y = 0° nicht bei jeder Tiefe eine Peak-
Intensitét messbar war, wurde ein y-Winkel bei ndchst néherer Orientierung gewihlt, konkret ca.
¥, = 33°. Eine Mittelwertbildung tiber alle Kippwinkel y wiirden hingegen zu einer Vermischung
von Informationen tliber verschiedene Orientierungen fithren, welche jedoch durch die Korngrof3e
und Textur des Materials maBigeblich mitbeeinflusst sind. Diese zeigt jedoch prinzipiell den

gleichen Verlauf.

Betrag und Tiefe der Makro-Eigenspannungen stimmen bei sonst gleichen Parametern gut mit
unstrukturierten Oberflichen des Reineisens iiberein, siche Vergleich mit Abbildung 3-14. Der
Einfluss der Struktur-Topographie (bzgl. Tiefe und Periode im unteren um-Bereich) ist dabei
offensichtlich nicht vorhanden. Dies kann mit der geringen Rauheit (R.-Wert ca. halbe
Strukturtiefe, ca. 200 nm) erklart werden. Der bei den Ti6Al4V-Mikrostrukur-Proben und
Ermiidungs-Proben festgestellte Unterschied der Tiefenverteilung der Makro-Eigenspannungen
ist auf einen deutlich groferen Rauheits-Unterschied zuriickzufiihren, siehe Tabelle 3-6 und
Tabelle 3-7.

Aufgrund der geringen Hérte von Reineisen lésst sich das Ergebnis der LSP-Behandlung von
DLIP-Oberflachen auch auf industrierelevantere, meist hiartere Werkstoffe ilibertragen, da diese
noch weniger Verformung wahrend der LSP-Behandlung zeigen. Einzig die bereits vorhandene
tiefenabhéngige Versetzungsdichte im Ausgangszustand sollte im Zusammenhang mit dem
verwendeten Laser-Intensititsprofil und der Leistungsdichte mitberiicksichtigt werden.
AuBlerdem sind neben Metalle theoretisch auch Keramiken und Kunststoffe (v.a. teilkristalline)

mit beiden Techniken zur Topographie-Anderung bearbeitbar.

Die gegebene Strukturierung zeigt sich im Hinblick auf die Periode auf zwei verschiedenen
Skalen: Skala 1 durch DLIP lateral ca. 6 pm, Hohe ca. 1 um sowie Skala 2 durch LSP lateral
ca. 1,3 mm, Hohe ca. 10 um. Damit ist die Strukturierung nach Brinksmeier et al. als multiskalig
einzuordnen [371]. Das dort definierte Hohenverhéltnis (Quotient aus jeweiligem Max- und Min-
Skalenwert) betragt fiir die vorliegende Struktur ca. 10, das seitliche GroBBenverhéltnis ca. 217. Ist
Ersteres groBer 1,5 und Letzteres groBer 10, liegt eins besonders groBe Multiskaligkeit vor, welche
innerhalb eines Prozesses nur schwierig zu erreichen ist. Mit der in der vorliegenden Arbeit
vorgeschlagenen Route wéren zwar zwei Prozessschritte notig, jedoch nur ein Prozess-Werkzeug

(Nanosekunden-Laser). Dabei konnen alle Hierarchieparameter durch den LSP und DLIP-Prozess
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getrennt voneinander eingestellt werden. Makro-Eigenspannungen in Metallen, welche in der
Diskussion von Brinksmeier et al. nicht vorkommen, sind durch die vorgeschlagene
Prozessreihenfolge an der Oberfliche im Druckbereich. Multiskalige Strukturierungen kdnnen
eine bestehende Oberflachenfunktionalisierung weiter verbessern (Beispiel Strahlungsabsorption
[372], anisotrope Schmierstoffausbreitung [373]) oder eine zusitzliche Funktionalitét einfiihren,
wobei diese die Grundfunktionalitdt beeinflusst [371]. Die nach LSP in die DLIP-Strukturen
eingebrachten Makro-Druck-Eigenspannungen koénnen filir dynamisch-mechanisch (Ermiidung)
und/oder korrosiv besonders beanspruchte Anwendungen Vorteile bringen. Beispielhaft seien
Implantate aus Ti-Legierungen angefiihrt, welche durch DLIP-Behandlung bessere Kompatibilitt
zu korpereigenen Zellen aufweisen [374] und durch Makro-Druck-Eigenspannungen eine

verlangsamte Korrosion im korpereigenen Medium aufweisen [147].

Tribologische Versuche

Yakimets et al. wies nach LSP-Behandlung von (nicht oxidationsempfindlichem) 100Cr6-Stahl
eine Reduktion des Verschlei3-Volumens unter trockenen Reibbedingungen aufgrund von Makro-
Druck-Eigenspannungen nach [80]. DLIP-Behandlungen fiihren bei gleichem Werkstoff unter
geschmierten und trockenen Bedingungen zur Verringerung des Reibkoeffizienten {iber
Reduktion der Kontaktfldche [375,376] sowie einer Tendenz zur Erh6hung des Verschleifles durch
erhdhten Kontaktdruck [377], trotz Speichermoglichkeit von Verschleifipartikeln in

Strukturvertiefungen.

Im Folgenden soll diese Diskussion auf weiche, oxidationsempfindliche Werkstoffe, die im
tribologischen Kontakt zur Triboxidation neigen, sowie einer Kombination beider

Oberflachenbehandlungsverfahren erweitert werden.

Das Anwendungspotenzial mittels DLIP funktionalisierter und mittels LSP behandelter polierter
Oberflachen soll im Folgenden am Beispiel-Werkstoff Reineisen tribologisch untersucht werden.
Dabei werden zunidchst die Effekte der Einzelbehandlungen in den Fokus geriickt und
anschlieBend der Ubergang zur multiskaligen Strukturierung diskutiert.

In Abbildung 3-49 ist die fiir alle nanotribologisch gepriiften Probenzustinde reprasentative
Reibspur mikroskopisch dargestellt. Es zeigen sich im Mittenbereich (4bbildung 3-49 (a)) und im
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Endbereich (4bbildung 3-49 (b)) der Spur eingeebnete Kontaktbereiche sowie Bereiche groferer
Rauheit mit z.T. Partikel-Ansammlungen und Furchen in Léngsrichtung der Rauheit. Aullerhalb
der Reibspur (seitlich und an den Enden der Reibspur) sind weitere verstreute Partikel zu
erkennen. Die EDX-Untersuchung deutet auf eine starke Oxidation der Oberflichen-Schichten
der Reibspur hin. Die aus dem Kontakt herausgebrachten Partikel sind groBtenteils aus Eisenoxid,
geringfiigig sind auch Partikel-Ansammlungen aus Aluminiumoxid feststellbar. Letztere konnen
nur vom AL Os-Gegenkorper stammen. Im Querschnitt der Reibspur ist durch die eingetragene
plastischer Deformation Kornverfeinerung bis in eine Tiefe von ca. 10 um festzustellen. Die
Riickstreuelektronenaufnahme zeigt ebenfalls eine diinne Oxid-Schicht (inhomogene Dicke von

<1 pm).

_‘_ Kugel auf Platte

I Reibrichtung (Hin- und Herbewegung)

Abbildung 3-49: Fir alle Probenzusténde représentative Ansicht der Reibspuren: Rickstreuelektronenaufnahme im (a)
Mittenbereich der Reibspur mit eingeriebenen ebenen Kontaktbereichen, Furchen und zur Seite
ausgetriebenen Partikeln, (b) Endbereich der Reibspur mit nach auBen ausgetriebenen Partikeln. (c)
EDX-Karte des Bereichs aus (b) zeigt starke Oxidbildung mit Eisenoxid und Aluminiumoxid. (d)
Sekundérelektronenaufnahme als FIB-Querschnitt senkrecht zur Reibspur-Richtung (Mittenbereich
der Reibspur).

Die Reibspuren der Referenz, der polierten LSP-Probe sowie der mittels Nanosekunden-Laser
hergestellten DLIP-Kreuzstruktur werden in Abbildung 3-50 gezeigt. Die polierte LSP-Probe
wurde gewdhlt, um den Effekt der modifizierten Eigenspannung (Makro und Mikro) zunéchst
ohne Multiskaligkeit der Strukturierung (siehe 4bbildung 3-45) beurteilen zu konnen.
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Abbildung 3-50: Reibspuren der Reineisenproben ((a,e,i) Laser-Intensitatsbild und (c,d,g,h,k,1) Rickstreuelektronen-
Aufnahme) sowie (b,f,j) der Aluminiumoxid-Gegenkdrper der (a-d) Referenz, (e-h) der polierten
LSP-Probe sowie (i-I) der mittels Nanosekunden-Laser hergestellten DLIP-Kreuzstruktur. Die
Reibspuren der weiteren Proben sind in Abbildung A - 4 gezeigt.

