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Abstract

Different reasons like alloy development or the development of investigation methods
causes the need of small samples of special alloys for basic investigations. Concrete-
ly, specific decompositions and their lattice structures after a heat treatment of cop-
per-nickel alloy are of interest.

The fundamental idea of this contribution is to produce required samples from an ar-
bitrary mixture of metals in a crucible by means of an electron beam. Copper and
nickel shots (0.8 — 10mm diameter) with a minimum purity of 99.5% are used as base
materials.

The main challenges to produce a homogenous alloy out of these materials is the
melting of the mentioned mixture without melting the crucible and the production of an
alloy out of materials with very different properties. Finally, a copper-nickel-alloy with
minimal contamination and maximum possible homogeneity should be produced.

Concerning the planned approach no detailed application could be found in literature,
therefore the process is investigated on the basis of systematic experiments to ac-
guire a reasonable parameter window to produce required samples.

After a first set of experiments including several remelting cycles of one sample prom-
ising results with regard to purity and homogeneity were achieved. These samples
were then investigated via scanning electron microscope.

The great variety of many influencing parameters and the difficulties with the repeat-
ability of the process lead to a necessary systematically investigation of the significant
parameters in the future to get a better understanding of the whole process.

First results are presented and discussed in this work.
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Kurzfassung

Fur die Entwicklung neuer Legierungskonzepte, Grundlagenforschung oder die Wei-
terentwicklung von Untersuchungsmethoden ist es notwendig kleine Probenvolumina
spezieller Legierungen herzustellen. Von konkretem Interesse ist die Untersuchung
etwaiger Entmischungsvorgange und deren Gitterstrukturen von Kupfer-Nickel-
Legierungen, welche bei Auslagerung bei tiefen Temperaturen entstehen kénnen.

Die grundlegende Idee dieser Arbeit liegt darin, diese Kleinstproben mittels Elektro-
nenstrahl aus separat vorliegenden Ausgangsmaterialen in einem Tiegel durch Er-
schmelzen herzustellen. Dazu werden Kupfer- und Nickel-Ausgangswerkstoffe (0,8 —
10mm) mit einer Reinheit grofRer 99,5% verwendet.

Die primaren Herausforderungen die es bei der Herstellung einer homogenen Legie-
rung aus diesen Werkstoffen zu bewaltigen gilt, sind das Erschmelzen der Werkstoffe
ohne die GefaRwand des Tiegels aufzuschmelzen und die Legierungsherstellung aus
Materialien mit sehr unterschiedlichen Eigenschaften (A, p, Cp,...). Als Endprodukt soll
eine moglichst homogene Kupfer-Nickel-Legierung mit zugleich hoher Reinheit her-
gestellt werden.

Aufgrund des Umstandes, dass keine detaillierten Erkenntnisse in der Literatur be-
treffend dem geplanten Vorgehen gefunden werden konnten, wird der Prozessablauf
anhand von Experimenten erforscht um ein fiur die Herstellung der erforderlichen
Proben passendes Parameterfenster zu finden.

Erste durchgefiihrte Versuche zeigen vielversprechende Resultate hinsichtlich erfor-
derlicher Homogenitat und Reinheit, die Proben wurden dabei im Zuge des Herstel-
lungsprozesses wiederholt aufgeschmolzen. Die Probenuntersuchung erfolgt mit Hilfe
eines Rasterelektronenmikroskops.

Die Vielzahl moglicher Parameter und Schwierigkeiten hinsichtlich der Reproduzier-
barkeit machen eine zukiinftige, systematische Untersuchung der signifikanten Pa-
rameter erforderlich, um das Prozessverhalten besser verstehen zu kdnnen.

Erste Resultate werden in der vorliegenden Arbeit beschrieben.
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1. Einleitung

Das Interesse an der Untersuchung etwaiger Entmischungsvorgange von Kupfer-
Nickel-Legierungen seitens FELMI (Institut fir Elektronenmikroskopie und Feinstruk-
turforschung) und der prinzipiellen Mdéglichkeit der Aufschmelzung von Werkstoffen
im Hochvakuum durch die Elektronenstrahlschwei3anlage am IWS (Institut fur Werk-
stoffkunde und Schweil3technik) fihrt zu dieser universitatsinternen Kooperation. Fur
dieses Forschungsprojekt wurde ein ,Clever&Smart®-Forschungsstipendium seitens
der TU Graz genehmigt.

Die vorliegende Arbeit umfasst im Wesentlichen den ersten Teil dieser Kooperation,
namlich die Herstellung von Kupfer-Nickel-Legierungen durch Erschmelzen der
Reinmetalle in einem Aufschmelztiegel durch den Elektronenstrahl.
Dabei sind mehrere, grundlegende Herausforderungen zu bericksichtigen:

e Legierung aus Stoffen mit sehr unterschiedlichen Eigenschaften (A, p, ¢, O,...)

e Ausgangsmaterialien trotz Evakuierung der Schweil3kammer an einem defi-

nierten Ort zu behalten

e Erschmelzen ohne die Gefal3wand aufzuschmelzen
Im Zuge dieser Arbeit soll ein Schmelztiegel konstruiert und produziert werden, der
die Herstellung von Kleinstproben mit einem Durchmesser von etwa 10mm dieser
gewinschten Legierung ermdglicht. Diese Kleinstproben sollen eine mdglichst hohe
Reinheit und Homogenitat aufweisen, dazu missen geeignete Elektronenstrahl-
Parameter (EB-Parameter) gefunden werden. Die erforderlichen Kupfer- und Nickel-
Ausgangswerkstoffe werden von FELMI zur Verfigung gestellt.

Die Masterarbeit beinhaltet folgende Arbeitsschritte:

e Literaturrecherche Uber Elektronenstrahltechnologie und deren Anwendungs-
gebiete sowie Uber die Ausgangswerkstoffe und den Zielwerkstoff

e Konstruktion und Fertigung geeigneter Schmelztiegel

e Durchfiihrung grundlegender Untersuchungen an der EBW-Anlage

e Durchfuihrung von Aufschmelzversuchen mit der EBW-Anlage

e Makroskopische-, lichtmikroskopische-, elektronenmikroskopische Untersu-
chungen und Hartemessungen an hergestellten Proben

Masterarbeit Thomas Spenger Seite 1/ 154
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2. Literatur

2.1 Elektronenstrahltechnologie
2.1.1 Geschichtlicher Ruckblick

,Der Mensch unserer Zeit nimmt die technischen Errungenschatften, die ihm das Le-
ben erleichtern, als etwas Selbstverstandliches hin und Ubersieht leicht, dass so gut
wie alles miihsam von vielen genialen Vorfahren erst gedacht, entwickelt und erprobt
werden musste“.!

Der deutsche Physiker Pirani fuhrte 1905 erste erfolgreiche Elektronenstrahl-
Schmelzversuche an Metallen in einer zu einem Elektronenstrahl-Vakuum-Ofen
umgebauten Roéntgenréhre durch. In den darauffolgenden Jahrzehnten befassten
sich viele Wissenschaftler im Bereich Forschung und Entwicklung mit dem Gebiet der
Elektronenoptik und der Vakuumtechnik. 1938 gelang es Ardenne erstmals mithilfe
eines Elektronenstrahls Lécher in Metalle zu bohren und gemeinsam mit Riihle Metall
zu schmelzen und zu verdampfen. Zu dieser Zeit bestand nur geringes Interesse an
einem industriellen Einsatz dieser Technologie, au3erdem waren keine ausreichend
leistungsfahigen Vakuumerzeuger fir moégliche grofRtechnische Anwendungen ver-
fugbar.? 3

Um 1950 untersuchte Steigerwald technologische Méglichkeiten den Elektronenstrahl
als Werkzeug zum Bohren und Bearbeiten zu nutzen, dieser baute 1952 die erste
Elektronenstrahlbohrmaschine und 1958 die erste Elektronenstrahlschweil3maschi-
ne.4 5

1 Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 1

2vgl. Schultz, H., Elektronenstrahlschweien, 2000, S. 1

3vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 23

4 Ebda

5vgl. B6hm, S., Der Elektronenstrahl als Werkzeug fir die Fugetechnik, 2014, S. 1
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Abbildung 1: Erste Elektronenstrahlschweimaschine zum Tiefschweif3en (1958), Ua=55kV,
[s=20mA?®

Ein Meilenstein der industriellen Produktion betreffend der Elektronenstrahltechnolo-
gie gelang 1958, als erstmals erfolgreiche Schweif3ndhte an Blechen mit einer Dicke
von 5mm hergestellt werden konnten. Diese produzierten Tiefschweil3ungen (darun-
ter sind Schweil3nédhte zu verstehen, die im Querschnitt wesentlich tiefer sind als
breit) I16sten weltweit grof3es Interesse aus und waren ausschlaggebend fur die Wei-
terentwicklung dieser Technologie, die vor allem durch die Kern-, Luft- und Raum-
fahrtindustrie sehr stark vorangetrieben wurde. Um das Jahr 1965 war ein Entwick-
lungsstadium erreicht, das den industriellen Einsatz des Elektronenstrahls als vielsei-
tiges Produktionsverfahren (Schwei3en, Schmelzen, Verdampfen und Bearbeiten)
ermoglichte.” 8

Seither werden die Geréate und die Technologie standig weiterentwickelt, was dazu
fuhrte, dass heutzutage verschiedenste Elektronenstrahlverfahren zur Untersuchung
und Herstellung von Bauteilen eingesetzt werden kénnen.

2.1.2 Grundlagen

Bei elektronenstrahltechnologischen Prozessen wird Uber den Elektronenstrahl die
erforderliche Energie in das zu bearbeitende Material eingebracht. In den nachfol-
genden Kapiteln werden Aspekte Uber Elektronen und wichtige Grundlagen des
Elektronenstrahlverfahrens wie die Strahlerzeugung, Strahlfuhrung und Strahleindrin-
gung naher erlautert.

6 Schultz, H., Elektronenstrahlschweif3en, 2000, S. 2
"vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 23f.
8 vgl. Schultz, H., Elektronenstrahlschweilen, 2000, S. 2
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2.1.2.1 Elektronen

Elektronen sind negativ geladene Elementarteilchen eines Atoms, die als Energietra-
ger des elektrischen Stroms fungieren und daher maRgeblich die Eigenschaften ei-
nes Atoms beeinflussen. Sie bewegen sich in der Hulle von Atomen auf festgelegten
Bahnen, die Bindung der Elektronen zum Atomkern ist bei Metallen relativ schwach
wodurch eine gute Bewegungsmaoglichkeit der Elektronen innerhalb des Kristallgitters
gegeben ist. Dieser Umstand ist verantwortlich fur die gute elektrische Leitfahigkeit
von Metallen.

Fur die Erzeugung eines Elektronenstrahls sind freie Elektronen erforderlich. Trotz
des Umstandes der relativ schwachen Bindung zwischen Elektronen und Atomkern
kénnen diese das Metall nur verlassen, wenn eine gewisse Potentialschwelle Uber-
wunden wird. Mit Erhdhung der Temperatur des Metalls steigt auch die Elektro-
nenemission an. Somit kann durch thermische Energiezufuhr diese Potentialschwelle
Uberwunden werden, was den Elektronen den Austritt aus der Metalloberflache er-
moglicht. Freie Elektronen lagern sich wie in Abbildung 2 ersichtlich, im Bereich der
Metalloberflache an und bilden eine Elektronenwolke. Die Anziehungskrafte zwischen
ihnen und dem durch die Elektronenabgabe positiv geladenen Metall verhindert vor-
erst ein weiteres Emittieren.® 10

Thermische Energie

Abbildung 2: Schematische Darstellung des Austretens freier Elektronen nach Erwarmung eines Me-
talls (links)'* und wirkende Coulomb-Kraft F auf ein Elektron e in einem elektrischen Feld E (rechts)*?

Die wichtigste Eigenschaft von Elektronen aus Sicht von Elektronenstrahlprozessen
ist die elektrische Ladung. Dadurch wird es ermdglicht die Elektronen durch elektri-
sche Felder aufgrund der wirkenden Coulomb-Kraft derart zu beschleunigen, sodass
sie trotz der geringen Ruhemasse eine sehr hohe kinetische Energie aufweisen. Ab-

9 vgl. Schultz, H., ElektronenstrahlschweifRen, 2000, S. 6f.

10 ygl. Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 6
11 Schultz, H., Elektronenstrahlschweien, 2000, S. 7

12 Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 6
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bildung 2 zeigt die beschriebene Coulomb’sche Kraftwirkung auf ein Elektron in Rich-
tung Anode in einem elektrischen Feld.

2.1.2.2 Erzeugung des Elektronenstrahls

Die Bereitstellung der fur den Elektronenstrahl erforderlichen Elektronen erfolgt durch
Aufheizen der Kathode um die im vorigen Kapitel beschriebene Elektronenwolke zu
erhalten. Als Kathodenwerkstoffe werden hochschmelzende Metalle wie Tantal oder
oftmals Wolfram verwendet, da fiir die Bereitstellung von ausreichend vielen freien
Elektronen eine hohe Kathodentemperatur erforderlich ist.

Die Anode liegt gegenuber der Elektronenwolke auf Erdpotential. Um einen Elektro-
nenstrahl zu erhalten, werden bei einer Strahlquelle mit sogenanntem Diodensystem
die freien Elektronen durch Anlegen der Beschleunigungsspannung an der Kathode
beschleunigt und bewegen sich mit hoher Geschwindigkeit in Richtung Anode. Da die
Anode nicht das Werkstiick reprasentiert ist diese mit einer Bohrung versehen, damit
die beschleunigten Elektronen ungehindert durch die Anode in Richtung Werkstlck
weitergefuhrt werden. Einen grof3en Nachteil dieses einfachen Diodensystems, wel-
ches schematisch in Abbildung 3 dargestellt ist, stellt die trdge Steuerung und Rege-
lung des Strahlstroms dar, da dieser nur durch Verdnderung der Beschleunigungs-
spannung oder der Kathodentemperatur beeinflusst werden kann.3

Thermische Energie

Anode —_
[ S

Abbildung 3: Schematische Darstellung der Beschleunigung thermisch emittierter Elektronen im Dio-
densystem?4

B3 ygl. Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 8f.
14 Schultz, H., Elektronenstrahlschweien, 2000, S. 9
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Als Weiterentwicklung des Diodensystems werden in heutigen Strahlquellen soge-
nannte Triodensysteme (siehe Abbildung 4) eingesetzt. Diese haben als Erweiterung
zwischen der Kathode und der Anode eine Steuerelektrode positioniert, die oftmals
als Wehnelt-Zylinder bezeichnet wird. An dieser Steuerelektrode wird eine der Katho-
de vorzeichenmallig gleiche aber betragsmallig hohere Spannung angelegt. Durch
eine ausreichend hohe Steuerspannung kann der Strahlstrom vollstandig gesperrt
werden, da die freien Elektronen aufgrund der Abstol3ungskrafte von Ladungen glei-
cher Polaritat (Kathode und Steuerelektrode) vollig zur Kathode zuriickgedrangt wer-
den obwohl zwischen Kathode und Anode eine Potentialdifferenz aufgrund der anlie-
genden Beschleunigungsspannung vorherrscht. Durch betragsmafige Absenkung
der Steuerspannung kann beim Triodensystem der Strahlstrom sehr viel schneller
beeinflusst werden, da hierbei ublicherweise die Beschleunigungsspannung und die
Kathodentemperatur konstant gehalten werden. Zum Schutz der Kathode vor Oxida-
tion erfolgt die Strahlerzeugung im Hochvakuum.1® 16

ol

Abbildung 4: Strahlquelle mit Triodensystem im Querschnitt (links) und schematischer Potentialver-
lauf von Kathode zu Anode (rechts)'’

Bei der Strahlerzeugung werden Wirkungsgrade im Bereich 0,8 bis 0,9 erreicht, Ver-
luste treten bei der Kathodenheizung, der Elektrodenemission und der Hochspan-
nungsversorgung auf.*®

2.1.2.3 Fuhrung des Elektronenstrahls

Der durch die Strahlquelle geformte divergente Elektronenstrahl weist beim Passie-
ren der Anode aufgrund der erfahrenen Beschleunigung bereits seine Endgeschwin-
digkeit auf. In diesem Zustand eignet er sich allerdings aufgrund der vorhandenen

15 ygl. Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 10

16 ygl. Schultz, H., Elektronenstrahlschweien, 2000, S. 9

17 Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 10

18 vgl. Deutscher Verband fur Schweitechnik e.V., Wirkungsgrade beim Elektronenstrahl- und Laser-
strahlschweil3en, 1995, S. 3
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Leistungsdichte noch nicht fir Anwendungen wie beispielsweise das Schweil3en oder
Schmelzen von Metallen.

Um die gewiinschte hohe Leistungsdichte von bis zu 108 W/cm? zu erreichen, durch-
lauft der Elektronenstrahl entlang seines Weges zum Werkstick ein Strahlfihrungs-
system, das den Elektronenstrahl fuhrt, ablenkt und formt.

Neben elektrischen Feldern kénnen Elektronen auch durch magnetische Felder be-
einflusst werden. Wie in Abbildung 5 dargestellt, werden Elektronen durch die wir-
kende Lorentz-Kraft senkrecht zur Bewegungsrichtung und den Feldlinien abgelenkt.
Durch symmetrische Anordnung von vier Spulen um den Elektronenstrahl ist es mog-
lich, den Elektronenstrahl durch Steuerung des Spulenstroms seitlich in beliebiger
Richtung abzulenken (siehe Abbildung 5). Diese Zentrierspulen dienen zur lagemalfi-
gen Ausrichtung des Elektronenstrahls und minimieren dadurch in weiterer Folge den
Linsenfehler.t®

\,«-{J/’

Abbildung 5: Wirkende Lorentz-Kraft F auf ein Elektron e in einem magnetischen Feld B (links)?° und
Spulenanordnung zur Ablenkung eines Elektronenstrahls quer zur Strahlrichtung (rechts)?*

Durch geschickte Anordnung weiterer mit Gleichstrom durchflossener Spulen um den
Elektronenstrahl (siehe Abbildung 6) ist es mdglich, den Strahlquerschnitt zu formen.
Durch Steuerung des Spulenstroms kénnen aufgrund der entstehenden Magnetfelder
astigmatische Fehler korrigiert und ein moglichst idealer, kreisrunder Strahlquer-
schnitt erzielt werden.??

¥ ygl. Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 7/12
20 Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 7

2 Ebda, S. 12

22 ygl. Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 12f.
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Abbildung 6: Spulenanordnung zur Strahlformung (links)?® und schematische Darstellung einer elekt-
romagnetischen Linse zum Fokussieren des Elektronenstrahls (rechts)?

Wird der Elektronenstrahl durch eine stromdurchflossene Spule geftihrt, kann dieser
wie in Abbildung 6 dargestellt, fokussiert werden. In diesem Fall entsteht ein magne-
tisches Feld das auf den Elektronenstrahl wie eine Linse einwirkt, wodurch es még-
lich ist, den Strahl auf verschiedene Abstande zu fokussieren.?®

Die Leistungsverluste des Elektronenstrahls beim durchlaufen von Fokussier- und
Ablenkeinrichtungen sind im Vakuum vernachlassigbar.?®

Die Geometrie des Elektronenstrahls ahnelt je nach Fokuslage einem auf der Spitze
stehenden Kegel, wobei die Spitze auf das Werkstuck trifft. Der eingeschlossene
Spitzenwinkel wird als Strahlwinkel 2a bezeichnet und stellt eine geometrisch Kenn-
groRe des Elektronenstrahls dar. Zur Erzielung einer hohen Leistungsdichte liegen
Ubliche Strahldurchmesser an der Einwirkstelle zwischen 0,1 und 1mm.?7 28

Ein heutiger Elektronenstrahlgenerator besteht immer aus einer Strahlquelle (Katho-
de, Steuerelektrode und Anode) und einem Strahlfiihrungssystem, welches zumin-
dest eine Fokuslinse und ein Ablenksystem beinhaltet. Oftmals werden zusatzlich
weitere Komponenten zur Strahlfihrung (Zentrier- und Stigmatorspulen) und zur opti-
schen Beobachtung eingebaut. Die optische Beobachtung kann durch lichtoptische
Systeme oder durch die Auswertung ruckgestreuter Elektronen erfolgen. Abbildung 7
zeigt den Aufbau einer typischen Elektronenstrahl-Saule.?®

2 Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 12

2 Ebda, S. 11

25 ygl. Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 13f.