Das Laser-Intensitétsbild der vollstandigen Reibspuren (4bbildung 3-50 (a,e,i)) zeigt eingeebnete
Plateau-Bereiche (hell-dunkle Bereiche) sowie raue Bereiche oxidischer Partikelbildung (dunkel-
graue Bereiche). Die Riickstreuelektronenauthahmen (4bbildung  3-50 (c,d g h,k,1))
verdeutlichen dies mikroskopisch. Die rauen Bereich sind bei der polierten LSP-Probe sowie der
mittels Nanosekunden-Laser hergestellten DLIP-Kreuzstruktur mit gréBerem Anteil vorhanden,
was sich ebenfalls in einer stérker {ibertragenen Menge auf den Al,O3-Gegenkorper (4bbildung
3-50 (b,f,j)) verknlipft ist, welcher bei allen Proben ebenfalls Verschleif zeigt, der wiederum selbst
zum FEisen Ubertragen wird, siche Abbildung 3-49 (c). Diese Beobachtungen wurden als

reprasentativ unter den fiir jeden Probenzustand eingebrachten drei Tribospuren festgestellt.

Bei einem Vergleich der Referenz (62,3 £ 8,6 pm?) und der polierten LSP-Probe (53,6 + 6,8 um?)
zeigt sich des Weiteren eine schwache Tendenz der kleineren Reibspur-Flache fiir die polierte
LSP-Probe. Diese wurde mit dem Programm Image-J (Fiji-Paket) [378] ausgewertet. Die im FIB-
Querschnitt ermittelten Tiefen der Mikrostruktur-Beeinflussung zeigen die Tendenz der
geringeren Beeinflussungstiefe im Falle der polierten LSP-Probe (6,3 = 1,3 um) gegeniiber der

Referenz (5,0 £ 0,9 um). Hier wurden 5 Tiefen gemessen.

Die LSP-Probe und mittels Nanosekunden-Laser hergestellter und LSP behandelter DLIP-
Kreuzstruktur weisen eine multiskalige Oberflichenstrukturierung auf, siehe auch Anhang
Abbildung A - 4, wobei sich die unterschiedlichen Skalen auf die Kontaktbereich mit dem

Gegenkorper auswirken. Der Kontaktbereich ist dadurch nicht mehr linienférmig und die
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Reibspur nicht mehr exakt zu vergleichen mit Abbildung 3-50. Es zeigt sich jedoch ebenfalls die

Tendenz des groBeren Anteils der rauen, partikelbildenden Bereiche gegeniiber der Referenz.

Die Reibkoeffizienten der Probenzustinde aus Abbildung 3-50, erweitert mit der mittels
Femtosekunden-Laser hergestellten DLIP-Linienstruktur, sind in Abbildung 3-51 (a) gezeigt. Bei
groBeren Reibzyklenzahlen bis 10.000 gibt es keine wesentliche Anderung im Reibverhalten. Im
Einlaufverhalten und damit der ersten ca. 400 Reibzyklen zeigt die mittels Nanosekunden-Laser
hergestellte DLIP-Kreuzstruktur den kleinsten Reibkoeffizienten, gefolgt von der mittels
Femtosekunden-Laser hergestellte DLIP-Linienstruktur sowie der Referenz. Nach dem
Einlaufverhalten liegen alle Reibkurven auf einem &hnlichen Niveau, welches aus der bei allen
Probenzustinden dhnlichen Reibpaarung Aluminiumoxid gegeniiber Eisenoxid resultiert. Die
Kurven der Reibkoeffizienten der LSP-Probe und mittels Nanosekunden-Laser hergestellter und

LSP behandelter DLIP-Kreuzstruktur sind im Anhang in Abbildung A - 5 enthalten.
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Abbildung 3-51: (a) Reibkoeffizienten der ebenen Oberflachenproben mit jeweils halbtransparentem Fehlerbalken-
Bereich im Hintergrund sowie (b) Abbott-Firestone-Kurven der polierten Referenz sowie der mittels

Nano- und Femtosekunden-Laser bearbeitete DLIP-Proben.

Die Abbot-Firestone-Kurven der Referenz sowie der DLIP-Proben zeigen die Einzel-
Raubheitsprofile aus Abbildung 3-42 als hohengewichtete Materialanteile einer kompletten Fliche
[379,380], siehe Abbildung 3-51 (b). Es wurde dabei nur das Rauheitsprofil ohne Welligkeit
angenommen. Es zeigt sich fiir die mittels Femtosekunden-Laser hergestellten DLIP-
Linienstruktur eine deutlich groBere Gesamt-Strukturtiefe sowie ebenfalls deutlich erhohte

Strukturhdhen (oberer Teil) und Strukturtiefen (unterer Teil) gegeniiber der mittels

156



3 — Ergebnisse und Diskussion

Nanosekunden-Laser hergestellten DLIP-Kreuzstruktur. Quantitativ ist dies in Form der

zugehorigen Kennwerte in 7abelle 3-9 zu sehen.

Tabelle 3-9: Kennwerte der Abbott-Firestone-Kurven aus Abbildung 3-51 (b) mit reduzierter Spitzenhdhe Spk
(verknupft mit Einlaufverhalten), Kernrautiefe Sk (verknlipft mit Tragfahigkeit nach Einlaufen) und

reduzierte Riefentiefe Svk (verknipft mit Fahigkeit zur Schmierstoffspeicherung bzw. Resttragfahigkeit).

Probe Sex Sk Svk
Referenz 0,034 um | 0,052 um | 0,024 pm
DLIP Nanolaser — Kreuz | 0,226 um | 0,599 um | 0,238 um
DLIP Femtolaser — Linie | 0,832 um | 1,253 um | 0,429 um

Es zeigt sich bei Verschleif3-Klassifikation nach Varenberg [381] tribo-chemischer Verschleil3 als
iibergeordnet dominierend. Ursdchliche Vorgidnge sind Korrosion (durch Tribooxidation) und
Abrasion. Die dominierende Reibpaarung bei allen Zusténden stellt Eisenoxid, Aluminiumoxid
(Gegenkorper) sowie Eisenoxid-Partikeln als drittem Reibkdrper dar. Somit spielen die Bildung
und Bewegung der Eisenoxid-Partikel sowie die wahre Kontaktfliche innerhalb des Kontaktes
eine entscheidende Rolle. Nach Bowden und Tabor ist die Reibkraft proportional zur wahren
Kontaktflache [382], die mit groBerer Harte abnimmt. Bei Partikelbildung und -Transport steigt
jedoch der abrasive Verschleifs und auch der Reibkoeffizient mit hoher Partikelanzahl im Kontakt

an [383].

Fischer stellte die Zusammenhinge des tribochemischen Verschleies durch Oxidation

zusammenfassend dar [384]. Nach starkem initialem VerschleiB wird dieser durch
Oxidschichtbildung gemindert. Diinne Oxidschichten zeigen normalerweise eine geringere Hérte
als das Basismaterial, im Falle des sehr weichen Reineisens ist das zugehorige Oxid jedoch hérter
als das Basismaterial. Bei Oxidbildung auf Stahl entstehen Inkompatibilititsspannungen, in deren
Folge die Schichthaftung verringert und die Ablosung der Oxidschicht durch Reibung gefordert
wird. Es entwickelt sich ein quasi-periodischer Prozess aus Oxidbildung und -ablésung.
Oxidbildung wird zum einen durch Sauerstoffadsorption an Oberfliche, zum anderen durch
Diffusion nicht reagierter Eisenatome durch die bereits gebildete Oxidschicht realisiert. Letztere
wird nach dem Einlaufbereich durch thermische Aktivierung starker und erhoht sich weiter durch
eingebrachte Defekte. Liegt per se eine hohere oberflachennahe Ausgangshirte vor, wie im Falle
der polierten LSP-Probe und der mittels Nanosekunden-Laser hergestellten DLIP-Kreuzstruktur,
zeigt sich der tribochemische Verschleif3 erhoht. Dies steht im klassischen Sinne entgegen der
Theorie von Archard, nach der der allgemeine Verschleil mit groerer Harte abnehmen sollte

[385]. Des Weiteren sollte die reine Oxidbildung unter Makro-Druck-Eigenspannung
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verlangsamen [386], siehe auch Diffusionsbeeinflussung in Abschnitt 1.2.1. Beides deutet somit

auf eine Besonderheit des vorliegenden tribologischen Systems hin.

Diese Besonderheit kdnnte eine mit groBerer Hérte (siche auch XRD-Reflex-Halbwertsbreite in
Abbildung 3-48) verzogerte Einebnung des Kontaktes beim sehr weichen Werkstoff Reineisen
darstellen. Durch eine reduzierte wahre Kontaktfliche steigen die lokalen Driicke und die Oxid-
Ablosung wird stirker. Zudem ist die Kontaktfliche und Beeinflussungstiefe erniedrigt. Die
DLIP-Proben zeigen prinzipiell eine reduzierte Kontaktfliche, welche unter einfachen
Reibbedingungen zu einer Reduktion von Reibung und Verschleil fiihren [387], was auch am
Einlaufverhalten des Reibkoeffizienten sichtbar ist (4bbildung 3-51 (a)). Aufgrund der héheren
Strukturtiefe und dem groBeren Traganteil der mittels Femtosekunden-Laser hergestellten Probe
zeigt diese einen geringeren Reibkoeffizienten. Zu Beginn ist der Reibkoeffizient jedoch noch
leicht erhoht, da die Rauheit parallel zur Linienstruktur die initiale Abrasion erhoht. Des Weiteren

konnte die groBe KorngréBe eine Rollte spielen.

Das Einlaufverhalten der polierten LSP-Probe erscheint am kiirzesten aller Zustdnde, was auch
von Yakimets et al. bei 100Cr6-Stahl fiir groflere Normalkrifte beobachtet wurde [80]. Dies wurde
jedoch nicht niher erklért und kdnnte mit einer schnelleren Oxidation zusammenhéngen. Die von
Yakimets et al. beobachtete Verringerung der Breite und der Tiefenwirkung der Reibspur konnten

in der vorliegenden Untersuchung ebenfalls nachgewiesen werden.

Reineisen zeigt somit als Material besonders geringer Héirte (und damit erreichbarer Makro-
Eigenspannung) mit wesentlicher Tendenz zur Oxidation tribologische Phéanomene, die sich zwar
von technisch bewdhrten tribologischen Materialien abgrenzen und deshalb gesondert zu
evaluieren sind, die Beurteilung oxidationsempfindlicher Werkstoffe ist unter anderem fiir die

Verschlei3betrachtung bei Umformwerkzeugen wichtig [388].

Geinderte Versuchsbedingungen (Materialwechsel zu oxidationsstabilerem Werkstoff, beteiligter
Schmierstoff, grofere Reibkrafte und Reibspuren) konnten die tribologische Beurteilung der
multiskaligen Strukturierung weiter voranbringen. Es zeigt sich auBerdem, dass Anderungen von
Funktionalisierungseigenschaften im spezifischen System unter dessen eigenen spezifischen

Randbedingungen beurteilt werden sollten.
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3.4.2 Direktes Schockabformen von DLIP-Strukturen

Die in Abschnitt 3.4.1 vorgeschlagene Prozessroute impliziert zwei Teilprozesse, DLIP und LSP.
Im folgenden Abschnitt soll die Idee eines kombinierten Prozesses evaluieren. Daraus sollen
auflerdem Erkenntnisse zur Schockwellen-Charakteristik gewonnen werden. In der Literatur ist
die Herstellung von DLIP-Strukturen iiber einen Rolle-zu-Rolle-Abformprozess fiir diinne
Polymerfolien bekannt [389]. Bei Ubertragung auf Metalle (einseitig oder beidseitig) sollten sich
oberflichennahe Druck-Eigenspannungen einstellen lassen (siehe auch Makro-Eigenspannungen

des Walzprozesses in Tabelle 1-3). Hierzu wiren jedoch deutlich hértere Rollen notwendig.

Ein modifizierter Ansatz mit LSP als Verformungsquelle und gleichzeitig einfacher Vorversuch
zur 0.g. Prozesskombination ist in Abbildung 3-52 dargestellt. Eine mittels Femtosekunden-Laser
hergestellte DLIP-Linienstruktur-Oberflache aus Wolfram-Karbid hoher Hérte wird als Abform-
Matrix genutzt. Die Proben, in Abbildung 3-52 (a) eine Reineisen-Probe (1 mm Dicke, um keine
zu grofle Abschwichung der Schockwelle durch groBe Probendicke herbeizufiihren), in
Abbildung 3-52 (b) eine diinne Al-Folie (10 um Dicke), werden an ihrer Unterseite in Matrix-
Kontakt stehend, abgeformt. An der Oberseite wird der LSP-Aufbau aus Abbildung 2-5

verwendet, inklusive Confining-Medium Wasser und Absorber Aluminium-Klebeband.

L Aluminium-

aser Klebeband

Aluminiun\\ Laser/
Folie\ . .

Reineisen mit
(b) 3 um Linienstruktur

Reineisen, Dicke 1 mm

\VAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAV]
Wolfram-Karbid mit
(@) 3 pm Linienstruktur

Abbildung 3-52: Versuchsaufbauten zum direkten Schockabformen einer mittels Femtosekunden-Laser hergestellten
DLIP-Linienstruktur durch LSP: Strukturabformen einer (a) Reineisenprobe mit ca. 1 mm Dicke
sowie (b) einer handelsiiblichen Aluminiumfolie mit ca. 10 um Dicke.

Die Ergebnisse des Versuchs aus 4bbildung 3-52 (a) sind in Abbildung 3-53 gezeigt. Es wurden
zwei Einzelschiisse mit jeweils 3-facher Wiederholung auf die Riickseite von Abbildung 3-53 (b)
abgegeben, welche in Kontakt mit Abbildung 3-53 (a) stand. Bereits im kleineren Foto in
Abbildung 3-53 (b) ist eine erfolgreiche Abformung fiir beide Positionen durch die
Farbspektrums-Reflexionen erkennbar. Durch den Durchmesser beschrinkten abgeformten

Bereich (entspricht dem Laserstrahldurchmesser auf der Riickseite) auf der Reineisen-Oberfliache
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ist implizit gezeigt, dass die Schockwelle mit ihrer plastischen Verformungswirkung rdumlich
begrenzt sowie senkrecht zur Oberflache fortschreitet und genau diesen Bereich der Reineisen-
Oberflachen in die WC-Matrix hineindriickt. Die fiir WC und Reineisen mittels Laser-Scanning-
Mikroskopie gemessenen sowie iiber die Vertikal-Richtung gemittelten Profilkurven (siche
Abbildung 3-53 (c-i)) zeigen zusammen mit den angefiigten Strukturtiefen die Effekte im

Einzelnen.

1,24 1 Strukturtiefen

0,8

0,4—WWAWWWWWWVWWWWNWWNWWNWVWNW\AW wellen. | wellen

12 . . . . . . . . . T talWC | berg WC

018— A J/(c)| ca. 550 nm| ca. 420 nm

0,4*(d) J/(d)| ca. 436 nm| ca. 275 nm

1,21 T T T T T T T T T ™ J(e)| ca. 376 nm| ca. 151 nm

081, 11(f)] ca. 511 nm| ca. 200 nm
_049(e) () ca. 390 nm| ca. 270 nm
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g1
08NN 1L()|nicht sichtb. ca. 5nm
£o4i(h *
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081

04%(g)

1,2 ]

0,8 ]

0.44(h)ANAVAAANAVY YIS AMAAA AN AN AR AN ANV

0,8 ]

ng’ (i)

0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250

Horizontale Position (um)

Abbildung 3-53: Aufnahmen der einander kontaktierten Oberflachen: Mittels Femtosekunden-Laser hergestellte
DLIP-Linienstrukturen in (a) Wolfram-Karbid sowie (b) abgeformte Strukturen in Reineisen. Uber
einen Bereich von 256 x 256 mm? in vertikaler Richtung gemittelte Profilkurven sind bei einem
Nicht-LSP-Spot-Ort fir die (c,f) WC-DLIP-Struktur und (i) Reineisen sowie LSP-Spot-Ort(en) fur
(d,e) WC und (g,h) Reineisen dargestellt. Daraus ermittelte Strukturtiefen stehen in nebenstehender
Tabelle. Welligkeit repréasentiert in diesem Zusammenhang die Ubergeordneten Schwebungen der
DLIP-Struktur, welche durch Bahnuiberlappungen mit TEMOO-Intensitatsprofil wéhrend des femto-
DLIP-Prozesses entstehen.