26 yvgl. Deutscher Verband fiir SchweiRtechnik e.V., Wirkungsgrade beim Elektronenstrahl- und Laser-
strahlschweif3en, 1995, S. 3

27 vgl. Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 14

28 ygl. Bohm, S., Der Elektronenstrahl als Werkzeug fiir die Flgetechnik, 2014, S. 8

2 ygl. Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 13f.
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Abbildung 7: Schematische Darstellung eines Elektronenstrahlgenerators®

Treffen die gebindelten Elektronen des Elektronenstrahls auf Atome, werden diese
abgelenkt und flihren aufgrund dessen zu einer Aufweitung des Elektronenstrahls.
Dabei verlieren sie einen Teil ihrer Energie. Um die hohe Leistungsdichte des Elekt-
ronenstrahls am Werkstiick zu gewahrleisten, muss daher auch die Arbeitskammer,
in dem das Werkstick positioniert wird, evakuiert werden.3!

Die Mdglichkeit den Elektronenstrahl entsprechend dem jeweiligen Spulenstrom zu
fuhren ermdglicht eine extrem schnelle und nahezu tragheitslose, elektronische Re-
gelung, die mit mechanischen Elementen unerreichbar ist. Dadurch steht mit dem
Elektronenstrahl ein Werkzeug zur Verfigung, das es ermoglicht, verschiedene
Punkte hochdynamisch an der Werksttickoberflache mit einer definierten Strahlener-
gie zu beaufschlagen.®? 33

2.1.2.4 Eindringung des Elektronenstrahls in das Werkstiick

Der fokussierte Elektronenstrahl trifft mit extrem hoher Geschwindigkeit auf die Werk-
stiickoberflache auf, wodurch die kinetische Energie der Strahlelektronen in Form von
thermischer Energie auf das Werksttick tbertragen wird.

30 Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 13

31 ygl. Adam, V. u. a., Elektronenstrahlschweissen, 2011, S. 8

32 Ebda, S.11

33 vgl. Bohm, S., Der Elektronenstrahl als Werkzeug fiir die Fligetechnik, 2014, S. 9
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Die Erwarmung eines Metalls im festen Zustand entsteht durch erhéhte Bewegungs-
energie der Atome im Kristallgitter. Aufgrund der geringen Masse der eindringenden
Elektronen kdnnen diese ihre Energie nicht direkt durch StoRvorgdnge an die ver-
haltnismafig schweren Kerne der Gitteratome abgeben. Durch Kollision mit den we-
niger fest gebundenen Hullenelektronen wird die vorhandene Energie im ersten
Schritt auf diese Ubertragen. In weiterer Folge wird diese StofRenergie durch erneute
Kollisionsvorgange auf das Kristallgitter Ubertragen, was zu einer erhfhten Bewe-
gungsenergie der Gitteratome fuhrt. Das Metall wird erwarmt. Berechnungen und
Messungen zeigen, dass die durch den Elektronenstrahl eingebrachte kinetische
Energie bereits nach sehr kurzer Wegstrecke an das Werksttick abgegeben wird. So
betragt beispielsweise die Eindringtiefe von Elektronen in festen Stahl nur etwa
0,06mm, wenn diese mit einer Beschleunigungsspannung von 150kV beaufschlagt
werden.®*

In Abbildung 8 ist die Abh&ngigkeit der Elektronengeschwindigkeit von der Beschleu-
nigungsspannung und die berechnete Eindringtiefe von Elektronen in unterschiedli-
che Werkstoffe dargestellt.
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Abbildung 8: Abhangigkeit der Elektronengeschwindigkeit von der Beschleunigungsgeschwindigkeit
(links)®®, berechnete Reichweite der Elektronen, die mit Ua=150kV auf verschiedene Werkstoffe treffen
und etwa 99% ihrer kinetischen Energie abgegeben haben(rechts)*

34 vgl. Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 25f.
35 Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 6
3¢ Ebda, S. 27
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Durch Generierung von thermischer Energie aus kinetischer Energie ist es moglich,
Metalle bis weit tUber die Schmelztemperatur zu erwédrmen. Dabei wird die Energie
erst im Werkstoff zu Warme umgesetzt, der Elektronenstrahl an sich weist keine er-
hohte Temperatur auf. Dies stellt einen wesentlichen Unterschied zu einem Lichtbo-
gen oder einer Gasflamme dar, da diese Energietrager ihre Warmeenergie dem
Werkstoff von au3en zur Verfiigung stellen. Im flussigen und dampfformigen Zustand
des Werkstiickmaterials erfolgt trotz Abwesenheit eines Kristallgitters der Energie-
transfer in ahnlicher Weise durch StoRprozesse.®’

Wie in Abbildung 9 ersichtlich, beteiligen sich nicht alle im Elektronenstrahl gebindel-
ten Elektronen (oftmals auch als Primarelektronen bezeichnet), am Energietransfer,
da beim Werkstlickaufprall verschiedene Reflexionsvorgange stattfinden. Ein gerin-
ger Teil der Priméarelektronen wird an der Werkstlickoberflache elastisch reflektiert
oder diffundiert nach einem teilweisen Energieverlust an die Werkstiickoberflache
zurick. Des Weiteren werden Hullelektronen durch Kollision mit Priméarelektronen
aus dem Kiristallgitter herausgeschleudert und verlassen als Sekundarelektronen die
Werkstlickoberflache. Die Menge der reflektierenden Primér- und Sekundarelektro-
nen hangt stark von der Form der Werkstickoberflache und des sich bildenden
Schmelzbades ab.3®

elastisch reflektierte
Elekironenstahl  ung rickdiffundierte
Primérelektronan

lonen
Dampimolekiile
Lichtstrahlen

Sekundérelektronen

thermische Elektronen

Elektroneneindringtiefe =
Bereich der Energieum-
wandlung

Warmestrahlen

Rontgenstrahlen

Abbildung 9: Reflexionsvorgange beim Auftreffen des Elektronenstrahls auf die Werkstiickoberfla-
che®

Neben weniger bedeutsamen Streueffekten entsteht durch Abbremsung der Primar-
elektronen eine fir den Menschen schadliche Rontgenstrahlung. Daher wird die Ar-

37 vgl. Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 25/27
38 Ebda, S. 25f.
39 Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 26
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beitskammer fur Anwendungen mit einer Beschleunigungsspannung von Ug>60kV
zusatzlich mit einem Bleimantel ausgekleidet, um fir den Bediener einen ausreichen-
den Schutz vor der auftretenden Rontgenstrahlung zu gewahrleisten.*°

Die Energieverluste beim Eindringen des Elektronenstrahls in den Werkstoff sind we-
sentlich vom Werkstuckwerkstoff und der -geometrie abhangig. Der Anteil der nicht in
den Werkstoff Ubertragenen Energie wird in Form von ruckgestreuten Primarelektro-
nen, Sekundarelektronen und Rontgenstrahlung emittiert. Fur das Elektronenstrahl-
schweilRen betragen diese Energieverluste 2 bis 40%.4! 42

Wie in den Kapiteln 2.1.2.1 und 2.1.2.3 beschrieben, beeinflussen elektrische und
magnetische Felder den Elektronenstrahl. Um unbeabsichtigte Einflisse auf den
Elektronenstrahl méglichst gering zu halten, sind ferromagnetische Werkstiicke vor
dem Prozess zu entmagnetisieren. Aus demselben Grund werden Vorrichtungen in
der Arbeitskammer aus nichtmagnetisierbaren Metallen (oftmals austenitischem
Stahl) hergestellt.

2.1.3 Elektronenstrahlschmelzen

Beim Elektronenstrahlschmelzen erfolgt der Energietransfer vom Elektronenstrahl
zumeist direkt in den Werkstoff, wodurch dieser bis zum flissigen Zustand erwéarmt
wird. Im Schmelzbad laufen Reaktionen ab, die eine Anderung der chemischen Zu-
sammensetzung verursachen, mafgeblicher Parameter hierfiir ist die Verweilzeit im
flissigen Zustand. Aufgrund des Temperatur- und Druckeinflusses auf die Léslichkeit
nimmt der Anteil an gasféormigen Beimengungen ab, die Menge an leicht fliichtigen
Legierungsbestandteilen reduziert sich durch Verdampfung und nichtmetallische Ein-
schliisse werden aus der Schmelze durch Flotation und Koagulation verdréangt. Trotz
der Evakuierung des Rezipienten finden wahrend des Prozesses noch Reaktionen
zwischen den Bestandteilen der Schmelze untereinander und dem vorherrschenden
Restgas statt (besonders mit Sauerstoff). In ihrer Gesamtheit wirken sich die ablau-
fenden Reaktionen positiv hinsichtlich der Reinheit der Schmelze aus, weshalb das
Auf- beziehungsweise Umschmelzen von Werkstoffen im Vakuum haufig als Methode
zur Reinigung von Metallen angewendet wird.*?

40 ygl. Schultz, H., ElektronenstrahlschweiRen, 2000, S. 26

41 Ebda

42 ygl. Deutscher Verband fiir SchweiRtechnik e.V., Wirkungsgrade beim Elektronenstrahl- und Laser-
strahlschweil3en, 1995, S. 3

43 vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 218
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Je groler die gestellten Anforderungen an die Reinigungswirkung sind, desto gerin-
ger ist der Arbeitsdruck im Rezipienten, wobei je nach Werkstoffzusammensetzung
das Aufschmelzen im Vakuum auch unerwinschte Verdampfungsverluste von Legie-
rungsbestandteilen zur Folge haben kann (n&here diesbezlgliche Erlauterungen sind
in Kapitel 2.1.4 beschrieben). Durch das vorherrschende Vakuum werden freigesetz-
te Gase und frei werdende Verunreinigungen abgesaugt, Ubliche angewendete Ar-
beitsdriicke befinden sich im Bereich 10 bis 1Pa. Solch ein niedriger Arbeitsdruck
wirkt sich auch positiv hinsichtlich einer moglichst verlustarmen Elektronenstrahlfiih-
rung aus (Grinde hierfur sind in Kapitel 2.1.2.3 erlautert).*

Vakuumschmelzverfahren finden in der Stahlherstellung eine breite Anwendung, da
hierbei der Gasgehalt (vor allem Wasserstoff, Kohlenmonoxid und Stickstoff) in der
Stahlschmelze herabgesetzt wird. Durch die hohe Leistungsdichte des Elektronen-
strahls eignet sich diese Warmequelle auch fur die Umschmelzung hochschmelzen-
der und reaktiver Metalle, die Schmelze wird aufgrund des vorherrschenden Vaku-
ums in der Arbeitskammer gegen die Aufnahme von Gasen geschuiitzt. Um Wechsel-
wirkungen zwischen Tiegel und Zielwerkstoff bei Warmezufuhr méglichst zu unter-
binden, werden Ublicherweise wassergekihlte Kupfertiegel (zumeist als Kristallisato-
ren bezeichnet) verwendet. Zwischen Tiegelwand und aufgeschmolzenem Werkstoff
bildet sich eine Zwischenschicht mit extrem grof3en Temperaturgradienten aus, die in
erster Linie von den Benetzungseigenschaften und der Oberflachenbeschaffenheit
der Schmelze, dem Tiegelwerkstoff und der mdglichen Ausbildung einer Oxidschicht
bestimmt wird. Entsprechend der hohen thermischen Leitfahigkeit von Kupfer kbnnen
hohe Temperaturdifferenzen erzielt werden, nachteilig wirkt sich dieser Umstand je-
doch auf die thermische Effektivitat des Prozesses aus. Aufgrund der vielfaltigen
Steuerungsmoglichkeit des Elektronenstrahls hinsichtlich Ort und Zeit ergibt sich eine
Vielzahl an Prozessvarianten, die angewendet werden.*®

Neben den hauptsachlich eingesetzten, wassergekuhlten Kupfertiegeln werden ver-
einzelt auch ungekihlte Schmelztiegel verwendet. Diese sind aus einem Material
hergestellt, welches einen hoheren Schmelzpunkt als das aufzuschmelzende Material
aufweist (beispielsweise Molybdan).4¢

In Abbildung 10 ist das Grundprinzip des Elektronenstrahlschmelzens dargestellt.

4 vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 200/207

45 Ebda, S. 159/169/200/207

46 vgl. Yingming, Z. u. a., An Investigation on Electron Beam Cold Hearth Melting of Ti64 Alloy, 2008,
S. 1974
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Abbildung 10: Prinzip des Elektronenstrahlschmelzens*

Zur Veranschaulichung der zu Beginn dieses Kapitels bereits erwahnten Anderung
der Legierungszusammensetzung infolge des Umschmelzprozesses im Vakuum, sind
in Tabelle 1 Anderungen von Anteilen wichtiger Legierungs- und Begleitelemente,
bezogen auf den Ausgangswert, angefihrt.

Tabelle 1: Anderung der Anteile wichtiger Legierungs- und Begleitelemente beim Umschmelzen von
Stahlen in Elektronenstrahltéfen, bezogen auf den Ausgangswert*®

Element C Si Mn P S Cr Mo Ni \Y W Cu

Anderung
des Anteils in %

+7 +6 =77 -1 -25 -9 +11 +4 +2 +11 -56

Die starke Abnahme von Cu und Mn ist durch den hohen Sattigungsdampfdruck die-
ser Werkstoffe im Vergleich zu Eisen begrindet. Durch chemische Reaktionen wer-
den schwefelhaltige, leicht flichtige Bestandteile gebildet wodurch sich der Anteil an
S reduziert. Die geringe Verdampfungsrate von Mo, W und C im Vergleich zu Eisen
resultiert in einer relativen Zunahme dieser Elemente. Nicht unerwahnt bleiben darf
der Umstand, dass wahrend des Prozesses auch etwa 3% Eisen verdampfen.4?

47 ASM International, ASM Handbook, 2008, S. 143
48 Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 229
4 ygl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 229
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2.1.3.1 Leistungsbilanz und thermischer Wirkungsgrad

In diesem Kapitel wird der Leistungspfad der am Elektronenstrahlgenerator bereitge-
stellten Ausgangsleistung in den Zielwerkstoff beschrieben, als Grundlage dieser
Leistungsbilanz dient der fir das Elektronenstrahlschmelzen typische Prozess des
Abtropfschmelzens (oftmals auch Drip Melting genannt), der schematisch in Abbil-
dung 11 dargestellt ist.

Dieser Prozess weist teils zuséatzliche Gegebenheiten gegeniiber dem im Zuge dieser

Arbeit angewendeten Prozess auf, alle relevanten Teilprozesse sind darin aber ent-
halten, wodurch eine gute Veranschaulichung des Leistungspfades gegeben ist.

g %

schmelzflissige )
Sehicht

Tropfeon ————8

Abbildung 11: Leistungsbilanz beim Elektronenstrahlschmelzen®

Der auftreffende Teil der Elektronenstrahlleistung Pg:1 wird bendtigt, um den Auf-
schmelzstab (1) mit der erforderlichen Leistung fur das Erhitzen P11 und Aufschmel-
zen P21 des Werkstoffs zu beaufschlagen. Dabei treten Verluste infolge Wéarmeleitung
in den Abschmelzstab P.1, Warmestrahlung in den Rezipienten Ps; und latenter

50 Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 213
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Wwarme des Dampfstroms P3; auf. Als Leistungseintrag in den Kristallisator ergeben
sich daher die Leistungen durch das abtropfende Material P11 und P21, sowie die di-
rekt einstrahlende Leistung Pq2. Verluste, welche wahrend des Fallens des Tropfens
auftreten, werden vernachlassigt. Im stationdaren Zustand muss die Summe aus P13,
P21 und Pqg2 gleich den im Bereich des Kristallisators auftretenden Verlusten durch
Warmeleitung in den Kiristallisator und den Block P2, Warmestrahlung in den Kristal-
lisator und den Rezipienten Ps2 und die latente Warme des Dampfstroms von der
Schmelzbadoberflache P3z sein. Die auftretenden Verlustleistungen aufgrund Wéarme-
leitung und —strahlung sind am Abschmelzstab wesentlich geringer als im Bereich
des Kristallisators, wesentlichen Einfluss darauf haben die Eigenschaften der
Schmelze (Temperatur, Warmeleitfahigkeit, Zahigkeit), der Emissionsgrad und die
Geometrie des Kristallisators. Die mit dem auftretenden Dampfstrom abgefiihrte Ver-
lustleistung P32 ist stark vom Zielwerkstoff und der damit verbundenen erforderlichen
Uberhitzung abhangig.5?

Eine Abschatzung dieser Verlustgrof3e in Relation zur auftretenden Verlustleistung
infolge Wéarmestrahlung kann, wie in Abbildung 12 dargestellt, anhand der charakte-
ristischen Temperatur Tys erfolgen.
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Abbildung 12: Leistungsverluste durch Warmestrahlung und durch den Warmestrom des Dampfes in
der Umgebung der charakteristischen Temperatur Tvs von 1cm?2 Flache®?

Ubersteigt die Temperatur die charakteristische Temperatur Tys, so ist die Leistungs-
abgabe durch Verdampfung (latente Warmeleistung des Dampfstroms) groRer als
jene durch Strahlung. Ublicherweise werden Uberhitzungen des Schmelzbades von
100-200°C oberhalb der Schmelztemperatur angestrebt, wodurch bei hochschmel-
zenden Metallen die Verluste durch Strahlung dominieren, bei Eisen hingegen kon-

51 vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 212f.
52 Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 214
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nen die Leistungsverluste durch Strahlung und Verdampfung etwa gleich sein (siehe
Tabelle 2 und Abbildung 12).53

Tabelle 2: Schmelztemperatur Ts und charakteristische Temperatur Tvs einiger Elemente®*

Element Tsin K Tyvsin K
Zn 693 600
Al 932 1500
Cu 1357 1710
Mn 1517 1420
Cr 2176 1650
Au 1336 2125
Fe 1809 1975
Ni 1725 2070
Mo 2890 3750
w 3650 4940

Néahere Erlauterungen betreffend Warmeleitung und -strahlung sind in den Kapiteln
2.1.3.1.1 und 2.1.3.1.2 ausgefuhrt, auf Verluste durch Verdampfung wird in Kapitel
2.1.4 naher eingegangen.

Richtwerte fir die bendtigte spezifische Aufschmelzleistung und den thermischen
Wirkungsgrad fir das Abtropfschmelzen verschiedener Werkstoffe sind in Tabelle 3
angefuhrt. Dabei werden praktisch ermittelte Werte fir die spezifische Aufschmelz-
leistung (em) den theoretischen ((P11+P21)/q) gegenulbergestellt, woraus thermische
Wirkungsgrade (nrt) abgeleitet werden konnen. Die Nutzleistung des Elektronen-
strahls ist als Po bezeichnet.

Tabelle 3: Spezifische Aufschmelzleistung (P11+P22)/q und thermischer Wirkungsgrad nr fur verschie-
dene Werkstoffe>®

Material (P11+P21)/q (P11+P21)/q ev=Po/q Nr=(P11+P21)/Po
in kWh/kg in J/g in kWh/kg in %

Cu 0,17 612 1...2 10...15

Fe 0,35 1260 1..2 20...35

Ni 0,31 1116 1...2 20...30

Ti 0,44 1584 2..5 10...20

Mo 0,35 1260 5...15 2..7

W 0,20 720 20...40 0,5...1

53 vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 212f.
54 Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 168
%5 Ebda, S. 208
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Anhand der angefiihrten Werte in Tabelle 3 ist ersichtlich, dass fur die Uberfiihrung
eines Werkstoffes vom festen in den flissigen Zustand ein Mehrfaches der theore-
tisch erforderlichen Aufschmelzleistung erforderlich ist. Des Weiteren kann daraus
abgeleitet werden, dass Werkstoffe mit hoherer Schmelztemperatur geringere ther-
mische Wirkungsgrade aufweisen, was anhand des steigenden Verlustanteils durch
Warmestrahlung mit zunehmender Schmelztemperatur erklart werden kann. Alle in
Tabelle 3 angefiihrten Werte beziehen sich auf den Abtropfschmelzprozess mit was-
sergekuhltem Kristallisator.5®

2.1.3.1.1 Warmeleitung

Als Warmeleitung bezeichnet man den stoffgebundenen Energietransport in einem
Festkorper oder einem ruhenden Fluid infolge eines Temperaturunterschiedes.

Formel 1: Fourier'sche Warmeleitungsgleichung (stationarer Zustand)®’

a(f) =-A%)-ARX)-grad 9

Diese Warmeleitungsgleichung verknipft den Warmestrom Q'_,{(a?) in W mit der War-
meleitfahigkeit 1(x) in W/(m*K), der durchwanderten Flache A(X) in m2 und dem pro-
portionalen Temperaturgradienten grad 9 in K/m.

Eine Sonderform der Warmeleitung stellt die Konvektion dar, worunter man den stoff-
gebundenen Energietransport zwischen einem ruhenden Festkorper und einem str6-
menden Fluid versteht.

Diese Art der Warmeubertragung kann im, wie zuvor in Kapitel 2.1.3.1 beschriebe-
nen, Abtropfschmelzprozess zwischen Schmelzbad und Block, beziehungsweise zwi-
schen Schmelzbad und Kristallisator auftreten, vorausgesetzt die Schmelze befindet
sich in Bewegung.

Formel 2: Newton'sches Abkiihlungsgesetz (erzwungene Konvektion)>®

Qa:ak°A°(19w_19W)
Der konvektiv Ubertragene Warmestrom Q, in W kann anhand der Warmeuber-

gangszahl a; in W/(m?*K), der warmeubertragenen Flache A in m2 und dem Tempe-
raturunterschied zwischen Festkorper und Fluid (9,, — 9 ) in K berechnet werden.

56 vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 215
57 Marek, R./Nitsche, K., Praxis der Warmedibertragung, 2012, S. 20
8 Ebda
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2.1.3.1.2 Warmestrahlung

Im Gegensatz zur Warmeleitung erfolgt der Energietransport bei Warmestrahlung
nicht stoffgebunden. Zwischen Koérperoberflachen wird Strahlung durch elektromag-
netische Schwingungen emittiert und absorbiert.

Formel 3: Stefan-Boltzmann’sches Strahlungsgesetz®®
R )
G2 =G4 I{150) ~\T00
Der von einer Kdrperoberflache 1 auf eine parallele Korperoberflache 2 abgestrahlte
Warmestrom Q,, in W kann durch den Emissionsgrad ¢ (dimensionslos), die Stefan-

Boltzmann-Konstante C, in W/(m2*K%), die Korperoberflache A, in m2 und einer Tem-

4
peraturdifferenz der Oberflachentemperaturen [(T—l) -

4
(T—Z) ] in K4 berechnet wer-
100

100

den.

Anhand dieses Stefan-Boltzmann’schen-Strahlungsgesetzes ist erkennbar, dass die
Temperaturen bei der Berechnung des Warmestroms zur vierten Potenz eingehen.
Infolge dessen ist Warmestrahlung bei erhéhten Temperaturen wesentlich wirksamer.

2.1.4 Elektronenstrahlverdampfen

Bei weiterer Warmezufuhr oberhalb der Schmelztemperatur beginnt der Werkstoff zu
verdampfen, da ab einer gewissen vorherrschenden, druckabhangigen Temperatur
die gasformige Phase die geringere freie Energie aufweist (siehe Kapitel 2.2.3.1).
Solche Verdampfungsprozesse sind fur die beabsichtigten Versuche im Zuge dieser
Arbeit teilweise unerwinscht, weshalb nachfolgend einige Erklarungen betreffend
Elektronenstrahlverdampfen angeftihrt sind.

Der Prozess des Elektronenstrahlverdampfens wird dazu genutzt, diinne Oberfla-
chenschichten herzustellen. Dabei wird das Verdampfungsmaterial durch den Elekt-
ronenstrahl direkt erhitzt, wobei sich in weiterer Folge das Verdampfungsgut auf das
Zielbauteil Gbertragt (siehe Abbildung 13). Zur Gewahrleistung mdglichst ungestorter
Ausbreitung des Elektronenstrahls und des Dampfstroms muss dabei im Rezipienten
ein ausreichend kleiner Druck aufrecht erhalten werden. Bei Erwarmung weist die
dampfabgebende Oberflache die hdchste Temperatur der gesamten Einrichtung auf,
wodurch Tiegelreaktionen nahezu unterbunden und hochreine Oberflachenschichten
produziert werden kénnen. Die Verdampfungstiegel sind, wie auch beim Elektronen-
strahlschmelzen zumeist aus Kupfer und werden wassergekuihlt.®°

59 Steiner, H., Hohere Stromungslehre und Warmeubertragung - Vorlesungsskriptum, TU Graz, 2011,
S. 162ff.
80 yvgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 117/119
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Die Positionierung des Verdampfungsgutes kann aber auch in hochschmelzenden,
nichtgekihlten Bauteilen erfolgen. Diese eingesetzten Materialien mussen dem Ver-
dampfungsprozess des positionierten Materials thermisch und chemisch widerstehen
konnen, zum Einsatz kommen beispielsweise die Metalle Tantal, Wolfram oder Mo-
lybdan.6t

- Jubstratheizung

_Jubstrat

-

CJohict
___ Dampfstrom

— Verdampferblende

—_—

Vokuumerzeuger

Flektronenkanone ——dompfubgebende Fiche
27 ___ SchmelzfldssigerAnteil
Flektronenstrahl \ e des Verdompfungsqutes
Fidiche des ouftreffenden— , Y T Verdompfungsyut
Flekt i TR o
ronenstrohls Rezipient “~wassergekuhlter Tiegel

Abbildung 13: Prinzip der Elektronenstrahlverdampfung®?

Die Verdampfungsrate a,, in g/(cm?*s) eines im Hochvakuum erhitzten Werkstoffes
kann entsprechend Formel 4 berechnet werden. Dabei wird vorausgesetzt, dass be-
reits verdampfte Teilchen nicht wieder auf die dampfabgebende Flache zuriickge-
schleudert werden.53

Formel 4:Flachenbezogene Verdampfungsrate nach Langmuir®

M
Ay = a-44-107% - p, - TD

Der Verdampfungskoeffizient a (dimensionslos) beschreibt den Prozess der Ver-
dampfung, fir ideale Verdampfung hat dieser Koeffizient den Wert eins. Weitere in
Formel 4 enthaltene Parameter sind der Sattigungsdampfdruck pg in Pa (Erlauterun-

61 ygl. plansee GROUP, HeiR und sauber. Verdampferschiffchen aus starken Metallen.
62 Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 118

83 vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 123

64 Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 123
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gen betreffend Sattigungsdampfdruck erfolgen im nachsten Absatz), der Massenwert
des Verdampfungsgutes M, und der Temperatur des Verdampfungsgutes T in K.

Sattigungsdampfdruck py:

Befinden sich die aus einer flissigen oder festen Phase austretenden (verdampfen-
den oder sublimierenden) Teilchen mit jenen aus einer gasformigen Phase auftref-
fenden (kondensierenden) Teilchen im station&dren Gleichgewicht, so bezeichnet man
diesen Zustand als Sattigungszustand. Der in diesem Zustand der Sattigung vorherr-
schende Druck wird als Sattigungsdampfdruck bezeichnet und ist nur von der Sub-
stanz und der Temperatur abhéngig. Ist der umgebende Druck niedriger als der Sat-
tigungsdampfdruck, verdampft beziehungsweise sublimiert der Werkstoff.%>

Der empirisch ermittelte Zusammenhang zwischen Sattigungsdampfdruck pg und der
Temperatur des Verdampfungsgutes T kann mathematisch durch einen exponentiel-
len Zusammenhang unter Bertcksichtigung materialabhéangiger Gro3en (K;, K,) be-
schrieben werden.56

Formel 5: Sattigungsdampfdruck in Abhangigkeit von der Temperatur®’
K>

ps=Ky-e T

In Abbildung 14 sind Sattigungsdampfdriicke einiger Elemente grafisch dargestellt.
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Abbildung 14: Sattigungsdampfdruck ps verschiedener Metalle®®

85 vgl. Jousten, K., Wutz Handbuch Vakuumtechnik, 2013, S. 76/79

56 vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 123
57 Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 123

8 Jousten, K., Wutz Handbuch Vakuumtechnik, 2013, S. 78
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Technisch fur die Elektronenstrahlverdampfung interessante Dampfdricke liegen im
Bereich 10Pa. In nachfolgender Abbildung ist erkennbar, dass beispielsweise Alumi-
nium hierfir auf etwa 600K tGber Schmelztemperatur erwarmt werden muss, wogegen
hochschmelzende Materialien wie beispielsweise Molybdan oder Wolfram einen &hn-
lichen Sattigungsdampfdruck bereits im Bereich um den Schmelzpunkt aufweisen.®®
Den Verlauf der Verdampfungsraten einiger Elemente zeigt Abbildung 15, fir techni-
sche Beschichtungseinrichtungen sind Werte im Bereich 10-° bis 102 g/(cm2*s) erfor-
derlich.”
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Abbildung 15: Flachenbezogene Verdampfungsrate av: einiger Elemente von 400 bis 4000K ™

Wie in Abbildung 14 und Abbildung 15 ersichtlich, fihren verschiedene Sattigungs-
dampfdriicke einzelner Elemente, Verbindungen und Verunreinigungen zu unter-
schiedlichen Verdampfungsraten.

Eine Erhbhung der Temperatur verursacht einen Anstieg des Sattigungsdampfdru-
ckes und damit auch der Verdampfungsrate, was es bei der Materialauswahl zu be-
ricksichtigen gilt. Aus diesem Grund eignet sich beispielsweise Messing nur mafig
gut zur Aufschmelzung im Vakuum, da Zink bei erhéhten Temperaturen leichter ver-
dampft, da es einen wesentlich hoheren Sattigungsdampfdruck aufweist als Kupfer.’?

8 vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 123
0 Ebda, S. 125

" Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 125

"2 ygl. Jousten, K., Wutz Handbuch Vakuumtechnik, 2013, S. 779
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2.1.5 Elektronenstrahlprozesse mit Bezug zur geplanten Anwendung

Elektronenstrahlanwendungen, in denen kleine Probenvolumina einer Legierung
durch Aufschmelzen ihrer, in einem Tiegel positionierten, Reinelemente hergestellt
werden, konnte in der Literatur nicht gefunden werden. Nachfolgend sind einige
Elektronenstrahlprozesse angefihrt, die der geplanten Anwendung in Teilaspekten
ahneln.

2.1.5.1 Electron Beam Button Melting (EBBM) und artverwandte Prozesse

Eine Sondervariante des Elektronenstrahlschmelzens zeigt Abbildung 16. Diese Pro-
zessvariante wird als Electron Beam Button Melting (EBBM) oder im deutschsprachi-
gen Raum als Knopfprobenschmelzen bezeichnet und dient hauptséchlich der Her-
stellung kleiner Proben fir weiterfiihrende metallkundliche Untersuchungen und auch
zur Qualitatskontrolle.” 74

Dabei kann das aufzuschmelzende Material bereits im Tiegel positioniert sein oder
separat zugefuhrt werden, wodurch das Material in Tropfenform in den Tiegel gelangt
(diese Methode wird, wie in Kapitel 2.1.3 vermerkt, auch als Drip Melting bezeichnet).

q

Abbildung 16: Schematische Darstellung des Knopfprobenschmelzens™

Teils prozessorgesteuerte Schmelz- und Erstarrungsvorgange ermdglichen bei einer
hergestellten Knopfprobe, dass sich neben der Verdampfung von Bestandteilen mit
hohem Sattigungsdampfdruck, leichte, nichtmetallische Einschlisse in der Mitte der

" vgl. Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 206

4 vgl. Hauner, F./Stephan, H./Stumpp, H., Ergebnisse beim Elektronenstrahlschmelzen von gerichtet
erstarrten Knopfproben zur ldentifizierung von nichtmetallischen Einschliissen in hochreinen Ni-
Superlegierungen, 1986, S. 124

s Schiller, S./Heisig, U./Panzer, S., Elektronenstrahltechnologie, 1976, S. 205
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Knopfoberflache ansammeln. Diese konnen wahrend der flissigen Phase durch Flo-
tation empor steigen, aul3erdem werden sie bei gerichteter Erstarrung vor den Kristal-
liten hergeschoben.” 77

In Abbildung 17 ist dieser Vorgang schematisch dargestellt, des Weiteren sind mak-
roskopische Aufnahmen der hergestellten Proben gezeigt

Abbildung 17: Schematische Darstellung der Trennung der Einschliisse durch gerichtete Erstarrung
und Flotation (linke zwei Bilder)’® und makroskopische Aufnahmen eines Schmelzknopfes einer NI-
BAS-Legierung mit etwa 0,7kg (rechte zwei Bilder)™

Durch einen Knopfproben-Herstellprozess &hnlich Abbildung 16 links kann ein Aus-
gangsprodukt produziert werden, welches in weiterer Folge durch Drip Melting zu
hdchstreinem Tantal umgeschmolzen wird (als Alternative zu herkdmmlich verwende-
ten, gesinterten Ausgangsprodukten). Dazu wird Tantalpulver mit einer Reinheit von
99,99% und einer durchschnittlichen Partikelgrof3e von 45um vor dem Schmelzvor-
gang durch eine Druckbeaufschlagung von 1,4t/cm? zu einer Scheibe mit einem
Durchmesser von 50mm verdichtet. Jede Scheibe erfahrt danach eine viermalige
Umschmelzung in einem wassergekihlten Kupfertiegel (Pe=40kw, Zeitdauer je 60s),
wodurch sich das Anfangsgewicht von etwa 520g infolge der Umschmelzungen um
etwa 6,2% reduziert.®°

Die Herstellung von héchstreinem Tantal (Reinheit 99,999%) aus Tantalpulver mit
einer Reinheit von 99,9% muss aber nicht zwingend durch nachfolgendes Drip Mel-

6 vgl. Choudhury, A./Hengsberger, E., Electron Beam Melting and Refining of Metals and Alloys,
1992, S. 679f.

" yvgl. Hauner, F./Stephan, H./Stumpp, H., Ergebnisse beim Elektronenstrahlschmelzen von gerichtet
erstarrten Knopfproben zur Identifizierung von nichtmetallischen Einschliissen in hochreinen Ni-
Superlegierungen, 1986, S. 124f.

® Hauner, F./Stephan, H./Stumpp, H., Ergebnisse beim Elektronenstrahlschmelzen von gerichtet er-
starrten Knopfproben zur Identifizierung von nichtmetallischen Einschliissen in hochreinen Ni-
Superlegierungen, 1986, S. 125

® Ebda, S. 127

80 ygl. Oh, J.-M. u. a., Preparation of ultrahigh purity cylindrical tantalum ingot by electron beam drip
melting without sintering process, 2013, S. 542f.
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ting hergestellt werden, sondern kann auch durch weitere Umschmelzvorgange der
Knopfproben in einem wassergekuhltem Kupfertiegel erfolgen. Dabei wird der beab-
sichtigte Reinheitsgrad bereits nach sechsfacher Umschmelzung erreicht (Pg=40 kW
fur die ersten beiden Umschmelzungen, Ps=50kW fir alle Nachfolgenden, Zeitdauer
je 60s, Probe nach jeder Umschmelzung umgedreht). Vor der ersten Umschmelzung
wird das Tantalpulver, ident zu der erwdhnten Anwendung im vorigen Absatz, zu ei-
ner 50mm-Scheibe verdichtet. Die Reinigungswirkung des unter Hochvakuum statt-
findenden Elektronenstrahlprozesses kann auch dahingehend gut veranschaulicht
werden, da der Anteil an Kohlenstoff, Stickstoff und Sauerstoff in den Knopfproben
bereits nach dem zweiten Umschmelzvorgang um etwa 99% reduziert wird, des Wei-
teren nimmt der Anteil an metallischen Verunreinigungen ebenfalls stark ab. Der Ge-
samt-Gewichtsverlust nach dem ersten Umschmelzvorgang betréagt in etwa 5% und
steigt danach nahezu linear auf etwa 13,5% (nach dem sechsten Umschmelzvor-
gang) an.8!

Das Aussehen der umgeschmolzenen Knopfproben zeigt Abbildung 18.

ik

Abbildung 18: Ta-Knopfproben nach zwei- (links), vier- (mittig) und sechs Umschmelzungen (rechts)®?

Eine ahnliche Anwendungsmdglichkeit des Elektronenstrahlschmelzens wird zur Rei-
nigung von Silizium verwendet. Dieser Werkstoff dient als Tragermaterial fir die Um-
wandlung von Solarenergie in elektrische Energie, wobei dieser Prozess umso effizi-
enter ablauft je reiner das Material ist. Als Ausgangsmaterial fir die Herstellung
knopfahnlicher Proben dient Siliziumgranulat mit einer Reinheit von 99,92% und einer
GrofRe von 100-200um. Durch Aufschmelzung einer Ausgangsmasse von etwa 280g
in einem wassergekihltem Kupfertiegel findet wahrend des Prozesses (Pe=15-17kW,
Strahlleistung wird bei Erwérmung langsam erhéht und bei Abkihlung langsam redu-
ziert, Zeitdauer 20min, Arbeitskammerdruck 104-102Pa) ein Reinigungsvorgang des
Materials statt. Die im Werkstoff enthaltenen, aber nicht erwiinschten Elemente wie
beispielsweise Fe, Cu und Al verdampfen aufgrund ihres hohen Sattigungsdampfdru-
ckes im Vergleich zu Si nahezu vollstandig wahrend des Prozesses. Enthaltene Ver-

81 ygl. Choi, G.-S. u. a., Preparation of 5N grade tantalum by electron beam melting, 2009, S. 298ff.
82 Choi, G.-S. u. a., Preparation of 5N grade tantalum by electron beam melting, 2009, S. 299
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unreinigungen wie etwa Bor (B) verandern ihren Anteil im Zuge des Prozesses nur
unwesentlich, da einerseits der Sattigungsdampfdruck von B etwa 10-3Pa geringer ist
als jener von Si und anderseits aufgrund des guten Mischungskoeffizienten von B mit
Si, was eine Reinigung durch gerichtete Erstarrung erschwert. Durch einmalige
Durchfuhrung dieses Prozesses kdnnen Si-Proben mit einer Reinheit von 99,9998%
erzielt werden, die Ausgangssituation und das Aussehen der finalen Proben sind in
Abbildung 19 dargestellt.®3

Abbildung 19: Ausgangssituation vor EB-Aufschmelzung von Si-Granulat (links)® und Aussehen der
hergestellten Probenoberseite und —unterseite (rechte zwei Bilder)8®

Durch Betrachtung der finalen Proben kann festgestellt werden, dass die unterste
Schicht der produzierten Probe aufgrund des Kontaktes mit dem wassergekuhlten
Tiegel nicht vollstandig aufgeschmolzen wird. Ahnliche Ergebnisse hinsichtlich der
erzielten Reinheit werden erreicht, wenn das Si-Ausgangsmaterial in Form eines
massiven Blockes mit einer Reinheit von 99,88% verwendet wird. Dabei wird der
Block dezentral im Tiegel positioniert, sodass beim Schmelzvorgang mehr Oberflache
der flussigen Phase mit dem umgebenden Vakuum in Beruhrung kommt, was die
Reinigungswirkung beginstigt.8®

Ein ahnlicher Sachverhalt wird auch bei Electron Beam Candle Melting (EBCM) dazu
genutzt, um vor allem den Anteil an Phosphor in Silizium zu minimieren. Dabei wird
der Werkstoff, der eine blockahnliche Form aufweist, ahnlich einer Kerze an der
Oberseite erwarmt. Dadurch schmilzt die oberste Schicht auf und das verflussigte
Material flie3t seitlich dem Block entlang in Richtung Tiegel, wo es zu erstarren be-
ginnt.®’

83 vgl. Pires, J. u. a., The purification of metallurgical grade silicon by electron beam melting, 2005, S.
16ff.

84 pires, J. u. a., The purification of metallurgical grade silicon by electron beam melting, 2005, S. 17

8 Ebda, S. 18

8 vgl. Pires, J. u. a., The purification of metallurgical grade silicon by electron beam melting, 2005, S.
16ff.

87 vgl. Jiang, D. C. u. a., Research on new method of electron beam candle melting used for removal of
P from molten Si, 2011, S. 406f.
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Das dadurch hergestellte, knopfformahnliche Endprodukt zeigt Abbildung 20.