Die unbeeinflusste WC-Struktur zeigt eine zweite liberlagerte Periodizitit, welche aus einer nicht
perfekten Uberlappung des fokussierten GauB formigen Intensititsprofils des Lasers herriihrt und
nicht weiter diskutiert werden soll. Die Strukturtiefe im kontaktierten Bereich nimmt bei WC und
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auch bei Reineisen ab. Bei Reineisen sind zudem leichte gegeneinander laufende Profil-
Asymmetrien zu erkennen, welche daraus entstanden sein konnte, dass zwei Spots
nebeneinandergesetzt wurden. Fiir den &dueren Bereich des abgeformten Reineisen sind nur im
Bereich der Berge der sekunddren WC-Struktur Strukturen im einstelligen nm-Bereich zu

erkennen, ist also Teil einer geringen flichigen Abformung.

FEM-Simulationen der plastischem von Mises Dehnung bei mittels LSP behandelten Proben aus
Titan (10 GW/cm?) [390] zeigen eine dhnliche Beschrankung des plastischen Bereiches unter dem
kreisrunden Spot. Die dort festgestellte Inhomogenitit der plastischen Dehnung konnte in der
vorliegenden Arbeit experimentell jedoch nicht festgestellt werden und wird der geringen
Probendicke zugeschrieben. Sonstige Messungen der Verformung werden zumeist in Form von
Druck-Messungen integral iiber die gesamte Oberflache der Riickseite durchgefiihrt (US-Sensor

und Interferometrie-Messung).

Die Ergebnisse des Versuchs aus Abbildung 3-52 (b) sind in Abbildung 3-54 dargestellt. Man
erkennt die direkte Abformung (A4bbildung 3-54 (a)) der nahezu kompletten Strukturtiefe
(Abbildung 3-54 (b)).

Al-Folie

Al-Klebeband
(Ruckseite)

@

Strukturtiefen: 455 nm (Wélligkeit wcC oben), 240 nm (Welligkeit wcC untén)

Héhe (um)
ocor
prdialiiding

1(b)

25 50 75 100 125 150 175 200 225 250
Horizontale Position (um)

Abbildung 3-54: (a) Aufnahme der mit WC-DLIP-Struktur kontaktierten Al-Folie, (b) im Abformbereich in vertikaler
Richtung gemittelte Profilkurve.

o

In der Literatur ist die 0.g. Abformung mittels LSP ausschlieBlich mit ca. 10 bis 30 um dicken
Grids mit ca. 10 bis 50 um breiten periodischen Lochern erwahnt und unter dem Namen laser
shock assisted direct imprinting (LSADI) bezeichnet. Die Grids waren zunichst als diinne
Absorber-Grids [391] integriert, dann als zusatzliche Schicht zwischen Absorber und Probe [392].
Choi et al. ordnete dabei die gleiche Anordnung wie in Abbildung 3-52 (a) als die zur Abformung

optimalste Anordnung ein [393]. DLIP zeigt hier jedoch eine einfachere und variablere
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Prozessfiihrung. Das Abformen von Strukturen einer groBerer Skala von 20 bis 30 pum Periode
auf eine 10 um dicke Folie wurde von Man et al. gezeigt [394]. Den Literaturstellen gemein ist
zudem, dass meist nur Einzelschiisse ohne Betrachtung der Uberlappung experimentell

berticksichtigt wurden.

Fazit des Abschnitts:

o Direkte Laserinterferenz-Strukturierung (DLIP) und Laser Peening (LSP) konnten
erfolgreich nacheinander am gleichen Probenbereich mit gleichem Nanosekunden-
Laser angewandt werden.

e Es wurde dabei eine multiskalige Oberflachenstrukturierung unter Makro-Druck-
Eigenspannungen erreicht. Konkrete Anwendungen kénnten dynamisch-mechanisch
und/oder korrosiv beanspruchte Oberflachenfunktionalisierungen darstellen.

¢ Nach DLIP entstehen bei spannungsfreiem Referenzzustand Zug-Eigenspannungen; je
kirzer die Laser-Pulsdauer und damit die Schmelzzeit, desto weniger Zug-
Eigenspannungen.

e LSP kehrt unter prinzipieller Beibehaltung der DLIP-Struktur (um-Skala) die wenig
tiefen DLIP-Zug-Eigenspannungen in tiefe DLIP+LSP-Druck-Eigenspannungen um.
Eine Ubertragung auf weitere Topographie-Funktionalisierungen ist wahrscheinlich.

o DLIP-Scanstrategien mit (industrierelevantem) deutlich groRerer linienparalleler
Uberlappung filhren zu gréReren Makro-Eigenspannungen quer zur Linienrichtung.

e Makro-Druck-Eigenspannungen und Mikro-Eigenspannungen verringern tendenziell
die Reibspur-Flache sowie die Mikrostruktur-Beeinflussungstiefe und zeigen ein
schnelleres Einlaufverhalten im Reibsystem Aluminiumoxid-Reineisen.

e DLIP-Strukturen im typischen einstelligen pm-Bereich wurde per LSP auf Reineisen
und Aluminium-Folie abgeformt. Die abgeformte Strukturtiefe ist dabei reduziert.

e Es wurde durch Abformung einer DLIP-Linienstruktur nachgewiesen, dass die
Schockwellenausbreitung senkrecht zur Oberflache im Laser-Spotdurchmesser

begrenzt ist.
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3.5 Diskussion Gesamtzusammenhang

Die Nachbehandlung von additiv hergestellten metallischen Bauteilen stellt aktuell ein intensives
Forschungsgebiet dar. Schwerpunkt bildet neben der Rauheitsminderung die Steigerung der
Ermiidungsfestigkeit, welche prozessseitig durch Eigenspannungen und Restporositit gegeniiber
konventionellen Bauteilen verringert ist. Mechanische Oberfléchenbehandlungsverfahren kehren
die in Laser-Prozessen zumeist entstehenden oberflachennahen Zug- in Druck-Eigenspannungen
um. Des Weiteren treffen moderne Oberflichenanwendungen auf ein stetig wachsendes
Anforderungsportfolio, was wiederum nach neuartigen Ansétzen der Funktionalisierung verlangt,

welche zudem fiir bessere Nachhaltigkeit auf chemische Prozessierung verzichten.

Methoden zur Erzeugung von Druck-Eigenspannungen und spezifischer Funktionalisierung sind
fiir konventionell hergestellte Werkstoffe bereits vielfiltig verfiigbar und ein Teil davon wird
bereits flir die Nachbehandlung von additiv hergestellten Bauteilen angewandt. Dennoch ist die
entscheidende Tiefe der erreichbaren Druck-Eigenspannungen begrenzt und die Kombination
beider Eigenschaften noch nicht zufriedenstellend gelost. Griinde hierfiir sind die eingesetzten
Verfahren, eine erhohte Oberflichenrauheit und die normalerweise endstdndige Position der
Oberflachen-Funktionalisierungsprozesse (industrierelevant oft topographiemodifizierende
laserbasierte Prozesse) innerhalb des Herstellungsprozesses. Die Perspektive der Anwendung auf

komplexe Geometrien erschwert diese Aufgabenstellung zusétzlich.

Die vorliegende Arbeit fiihrt erstmals Laser Peening (LSP) als geeignetes mechanisches
Oberflachenbehandlungsverfahren fiir mittels selektivem Laserschmelzen hergestellte Bauteile
aus dem Werkstoff Ti6AI4V systematisch ein, liefert einen Beitrag zum mikrostrukturellen
Prozessverstiandnis mit Bezug zur konventionellen Verfahrensweise und 6ffnet schlieflich eine

Perspektive zur Prozess-Zusammenfiihrung mit einer Oberfldchen-Funktionalisierung.
Neue Ansiitze und Ergebnisse wurden in folgenden tibergeordneten Aspekten erzielt:

(1) Laser Peening fir additiv hergestellte Bauteile einfacher Geometrie aus Ti6AI4V.

(2) Verstandnis des Laser Peening Prozesses fr tiefenoptimierte Eigenspannungen und
Gegenlberstellung der Verformungscharakteristik zu konventionellem Kugelstrahlen.