Abbildung 20: Ausgangssituation (a) und Endprodukt (b) bei EBCM eines Silziumblocks®

Untersuchungen hinsichtlich der Auswirkungen unterschiedlicher Ablenkfiguren bei
Umschmelzvorgéngen von Silizium zeigen, dass diese wesentliche Auswirkungen auf
die Temperaturverteilung, die geometrische Endform, die Mikrostruktur und die Rein-
heit haben. Abbildung 21 zeigt angewendete Ablenkfiguren sowie einige stellvertre-
tende Unterschiede die aus deren Anwendung resultieren.

Abbildung 21: Unterschiedlichen Ablenkfiguren und stellvertretend einige daraus resultierende Unter-
schiede®

88 Jiang, D. C. u. a., Research on new method of electron beam candle melting used for removal of P
from molten Si, 2011, S. 407

8 ygl. Choi, S.-H. u. a., Effects of electron beam patterns on melting and refining of silicon for photo-
voltaic applications, 2013, S. 41ff.

% Choi, S.-H. u. a., Effects of electron beam patterns on melting and refining of silicon for photovoltaic
applications, 2013, S. 42f.
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In dieser Anwendung wird die Strahlleistung kontinuierlich mit 1kwW/min auf 15kW ge-
steigert, danach 5min konstant auf 12kW eingestellt, gefolgt von kontinuierlicher Ab-
kiuhlung mit 0,5kW/min. Das Gewicht der eingelegten Probenstiicke betragt in Sum-
me 2509g.%

2.1.5.2 Elektronenstrahlbasierte additive Fertigungsverfahren

In der additiven Fertigung kann neben dem ublicherweise verwendeten Laserstrahl
auch der Elektronenstrahl als Energiequelle fur die Versinterung beziehungsweise
Aufschmelzung dinner Pulverschichten genutzt werden, wodurch ein schichtweiser
Bauteilaufbau ermoglicht wird.

Da im Zuge dieser Arbeit teils granulatférmige Ausgangswerkstoffe verwendet wer-
den, die in gewisser Weise Ahnlichkeiten zu verwendeten Pulvern in der additiven
Fertigung aufweisen, wird in diesem Kapitel UberblicksmaRig auf grundlegende
Schwierigkeiten wahrend des Prozessablaufs dieses Fertigungsverfahrens einge-
gangen.

Ein unerwiinschtes Fehlerbild der elektronenstrahlbasierten additiven Fertigung stellt
die plétzliche Beschleunigung des Pulvers zu Beginn des Prozesses dar, was als
Pulververblasen bezeichnet wird und aufgrund verschiedener Ursachen auftreten
kann. Bezuglich der Fragestellung hinsichtlich der Dominanz der méglichen Ursachen
fur das Pulververblasen werden grofiteils elektrostatische Ursachen und Ursachen
aufgrund von Impulstbertragung beschrieben, vollstandige Einigkeit bezuglich der
tatsachlichen Einflusswirkung und geeigneter Abhilfemalinahmen herrschen jedoch
aktuell nicht vor.92 93 94 95 96

In Abbildung 22 sind Hochgeschwindigkeitsaufnahmen des Fehlerbildes Pulverver-
blasen dargestellt.

9% ygl. Choi, S.-H. u. a., Effects of electron beam patterns on melting and refining of silicon for photo-
voltaic applications, 2013, S. 41

92 ygl. Qi, H. B. u. a., Direct metal part forming of 316L stainless steel powder by electron beam selec-
tive melting, 2006, S. 1845ff.

% vgl. Sigl, M., Ein Beitrag zur Entwicklung des Elektronenstrahlsinterns, 2008, S. 77-84

% vgl. Lutzmann, S., Beitrag zur Prozessbeherrschung des Elektronenstrahlschmelzens, 2010, S. 28-
34/135ff.

% vgl. Qi, H./Yang, L., Powder Blowing and Preheating Experiments in Electron Beam Selective Mel-
ting, 2010, S. 540ff.

% vgl. Milberg, S./Sigl, M., Electron beam sintering of metal powder, 2008, S. 117ff.
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Pulverschicht

10 mm
|
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Grundplatte ohne Pulverschicht Pulverwolke

Abbildung 22: Hochgeschwindigkeitsaufnahmen des Fehlerbildes Pulververblasen®’

Elektrostatische Aufladung:

Aufgrund des hohen elektrischen Widerstandes des positionierten feinen Pulvers
(PulvergroRe im Bereich 10-100um, Schichtdicke im Bereich 0,1-0,5mm) kdnnen die
vom Elektronenstrahl eingebrachten Elektronen nur begrenzt abflieRen. Demzufolge
laden sich die Pulverpartikel gleichpolig negativ auf, wodurch aufgrund des
Coulomb’schen Gesetzes eine AbstoRwirkung zwischen den einzelnen Teilchen ent-
steht.98 99

Impulstbertragung:

Aufgrund der mit sehr hoher Geschwindigkeit auf das Pulver auftreffenden, masse-
behafteten Elektronen wirkt auf das Pulver ein sogenannter Elektronenstrahldruck.
Der dadurch von den Elektronen auf das Pulver Gbertragene Impuls resultiert in einer
Beschleunigung des Pulvers, da infolge der Energieerhaltung die eingebrachte kineti-
sche Energie in potenzielle Energie umgewandelt wird.1°0 101

97 Lutzmann, S., Beitrag zur Prozessbeherrschung des Elektronenstrahlschmelzens, 2010, S. 18

% vgl. Sigl, M., Ein Beitrag zur Entwicklung des Elektronenstrahlsinterns, 2008, S. 83

% ygl. Qi, H. B. u. a., Direct metal part forming of 316L stainless steel powder by electron beam selec-
tive melting, 2006, S. 1847f.

100 ygl. Sigl, M., Ein Beitrag zur Entwicklung des Elektronenstrahlsinterns, 2008, S. 81

101 ygl. Qi, H. B. u. a., Direct metal part forming of 316L stainless steel powder by electron beam selec-
tive melting, 2006, S. 1848f.
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Durch geeignete MalRnahmen ist es moglich, das unerwiinschte Auftreten des Pul-
ververblasens zu unterbinden.
Nachfolgend sind beispielhafte Mdglichkeiten angeftihrt;192 103
e Reduzierung des elektrischen Widerstands der Pulverschicht durch Verwen-
dung spratziger anstatt kugeliger Partikeln oder durch Vorwarmen der Pulver-
schicht (Ausbildung von Sinterhalsen)
e Minimierung des Strahlstroms oder Defokusierung des Elektronenstrahls
e Optimierung der Scanstrategie (vor allem hinsichtlich Scangeschwindigkeit)

Das in diesem Kapitel beschriebene Pulververblasen findet aufgrund anderer Sach-
verhalte statt als der in Kapitel 2.1.3 und 2.1.4 beschriebene Materialverlust durch
Verdampfungsprozesse.

Dies kann durch Vergleichsversuche bestétigt werden, bei denen lediglich der Elekt-
ronenstrahl durch einen Laserstrahl ersetzt wird. Hierbei tritt bei derselben Leistungs-
einbringung kein Pulververblasen auf.1%

2.1.6 Technische Ausfuhrung der EBW-Anlage des IWS

In diesem Kapitel sind die wichtigsten technischen Eckdaten und zwei Abbildungen
der EBW-Anlage des IWS angefihrt.

Tabelle 4: Technische Eckdaten der EBW-Anlage des IWS%®

Bezeichnung Elektronenstrahl-Kammeranlage EBG 45-150 K14
Hersteller pro beam

Maximale Leistung 45kW

Maximale Hochspannung 150kV

Strahlstrom 0,1...300mA

Strahlablenkung Frei programmierbar
Arbeitsvakuum 5*103mbar

Enddruck 1*10“*mbar

Arbeitsvakuum Strahlerzeuger 5*10°mbar

Maximale Verfahrwege X- und Y-Tisch 600 x 400mm (ohne Drehvorrichtung)
Nutzbare Hohe 750mm (ohne Drehvorrichtung)
Maximales Bauteilgewicht 500kg (ohne Drehvorrichtung)

102 ygl. Lutzmann, S., Beitrag zur Prozessbeherrschung des Elektronenstrahlschmelzens, 2010, S. 140
103 ygl. Qi, H./Yang, L., Powder Blowing and Preheating Experiments in Electron Beam Selective Mel-

ting, 2010, S. 540ff.

104 ygl. Sigl, M., Ein Beitrag zur Entwicklung des Elektronenstrahlsinterns, 2008, S. 80
105 Institut fur Werkstoffkunde und SchweiRtechnik - TU Graz, Elektronenstrahl- Kammeranlage EBG

45-150 K14
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Abbildung 24: Blick in die gedffnete Arbeitskammer der EBW-Anlage des IWS7

106 |nstitut fur Werkstoffkunde und SchweiRtechnik - TU Graz, Elektronenstrahl- Kammeranlage EBG
45-150 K14
107 Ebda
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2.2 Werkstofftechnik
2.2.1 Ausgangswerkstoffe

Als Ausgangswerkstoffe fur die Legierungsherstellung werden seitens FELMI zwei
technische Reinmetalle in Form von Kupfer- und Nickelkugeln zur Verfigung gestellt,
genauere Beschreibungen hierzu sind in Kapitel 4.1 ausgefuhrt.

In den nachfolgenden Unterkapiteln wird auf die beiden Ausgangswerkstoffe (Kupfer
und Nickel) und den Zielwerkstoff (CuNi-Legierung) naher eingegangen. Dabei wer-
den wesentliche Eigenschaften dieser Werkstoffe gegentbergestellt und wichtige
Anwendungsgebiete beschrieben.

2.2.1.1 Kupfer (Cu)

Kupfer ist ein umwandlungsfreies, diamagnetisches, hochschmelzendes Schwerme-
tall, das im unlegierten Zustand eine geringe Festigkeit und aufgrund seines kubisch-
flachenzentrierten Kristallgitters (kfz) eine hohe Duktilitdt und damit eine gute Form-
barkeit aufweist. Durch die gute elektrische Leitfahigkeit, die stark vom Reinheitsgrad
des Kupfers abhangt (siehe Abbildung 25), wird dieses Metall sehr gerne als elektri-
sches Leitmaterial eingesetzt. Besonders Beimengungen die in Kupfer l6slich sind
beeinflussen wesentlich die elektrische Leitfahigkeit des Metalls, da diese eingebau-
ten Fremdatome Storpotentiale im elektrischen Feld bilden. Im Gegensatz dazu ver-
andern Stoffe, die im festen Zustand in Kupfer unldslich sind (dazu zahlt beispiels-
weise Sauerstoff, der durch den Herstellungsprozess noch im Werkstoff als Cu20
enthalten sein kann), die elektrische Leitfahigkeit nur in sehr geringem Mafze.1%

0,016 -
m —
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Qmm? \
| = 0018 | Ni

Sb

0,020 |-

elektrische Leitfahigkeit x —

0,022 |-

]

3

3
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—-«—— spez. elektr. Widerstand ¢

f=]
o
g 3
i

Il Il Il 1 I}
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Beimengungen im Kupfer ——

o

Abbildung 25: Einfluss von Beimengungen auf die Leitfahigkeit von Kupfer®®

108 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 313f.
109 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 314
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Aufgrund des proportionalen Zusammenhangs zwischen thermischer und elektrischer
Leitfahigkeit (Franz-Wiedemann-Gesetz) wird Kupfer wegen seiner guten Warmeleit-
fahigkeit auch gerne in Warmetauschern oder im Brennerei-Gewerbe genutzt.'*?

Durch chemische Reaktionen mit atmospharischen Stoffen wie beispielsweise O,
CO,, SO oder H2O bildet Kupfer eine festhaftende Oberflachenschicht (Kupfercar-
bonat, Kupfersulfat) aus, die den Werkstoff vor weiterem korrosiven Angriff schitzt.
Aus diesem Grund der guten Korrosionsbestandigkeit wird Kupfer auch fur Dachab-
deckungen im Bauwesen oder im chemischen Anlagenbau verwendet.!!?

Bei Kupfer, welches nicht den hoéchsten Reinheitsgrad aufweist, ist Sauerstoff in
Form von Cu20 vorhanden. Bei Abkuhlung einer sauerstoffhaltigen Kupferschmelze
mit einem Cu20O-Gehalt kleiner 3,45% entsteht ein Geflige, das bei Temperaturen
unterhalb 1065°C aus Cu und Cu-Cu20O-Eutektikum besteht (siehe Abbildung 26).
Das niedrigschmelzende eutektische Geflige erstarrt an den Korngrenzen der Kup-
ferkorner.

w awmv »
1150 | ; '1" o~ H‘
’ \'7 "
H fr P
T b o 3
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© . i R P 7
£ 1100 | S 4 s { 5
- S +Cu,0 AP o WALARGE A 2
1083 2 < & il "
S+ Qi ] 2 2 e ,,—f—’b e ..,‘
1065 =z, - L -
v L 3 . ‘.
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T b7 e ld e P :
0 T | 1 1 1 1 .‘.'.';>,' v’."':‘.’," L e
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Cu,0-Gehalt —» o] . R A

Abbildung 26: Zustandsschaubild Cu-Cuz0 nach Heyn (links)!'2 und Gefuige von Kupfer mit Cu-
Cu20-Eutektikum an den Korngrenzen (rechts)!!3

Das Vorhandensein von Cu2O im Geflige verursacht die sogenannte ,Wasserstoff-
krankheit des Kupfers®. Wird der Werkstoff bei erhéhten Temperaturen einer wasser-
stoffhaltigen Atmosphare ausgesetzt, diffundieren Wasserstoffatome in das Kupfer
und reduzieren das Cu20 entsprechend nachfolgender Reaktion, wodurch Wasser-
dampf gebildet wird.

Cu20 + Hz 2 2Cu + H0O

110 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 314

111 ygl. Institut fur Werkstoffkunde und SchweiRtechnik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskrip-
tum, 2012, S. 10-41

112 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 314

113 Ebda, S. 315
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Wasserdampf ist in Kupfer unléslich und wird am Ort der Entstehung eingeschlossen,
was die Auflockerung der Korngrenzen und Bruchigkeit des Kupfers zur Folge hat.
Die Wasserstoffkrankheit kann auch bei sauerstofffreiem Kupfer beobachtet werden,
wenn der Werkstoff bei erhdhten Temperaturen zuerst einer oxidierenden und dann
einer reduzierenden wasserstoffhaltigen Atmosphéare ausgesetzt wird.4

Die Einteilung von reinem Kupfer erfolgt je nach Reinheitsgrad und Umschmelzver-
fahren in folgende drei Kupfersorten:1®
e Sauerstoffhaltiges Kupfer: Cu-ETP (vormals E-Cu)
e Sauerstofffreies Kupfer: Cu-OF (vormals OF-Cu)
e Sauerstofffreies Kupfer, allerdings mit Phosphor desoxidiert:
Cu-PHC/Cu-HCP (vormals SE-Cu) und Cu-DHP (vormals SF-Cu)

2.2.1.2 Nickel (Ni)

Nickel z&ahlt wie Kupfer zu den hochschmelzenden Schwermetallen und weist im ge-
samten Temperaturbereich der festen Phase keine allotropen Umwandlungen auf.
Bei einer Temperatur oberhalb der Curie-Temperatur von 360°C verliert Nickel seine
ferromagnetischen Eigenschaften, ebenso weisen in diesem Temperaturbereich zahl-
reiche mechanische und physikalische Eigenschaften eine Unstetigkeit auf (siehe
Abbildung 27). Durch die kubisch-flachenzentrierte Kristallgitterstruktur (kfz) verfugt
Nickel im reinen Zustand Uber eine gute Verformbarkeit und Tieftemperaturzahigkeit.
Eine technisch sehr wichtige Eigenschaft von Nickel stellt dessen Korrosionsbestan-
digkeit dar, wodurch dieser Werkstoff beispielsweise als Greifzange in Laboratorien
oder fur Reaktoren in der chemischen Industrie Einsatz findet.!16
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Abbildung 27: Eigenschaften von Nickel in Abhangigkeit der Temperaturt’

114 ygl. Institut fur Werkstoffkunde und Schweitechnik - TU Graz, Schweien von Kunststoffen und
Nichteisenmetallen - Vorlesungsskriptum, 2014, S. 5-6

115 Qettel, H./Schumann, H., Metallografie, 2011, S. 749

116 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 323f.

117 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 324
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Bereits durch geringe Beimengung von Legierungselementen kann die Warmfestig-
keit und Zunderbestandigkeit von Nickel erheblich gesteigert werden. Aufgrund der
geringen Diffusivitat der beteiligten Legierungselemente im Nickel-Kristallgitter neigen
Nickellegierungen jedoch zur Bildung von Kristallseigerungen.t18 119

Verunreinigungen wie Schwefel (mdglicherweise auch Sauerstoff) kdonnen im Zuge
der Verarbeitung an den Korngrenzen in den Werkstoff diffundieren und niedrig-
schmelzende Eutektika bilden. Nickel weist eine hohe Affinitat zu Schwefel auf, das
Zustandsdiagramm Ni-S, sowie die Darstellung einer Korngrenzen-Zerstérung infolge
Schwefeleinwirkung ist in Abbildung 28 ersichtlich.20 12

T 1600
1453 Schmelze
& o
2 1200
T
E
2 Ni + Schmelze
800 —1
0,005 %
: —— 645 °C
/ Ni + Ni,S, 21,5% )
535 °C
400 -
Ni+NiSSE
0 1 | 1 | 1
Mi 5 10 15 20 % 25

Schwefelgehalt ——m

Abbildung 28: Zustandsdiagramm Ni-S (links)*?2

Im flissigen Zustand kann Nickel besonders viel Wasserstoff 16sen. Dieser im flussi-
gen Zustand aufgenommene atomare Wasserstoff kann, wie in Abbildung 29 ersicht-
lich, im festen Zustand aufgrund der geringeren Ldslichkeit nicht in gleichem Ausmalf3
vorherrschen. Daher muss bei Unterschreitung der Erstarrungstemperatur der ent-
sprechend dem Loslichkeitssprung Uberschissige Wasserstoff aus dem Werkstoff
entweichen, was zur Bildung von Poren fihrt. Aus diesem Grund sollte beispielswei-
se beim SchweilRen von Nickel oder CuNi-Legierungen mdglichst jede Feuchtigkeits-
guelle vermieden werden, da durch Zerlegung von Wasserdampf durch beigemengte
Desoxidationsmittel im Zusatzwerkstoff atomarer Wasserstoff gebildet wird.*??

118 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 323

119 vgl. Institut fir Werkstoffkunde und SchweiRtechnik - TU Graz, SchweiRen von Kunststoffen und
Nichteisenmetallen - Vorlesungsskriptum, 2014, S. 6-1

120 Epda, S.6-2

121 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 324

22 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 325

123 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 323
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Abbildung 29: Loslichkeit von Wasserstoff in Cu, Ni und CuNi30 in Abhangigkeit der Temperaturt?*
Abschlie3end sei angemerkt, dass die in Kapitel 2.2.1.1 und 2.2.1.2 beschriebenen
Wechselwirkungen mit Wasserstoff, Sauerstoff oder Schwefel im Zuge dieser Arbeit

lediglich eine untergeordnete Rolle spielen, da der Schmelzprozess im Hochvakuum
stattfindet.

2.2.1.3 Vergleich ausgewahlter Eigenschaften von Cu und Ni

Zum Vergleich der Eigenschaften der beiden Ausgangswerkstoffe ist in den Abbild-
ung 30 und Abbildung 31, sowie in Tabelle 5 eine Auswahl von Eigenschaften von Cu
und Ni gegenibergestellt.
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Abbildung 30: Verlauf der spezifischen Warmekapazitat ohne Beinhaltung der Schmelzwéarme (links)
und des elektrischen Widerstands (rechts), jeweils tiber die Temperatur'

124 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 323
125 ygl. Smithells, C. J., Smithells Metals Reference Book, 1992, Tab. 14-3/14-4
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Abbildung 31: Verlauf der Viskositét (links) und der Oberflachenspannung (rechts), jeweils Uber die

Temperatur*?®

Tabelle 5: Ausgewzhlte Eigenschaften von Cu und Ni im Vergleich'?’

Benennung Cu Ni Einheit
Kristallstruktur kfz kfz -
Ordnungszahl 29 28 -
Magnetismus diamagnetisch | ferromagnetisch -
Molare Masse 63,6 58,7 g/mol
Atomradius 0,128 0,125 nm
Dichte 8,96 8,88 g/cms3
Schmelztemperatur 1083 1453 °C
Schmelzwarme 214 302 Jig
Siedetemperatur 2560 2915 °C
Ausdehnungskoeffizient 0...100°C 17 13 10%/K
Thermische Leitfahigkeit 0...100°C 393,0 88,5 W/(m*K)
Spezifische Warmekapazitat 0...100°C 386 456 JI(kg*K)
Elektrischer Widerstand bei 20°C 1,69 6,90 puQcm
Elastizitatsmodul 118...132 210 GPa
Zugfestigkeit 200...360 370...700 MPa
(je nach Sorte und Behandlungszustand)

Bruchdehnung 2..45 2..60 %
(je nach Sorte und Behandlungszustand)

Diffussionskoeffizient in Ni bei 20°C 4*10°?7 - cm?/s
Diffussionskoeffizient in Ni bei 1000°C 5*10°10 - cm?/s
Diffussionskoeffizient in Cu bei 20°C - 3*10730 cm?/s
Diffussionskoeffizient in Cu bei 1000°C - 8*10°10 cm?/s

126 ygl. Smithells, C. J., Smithells Metals Reference Book, 1992, Tab. 14-7
127 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 313/323; Callister, W. D./Rethwisch, D. G.,
Materialwissenschaften und Werkstofftechnik, 2013, Buchriicken; Smithells, C. J., Smithells Metals
Reference Book, 1992, Tab. 14-1; Deutsches Kupferinstitut Berufsverband e.V., Niedriglegierte Kup-
ferwerkstoffe, 2012, S. 4; Kerfoot, D. G. E., Nickel, 2000, S. 39
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Die in diesem Kapitel dargestellten Verlaufe beziehen sich auf den héchstmdglichen
Reinheitsgrad der Metalle, die herangezogenen Werte basieren auf gewichteten Mit-
telwerten, welche in experimentellen Untersuchungen ermittelt wurden.28

2.2.2 Zielwerkstoff
2.2.2.1 CuNi-Legierungen

Wenn metallische Werkstoffe beabsichtigt aus mehreren Elementen bestehen, be-
zeichnet man diese Werkstoffe als Legierungen. Die Legierungselemente nehmen
wesentlichen Einfluss auf den kristallinen Aufbau des Werkstoffs und damit auf des-
sen Eigenschaften.

Eine CuNi-Legierung besteht aus Cu- und Ni-Atomen, die Mischkristalle bilden. Die
groRe Ahnlichkeit von Cu und Ni (siehe Tabelle 5) ermdglicht eine liickenlose Misch-
barkeit der Atome, was eine Substituierung der Cu-Atome des Wirtsgitters durch Ni-
Atome (und umgekehrt) erméglicht. Dabei entstehen Substitutionsmischkristalle, die
verschiedene Atomanordnungen gemafd Abbildung 32 einnehmen kénnen.

32 666 gg:;gg 69

A-Atom (= Matrixgitter) ¢ B-Atom

Abbildung 32: Mégliche Atomanordnungen in einem Substitutionsmischkristall: a) statistisch verteilt b)
Uberstruktur (Fernordnung) c) Nahordnung d) einphasige Entmischung (Zonenbildung)*?°

Der Austausch von Cu-Atomen durch Ni-Atome und umgekehrt verursacht eine Ver-
zerrung des Kristallgitters wodurch Zug- oder Druckspannungen verursacht werden.
Diese Wechselwirkung von Legierungsatomen behindern bei einwirkender Belastung
die Versetzungsbewegung, wodurch die Festigkeit des Werkstoffs ansteigt (Prinzip
der Mischkristallverfestigung). Fur die Verfestigungswirkung spielt die Anordnung der
Fremdatome im Wirtsgitter eine entscheidende Rolle, da regellos verteilte Fremdato-
me die Versetzungsbewegung wesentlich weniger behindern als eine Ansammlung
von Fremdatomen.

128 ygl.Smithells, C. J., Smithells Metals Reference Book, 1992, Tab. 14-1/14-6
129 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 43
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Die Mdoglichkeit der Mischkristallverfestigung ist allgemein durch die maximale LOs-
lichkeit der Legierungselemente begrenzt. Je grol3er die im Wirtsgitter durch geldste
Fremdatome verursachten Verzerrungen sind, desto starker wird die Versetzungsbe-
wegung behindert. Allerdings sind Legierungselemente, welche starke Verzerrungen
hervorrufen meist nur wenig l6slich. In Abbildung 33 ist die Moglichkeit der Verfesti-
gungswirkung durch verschiedene Legierungselemente in Kupfer dargestellt.
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Abbildung 33: Verfestigungswirkung verschiedener Legierungsatome in Kupfer!3°

Im Gegensatz zu Kristallgemischen (beispielsweise ein Eutektikum) befinden sich die
Eigenschaftswerte von Mischkristallen nicht auf einer Geraden zwischen den beiden
Einzelkomponenten. Aufgrund von Wechselwirkungen der verschiedenen Atome und
der durch die Fremdatome verursachten Gitterverzerrungen weichen Mischkristalle
sehr stark von dieser Geraden ab. Fir das Cu-Ni-System sind in Abbildung 34 bei-
spielhaft einige mechanische und elektrische Eigenschaftswerte fur unterschiedliche
Mischkristallzusammensetzungen ersichtlich.
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Abbildung 34: Eigenschaftsanderungen im Cu-Ni-System?*3!

130 Institut fur Werkstoffkunde und SchweilRtechnik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskriptum,
2012, S. 3-13
131 Qettel, H./Schumann, H., Metallografie, 2011, S. 371

Masterarbeit Thomas Spenger Seite 39/ 154



Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik Technische Universitat Graz

Je nach Zusammensetzung des Mischkristalls weist der Werkstoff unterschiedliches
magnetisches Verhalten auf (siehe Abbildung 35).
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Abbildung 35: Cu-Ni Phasengleichgewichtsdiagramm nach Hansen'32

Das Gefiuige von CuNi-Legierungen besteht, wie in Abbildung 35 ersichtlich, bei
Raumtemperatur idealerweise aus einphasigen, homogenen a-Mischkristallen.

Im Cu-Ni-System herrscht aber auch eine Mischungsliicke im festen Zustand vor,
welche in Abbildung 36 dargestellt ist.
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Abbildung 36: Mischungsliicke fiir CuNi-Mischkristalle!33

132 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 321
133 0. Madelung, Cu-Ni (Copper-Nickel), 1994, S. 2
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Innerhalb dieser Mischungslicke kdnnen Entmischungen auftreten (a = a:+a»), so-
dass Mischkristalle mit unterschiedlicher Zusammensetzung gebildet werden,
wodurch ein heterogenes, zweiphasiges Gefiige entsteht. Grund daftr ist, dass im
thermodynamischen Gleichgewicht dieser Entmischungszustand (a:+a2) eine gerin-
gere freie Enthalpie aufweist als der Ausgangszustand (a), der Entmischungsvorgang
selbst findet durch Keimbildung statt. Auf &hnlichen Vorgéangen beruht auch die Aus-
hartung von Metallen, dabei wird aus einem Mischkristall eine Uberstruktur (a = o)
oder eine intermediare Phase (a = o) gebildet.***

Zur Bildung einer homogenen Schmelze ist eine Vermischung der Cu- und Ni-Atome
erforderlich. Die dafur notwendige Mischungsenthalpie ist in Abbildung 37 ersichtlich,
diese beschreibt die erforderliche Enthalpie zur Mischung im schmelzflissigen Zu-
stand bei 1480°C.

4 |

kI

g-afom Cu-Ni
]
T=1753K ]
l 2 e \\
J L~ \
3
/ N

0
Cu 10 0 30 40 50 &0 70 80 90 ot% Ni

N — =

Abbildung 37: Mischungsenthalpie fir flissige Legierungen bei 1753K*3°

Die sich einstellenden polyedrischen, kubisch-flachenzentrierten Kristalliten einer
CuNi-Legierung sind dem Geflige des reinen Kupfers und des reinen Nickels sehr
ahnlich (siehe Abbildung 38), weswegen anhand des Gefuigebildes nicht auf die Zu-
sammensetzung des Mischkristalls geschlossen werden kann. In den Abbildungen
der Reinmetalle sind des Weiteren Zwillingslamellen erkennbar, welche fur kfz-
Metalle mit kleiner Stapelfehlerenergie charakteristisch sind.3¢

134 ygl. Institut fur Werkstoffkunde und SchweifRtechnik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskrip-
tum, 2012, S. 4-12/4-29

135 0. Madelung, Cu-Ni (Copper-Nickel), 1994, S. 4

136 ygl. Oettel, H./Schumann, H., Metallografie, 2011, S. 369
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Abbildung 38: Geflige von Cu, CuNi-Mischkristallen und von Ni: a) 100%Cu, b) 65%Cu+35%Ni, c)
35%Cu+65%Ni, d) 100%Ni*%"

2.2.2.2 Binares Cu-Ni-System

Im diesem Kapitel werden grundsatzliche Zusammenhédnge im Cu-Ni-
Phasendiagramm und wesentliche Zustandsdnderungen einer Legierung bei Abkih-
lung aufgezeigt. Im Weiteren wird zwischen Abkihlung unter Gleichgewichtszustand
(sehr langsame Abkuhlung) und Abkihlung unter Ungleichgewichtszustand (schnelle-
re Abkuhlung) unterschieden.

2.2.2.2.1 Phasendiagramm

Die groRe Ahnlichkeit der beiden Reinmetalle Kupfer und Nickel ermdglicht, wie in
Kapitel 2.2.2.1 beschrieben, eine luckenlose Mischkristallbildung (Substitutions-
mischkristalle), wodurch diese beiden Elemente wie in Abbildung 39 ersichtlich, ein
System mit vollstandiger Loslichkeit im flissigen und festen Zustand bilden.

137 Qettel, H./Schumann, H., Metallografie, 2011, S. 369
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Abbildung 39: Phasengleichgewichtdiagramm Kupfer-Nickel*38

Aufgrund des Umstandes, dass sich das Minimum der freien Energie fir Schmelze
(S) und Mischkristall (MK) bei unterschiedlichen Konzentrationen befindet, weisen
Gemische im Gegensatz zu Reinmetallen ein Schmelzintervall auf.

Die Randpunkte des Schmelzintervalls werden durch die Schmelzpunkte der Reine-
lemente gebildet.

2.2.2.2.2 Abkuhlung unter Gleichgewichtsbedingungen

Phasendiagramme wie in Abbildung 39 dargestellt, spiegeln Zusammenhange unter
Gleichgewichtsbedingungen wieder. Dieser Sachverhalt wird erfllt, wenn durch sehr
langsame Abkuhlung ausreichend viel Zeit zur Verfiigung steht, sodass sich durch
ablaufende Diffusionsvorgange bei jeder Temperatur thermodynamisches Gleichge-
wicht einstellen kann.

Diffusionsprozesse sind stark von der Temperatur abhangig, das Bestreben von
Atomen Platzwechselvorgange durchzufihren wird durch den Diffusionskoeffizienten
beschrieben (Werte fir Cu und Ni siehe Tabelle 5, Seite 37). Der schmelzfliissige
Zustand begunstigt die Diffusionsprozesse wesentlich, da im Vergleich zum festen
Zustand keine dicht gepackte Kristallstruktur mehr vorherrscht.

138 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 49
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Unter Gleichgewichtsbedingungen lauft die Abkuhlung einer Cu-Ni-Legierung wie
folgt ab:
e Uber Liquiduslinie (Li):
homogene Schmelze, Einphasengebiet (S)

e Zwischen Li und Soliduslinie (So):
MK-Bildung, Zweiphasengebiet (S+a-MK), Konzentration der Schmelze veran-
dert sich entlang Li, Konzentration der a-MK entlang So

e Unterhalb So:
a-MK mit Konzentration co, Einphasengebiet (a-MK)

Bei Abklhlung einer Legierung unter Gleichgewichtsbedingungen erhalt man eine
homogene Zusammensetzung der Mikrostruktur (homogene a-MK innerhalb der Kor-
ner).

2.2.2.2.3 Abkuhlung unter Ungleichgewichtsbedingungen

Wird eine Legierung schneller abgekihlt, wird kein Gleichgewichtszustand erreicht.
Informationen fur Ungleichgewichtszustande kdnnen allgemein nicht aus Phasen-
gleichgewichtsdiagrammen entnommen werden, allerdings kdnnen anhand eines
Solchen zu erwartende Werkstoffeigenschaften abgeschatzt werden.

Anderungen der Zusammensetzung von S und a-MK bei der Abkiihlung beruhen auf
Diffusionsprozessen, weshalb bei h6heren Abklhlraten Erscheinungen auftreten, die
als Kristallseigerungen bezeichnet werden. Aufgrund der niedrigeren Diffusionskoeffi-
zienten der festen Phase (a-MK) im Vergleich zur flissigen Phase (S) kommt es zu
einer Verschleppung der Soliduslinie hin zu héheren Nickelgehalten, eine schemati-
sche Darstellung dieser Mikrostrukturentwicklung ist in Abbildung 40 ersichtlich.*3°

139 ygl. Callister, W. D./Rethwisch, D. G., Materialwissenschaften und Werkstofftechnik, 2013, S. 270f.
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Abbildung 40: Schematische Darstellung er Mikrostrukturentwicklung wahrend des Erstarrungspro-
zesses einer Cu-Ni-Legierung unter Ungleichgewichtsbedingungen4°

Bei Abkihlung der Schmelze mit 35% Ni beginnen sich in Punkt b* erste MK mit 46%
Ni auszuscheiden. Bei weiterer Abkihlung bis Punkt c* wirde sich unter Gleichge-
wichtsbedingungen die Konzentration der Schmelze von 35% Ni auf 29% Ni und die
Konzentration der bereits gebildeten festen Phase von 46% Ni auf 40% Ni verandern.
Durch die relativ geringe Diffusion innerhalb der festen Phase bleibt im Kern des zu-
vor in b* gebildeten 46%Ni-MK die Zusammensetzung nahezu konstant, da aufgrund
der schnellen Abkihlung zu wenig Zeit fur die Aufnahme von Cu und Abgabe von Ni
zur Verflgung steht. Kristallisierende 40%Ni-MK legen sich schichtférmig um bereits
gebildete 46%Ni-MK an, wodurch ein radialer Anstieg des Nickelgehalts bis hin zur
Kornmitte resultiert. Dies fuhrt zu einer mittleren Zusammensetzung der bereits gebil-
deten festen Phase, die Uber dem des Wertes vom Gleichgewichtsdiagramm liegt,
wodurch sich die Soliduslinie hin zu héheren Nickelgehalten verschiebt. Unter der
vereinfachten Annahme, dass die Diffusionsraten in der Schmelze ausreichend hoch
sind um den Gleichgewichtszustand aufrechtzuerhalten, verandert sich die Liquidus-

140 Callister, W. D./Rethwisch, D. G., Materialwissenschaften und Werkstofftechnik, 2013, S. 270
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linie fir den Ungleichgewichtszustand nicht. Durch Anwendung des Hebelgesetzes
ist erkennbar, dass bei Ungleichgewichtsbedingungen ein gréRRerer Anteil der flussi-
gen Phase vorliegt, ebenso bleibt die flissige Phase bis zu tieferen Temperaturen
bestehen. Infolgedessen kommt es bei Abkihlung einer Legierung unter Ungleichge-
wichtszustanden zu einer inhomogenen Zusammensetzung der Mikrostruktur (inho-
mogene a-MK innerhalb der Kérner).14

Zur Homogenisierung der Legierung und damit zur Beseitigung der Seigerungser-
scheinigungen kann eine Langzeitglihung knapp unterhalb der Solidustemperatur
durchgefiihrt werden. Bei mdglichen im Zuge der Werksttickherstellung durchgefiihr-
ten Warmumformprozessen findet ebenso ein Konzentrationsausgleich statt.'#?

2.2.3 Erstarrung von Metallschmelzen

In diesem Kapitel sind einige Erlauterungen hinsichtlich dem Erstarren von Metall-
schmelzen angefiihrt. Es wird auf den Zustand der Schmelze, den flissig-kristallinen
Ubergang und die Kristallisation (Keimbildung und Kristallwachstum) eingegangen.

2.2.3.1 Zustand der Metallschmelze und fliissig-kristalliner Ubergang

Die metallische Schmelze weist im Vergleich zum festen Zustand keine Kristallstruk-
tur auf, wodurch die Packungsdichte der Atome geringer und das Gesamtvolumen
groRer ist. Diese Volumenzunahme ist am Beispiel von Kupfer in Abbildung 41 dar-
gestellt, die Anderung des Volumens ist reversibel, bei Abkiihlung wird sie als Erstar-
rungskontraktion bezeichnet.

Zum Schmelzen eines metallischen Werkstoffs muss die Schmelzwarme (oftmals
auch als Schmelzenthalpie bezeichnet) aufgebracht werden. Im Zuge des Schmelz-
vorgangs wird die Schmelzwéarme bendtigt, um den Werkstoff vollstandig in den flus-
sigen Zustand uber zu fuhren, erst nach Abschluss des Schmelzvorgangs steigt die
Temperatur weiter an (weitere Warmezufuhr vorausgesetzt). Ahnliche Zusammen-
hange finden auch bei Uberfiihrung des Aggregatzustandes von fliissig zu gasférmig
statt. Um den Werkstoff vollstandig in den Dampfzustand Uberzufihren ist die Ver-
dampfungswarme erforderlich. Die beschriebene Unstetigkeit der Warmemenge in
Abhangigkeit der Temperatur treten ebenso beim Abkuhlvorgang (Warmeabfuhr) auf,
hier wird Warme in Form von Kondensations- und Erstarrungswarme freigesetzt.14

141 ygl. Callister, W. D./Rethwisch, D. G., Materialwissenschaften und Werkstofftechnik, 2013, S. 271
142 ygl. Oettel, H./Schumann, H., Metallografie, 2011, S. 369
143 Ebda, S. 342f.
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Abbildung 41: Volumenanderung bei Erwarmung von Kupfer'44

Aufgrund unterschiedlicher Bindungskrafte zwischen den Atomen schmelzen Metalle
bei unterschiedlichen Temperaturen, beim Schmelzpunkt stehen flissige und feste
Phase im Gleichgewicht. Thermodynamisch werden diese Zustande mit Hilfe der
freien Energie G (oftmals auch als Gibbs’sche Energie oder ,Stabilitatsmal® bezeich-
net) beschrieben, bei einem reinen Metall gilt bei der Gleichgewichtstemperatur T
folgende Bedingung:

Formel 6: Bedingung fir thermisches Gleichgewicht (fir Reinmetalle)
Freie Energie der kristallinen Phase (Gy) = Freie Energie der flissigen Phase (Gy)

Im thermodynamischen Gleichgewicht ist bei einer bestimmten Temperatur jeweils
die Phase stabil, welche bei dieser Temperatur die niedrigste freie Energie aufweist
(siehe Abbildung 42).

Kristall Flissigkeit Gas

Abbildung 42: Schematische Darstellung der freien Energie in Abhangigkeit von der Temperatur fir
verschiedene Phasen#®

144 Gottstein, G., Materialwissenschaft und Werkstofftechnik, 2014, S. 378
145 Institut fur Werkstoffkunde und SchweifRtechnik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskriptum,
2012, S. 4-5
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Aus Abbildung 42 kann des Weiteren abgelesen werden, dass der Unterschied der
freien Energien AG mit zunehmendem Temperaturunterschied AT=Ty-T ansteigt. Der
Temperaturunterschied AT von der Gleichgewichtstemperatur T ist ein Mal3 fur die
Unterkihlung der Schmelze, beziehungsweise im Falle einer Warmezufuhr ein Mal3
fiir die Uberhitzung der festen Phase.46

2.2.3.2 Keimbildung

Unterhalb der Gleichgewichtstemperatur Ty ist entsprechend Abbildung 42 aufgrund
der niedrigeren freien Energie die feste Phase stabil. Experimente zeigten, dass die
Kristallisation aus einer unterkihlten Flissigkeit beginnt und nicht direkt bei der
Gleichgewichtstemperatur. Aufgrund der Unterkiihlung und der damit verbundenen
Differenz der freien Energien (siehe Abbildung 42) wirkt eine treibende Kraft, die zur
Anderung des Zustandes fiihrt. Es werden Keime gebildet an denen die Erstarrung
beginnt.14’

Der Prozess der Keimbildung wird durch zwei Energieterme beschrieben:

»Treibende® Kraft:
Durch Umwandlung eines kleinen schmelzflissigen Teilchens in den festen Zustand
wird die freie Energie reduziert (negatives Vorzeichen der Energie). Diese treibende

Kraft ist eine Funktion des Keimvolumens und steigt mit zunehmender Unterkihlung
an.148 149

,Rucktreibende® Kraft

Fur die Bildung einer Grenzflache zwischen dem entstehenden Keim und der
Schmelze muss Energie aufgebracht werden (positives Vorzeichen der Energie).
Diese rucktreibende Kraft ist eine Funktion der Keimgrenzflache.* 151

Durch Uberlagerung der beiden Energieterme stellt sich, wie in Abbildung 43 ersicht-
lich, ein kritischer Keimradius ri ein. Infolge dessen ist ein Teilchen mit r>r¢ ein stabi-
ler Keim, der unter Abnahme der freien Energie weiter wachsen kann. Allerdings

146 ygl. Institut fur Werkstoffkunde und SchweiRtechnik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskrip-
tum, 2012, S.4-4

147 Ebda, S. 4-6

148 Ebda, S. 4-7

149 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 23f.