(3) Prozesskombination Laser Peening und direkte Laserinterferenzstrukturierung fir

funktionalisierte Oberflachen unter Makro-Druck-Eigenspannungen.
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(1) Laser Peening fiir additiv hergestelltes Ti6Al4V:

Additive Fertigung sowie deren verfiigbare Nachbehandlungsmethoden wurden erstmals unter
den Fertigungs-Hauptgruppen (7abelle 1-3) systematisch bzgl. der besonders relevanten
Tiefenverteilung der Makro-Eigenspannung eingeordnet. Entstehende Zug-Eigenspannungen
konnen mittels verfiigbarer Nachbehandlungsverfahren (7abelle 1-5) verbessert und mittels
mechanischer Oberfldchenbehandlungsverfahren (Zabelle 1-2) zu festigkeitssteigernden Druck-
Eigenspannungen iiberwunden werden. Als besonders innovativ bietet Laser Peening im

Vergleich zum konventionellen Kugelstrahlen folgende Vorteile:

o Tieferreichende Makro- und Mikro-Eigenspannungen (bis in mm-Bereich).

e Auftreffwinkel des Lasers kann um 60° nahezu ohne Wirkverlust variiert werden.

o Laserstrahl-Fiihrungstechnologien kénnen bei schwierigeren Geometrien unterstiitzen.
e Geringer Grad an Verformung verbessert Erhalt von Lage-Toleranzen.

o Bessere Simulierbarkeit des Gesamtprozesses wegen definierter Laser-Eigenschaften.

Bei Vergleich der Nachhaltigkeit zeigt LSP gemél der einzig verfiigbaren Lebenszyklusanalyse
einen um bis zu 55 % Vorteil bei der Umweltvertriglichkeit [395]. Bedingung ist die um > 50 %
grofere Steigerung der Ermiidungsfestigkeit/Lebensdauer sowie die Nutzung von Diodenlaser
und Absorber-Recycling. Diese gleichen ihre deutlich hoheren Investitionskosten aus. Nicht
betrachtet wurden jedoch beim SP-Prozess Recycling-Strategien beim Strahlmittel (besonders gut
bei AlLOs, bei Stahl Staubentstehung) sowie Einfliisse der Strahlanlagen (hdchste Intensitéten
steigern Verschleifl und Energiebedarf iiberproportional) und der Strahlfliche (groBere Flachen
steigern SP-Vorteil). Ein Vergleich bedarf stets einer Detail-Analyse.

Der LSP-Prozess wurde nach Parameteranalyse (4bbildung 3-24) mit dem gegebenen Laser bei
einem ausreichend grof3en Spotdurchmesser durchgefiihrt. Bei groflerem Spotdurchmesser néhert
sich die entstehende Schockwellenfront einer ebenen Welle. Die Leistungsdichte bewegt sich
dadurch im unteren Bereich des moglichen Prozessfensters, was jedoch durch
Behandlungswiederholung ausgeglichen werden konnte. Diese Vorgehensweise ist damit

reprasentativ fir Laser geringerer Leistung, die mit niedrigeren Kosten verbunden sind.

Die Tiefe (Nulldurchgang) der Makro- und Mikro-Eigenspannungen des Ti6Al4V nach LSP
erreichten ca. 2,4 mm und nach SP ca. 450 um (4bbildung 3-25), was literaturtypischen Werten
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fiir LSP-Behandlungen entspricht. Beide sind durch eine hohe Messgenauigkeit exakt korreliert.
Dabei wurde erstmals der Einfluss der Rauheit additiv hergestellter Proben anhand der
Eigenspannungstiefenverteilung quantitativ sichtbar gemacht (Vergleich von Abbildung 3-25 und
Abbildung 3-26).

Der Effekt des LSP-Prozesses wurde mit Ermiidungsversuchen (4bbildung 3-38) durch eine
Erhohung der Lebensdauer um Faktor 10 im Vergleich zum SP-Prozess und Faktor 100 im
Vergleich zur Referenz nachgewiesen. Im Literaturvergleich mit konventionell gefertigten
Ti6Al4V-Legierungen (Abbildung 3-39) zeigt sich fiir den LSP-Zustand ein hohes Niveau. Die in
groBere Tiefe reichenden Druck-Eigenspannungen des LSP-Prozesses wurden mittels

Schadensanalyse mit tieferen Rissinitiierungsorten in Verbindung gebracht (4bbildung 3-40).

(2) Verstindnis Laser Peening Prozess und Gegeniiberstellung zu Kugelstrahlen:

Es wurde die LSP-Verfahrensvariante mit Absorber (4bbildung 1-6 (a) bzw. Abbildung 2-4)
gewihlt. Damit schiitzt der Absorber das Bearbeitungsmaterial vor thermischer Einwirkung und
es wird eine maximale Tiefenwirkung der Druck-Eigenspannungen erzielt. Andere Varianten sind
moglich, reprisentieren jedoch nicht mehr eine optimale Eigenspannungswirkung. In der Literatur
werden rein mechanische Effekte der plastisch verformenden Schockwelle mit thermischen
Aufschmelz- und Erstarrungseffekten oft vermischt, z.B. bei Ti6Al4V in [347]. Die vorliegende
Arbeit diskutiert und trennt diese Effekte auf Mikrostruktur-Ebene erstmals klar auf.

Die Verformungscharakteristik von LSP- und SP-Prozess wurde zum einen an den technisch
relevanten Werkstoffen Ti6Al4V und GJL, welche beide mehrphasige komplexe Mikrostrukturen
aufweisen, analysiert. Zur Vereinfachung und zum besseren Verstindnis grundlegender
Mechanismen wurde zum anderen auf einfachere einphasige Mikrostrukturen grof3erer Ausgangs-
Korngrofe, 316L-Stahl sowie Reineisen, zuriickgegriffen. Dieser Ansatz erlaubt einen
grundlegenden Verstidndnisgewinn und zeigt eine breite Briicke zur Anwendung auf, da auch

Reineisen reprasentativ fiir alle weichen Werkstoffe, wie Kupfer, stehen kann.

LSP an Ti6Al4V ergab Versetzungen mit ebenen Stufen innerhalb der Lamellen (4bbildung 3-31)
sowie erstmals Versetzungsanhdufungen nahe Korngrenzen, welche insbesondere
Verformungsunterschiede benachbarter Korner vermitteln. Letzteres wurde korrelativ durch die
Querschnitts-Mikrostruktur (4bbildung 3-29 und Abbildung 3-30) sowie anhand der Oberfléchen-

Topographie (4bbildung 3-37) nachgewiesen. Zwei dominierende Versetzungsgleitsysteme und
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deren Dichten wurden durch Linienprofilanalyse ermittelt (7abelle 3-5). Anhand der Indentations-
Hérte konnte erstmals eine phasenselektive Hiartung nachgewiesen werden (A4bbildung 3-36).
Einphasiges  Reineisen groffer Korngrole entwickelt gleichverteilte  verkndulte
Versetzungsagglomerationen sowie korngroBenabhingig auch Zwillinge als wesentliche
Verformungstriger (Abbildung 3-16). Dies konnte neben der ohnehin geringen eingebrachten
Versetzungsdichte (hohere Dichte annihiliert schneller) ursiachlich fiir die besondere Stabilitét

nach zyklischer Deformation und erhdhten Temperaturen [396,397] sein.

Der SP-Prozess bewirkt bei GJL Verformungsspitzen an Graphit-Lamellen (4bbildung 3-5) und
offenbarte dies erstmals fiir LSP (4bbildung 3-8). Der gemittelte KAM-Wert wurde als sinnvolles,
aber nicht vollstindiges tiefenabhéngiges Mal} fiir Deformation identifiziert. Fiir einphasigen
austenitischen Stahl wurde bei mittlerer Strahlintensitidt der Gradient der oberflichennahen
Kornfeinung systematisch dargestellt. Fiir hohe Strahlintensititen diente die Martensitbildung des
TRIP-Stahls erstmals als Messsonde fiir Verformung wéhrend des SP-Prozesses (4bbildung 3-10)

und konnte Deformationsbinder durch den SP-Prozess nachweisen.

Es wurden schlieflich weitere Beitrdige zum Verstindnis des LSP-Prozesses beigesteuert.
Erstmalig wurde die Wirkung von Eigenspannungen in Makro- und Mikro-Eigenspannungen
separiert und anschlieBend quantitativ bzgl. ihrer Wirkung charakterisiert. Mikro-
Eigenspannungen zeigen nur eine moderate Steigerung der Ermiidungsfestigkeit von unter 10 %
(siche Tabelle 3-4), wahrend Makro-Eigenspannungen die oberflichennahe Beanspruchung um
ca. 32 % reduziert (siche Abbildung 3-21). Die dabei verwendete Methodik (Abbildung 3-19) ist

grundsétzlich auf weitere mechanische Oberflichenbehandlungsverfahren tibertragbar.