150 Ebda

151 ygl. Institut fir Werkstoffkunde und SchweiRtechnik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskrip-
tum, 2012, S. 4-7

Masterarbeit Thomas Spenger Seite 48/ 154



Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik Technische Universitat Graz

muss sich ein Teilchen mit r<ri trotz des Umstandes, dass es aus der stabileren fes-
ten Phase besteht, wieder auflésen.

i

» Aufwand flr Grenzflache
~ AGg = 4mr?y

AG* _ Gesamtenergie

re—

Keimradius r

r* (Krit.
Keimradius)
AGy = —(47r¥/3)Ag
Gewinn aus

chemischer Bindung

Agges = AGS + AGV

Thermodynamisches Potenzial AG

Abbildung 43: Thermodynamisches Potential als Funktion des Kugelradius bei homogener Keimbil-
dung?52

Je nachdem in welcher Weise die Wirkung der Abnahme der freien Energie bei der
Keimbildung erzielt wird, unterscheidet man zwischen homogener und heterogener
Keimbildung (siehe Abbildung 44).

Bei homogener Keimbildung wird davon ausgegangen, dass die erforderliche Grenz-
flachenenergie durch die Umwandlungsenergie aufgebracht wird, die aufgrund einer
unterkihlten Schmelze entsteht. Aufgrund der daraus resultierenden grof3tmoéglichen
Keimdichte kann die kleinstmdgliche Korngrof3e eines Werkstoffes erzielt werden. Bei
heterogener Keimbildung wird eine Reduzierung der Grenzflachenenergie ange-
strebt, dies kann beispielsweise durch Einbringen von Teilchen mit r>rk in die unter-
kihlte Schmelze erzielt werden, wodurch diese Teilchen sofort weiter wachsen kon-
nen. Ebenso wirken angrenzende Oberflachen als Keimstellen an denen die Kristalli-
sation einsetzt.1>3

152 |Ischner, B./Singer, R. F., Werkstoffwissenschaften und Fertigungstechnik, 2010, S. 130
153 ygl. Institut fur Werkstoffkunde und Schweif3technik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskrip-
tum, 2012, S. 4-6
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Abbildung 44: Schematische Darstellung von homogener (a) und heterogener Keimbildung (b) in
einer Schmelze!™*

Bei technischen metallischen Schmelzen findet nahezu immer heterogene Keimbil-
dung statt, eine Unterkiihlung der Schmelze von einigen Grad sind dblich. Fir die
Erzielung von homogener Keimbildung sind geeignete Mal3nahmen zur Verhinderung
heterogener Keimbildung zu treffen.1%°

2.2.3.3 Kristallwachstum

Alle stabilen Teilchen (r>r¢) wachsen in der Schmelze so lange weiter bis sie zusam-
menstolRen, wobei niedrigschmelzende Bestandteile oder nicht Idsbare Verbindungen
vor der Kristallisationsfront hergeschoben werden. Wesentlichen Einfluss auf die
Ausbildung der Kérner haben die vorherrschenden Abkuhlbedingungen, je nachdem
wie schnell oder langsam der Kristall in welche Richtung wachst. Herrscht in alle
Richtungen eine anndhernd gleiche Warmeabfuhr entstehen globulare Korner, kihlt
die Schmelze ungleichmafig ab, werden Stengelkristalle gebildet (siehe Abbildung
45). Bei kubisch erstarrenden Metallen bildet sich eine dendritische Struktur aus, da
das Kristallwachstum in unterschiedliche Richtungen verschieden schnell erfolgt, Ab-
bildung 45 zeigt eine typische dendritische Struktur.156 157

154 Gottstein, G., Materialwissenschaft und Werkstofftechnik, 2014, S. 384

155 ygl. Gottstein, G., Materialwissenschaft und Werkstofftechnik, 2014, S. 385

156 ygl. Institut fur Werkstoffkunde und SchweifRtechnik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskrip-
tum, 2012, S. 4-7

157 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 25
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Abbildung 45: a) Schematische Darstellung globularer Kérner und b) Stengelkristalle (links)**® und
Kupferoxiddendriten in Kupfergrundmasse, 100x (rechts)*%°

Bei groRer Unterkiihlung werden viele Keime gebildet und es entsteht ein feinkorni-
ges Geflige, im Gegensatz dazu fihrt eine geringe Unterkihlung zu einer geringen
Keimzahl, wodurch ein grobkorniges Geflige entsteht (siehe Abbildung 46).16°
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Abbildung 46: Schematische Ubersicht des Ablaufs bei Erstarrungsvorgangen'®!

158 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 25

159 Institut fur Werkstoffkunde und SchweifRtechnik - TU Graz, Werkstoffkunde - Vorlesungsskriptum,
2012, S. 4-9

160 ygl. Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 26
161 Bargel, H.-J./Schulze, G., Werkstoffkunde, 2012, S. 26
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3. Aufschmelztiegel

Zur Herstellung kleiner Legierungsproben ist ein tiegel&hnliches Bauteil erforderlich,
in dem die Ausgangswerkstoffe aufgeschmolzen werden kdnnen. Dieses Bauteil
muss folgende zwei Hauptkriterien erfillen:

e Eignung fur die angewendete Prozesstechnologie

e Positionierung der Ausgangswerkstoffe

In diesem Kapitel sind Uberlegungen und Ausfiihrungen betreffend der Gewahrleis-
tung der erwdhnten Hauptkriterien angefuhrt, des Weiteren wird auf die Konstruktion
und Fertigung der verwendeten Aufschmelztiegel eingegangen.

Als erstes Hauptkriterium muss der Tiegel, beziehungsweise der Tiegelwerkstoff, ei-
ne generelle Eignung fur die Anwendung der Elektronenstrahltechnologie aufweisen.
Dies umfasst einerseits prozesstechnische Erfordernisse wie beispielsweise die Not-
wendigkeit, dass der Werkstoff eine ausreichend elektrische Leitfahigkeit aufweist,
oder die Eignung des Werkstoffs zur Anwendung im Hochvakuum. Andererseits
muss der Tiegel auch dem hohen Energieeintrag des Elektronenstrahls widerstehen
kénnen, wobei Wechselwirkungen zwischen Tiegel und Probenmaterial vermieden
werden sollen, sodass moglichst reine Proben hergestellt werden kdénnen.

Betreffend dem zweiten Hauptkriterium muss der Tiegel geometrisch so ausgefuhrt
werden, dass die Ausgangswerkstoffe darin positioniert werden kdnnen. Dies umfasst
eine definierte Positionierung sowie die Gewahrleistung, dass diese Position bis zum
Prozessstart aufrecht erhalten bleibt. Beztiglich der erwéhnten Beibehaltung der defi-
nierten Position der Ausgangswerkstoffe werden Evakuierungs- und Flutungsversu-
che der SchweiRkammer durchgefuhrt, Ergebnisse hierzu sind in Kapitel 4.3 be-
schrieben.

3.1 Konstruktion

Aufgrund der durchgefiihrten Literaturrecherche ist bekannt, dass fur das Elektronen-
strahlschmelzen und —verdampfen zumeist wassergekihlte Kupfertiegel Anwendung
finden. Vereinzelt werden jedoch auch nicht gekihlte Tiegel, wie beispielsweise aus
Molybdan, eingesetzt.

Da die im Zuge dieser Arbeit hergestellten Proben prozesstechnisch nur bedingt mit
den in den Kapiteln 2.1.3, 2.1.4 und 2.1.5 angefiihrten Verfahren vergleichbar sind,
werden mdglichst einfach herstellbare Tiegel angestrebt, um Erfahrungen in der Her-
stellung der gewilinschten Kleinstproben zu sammeln.
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Aus der beabsichtigten, geringen Probenmasse resultiert eine, im Vergleich zu ubli-
chen Elektronenstrahlanwendungen bendétigte, geringe Energiezufuhr, wodurch auch
die thermische Belastung des Tiegels wesentlich geringer ist.

Es ist zu erwarten, dass sich im Zuge des Aufschmelzprozesses eine Zwischen-
schicht mit groRem Temperaturkoeffizienten zwischen Aufschmelzwerkstoff und Tie-
gel ausbildet (siehe Kapitel 2.1.3). Ohne genaue Einzelheiten dieser Zwischenschicht
zu kennen kann aus diesem Umstand abgeleitet werden, dass sich auch Werkstoffe,
die einen geringeren Schmelzpunkt als das Probenmaterial aufweisen, als Tiegel-
werkstoff eignen konnen (auch ohne Wasserkuhlung).

Eine Wasserkuhlung des Tiegels ermoglicht eine zusatzliche Warmeabfuhr durch
Konvektion, wodurch die Abkuhlrate der hergestellten Probe zusétzlich zur vorhan-
denen Warmeleitung und —strahlung beeinflusst werden kann. Dies beginstigt eine
relativ geringe Tiegeltemperatur, jedoch vermindert eine solche Realisierung auch
den thermischen Wirkungsgrad des Prozesses, da deutlich mehr Energie fur eine
vergleichbare Aufschmelzung bendtigt wird. Des Weiteren werden aufgrund der eva-
kuierten Umgebung sehr hohe Anforderungen an die Dichtwirkung eines wasserge-
kuhlten Tiegels gestellt.

Nachfolgend sind Eigenschaften angefihrt, die ein Werkstoff flir den Einsatz als Auf-
schmelztiegel aufweisen soll:

e gute elektrische und thermische Leitfahigkeit

e hohe Schmelztemperatur

e geringer Sattigungsdampfdruck

e gute Temperaturwechselbestandigkeit

e geringe Diffusionsneigung zu den Ausgangswerkstoffen

Nicht unberlcksichtigt bleiben durfen auch Erfordernisse an die Beschaffung und
Herstellung:

e gute Verfugbarkeit

e geringer Preis

e gute (vor allem spanende) Bearbeitbarkeit

e Fertigungsmoglichkeit

Eine generelle Eignung hinsichtlich der aufgezahlten Eigenschaften stellt die Werk-
stoffgruppe der Metalle dar.

Als Hilfsmittel fur die Werkstoffwahl wird CES EduPack 2014 verwendet. Durch Ein-
satz dieser Software ist es mdglich, geeignete Werkstoffe fir den jeweiligen Anwen-
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dungszweck auszuwahlen, beziehungsweise spezifische Eigenschaften von Werk-
stoffen miteinander zu vergleichen.

In Abbildung 47 sind Schmelztemperaturen und thermische Leitfahigkeiten verschie-
dener Elemente abgebildet. Abbildung 48 zeigt ein Diagramm, in dem die Schmelz-
temperatur dem elektrischen Widerstand von Metallen gegenuibergestellt ist.

e 74. Tungsten (W)
4
6. Carbon, graphite (C)

73. Tantalum (Ta) 42. Molybdenum (Mo)
(@) 41. Niobium (Nb) L
O 2500 %
c ~
= .® ° 77. Tridium (Ir)
2 45, Rhodium (Rh)
E 23. Vanadium (V) 24. Chromium (Cr)
2 o @ | . )
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3 1500 *® .9 f
N . [ 5 4. Alpha beryllium (Be)
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S e l b
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Thermische Leitfahigkeit bei 300K in W/m.°C

Abbildung 47: Vergleich von Schmelztemperatur und thermischer Leitfahigkeit der Elemente (erstellt
mit CES EduPack 2014)
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Abbildung 48: Schmelztemperaturen und elektrische Widerstande von Metallen (erstellt mit CES
EduPack 2014)

Masterarbeit Thomas Spenger Seite 54/ 154



Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik Technische Universitat Graz

Aufgrund der Umstande, dass Molybdan und Molybdéanlegierungen die erforderli-
chen, definierten Eigenschaften gut erfillen und der gegebenen Verflgbarkeit von
Restmaterial einer TZM-Legierung (Titan-Zirkon-Molybdan-Legierung) wird dieser
Werkstoff fur den Tiegel verwendet. Durch die Begrenztheit des verfligbaren TZM-
Restmaterials und der ausreichenden Eignung hinsichtlich der erforderlichen Eigen-
schaften, wird aul3erdem Stahl als Tiegelwerkstoff eingesetzt.

Eine sehr einfache Moglichkeit Ausgangsmaterialien in einer Vertiefung anzuordnen,
stellt eine Bohrung dar. Entsprechend der Geometrie eines Spiralbohrers bildet sich
eine Tiegelform aus, innerhalb derer sich die Ausgangswerkstoffe moglichst symmet-
risch positionieren lassen. Fur das Ausgangsmaterial stellt diese Positionierung in-
nerhalb einer Bohrung auferdem eine Schutzwirkung hinsichtlich auftretender Stro-
mungen wahrend des Evakuierungsvorganges der Schweil3kammer dar.

In Abbildung 49 sind drei Stahltiegel und ein TZM-Tiegel dargestellt, wie sie als Auf-
schmelztiegel verwendet werden. Die Fertigungszeichnung des TZM-Tiegels ist dem
Anhang A (Seite 119) beigefiigt, die Geometrie der Stahltiegel ist jener des TZM-
Tiegels angepasst.

Abbildung 49: Verwendete Stahltiegel (links oben) und TZM-Tiegel (links unten) nach Positionierung
der Ausgangswerkstoffe, ungebrauchter TZM-Tiegel (rechts)

Um eine bessere Warmeableitung (ohne Wasserkihlung) des Tiegels zu erzielen,
kann der Tiegel auf einem daflir geeigneten Bauteil positioniert werden. Hauptkriteri-
um hinsichtlich physikalischer Werkstoffeigenschaften fir solch eine Unterlage stellt
die Warmeleitfahigkeit dar. Kupfer und Silber weisen von allen Elementen im Perio-
densystem die hochste Warmeleitfahigkeit auf (siehe Abbildung 47). Aus wirtschaftli-
chen Grinden sowie aufgrund der Zuganglichkeit zu Cu-ETP wird dieser Werkstoff
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zur Herstellung einer Unterlage verwendet. Abbildung 55 zeigt einen Stahltiegel, der
im Zuge einer Temperaturmessung auf einer Kupferunterlage positioniert ist.

Zur Gewahrleistung der Beibehaltung der Positionierung der Ausgangswerkstoffe
wahrend des Evakuierungsvorgangs wird ein Schutzblech eingesetzt (siehe Be-
schreibungen in Kapitel 4.3). Dieses wird in der Schweil3kammer auf Seite der Ver-
rohrung zur Vakuumpumpe hin positioniert und dient als Abschirmung hinsichtlich der
im Zuge der Evakuierung der Kammer auftretenden Luftstrémung. Um den Elektro-
nenstrahl durch das Blech, beziehungsweise sein Magnetfeld, nicht zu beeinflussen,
wird hierfir ein austenitisches Stahlblech verwendet.

Durch Uberlagern von vorratigem Positioniermaterial aus austenitischem Stahl wird,
wie in Abbildung 49 ersichtlich, die Lage der Tiegel in Horizontalebene vorgegeben.

3.2 Fertigung

Die beabsichtigte Tiegelgeometrie kann durch die Anwendung materialtrennender
Fertigungsverfahren hergestellt werden.

TZM-Tiegel:

Die Fertigung umfasst die Teilschritte Plan- und Langsdrehen des Rohmaterials, Vor-
bohren auf Durchmesser 18mm und Ausdrehen auf Fertigmald 20mm. Das Ablangen
zur Erzielung der gewinschten Hohe von 19mm erfolgt durch Einsatz einer geeigne-
ten Trennscheibe.

Aufgrund der hohen Festigkeit und damit verbundenen hohen Harte sind Molybdan
und Molybdanlegierungen erschwert spanend bearbeitbar, weshalb die im Werkstoff-
datenblatt'®? empfohlenen Bearbeitungsparameter nicht iberschritten werden sollen.
Im Zuge der Fertigung werden nicht exakt die im Datenblatt empfohlenen Spezial-
werkzeuge verwendet, sondern verfigbare Werkzeuge die den Empfohlenen hin-
sichtlich Schneidengeometrie und -werkstoff méglichst nahe kommen.

Stahltiegel:

Als Rohmaterial dient Flachstahl der Dimension 70x20mm aus Werkstoff S235JR,
welcher durch Einsatz der Bandsage auf eine quadratische Form abgesagt wird.
Mittig dieses Quadrates wird ein an die Geometrie der TZM-Tiegelbohrung angelehn-
tes Loch gebohrt, durch Schleifen der oberen und unteren Au3enflache wird die vor-
handene Zunderschicht entfernt. Die Bearbeitung des relativ weichen Baustahls funk-
tioniert sehr gut.

162 ygl. plansee GROUP, Molybdan Werkstoffeigenschaften und Anwendungen, S. 25
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4. Versuchsparameter

In diesem Kapitel werden Themen behandelt, welche fir die Durchfihrung der
Schmelzversuche relevant sind. Es werden verwendete Ausgangswerkstoffe ange-
fuhrt, des Weiteren werden grundlegende Untersuchungen an der EBW-Anlage und
durchgefuihrte Evakuierungs- und Flutungsversuche der Schweil3kammer beschrie-
ben.

4.1 Ausgangswerkstoffe

Als Ausgangswerkstoffe zur Legierungsherstellung dienen, wie bereits in Kapitel
2.2.1 erwahnt, die beiden Reinmetalle Kupfer und Nickel. Diese werden in Form von
Kupfer- und Nickel shots seitens FELMI zur Verfiigung gestellt (siehe Abbildung 50).
Detaillierte Herstellerangaben betreffend der beiden Ausgangswerkstoffe sind in Ta-
belle 6 angefuhrt.

Abbildung 50: Ausgangswerkstoffe Cu (links) und Ni (rechts)

Tabelle 6: Detaillierte Angaben zu den Ausgangswerkstoffen

) Durchmesser Reinheit )
Bezeichnung ) ) Hersteller Artikel-Nr. LOT
in mm in %
Copper shot 0,8-2 99,5 Alfa Aeser 44213 B10X021
Nickel shot 3-25 99,95+ Alfa Aeser 10251 F272046

Zusatzlich zu den beiden zur Verfigung gestellten Ausgangswerkstoffen wird fur ers-
te Aufschmelzversuche Cu-DHP (siehe Kapitel 2.2.1.1) verwendet. Grund flr den
Einsatz dieses Materials ist in erster Linie eine groRe Menge an verfigbarem Rest-
bestand und der begrenzte Bestand an technisch reinen Cu shots.
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Cu-DHP weist aufgrund der Desoxidierung mit Phosphor zwar einen begrenzt hohen
Phosphorgehalt auf, verfigt aber auch Uber einen Reinheitsgrad von mindestens
99,9%.163

Um die Reinheit moglichst nicht zu beeinflussen, werden mit der Metallsage aus dem
vorratigen Halbzeug per Hand kleine quaderférmige Stickchen mit einem Gewicht
von 2-5¢g herausgesagt.

4.2 Grundlegende Versuche an der EBW-Anlage

Da die EBW-Anlage des IWS prinzipiell fur das Schweil3en von Werkstoffen konzi-
piert ist und hauptsachlich auch als solche verwendet wird, werden spezifische
grundlegende Untersuchungen hinsichtlich der EBW-Anlage durchgefihrt. Darunter
zu verstehen sind das Implementieren neuer Ablenkfiguren, die Anwendung unter-
schiedlicher Parameter innerhalb eines Prozesses und Temperaturmessungen mit-
tels Thermoelementen. Nachfolgend wird auf diese genannten Punkte, sowie auf all-
gemeine Prozessparameter, naher eingegangen.

4.2.1 EB-Prozessparameter

In Tabelle 7 sind EB-Parameter angefuihrt, die an der IWS-Elektronenstrahl-
Schweil3anlage fur eine Anwendung bei stillstehendem Maschinentisch definiert wer-
den missen (erfolgreiches Aufheizen der Kathode und Strahleinrichtung vorausge-
setzt).

Tabelle 7: Ubersicht EB-Parameter

, . : Bezeichnung im
Benennung Einheit | Kurzzeichen CNC-Programm
Beschleunigungsspannung kV Us _HV
Strahlstrom mA Is _SQ
Einwirkdauer S ts _F
Linsenstrom mA I _SL
Linsenstrom flr den Einrichtvorgang mA ILo _SlLo
Ablenkfigur - - _FIG
Amplitude mm A _SWXund _SWY
Kalibrierwert - K _KALWERT
Pendelfrequenz Hz f _FRQ

Die Beschleunigungsspannung bildet gemeinsam mit dem Strahlstrom die Strahlleis-
tung (Pe=Ug*Ig). Durch Miteinbeziehung der Einwirkdauer kann tber die Strahlleis-
tung die bereitgestellte Strahlenergie berechnet werden (Eg=Pg*t).

163 ygl. Deutsches Kupferinstitut Berufsverband e.V., Cu-DHP (Werkstoffdatenblatt), 2005, S. 2
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Die Fokussierung des Elektronenstrahls erfolgt Gber Vorgabe des Linsenstroms.
Wenn unterschiedliche Strahlstromwerte wahrend eines Prozessablaufs zum Einsatz
kommen und diese alle auf derselben Horizontalebene fokussiert werden sollen,
muss fur jeden einzelnen Strahlstrom der passende Linsenstrom definiert werden.
Aufgrund dessen ist es fir beabsichtigte Strahlstromwerte im Prozess erforderlich,
vorab die dazugehérigen Linsenstromwerte zu ermitteln.

Zur genauen Positionierung des Werkstticks zum Elektronenstrahl wird der Maschi-
nentisch, auf dem sich das Werkstuck befindet, in die gewiinschte Position innerhalb
der Horizontalebene mandvriert. Als Hilfsmittel fir diesen Positioniervorgang dient die
Visualisierung des Elektronenstrahlmittelpunktes anhand eines Fadenkreuzes auf
einem EB-Livebild, welches durch die Auswertung rickgestreuter Elektronen eines
vordefinierten Strahlstroms von 1mA zustande kommt. Damit dieses EB-Livebild in
der gewinschten Horizontalebene scharf dargestellt wird, muss ein dafir passender
Linsenstrom fiir den Einrichtvorgang definiert werden.

Die Ablenkfigur wird anhand von Punktkoordinaten definiert, die geometrische Ab-
messung der Figur in X- und Y-Koordinatenrichtung (Horizontalebene) wird durch die
Amplitude vorgegeben.

Um zu gewdhrleisten, dass beispielsweise ein auf eine bestimmte Horizontalebene
fokussierter Elektronenstrahl in genau dieser Ebene die vorgegebenen Amplituden
ordnungsgemalf tbernimmt, muss der Elektronenstrahl kalibriert werden. Im CNC-
Programm wird diese vorab durchgefiihrte Kalibrierung durch Definition eines Kalib-
rierfaktors bertcksichtigt.

Die Pendelfrequenz beschreibt die Anzahl der Ablenkfigur-Wiederholungen pro Se-
kunde.

4.2.2 Ablenkfiguren

An der EBW-Anlage kann der Elektronenstrahl entsprechend einer vorgegebenen
Figur abgelenkt werden. Diese Ablenkfigur muss gemald dem vorgegebenen Inkre-
mentalfeld der Anlagensteuerung programmiert werden, sodass die Figur ordnungs-
gemal von der Steuerungssoftware tibernommen wird.

Fur Ablenkfiguren mit einer Punkteanzahl von exakt 1000- oder 10000-Punkten sind
vordefinierte Speicherplatze (Nr. O bis 19 fir 1000-Punkte- und Nr. 20 bis 39 fur
10000-Punkte-Figuren) seitens der Maschine angelegt, die bereits Uber eine Grund-
frequenz von 1000Hz beziehungsweise 10000Hz verfiigen. Dadurch wird gewahrleis-
tet, dass bei Verwendung einer solchen Ablenkfigur bei Vorgabe einer Pendelfre-
quenz von einem Hertz die Ablenkfigur genau einmal pro Sekunde durchlaufen wird.
Des Weiteren sind vom Maschinenhersteller einfache 1000-Punkte-Standard-
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Ablenkfiguren wie beispielsweise Dreieck, Rechteck, Kreis oder fischdhnliche Formen
in der Steuerungssoftware hinterlegt. Fur Figuren, die aus den Speicherplatzen 0 bis
39 aufgerufen werden, kann eine Pendelfrequenz von 1 bis 65535Hz definiert wer-
den.164

Hinsichtlich mdglichst gleichmaliger, rotationssymmetrischer Warmeeinbringung wird
eine neue Ablenkfigur, die sogenannte Wurzelspirale, erstellt (siehe Abbildung 51).

Abbildung 51: Geometrie einer Wurzelspirale

In Microsoft Excel wird diese Figur mathematisch in Polarkoordinaten formuliert, in
kartesische Koordinaten transformiert (siehe Formel 7 und Formel 8) und entspre-
chend den Erfordernissen der EBW-Anlage angepasst.

Formel 7: Mathematische Formulierung der Wurzelspirale

1
) mit i=12,...n ; =1 ,; @o=0

rn=Vvi+1l ; ¢; =<pl-_1+arctan<
Ti—1

Formel 8: Transformation der Polarkoordinaten in kartesische Koordinaten

xj=cos(p)r ; yj=sin(p)r mit @=¢¢.0, ; T=75..7, ; j=0..n

Im Zuge dieser Arbeit werden drei unterschiedliche Ablenkfiguren auf Basis einer
Wurzelspirale erstellt: Spirale10000, Spirale1000 und Spirale1000_umruehr.

Bei den beiden Erstgenannten wird eine moéglichst gleichmaRlige, rotationssymmetri-
sche Warmeeinbringung angestrebt. Dies wird durch einen mdglichst gleichmafigen

164 ygl. pro-beam AG & Co. KGaA, CNC Programmieranleitung, 2011, S. 20/39
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Abstand zwischen den Punkten erreicht, infolge dessen wird nur jeder dritte Punkt
der Wurzelspirale verwendet. Die Ablenkfigur Spirale1000_umruehr dient fir einen
moglichen Umrihrprozess, wodurch fur diese Ablenkfigur jeder Punkt der Wurzelspi-
rale herangezogen wird.

Nachfolgende Abbildung zeigt die Visualisierungen der erstellten und an das Inkre-
mentalfeld der EBW-Anlage angepassten Ablenkfiguren.

60000 - 60000 - 60000 -

45000 45000 | 45000 - -

30000 30000 - 30000

15000 - 15000 4 15000 |

0 0 0

T T T T T T T T T T T
0 15000 30000 45000 60000 0 15000 30000 45000 60000 0 15000 30000 45000 60000

Abbildung 52: Ablenkfigur Spirale10000 (links), Spirale1000 (mittig) und Spirale1000_umruehr
(rechts)

Die erstellten Ablenkfiguren werden auf austenitischen Stahlblechstreifen getestet,
um die korrekte Ubernahme der Figur seitens der EBW-Anlage vor allem hinsichtlich
vorgegebener Amplitude und Pendelfrequenz zu Uberprifen. Das Durchlaufen der
vorgegebenen Ablenkfigur-Punkte durch den Elektronenstrahl fihrt zur Erwérmung
des Werkstoffs. Dies kann je nach vorgegebenen EB-Parametern zu ortlichem Auf-
schmelzen und Verdampfen des Materials fuhren, wodurch Figuren-,Abdriicke“ auf
der Oberflache entstehen kénnen.

In Abbildung 53 sind zwei solcher Figuren-,Abdriicke“ dargestellt.

Abbildung 53: Figuren-,Abdriicke” zweier Ablenkfigur-Tests auf austenitischem Stahlblech von Spira-
1€1000 (links) und Spirale1000_umruehr (rechts), jeweils mit den Parametern I[se=5mA, Us=120kV,
A=12mm, ts=5s, f=50Hz, fokussiert auf die Blechoberflache

Durch Anwendung unterschiedlicher Pendelfrequenzen kann die Warmeeinbringung
in den Werkstoff innerhalb der vorgegebenen Amplituden beeinflusst werden.
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Durchgefihrte Versuche zeigen, dass sich die Warmeeinbringung mit steigender
Pendelfrequenz vergleichmaRigt. Dieser Umstand kann aus der Beobachtung des
Prozessablaufs via CCD-Kamera und aus dem an der Blechoberflache einstellenden
Figuren-,Abdruck® abgeleitet werden. Eine ansteigende Pendelfrequenz verursacht
eine Verminderung der Verweilzeit des Elektronenstrahls an einem einzelnen Punkt,
wodurch die eingebrachte Energie im Bauteil besser abgeleitet werden kann und der
Anteil des aufgeschmolzenen Materials an der Oberflache abnimmt. Dies reduziert
ortliches Aufschmelzen beziehungsweise Verdampfen des Werkstoffs an der Ober-
flache.

Die in Abbildung 54 dargestellten Figuren-,Abdricke” spiegeln diesen dargelegten
Sachverhalt betreffend einer gleichmaligeren Warmeeinbringung mit steigender
Pendelfrequenz wieder.

Abbildung 54: Figuren-,Abdriicke auf austenitischem Stahlblech von Ablenkfigur Spirale10000 mit
den Parametern Is=5mA, Us=120kV, A=12mm, ts=5s, f=1/10/50/100Hz, fokussiert auf die Blechober-
flache

Einzelne Ablenkfigur-Punkte wie in Abbildung 53 dargestellt, sind bei einer
10000Punkte-Figur aufgrund des sehr geringen Punktabstandes bei einer Amplitude
von 12mm (siehe Abbildung 54), nicht mehr zu erkennen.

Ebenso ist ersichtlich, dass die erzeugten ,Abdricke nicht rotationssymmetrisch
ausgebildet sind. Dieser Umstand wird auf die ungleiche Warmeableitung der einzel-
nen Werkstlckbereiche innerhalb der Amplitude der Ablenkfigur zurtickgefihrt, der
aufgrund der Bauteilgeometrie (Blechform) vorherrscht. Demzufolge herrscht im Zent-
rum der Ablenkfigur eine hohere Temperatur als im Randbereich.

4.2.3 CNC-Steuerung

Die Steuerung der EBW-Anlage erfolgt via CNC (Computerized Numerical Control)
durch Sinumerik840D. Seitens des Anlagenherstellers sind grundlegende Program-
me wie Kathode Ausheizen, Strahl Justieren und Kalibrieren der Strahlablenkung be-
reits verfugbar, die angewahlt werden kénnen. Neben der Betriebsart AUTOMATIK,
in der ein gewinschtes CNC-Programm automatisch abgefahren wird, kann auch ein
manueller Modus genutzt werden, in welchem die Parameter per Hand verandert
werden kénnen. Diese Betriebsart MANUELL wird unter anderem daflr genutzt, um
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zu einem angewahlten Strahlstrom den passenden Linsenstrom zu finden, sodass
der Elektronenstrahl in der gewahlten Horizontalebene fokussiert ist.

Die in Kapitel 4.2.1 beschriebenen Prozessparameter werden innerhalb eines Haupt-
programms durch eine .MPF-Datei (Main Program File) vorgegeben, ebenso wird der
Programmablauf selbst in dieser Datei beschrieben. Die Erstellung und Abanderung
dieses Hauptprogramms kann maschinennah oder —fern erfolgen. Als Basis wird ein
vom Hersteller verfigbares Hauptprogramm (PUNKT.MPF) verwendet, dass entspre-
chend den Erfordernissen dieser Arbeit angepasst wird.

Die grundsatzliche Struktur des verwendeten Hauptprogramms ist wie folgt:

1. Definitionen
Festlegung welche der in 3b) beschriebenen Programme ausgefuhrt werden
sollen (durch boolesche Variablen)

2. Parameter
Definition aller Prozessparameter, es kdnnen fur jedes der in 3b) angefihrten
Programme unterschiedliche Parameter vordefiniert werden

3. Hauptprogramm

Der erste Abschnitt a) beschreibt die Einrichtung des Werkstiicks (dieser Pro-

zess findet immer statt), der zweite Abschnitt b) umfasst den Ablauf der Pro-

gramme selbst

a. Werkstiickpositionierung
Werkstick muss durch Verfahren der Grundplatte eingerichtet werden,
Bildgebung erfolgt dabei durch ein EB-Livebild, eingestellte Position
wird Ubernommen
b. Programme

Beschreibung dreier Programme (HEFTEN, SCHWEISSEN, GLAET-
TEN), die wie in 1) vermerkt, durch boolesche Variablen an- und abge-
wahlt werden konnen. Innerhalb eines Programms werden Festwerte
definiert und Ubertragen, wofur samtliche Prozessparameter (auch von
anderen Programmen) verwendet werden kénnen. Dadurch wird es er-
moglicht, dass innerhalb eines Prozesses zwischen verschiedenen EB-
Parametern (Strahlstrom, Ablenkfigur, Amplitude etc.) gewechselt wer-
den kann, wodurch Prozessschritte wie Nachwarmen oder Umrihren
realisiert werden kénnen. Im Zuge dieser Arbeit findet lediglich das Pro-
gramm SCHWEISSEN Anwendung, samtliche Festwertvorgaben und
Parameterwechsel werden innerhalb dieses Programms vorgegeben.
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Das Hauptprogramm wird vor dem Programmstart in die CNC geladen, durch Anwabhl
der Taste CYCLE START an der CNC-Maschinensteuertafel wird es automatisch
abgefahren. Ein exemplarisches, vollstandiges CNC-Hauptprogramm ist in Anhang B
(Seite 120) angeftihrt.

4.2.4 Temperaturmessung

An der EBW-Anlage sind bereits Messleitungen in die Arbeitskammer gefuhrt, was
eine Temperaturmessung mittels Thermoelementen ermdglicht. Im Zuge dieser Ar-
beit werden Temperaturmessungen am Stahltiegel durchgefihrt, um zu evaluieren,
ob aussagkraftige Messwerte wahrend des Elektronenstrahlprozesses aufgenommen
werden kdnnen.

Dazu werden Thermoelemente vom Typ K durch Punktschweil3ung mit dem Stahltie-
gel verbunden. Das erste Thermoelement ist moglichst in Symmetrieachse der Boh-
rung an der Unterseite des Tiegels angeordnet, ein weiteres Thermoelement ist an
der Oberseite mdglichst nahe der vorhandenen Bohrung des Tiegels befestigt. Der
Stahltiegel wird, wie in Abbildung 55 ersichtlich, auf einer genuteten Grundplatte aus
Cu-ETP aufgelegt. Zur besseren Abschirmung werden die Messleitungen durch eine
keramische Hiilse gefuihrt und abschlieBend mit Aluminiumfolie abgedeckt.

Vor dem Versuchsstart werden die Thermoelemente Uberprift, es werden Abwei-
chungen im Bereich von 1°C zum Kalibrierwert bei den Temperaturen 100°C, 500°C
und 1000°C detektiert. Die Messfrequenz wird mit 5Hz definiert, eine Visualisierung
der aufgenommenen Messwerte zeigt Abbildung 55 in Form eines Diagramms.

Als zu erwarmender Werkstoff dient eine im Zuge von Vorversuchen hergestellte
CuNi-Probe mit einem Gewicht von 4,9g. Als EB-Parameter werden 1g=3,1mA,
Ug=120kV, A=10mm und tg=15s verwendet, Ablenkfigur wird keine vorgegeben.

- ——TC2 (oben seitlich) —TC1 (unten mittig)
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Abbildung 55: Messaufbau (links) und Messauswertung (rechts) einer Temperaturmessung
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Die Auswertung der Messwerte (Abbildung 55 rechts) zeigt bereits wahrend des Posi-
tioniervorgangs der Probe von t=6...17s (Is=1mA, Ug=120kV) eine sprunghafte Ver-
anderung auf ein vom Ausgangswert abweichendes Temperaturniveau. Es scheint,
dass der Elektronenstrahl trotz der angewendeten Abschirmungsmalnahmen bereits
bei sehr geringen Strahlstromen einen wesentlichen Einfluss auf die Messspannung
und damit auf die Messwerte hat. Diese Wechselwirkung zwischen den Thermoele-
menten und dem Elektronenstrahl auf3ert sich optisch beim Positioniervorgang durch
unterschiedliches Aufflackern der Messleitungen (der Positioniervorgang erfolgt wie
in Kapitel 4.2.1 beschrieben anhand eines durch Rickstrahlelektronen erhaltenen
EB-Livebildes).

Wahrend des eigentlichen Prozesses von t=30...45s ergeben die Messwerte einen
teils unstetigen Temperaturverlauf, es ist jedoch erkennbar, dass die Tiegeltempera-
turen erst nach einer gewissen Zeitdauer (in diesem Versuch nach etwa 8s) zu stei-
gen beginnen. Nach Ende des Prozesses kuhlt der Tiegel bis zum Ende der Messung
bei t=80s kontinuierlich ab.

Die durchgefiihrten Temperaturmessungen zeigen, dass es generell moglich ist, in-
nerhalb der evakuierten Arbeitskammer aussagekraftige Bauteiltemperaturen auf zu
zeichnen. Die Messung mittels Thermoelementen eignet sich gut fur die Zeitabschnit-
te vor und nach dem Elektronenstrahlprozess. In welchem Umfang der Elektronen-
strahl die Messwerte beeinflusst und weitere Moglichkeiten zur Minimierung dieser
Wechselwirkungen werden nicht ndher untersucht, weswegen die aufgezeichneten
Messwerte wahrend des Prozesses kritisch hinterfragt werden missen.

4.3 Evakuierungs- und Flutungsversuche Schweil3kammer

Aufgrund der Evakuierung der SchweiRkammer kommt es zu Stromungen im gesam-
ten eingeschlossenen Bereich, wodurch das positionierte Probenmaterial Gefahr
lauft, aus der gewilnschten Position entfernt zu werden. Ein ahnlicher Zustand wirde
sich bei Flutung der Kammer ergeben, wenn nicht das gesamte Probenmaterial mit
dem Elektronenstrahl aufgeschmolzen wird. Da diese Umstdnde zu einer unnétigen
Verunreinigung der Probenkammer fihren wirden und eine negative Auswirkung auf
den eigentlichen Prozess hétten, gilt es diese im Vorhinein zu unterbinden.

Aufgrund dessen werden Evakuierungs- und Flutungsversuche der SchweilRkammer
durchgefiihrt, um die Auswirkungen der Strémung auf das in der Schweil3kammer
positionierte Probenmaterial zu untersuchen.

Fur den ersten Versuchsaufbau wird in eine exemplarische Tiegeleinheit aus Stahl,
welche drei Sacklochbohrungen aufweist, jeweils eine Stahlkugel mit Durchmesser
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3mm in eine Bohrung gelegt. Des Weiteren wird eine Art "Fahnenmast” in der Kam-
mer positioniert, an dem Wollfaden in unterschiedlichen Hohen befestigt sind.

Fur den ersten Testversuch werden die exemplarische Tiegeleinheit und der ,Fah-
nenmast® ohne jegliche Abschirmung auf der Montageplatte der SchweilRkammer
positioniert. In Tabelle 8 sind die mit der CCD-Kamera beobachteten Ergebnisse des
ersten Testversuchs aufgelistet.

Tabelle 8: Ergebnisse Evakuierungs- und Flutungsversuch 1

Evakuierung Flutung
Wollfaden Leichte Bewegungen erkennbar Starke Bewegungen erkennbar
Stahlkugeln Keine Bewegungen erkennbar Leichte Bewegungen erkennbar

Wegen der Ergebnisse aus Testversuch 1 und der einfachen Gegebenheit, auf Seite
der Verrohrung zur Vakuumpumpe ein Schutzblech anzubringen, wird in Testversuch
2 ein solches Schutzblech zur Abschirmung vor der Saugleitung verbaut. Des Weite-
ren werden die Bohrungen des exemplarischen Tiegels anstatt mit einer Stahlkugel
mit Cu-Ausgangsmaterial beflllt. Die Ergebnisse des zweiten Testversuchs sind in
Tabelle 9 aufgelistet.