Durch Variation der Anzahl der Wiederholungen konnte eine VergroBerung und Sattigung der
Tiefenwirkung von Makro- und Mikro-Eigenspannungen fiir Ti6AI4V bestitigt werden
(Abbildung 3-24 (¢) und Abbildung 3-32). Die maximale Mikro-Eigenspannung an der
Oberflache zeigt sich nach der ersten Wiederholung jedoch gesittigt (4bbildung 3-32), was eine
maximale  Verformbarkeit/Defektdichte des LSP-Prozesses unter den gegebenen
Prozessbedingungen nahelegt. Dies wird durch die LSP-Behandlung der strukturierten
Reineisenprobe bestitigt (4bbildung 3-48). Die Tiefenwirkung der Eigenspannung konnte
hingegen mit der einfach messbaren Tiefe eines durch LSP-Beschuss verursachten Krater

korreliert werden (Abbildung 3-13 und Abbildung 3-14).
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(3) Prozesskombination Laser Peening und direkte Laserinterferenzstrukturierung:

Es wurde erstmals eine Gesamt-Prozessroute zur Nachbehandlung von additiv hergestellten
metallischen Werkstoffen mit einem Laser-Bearbeitungsgerit aufgezeigt, nach der eine

funktionalisierte Oberfldche mit im mm-Bereich tiefen Druck-Eigenspannungen entsteht:
Laserpolieren — Direkte Laser-Interferenzstrukturierung — Laser Peening.

Nach ca. 80-prozentiger Rauheitsminderung der additiv gefertigten Oberflichen [16] ist das
Rauheitsprofil der direkten Laserinterferenzstrukturierung (DLIP) unter der ilibergeordneten
Raubheit sichtbar und kann somit der Anwendung dienen. Durch das Fehlen chemischer Medien

ist die DLIP-Behandlung zudem nachhaltig und beriihrungslos.

Durch DLIP und LSP entsteht eine unter Makro-Druck-Eigenspannung stehende multiskalige
Oberflichenstrukturierung (4bbildung 3-45) mit besonders grolem Skalen-Unterschied. Die
einzelnen Skalen kdnnen iiber DLIP- und LSP-Prozessparameter prazise gesteuert werden. Nach
LSP konnten Makro-Druck-Eigenspannungen bis ca. 1,6 mm Tiefe nachgewiesen werden, die
Topographie der DLIP-Strukturierung wurde dabei nicht veréndert, was durch die konstante
oberflachennahe Reflex-Halbwertsbreite nach DLIP und nach LSP ebenfalls nachgewiesen
werden konnte (Abbildung 3-48). Anwendungen konnten im Bereich dynamisch-mechanisch
und/oder korrosiv beanspruchter Oberflichenfunktionalisierungen liegen. Erstmals wurden
DLIP-Strukturen durch Schockumformung hergestellt (4Abbildung 3-53 und Abbildung 3-54).
Dabei wurde indirekt nachgewiesen, dass die plastische Deformationswirkung der Schockwelle
ausschlieBlich innerhalb des Spot-Durchmessers beschréinkt ist (4bbildung 3-53). Es erfolgt somit

trotz unebener Wellenfront (durch Laserstrahl-Profil) keine divergente Impulsausbreitung.

Abschliefend wurden im allgemeinen experimentellen Erfahrungsbereich im Vergleich zu

Untersuchungen in der Literatur folgende Aspekte als besonders relevant erachtet:

e Der tiefer liegende Zug-Eigenspannungsbereich in Makro-Eigenspannungs-
Tiefenverteilungen sollte stets in Messungen miteinbezogen werden.

e Die Mitnahme einer unbeeinflussten Mikrostruktur-Referenz ist besonders fir
fortgeschrittene Methoden zur Eigenspannungs- und Deformationsanalyse essenziell.

e Die Messmethode der Indentations-Harte, insbesondere die Wahl der Indenter-Grofie,

sollte exakt an die Skala der Mikrostruktur sowie deren Anderung angepasst werden.
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4 Fazit und Ausblick

Die wichtigsten Erkenntnisse der vorliegenden Arbeit lassen sich in den folgenden Aspekten
zusammenfassen. Es wird insgesamt ein Beitrag zur Eigenschaftsoptimierung additiv gefertigter
Bauteile mittels Laser Peening und weiterer laserbasierter Prozesse geleistet sowie zum

Verstiandnis der zugrunde liegenden Gefiige- und Eigenspannungsverinderungen beigetragen.

Laser Peening — Prozesseinfilhrung bei AM-Ti6Al4V: Laser Peening konnte als
Nachbehandlungsprozess erfolgreich bei additiv hergestelltem Ti6Al4V angewandt werden. Die
im Referenzzustand tiblicherweise im Randbereich auftretenden Zug-Eigenspannungen wurden
in 24mm tiefe Druck-Eigenspannungen umgewandelt, welche zu einer Steigerung der
Ermiidungsfestigkeit um Faktor 100 fiihrten. Die Ergebnisse wurden in Relation zum

konventionellen Kugelstrahlprozess sowie dem technisch bewahrten Werkstoft Gusseisen gesetzt.

Laser Peening — Prozessverstindnis: An Gefiigen aus Ti6Al4V-Lamellen sowie Reineisen
groBer Korngrofe wurden Aspekte der Versetzungscharakteristik nach Laser Peening aufgeklart.
Die Separation von Makro- und Mikro-Eigenspannungen konnte einen groBeren Einfluss von
Makro-Eigenspannungen nachweisen. Mit zunehmender Wiederholungsanzahl der Laser Peening
Behandlung wurde eine unterschiedliches Sattigungsverhalten fiir die auftretenden Makro- und
Mikro-Eigenspannungen festgestellt. Beim Referenzprozess Kugelstrahlen konnte die Bildung

von Deformationsbandern nachgewiesen werden.

Laser Peening — Prozesskombination: Die Prozesse direkte Laserinterferenzstrukturierung und
Laser Peening wurden zu einem Gesamtprozess kombiniert, welcher eine multiskalig
topographisch funktionalisierte Oberfldche unter definierter Druck-Eigenspannung im mm-
Tiefenbereich ermdglicht. Die zusétzliche Vorbearbeitung mittels Laserpolieren ermoglicht

insgesamt die Bearbeitung additiv hergestellter Bauteile mit hoher Oberfldchenrauheit.

Fir eine detaillierte Betrachtung und Einordnung des Gesamtzusammenhangs sei auf
Abschnitt 3.5 verwiesen. Des Weiteren wird eine Perspektive zur stirkeren Nutzung von Lasern
in der Produktion gelegt. Die grundlegenden Eigenschaften des Lasers (siche Abschnitt 1.1.1)
bieten durch beriihrungslose Wechselwirkung mit der Oberfliche den Vorteil der
VerschleiBfreiheit im Vergleich zu Kugelstrahlen. Durch Strahlfithrungssysteme und Sensorik

lassen sich zudem auch komplexere dreidimensionale Freiformflachen mittels Laser bearbeiten.
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Zukiinftige Arbeiten konnten an der vorliegenden Arbeit ankniipfend eine Ubertragung des
Konzeptes auf komplexe Geometrien additiv hergestellter Bauteile verhandeln. Dabei ist die
Beurteilung lokaler Spannungen unter einem anwendungsgegebenen Belastungskollektiv
wichtig, um potenzielle Schwachstellen zu erkennen. Insbesondere FEM-Simulationen sollten
hier unterstiitzen, gerade auch LSP-Behandlungen kénnen heute bzgl. Makro-Eigenspannungen
bereits zuverldssig vorhergesagt werden [79]. Verfligbare Strahlfiihrungssysteme konnen die
Zugénglichkeit von lokalen Bereichen erleichtern. Experimentell sollte zunichst die
Oberflachenkriimmung bei ausreichender Probendicke systematisch (ein- und zweidimensional)
erhoht und bzgl. der LSP-Effekte untersucht werden. In einem zweiten Schritt kdnnen
Rundproben abnehmender Dicke innerhalb einer Stiitzstruktur evaluiert werden, um den Effekt
diinner Querschnitte zu beurteilen. Dabei konnte die Leistung fiir geringere Eigenspannungstiefen
adaptiert werden oder die entstehende Verformung konnte direkt zur Formgebung genutzt werden

(sog. Laser Peen Forming, bereits im industriellen Einsatz, z.B. Firma Boeing).

Als  Ausblick zum vorgeschlagenen Gesamtprozess soll ein schematisches
Laseranlagenkonzept vorgeschlagen werden, siche Anhang. Bei nédherer Betrachtung der
einzelnen Bearbeitungsprozesse (SLM/SLS — Laser-Polieren — DLIP — LSP) konnte zunéchst
die nachgewiesene Verformungsanisotropie bei Ti6Al4V (4bbildung 3-37) weiterverfolgt
werden. Wird diese mit bereits entwickelten Strategien filir Vorzugsorientierungen von SLM-
Mikrostrukturen [363] kombiniert, konnte eine giinstige Schmidfaktorlage der Kérner zu einer
definierten Optimierung der Verformung/Makro-Eigenspannungen nach LSP-Behandlung
filhren. Die Effekt-GroBenordnung sollte zundchst an einzelnen LSP-Indents experimentell
eingeschitzt werden. Die Kombination von Laser-Polieren und DLIP stellt bereits ein kommendes
EU-Forschungsprojekt dar [398]. Beim DLIP-Prozess selbst sollten neben Tribologie weitere
Funktionalisierungsanwendungen evaluiert werden, bei welchen auch Makro-Eigenspannungen
bzw. Ermiidung eine zentralere Rolle spielen. Diese konnten auch Ultrakurzpuls (UKP)-
Laserstrukturen hoherer Strukturtiefe umfassen. Hier wiren ggf. zwei Arten von Prozess-Lasern
notwendig, wenngleich Laserpolieren und LSP auch bereits mit UKP-Lasern (mit reduziertem
Effekt) durchgefiihrt worden sind. DLIP-Strukturen konnten durch hohere Laser-Leistungen und
damit Eintragung verstérkter Defektdichte wahrend des LSP-Prozesses weiter verbessert werden.
Die Erhaltung der Strukturen miisste erneut gepriift werden. SchlieSlich konnte die Durchfiihrung
des DLIP-Prozesses unter beschréinkter Ablation (d.h. mit Confining-Medium Wasser, dhnlich

LSPwC-Technik) interessant sein. Neben den experimentellen Justage-Herausforderungen konnte
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jedoch die Topographie- und Mikrostrukturbildung bei noch akzeptabler Tiefe der Druck-

Eigenspannungen eine Weiterentwicklung erlauben.

Im Rahmen von experimentellen Verbesserungsmoglichkeiten konnte die Laser-Technik
verbessert werden. Besonders das Laserstrahl-Intensitdtsprofil sollte fiir eine geringere
Oberflachen-Welligkeit nach LSP ein quadratisches oder rundes Top-Hat Profil aufweisen oder
im Sinne einer flexiblen Strahlformungsmoglichkeit fiir definierte multiskalige Rauheiten einem
perfekten GauB-Profil nahekommen. Ziinftige Entwicklungen im Bereich der Laser-Technik
(hohere Leistungen fiir groBere Strahldurchmesser sowie hohere Frequenzen) konnten die
Prozess-Effizienz weiter verbessern. Der Laser der vorliegenden Arbeit reiht sich in einen Trend
der kompakten und damit giinstigeren Laser ein und zeigt tiber eine Wiederholungszahl sogar
dhnliche Makro-Figenspannungen wie Laser mit hoherer Leistungsdichte [79]. Er ist somit als
reprasentativ fir ,,Jow-cost“-Laser zu sehen. Zur Kombination von LSP und DLIP muss der
Laserstrahl schlieflich rdumliche und zeitliche Kohédrenz aufweisen, welche zur Strahl-
Interferenz bei DLIP notwendig ist. Insgesamt wére sogar eine Kombination mit dem Laser des
SLM/SLS-Prozesses denkbar, die Laserquellen der additiven Fertigung gehen jedoch den Trend
einer langeren Pulsdauer (ms-Bereich). Im Bereich der Charakterisierung wére die Indentation
mit einer noch kleineren Spitze (Femto-Indenter/ AFM-Spitze) eine Verbesserung hinsichtlich der

Auflosung lokaler mechanischer Eigenschaften (Indentations-Harte).
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Auswertung Wohler-Versuche der Mikro-Ermiidungsproben (aus Abschnitt 3.2.2):

Die folgenden Auswertungen orientieren sich an den Arbeiten von Miiller [399] und Einbock

[294]. Die Auswertung nach Hiick (IABG-Methode) findet sich in Abbildung A - 1.
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Abbildung A - 1: Auswertung der mittleren Dauerfestigkeit der Mikro-Ermudungsproben nach der Methode von
Hiick: (a) Referenzprobe, (b) LSP-Probensatz 1 und (c) LSP-Probensatz 2. Die Ergebnisse der zur
Auswertung relevanten Parameter sind auf der rechten Seite des jeweiligen Diagramms aufgelistet.
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Der logarithmische Stufensprung lg(s) als logarithmischer Abstand der Lasthorizonte ist dabei
stets konstant und wird in der Regel gleich einer geschitzten logarithmischen

Standardabweichung Sqp geschatze gesetzt. Die weiteren zu priifenden Spannungsstufen ergeben

sich mit einer geschitzten Dauerfestigkeit op gescnitzt 20
Oga,i = Op,geschitzt ' 10" SoD.geschatzt (24)

In den Vorversuchen mit Makro-Ermiidungsproben ergab sich eine Differenz der Priifschritte von
etwa 5 MPa als sinnvoll, so dass

1965) = 19(0a) ~ 19(Tainn) = lg (22) ~ 0,02 25

Oqi+1

als Wert des logarithmischen Stufensprungs fiir die Mikro-Ermiidungsproben ebenso verwendet

wurde. Die weiteren Spannungsstufen ergaben sich mit Gleichung (24).

Es erfolgt zunéchst eine Streichung der Spannungsstufen, die in weiterer Folge nicht mehr
auftreten. Am Ende der Treppenfolge kann ein fiktiver Versuch ergénzt werden, da die Methode
nach Hiick nicht zwischen Probenbruch und Durchléufer unterscheidet. Die Spannungsstufen
werden von der niedrigsten Spannungsstufe o, o bei i = 0 an aufsteigend nummeriert. Zunéchst
werden auf allen Spannungsstufen die Anzahl der wertbaren Versuche f; ermittelt und daraus die

Hilfsgrofen F, A und B berechnet.

F = yimaexf, (26)
A = Qimexif, (27)
B = Yimax 2. f (28)

Daraus ergibt sich die Ermiidungsfestigkeit bei 50 % Ausfallwahrscheinlichkeit op 500, (mittlere

Dauerfestigkeit) zu
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Op50% — Ogo0" dA/F (29)

Es ergibt sich aus der Hilfsvarianz ky

B— A2 B A2

—F];A ,wenn FizA > 05

ky = ol (30)
0,5,wenn = < 0,5

die logarithmische Standardabweichung s, zu

0,5-lg(s),wennky = 0,5
Sep = {

lg(d) - 10%- (ky)?,wennky, # 0,5 (Y

mita = 4,57949 - F~088952 ynq b= 7,23555 - F~0.40523

Auftragung der Ergebnisse der Maximum-Likelihood-Methode erfolgt gemif3 Miiller et al.
[400], siehe Abbildung A - 2.

Es werden alle Einzelversuchsergebnisse der Treppenfolge miteinbezogen, so dass keine
Aufbereitung notwendig ist. Der Stufensprung kann beliebig sein. Im ersten Schritt werden die
Parameter der Dauerfestigkeit op 59, und der Standardabweichung s, geschitzt und damit eine
Ausfallwahrscheinlichkeit P, ;(0,;) flir jeden Lasthorizont auf Basis der logarithmischen

Normalverteilung berechnet:

p (O 1 ) _(lg(o'a,i)_lg(JD,SO%))z d (32)
4,i(0g,) = fo Gai SopV2T exp 2:(Sgp)? Ta

Die logarithmische Standardabweichung wird schlieBlich mit dem Faktor c,, korrigiert, wobei

tm = (33)

die jeweiligen Stichprobenumfiange n, d.h. die Anzahl der Proben pro Lasthorizont,
beriicksichtigt. Fiir die graphische Konturauftragung werden die Werte der L-Funktion bei
variierter mittlerer Dauerfestigkeit op 509, sowie logarithmischen Standardabweichung s, p

herangezogen.
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0,08 L-Funktion
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0,08 L-Funktion
«’ 0,07 0,005960
[@)]
S
£ 006
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S 002
0,000
(b) 0,01
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0,07 0,05720
0,06
0,04290
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90 93 96 99 102

Mittlere Dauerfestigkeit oy, 500, (MPa)

Abbildung A-2: Auswertung der mittleren Dauerfestigkeit der Mikro-Ermiidungsproben nach der Maximum-
Likelihood-Methode: (a) Referenzprobe, (b) LSP-Probensatz 1 und (c) LSP-Probensatz 2.

Daraus wird unter Einbeziehung der Anzahl Probenbriiche ng; sowie der Anzahl
Durchldufer np ; die Maximum-Likelihood-Funktion von Bernoulli verteilten ZufallsgroBen

(Spannungsstufen besitzen unterschiedliche Ausfallwahrscheinlichkeiten) bestimmt:

L = TImex(Py;) ™™ - (1 = Pyy)"™™ (34)
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Fir weitere Details zur Auswertung von Wohler-Kurven sei auf die Literatur verwiesen,

insbesondere auf die Arbeiten von Miiller [399] und Einbock [294].

In-Situ Vierpunktbiegeversuch (aus Abschnitt 3.2.2):

Die Rohbilder des In-Situ REM Vierpunktbiegeversuchs der Referenzprobe sind beispielhaft in
Abbildung A4 - 3 dargestellt.

(a)

SEM HV: 10.0 kV WD: 13.93 mm VEGA3 TESCAN

View field: 3.52 mm Det: SE 1mm
Estimated Beam: -—- SM: RESOLUTION Performance in nanospace

SEM HV: 10.0 kV WD: 13.93 mm VEGA3 TESCAN

View field: 3.52 mm Det: SE 1 mm
Estimated Beam: -~ SM: RESOLUTION Performance in nanospace

Abbildung A - 3:  In-Situ-Vierpunktbiegeversuch der Referenzprobe im REM: (a) Biegespannung von 15,5 MPa, (b)
Biegespannung von 267 MPa.
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Invarianten des hexagonalen Ti6Al4V fiir Linienprofilanalyse (aus Abschnitt 3.3.2):

Fiir das hexagonale Kristallsystem gilt fiir den mittleren Kontrastfaktor Cyj; der Versetzungen

eines bestimmten Gleitsystems [335]:

— 9c*(E1- (h? + hk + k?)? + 2E2 - (h® + hk + k*)I?> + E3 - 1*)

= 35
kel (4c2(h? + hk + k?) + 3a212)? (9

Dabei sind E1, E2 und E3 Invarianten des Kontrastfaktors (bzw. der mittleren quadratischen
Dehnung (g?y;)) 4.Ordnung beziiglich der Miller Indizes hk,l. Hierin ist bereits der

Netzebenenabstand d beriicksichtigt (mit a und c als Gitterkonstanten des hexagonalen Systems):

a
d =

2 36
\/%-(h2+hk+k2)+‘;—2-12 (36
Die analytische Invarianten-Berechnung erfolgte durch separate Parameterverfeinerung auf Basis
des Gleitsystems sowie den elastischen Konstanten des Werkstoffs, sieche Tabelle A - 1 (M. Leoni,

personliche Kommunikation, 20.10.2022). Die elastischen Konstanten wurden dabei fiir Ti der

Literatur entnommen [127]: C;; = 237 GPa, C44 = 116 GPa, C;, = 141 GPa.

Tabelle A - 1: Ubersicht der Gleitsysteme [355] sowie der verwendeten Invarianten, Letztere aus [401,402] und
M. Leoni, personliche Kommunikation, 20.10.2022).

Gleitsystem Burgersvektor Invarianten
Art Ebene | Richtung | b-Typ b El E2 E3

Sffae'r’wers_ {0001} | <2110> | <a> a 0,359591 | 0,195947 | 0,0226524
o {0110} | <2110> | <a> a 0,629102 | -0,211483 | 0,0665785
g:ﬁ?r?\jfr‘;h {0170} | <0001> | <c> c 0,0862756 | 0,178443 | 0,0279126
" | {0110} | <2113> | <a+c> | /a2 +¢2 | 0,182169 | 0,231133 | -0,0249995

{1011} | <1210> | <a> a 0,554311 | -0,103551 | 0,0347847

Pyramidal, | {2112} | <2113> | <a+c>|./a? y ¢z | 0,164036 | 0149226 | 0,019067
Stufenvers. | {1121} | <2113> | <a+c> | /a2 + ¢2 | 0,174453 | 0,21061 | -0,0129984
{1011} | <2113> | <a+c> | /a2 + ¢2 | 0165742 | 0,169671 | 0,00886104
_ <2110> | <a> a 0,256711 | 0,143156 | -0,0412449

\Slg:‘;a”be”‘ — | <0001> | <c> c 0,744409 | 0,661604 | -0,162365
‘ - <2113> |<a+c> | Ja? + ¢ 0 0,530643 | -0,158216
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Reibversuche (aus Abschnitt 3.4.1):

Abbildung A - 4: Reibspuren der Reineisenproben sowie der Aluminiumoxid-Gegenkérper der (a-d) LSP-Probe

sowie (e-h) mittels Nanosekundenlaser hergestellten und LSP behandelten DLIP-Kreuzstruktur.

T T T T T
0,7 1 4
08 A
= mﬂwWMMwwwmewNWWWWmWVWWWMMWWmmmmmW
o5 i 1
c
[}
N
=044 4
[}
S \
e
‘S 0.3 7
o H
024/ i
— LSP
0,14 —— DLIP Nanolaser — Kreuz + LSP b
T T T T T T T T T
0 200 400 600 800

Reibzyklen (-)

1000

Abbildung A -5: Reibkoeffizienten der LSP-Probe sowie der mittels Nanosekunden-Laser hergestellter und LSP

behandelter DLIP-Kreuzstruktur.

186



Anhang

Anlagenschema (aus Abschnitt 4):

Eine Anlagenskizze zur prozesskombinierten Nachbehandlung von AM-Werkstoffen wird in

Abbildung A - 6 vorgeschlagen.

Ausgewdhlte Bauteil-Bereiche

Laser- Verstérker 1
C.)SZ'”amr Absorber,
Dioden oder Verstérker 2 Confining-
Blitzlampen Medium
ns-Pulsdauer j R
\erstéarker 3
\ 4 !lilﬂ
AM-Bateil As built Zustand, ggf. thermische Behandlun ~ Fertiges Teil
% §_pf Laser- | p) p > LSP 4
polieren
Roboter 1 Roboter 2

Abbildung A - 6: Schematische Anlagenskizze zur Laserbehandlung mittels Laserpolieren, DLIP und LSP mit
Elementen der Laser-Architektur, Strahlfiihrung, Bauteilpositionierung und Prozessorten.

Die Laser-Architektur konnte drei Verstirker mit gemeinsamem Oszillator (alle Hz-Frequenz)
beinhalten oder eine getrennte Laser-Architektur (kHz-Frequenz bei Verstérker 1 und 2 sowie Hz-
Frequenz bei Verstirker 3) umfassen. Das Intensititsprofil sollte bei allen Lasern ein
quadratisches Top-Hat darstellen, um Effizienz und Homogenitdt zu erhdhen. Bei Verstérker 1
und 3 ist eine hohe zeitliche Kohérenz nicht zwingend erforderlich (Seeding im Allgemeinen nicht
notwendig), wihrend Verstirker 2 fiir ausreichend Interferenzfahigkeit eine hohere zeitliche

Kohérenz aufweisen sollte (Seeding im Allgemeinen notwendig).
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Abkiirzungsverzeichnis

Symbole
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aij
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Epy
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€11
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fi
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£

%
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HEL
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Dehnung in ¢, orientierte Richtung
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Abkiirzungen
ACU Antenna Control Unit
AFM Atomic force microscope (engl.), Rasterkraft-Mikroskop
AM Additive Manufacturing (engl.), Additive Fertigung
CSP Conventionally shot peened (engl.), konventionell kugelgestrahlt
CwW Continuous wave
DED Direct energy deposition
DIC Digital image correlation (engl.), Digitale Bildkorrelation
DLIP Direct Laser Interference Patterning (engl.), Direkte Laserinterferenz-
Strukturierung
EBM Electron Beam Melting (engl.), Elektronenstrahlschmelzen
EBSD Electron Backscatter Diffraction (engl.), Elektronenriickstreubeugung
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EDM Electrical Discharge Machining (engl.), Funkenerosionsbearbeitung
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