Tabelle 9: Ergebnisse Evakuierungs- und Flutungsversuch 2

Evakuierung Flutung

Cu-Ausgangsmaterial Keine Bewegungen erkennbar Keine Bewegungen erkennbar

Aufgrund der Ergebnisse von Testversuch 2 kann abgeleitet werden, dass ein
Schutzblech auf Seite der Verrohrung zur Vakuumpumpe ein einfaches Hilfsmittel
darstellt, um das in einem Tiegel positionierte Probenmaterial wahrend des Evakuie-
rungs- und Flutungsvorgangs in Position zu halten.

Als abschlieBender Testversuch wird der exemplarische Tiegel durch eine handels-
Ubliche Kaffee-Untertasse ersetzt, auf der im mittlerem Bereich etwas Cu-
Ausgangsmaterial verteilt wird. Das eingesetzte Schutzblech aus Testversuch 2 bleibt
auch bei Testversuch 3 verbaut, beobachtete Ergebnisse sind in Tabelle 10 aufgelis-
tet.

Tabelle 10: Ergebnisse Evakuierungs- und Flutungsversuch 3

Evakuierung Flutung

Cu-Ausgangsmaterial | Keine Bewegungen erkennbar Langsame Bewegungen erkennbar
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Zur besseren Veranschaulichung sind in Abbildung 56 der Ausgangs- und der End-
zustand von Testversuch 3 dargestellt.

Abbildung 56: Ausgangszustand und Zustand nach Evakuierung (links), Zustand nach Flutung
(rechts)

Aufgrund der Ergebnisse der durchgeflhrten Evakuierungs- und Flutungsversuche
bleibt das Probenmaterial bei Vorhandensein eines Schutzblechs auf Seite der Ver-
rohrung der Vakuumpumpe beim Evakuierungsvorgang in Ruhe, beim Flutungsvor-
gang erfahrt es maximal eine langsame Bewegung.

Da durch den Aufschmelzprozess das gesamte positionierte Probenmaterial aufge-
schmolzen werden soll, sind vor allem die Ergebnisse betreffend dem Evakuierungs-
vorgang relevant. Durch Anbringung eines Schutzbleches auf Seite der Verrohrung
zur Vakuumpumpe kann jedenfalls sichergestellt werden, dass wahrend des Evakuie-
rungsvorganges der Schweil3kammer das Probenmaterial an einem definierten Ort
behalten wird.
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5. Versuchsdurchfiihrung

In diesem Kapitel sind Ausfiihrungen betreffend der durchgefiihrten Versuche be-
schrieben, die Gliederung erfolgt in Aufschmelzversuche der Ausgangswerkstoffe (Cu
und Ni), Aufschmelzversuche zur Herstellung von CuNi-Legierungen, Erkenntnisse
aus durchgefuhrten Aufschmelzversuchen und der Erstellung eines Ablaufplans.

Die Aufschmelzversuche der Reinmetalle erfolgen in erster Linie aufgrund der Abwe-
senheit von Erfahrungswerten betreffend dem allgemeinen Prozessverhalten des
Aufschmelzens kleiner Probenvolumina. Auf3erdem konnte bei ersten durchgefuhrten
CuNi-Aufschmelzversuchen sehr starke Spritzerbildung, unzureichende Aufschmel-
zung der Ausgangswerkstoffe und Verschmelzung der Probe mit dem Tiegel beo-
bachtet werden.

Die aus den Aufschmelzversuchen der Reinmetalle abgeleiteten Erkenntnisse sollen
in weiterer Folge als Hilfestellung fir die CuNi-Legierungsherstellung dienen.

5.1 Aufschmelzversuche

Samtliche im Zuge dieser Arbeit durchgefihrten Aufschmelzversuche werden mit der
in Kapitel 2.1.6 beschriebenen EBW-Anlage des IWS realisiert. Die Aufschmelzver-
suche erfolgen durch Erwarmung der Ausgangswerkstoffe in Stahl- und Molybdantie-
gel (siehe Kapitel 3 und 4.1), eine Beschreibung der zu definierenden EB-Parameter
fur die Durchfiihrung der Versuche sind in Kapitel 4 erlautert.

Der erforderliche Energiebedarf fur die Erwarmung eines Werkstoffs auf eine be-
stimmte Temperatur im flissigen Zustand kann anhand der spezifischen Wéarmeka-
pazitat und der Schmelzwarme berechnet werden.

Formel 9: Energiebedarf fiir die Erwarmung eines festen Werkstoffs bis zu einer bestimmten Tempe-
ratur T im flissigen Zustand

Ts T
Eerf =m- f Cp,k(T) 'dT+HS + fcp'f(T) -dT
To Ts

Durch Verknipfung der Masse des zu erwarmenden Materials m in kg mit der spezi-
fischen Warmekapazitat c,(T) in J/(kg*K) fur den festen (kristallinen) und fliissigen
Zustand mit der Temperaturanderung in K und dem Wert fur die Schmelzwarme H; in
J/kg, kann der erforderliche Energiebedarf E,,., in J gemals Formel 9 bestimmt wer-
den. Auftretende Verluste infolge Warmeeinbringung, Warmeableitung oder Ahnli-
chem bleiben in der angeflhrten Formel unberiicksichtigt.
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In Tabelle 11 sind berechnete Werte fur die Aufschmelzenergie (T=Ts) und den
Energiebedarf fur die Erwarmung der Ausgangswerkstoffe Cu und Ni auf T=1200°C
und 1500°C angefiuhrt. Bei der Berechnung werden fir die spezifische Warmekapazi-
tat Mittelwerte aus jenen Werten verwendet, die durch lineares Verbinden die in Ab-
bildung 30 links (Seite 36) dargestellten Verlaufe ergeben. Zahlenwerte betreffend
der Schmelzwérme werden aus Tabelle 5 Gbernommen.

Die dadurch erhaltenen Werte liegen im Bereich der in Tabelle 3 angefuhrten Auf-
schmelzleistungen, fur Kupfer unterscheidet sich der angefuhrte Wert vom Berechne-
ten um 6,6%, fur Nickel um 2,2%.

Tabelle 11: Berechnete Werte hinsichtlich Energiebedarf bei Werkstofferwarmung

Energiebedarf fir Erwér-
mung bis T=Tsin J/g

Energiebedarf fir Erwér-
mung bis T=1200°C in J/g

Energiebedarf fur Erwéar-
mung bis T=1500°C in J/g

Kupfer

655

713

862

Nickel

1092

639

1121

Den Zusammenhang zwischen der erforderlichen Energie fur die Erwarmung des
Werkstoffs (Eef) und den EB-Parametern (Ug, Ig, tg) zeigt Formel 10.

Formel 10: Zusammenhang zwischen EB-Strahlleistung und erforderlicher Energie fur Werkstoffer-
warmung
Eerf

PB=UB'IB= tB

Die unterschiedlichen Probenmassen der vorhandenen Ausgangswerkstoffe er-
schweren die Vergleichbarkeit einzelner Versuche. Die durch den Elektronenstrahl
auf die Probe einstrahlende Energie wird entsprechend der vorhandenen Proben-
masse ermittelt (siehe Formel 9), wodurch fiir unterschiedliche Probenmassen die-
selbe spezifische Energieeinbringung vorgegeben werden kann. Geometrische Un-
terschiede bleiben bei der Wahl der EB-Parameter grof3teils unbericksichtigt, zur
Kompensation erfolgt gegebenenfalls eine Anpassung der Amplitude.

Der Bedarf hinsichtlich der erforderlichen Energie orientiert sich an den in Tabelle 11
angeflihrten Werten, aus Griinden betreffend Tiegelverschleild und —verschmelzung
erfolgt ein vorsichtiges Herantasten an héhere Energie- und Leistungswerte.

Allen durchgefuhrten Versuchen gemein ist die verwendete Beschleunigungsspan-
nung von Ug=120kV und die Fokussierung des Elektronenstrahls im Bereich der
Oberflache der herzustellenden Probe, beziehungsweise knapp dariber.
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5.1.1 Versuchsvorbereitung

Aufgrund der ferromagnetischen Werkstoffe der Tiegel werden diese vor dem Pro-
zessstart entmagnetisiert. Dieser Vorgang kann durch Anwendung des Entmagneti-
siergerats des IWS realisiert werden.

Verwendetes Entmagnetisiergerat: wagner magnete 211-17/40 S-1

Je nach Bedarf werden die Tiegelbohrungen mit einer Drahtbirste von Verunreini-
gungen befreit, mit Druckluft und Ethylalkohol gereinigt und abschlieend mit einem
HeiRluftfén getrocknet und erneut mit Druckluft ausgeblasen.

Die Cu- und Ni-Ausgangswerkstoffe durchlaufen vorab einen Ultraschall-
Reinigungsprozess in einem mit Ethylalkohol gefillten Behélter, gefolgt von einem
Trocknungsvorgang mittels Heil3luftfon. Eine Zwischenreinigung bereits aufge-
schmolzener Proben wird nicht durchgefuhrt. Unerwiinschte Reaktionen der Werk-
stoffe mit Sauerstoff, Wasserstoff oder Schwefel (siehe Kapitel 2.2.1) wahrend des
Prozesses sind aufgrund des evakuierten Umgebungszustandes innerhalb der
SchweilRkammer nicht zu erwarten.

Im Falle des Aufschmelzens von Ni wird der Ausgangswerkstoff aufgrund seines fer-
romagnetischen Verhaltens auch entmagnetisiert. Vor dem Prozessstart und zwi-
schen verschiedenen Aufschmelzdurchgangen wird das Gewicht der Ausgangswerk-
stoffe, beziehungsweise der bereits umgeschmolzenen Proben, mittels einer Waage
gemessen.

Verwendete Waage: Denver Instrument MXX-612

Aufgrund der einfacheren Herstellung und der wesentlich besseren Verflugbarkeit von
Stahltiegeln im Vergleich zum hergestellten TZM-Tiegel werden diese im Zuge der
Versuchsdurchfihrung bevorzugt eingesetzt um erste Erfahrungen zu sammeln. Der
hergestellte TZM-Tiegel wird (zusatzlich zu verwendeten Stahltiegeln) bei der Auf-
schmelzung von Nickel und der Herstellung von CuNi-Legierungen (siehe Kapitel
5.1.5) eingesetzt.

Eine Beschreibung der Vorgehensweise im Zuge eines CuNi-Aufschmelzversuchs
(Versuchsparameter, Probenvorbereitung, Vorbereitungen EBW-Anlage, Auf-
schmelzzyklus) ist in Kapitel 5.1.7 in Form eines Ablaufplans beschrieben.
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5.1.2 Aufschmelzversuche Cu

Fur die Aufschmelzversuche von Kupfer wird als Ausgangswerkstoff das in Kapitel
4.1 erwahnte, in kleine Stlckchen zersagte Cu-DHP eingesetzt. Dabei werden auf-
beziehungsweise umgeschmolzene Proben fir darauffolgende Versuche erneut ver-
wendet.

Als Ablenkfiguren werden verschiedene, bereits in der Steuerungssoftware integrierte
Figuren verwendet, des Weiteren wird die in Kapitel 4.2.2 definierte Figur Spirale1000
eingesetzt. Die in Tabelle 11 berechneten Werte betreffend des Energiebedarfs bei
Werkstofferwdrmung Eerr werden als Richtwert fur die Strahlenergie Eg herangezogen
(beispielsweise Eg=1,2*Ees mit Es=Pg*ts=Ug*Ig*ts). Die Einwirkdauer ts wird vorgege-
ben, wodurch sich der entsprechende Wert fir den Strahlstrom Ig ergibt. Die Pendel-
frequenz f sowie die Amplitude A der Ablenkfigur werden zu Beginn ebenso intuitiv
vorgegeben.

Um die Auswirkungen von Parameterveranderungen auf das Prozessverhalten und
das erzielte Ergebnis abschétzen zu kdnnen, werden in weiterer Folge einzelne EB-
Parameter experimentell variiert.

Exemplarisch sind nachfolgend in Abbildung 57 Bildfolgen ausgewahlter Cu-
Aufschmelzversuche dargestellt (zeilenweise jeweils von links nach rechts). Es sei
erwahnt, dass in jeder Zeile das ganz linke Bild den Ausgangszustand reprasentiert
und das ganz rechte Bild die umgeschmolzene Probe nach dem Prozess zeigt. Der
zeitliche Prozessverlauf wird anhand der dazwischenliegenden funf Bilder dargestellt,
wobei die Bilder der verschiedenen Versuche nicht zueinander synchronisiert sind.
Die angewendeten EB-Parameter der in Abbildung 57 dargestellten, neun Auf-
schmelzversuche, sind in Tabelle 12 angeftihrt.

Tabelle 12: EB-Parameter ausgewahlter Cu-Aufschmelzversuche

Ablenk m A f Is Us ts Ps PBspez Es EBspez.
-figur ing | inmm | inHz | inmA | inkV | ins | inW | inW/g inJ in J/g
1 Punkt 3,05 - - 4,7 564 185 2820 925
2 3,10 2 8,1 5,0 972 314 4860 1568
| 3] _ 2,43 6,4 768 316 3840 | 1580
— Kreis 2,5
4 2,38 10 12,6 2,5 | 1512 635 3780 1609
| 5] 2,65 3,9 120 468 176 3744 | 1412
6 50
— . 3,50 4.4 528 151 4224 1207
7 Spirale 8.0 1 8,0
8] 1000 ’ 500
9] 2,69 50 3,4 408 152 3264 1213
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Abbildung 57: Bildfolgen ausgewahlter Cu-Aufschmelzversuche (Versuche jeweils von links nach
rechts dargestellt, Versuchsnummerierung von oben nach unten 1-9)

Durch Beobachtungen der durchgefiihrten Versuche und Auswertung der erhaltenen
Proben kénnen die nachfolgend angefiihrten, grundlegenden Erkenntnisse beziglich
der Elektronenstrahlaufschmelzung von Cu abgeleitet werden:
e es scheint, dass die Oberflachengeometrie der Probe aufgrund der vorherr-
schenden Oberflachenspannung eine kugelahnliche Form anstrebt
e bei zu schneller Energieeinbringung kann Spritzerbildung beobachtet werden
(vermutlich infolge ortlicher Werkstoffuiberhitzung), des Weiteren verédndert
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sich die Geometrie der hergestellten Probe und es kommt zum Verschmelzen
mit dem Tiegel

e durch gleichméaRigere Warmeeinbringung (Ablenkfigur, Frequenz) scheint die
aufgebrachte Energie effizienter in der Probe umgesetzt zu werden

e Veranderungen der EB-Parameter zeigen relativ wenig Auswirkungen auf die
Geometrie der hergestellten Probe (ausgenommen hohe Leistungswerte)

e bei niedriger Frequenz scheint die Schmelze deutlich mehr zu zirkulieren

e auch bei hoherem Energieeintrag ist wenig beziehungsweise keine Spritzerbil-
dung zu beobachten (bei angepasster Leistungseinbringung)

Vor allem aufgrund der hohen Warmeleitfahigkeit von Cu und der damit verbunde-
nen, nahezu gleichmalligen Erwdrmung des gesamten Probenvolumens, ist eine re-
lativ problemlose Erwarmung dieses Werkstoffs durch den Elektronenstrahl moglich.

5.1.3 Aufschmelzversuche Ni

Ahnliche Versuche wie fiir Cu werden auch fir Ni durchgefihrt, als Ausgangswerk-
stoffe fur die Aufschmelzversuche von Ni dienen die in Kapitel 4.1 beschriebenen
Nickel shots. Bereits auf- beziehungsweise umgeschmolzene Proben werden fir wei-
tere Aufschmelzversuche erneut verwendet.

Aufgrund der Erkenntnisse aus den erfolgten Cu-Aufschmelzversuchen und den auf-
grund wesentlich geringerer Warmeleitfahigkeit von Ni (Acu ~ 4,5*Ani) zu erwartenden
anspruchsvollerem Prozessverhalten, werden lediglich zwei Ablenkfiguren vorgege-
ben. Hinsichtlich einer mdglichst gleichméaligen Warmeeinbringung wird Spira-
e10000, und fir einen drastischen Vergleich dazu, die bereits in der Steuerungssoft-
ware integrierte Figur Punkt angewendet. Des Weiteren werden im Zuge der Ni-
Aufschmelzversuche erstmals Versuche hinsichtlich der Anderung von EB-
Parametern innerhalb eines Aufschmelzprozesses (siehe Kapitel 4.2.3) im Zuge einer
diskontinuierlichen Warmezufuhr und einer Proben-Nachwarmung realisiert.

Nachfolgende Abbildung 58 zeigt zeilenweise jeweils von links nach rechts Bildfolgen
ausgewahlter Ni-Aufschmelzversuche. Es sei auch an dieser Stelle erwahnt, dass in
jeder Zeile das ganz linke Bild den Ausgangszustand reprasentiert und das ganz
rechte Bild die umgeschmolzene Probe nach dem Prozess zeigt. Der zeitliche Pro-
zessverlauf wird anhand der dazwischenliegenden funf Bilder dargestellt, Bilder der
verschiedenen Versuche sind nicht zueinander synchronisiert.

Die angewendeten EB-Parameter der in Abbildung 58 dargestellten, funf Auf-
schmelzversuche, sind in Tabelle 13 angeflhrt.
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Unter der am Anfang dieses Kapitels erwahnten diskontinuierlichen Warmezufuhr ist
zu verstehen, dass der einwirkende Elektronenstrahl wahrend des Prozesses ein-
und ausgeschalten wird (dies erfolgt durch eine entsprechende Vorgabe im CNC-
Programm). Konkret wird diese Umsetzung beim zweiten dargestellten Versuch reali-
siert (3s EIN - 0,4s AUS - 3s EIN - 0,4s AUS - 3s EIN - 0,4s AUS - 3s EIN - 0,4s AUS
- 3s EIN).

Die zuvor erwdhnte Proben-Nachwarmung wird fir die Versuche drei bis funf ange-
wendet, die Probe wird dabei mit verminderten Strahlstrom und ansonsten gleichen
EB-Parametern nachgewérmt, wodurch eine deutliche Verlangsamung der Abkuh-
lung der Probenoberflache beobachtet werden kann (3: 1,5mA fur 10s und 1mA fir
5s; 4-5: 1,5mA fur 10s und 1mA fiir 10s).

Die Umsetzung einer diskontinuierlichen Wéarmezufuhr sowie einer Nachwérmung
durch Anderung von Parametern innerhalb des CNC-Programms funktioniert ein-
wandfrei.

Die Versuche vier und funf zeigen Aufschmelzversuche derselben Probe, in Versuch
vier handelt es sich um die erste Aufschmelzung, in Versuch funf um die fiinfte Auf-
schmelzung dieser Probe.

Abbildung 58: Bildfolgen ausgewahlter Ni-Aufschmelzversuche (Versuche jeweils von links nach
rechts dargestellt, Versuchsnummerierung von oben nach unten 1-5)
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Tabelle 13: EB-Parameter ausgewahlter Ni-Aufschmelzversuche

Ablenk m A f Is Us ts Ps PBspez Es EBspez.
-figur ing | inmm | inHz | inmA | inkV | ins | inW | inW/g inJ in J/g
1 Punkt 7,66 8,9 10 | 1068 139 10680 | 1394
— un - -
2 5,66 4,6 15 | 552 98 8280 1463
3 Spiral 5,35 11 3,1 120 32 372 70 11904 2225
_— irale
4 P 5,08 500 | 2,3 276 | 54 | 14352 | 2825
- —{ 10000 10 52
5 4,78 2,2 264 55 13728 2872

Bei der in Abbildung 58 dargestellten Nickelkugel ist im dritten Bild von links des
zweiten Versuchs die Ausbildung einer, fir das Elektronenstrahlschweil3en er-
winschten Dampfkapillare, zu erkennen. Die Vermutung liegt nahe, dass bei unzu-
reichender Gleichmafigkeit der Warmeeinbringung Bereiche des Werkstoffs auf eine
derart hohe Temperatur erhitzt werden, sodass diese in den dampfférmigen Zustand
Ubergehen.

In Abbildung 59 sind Fotografien einer bereits aufgeschmolzenen Nickelprobe vor
und nach einem erneuten Aufschmelzversuch dargestellt. Die Abbildung zeigt links
als Sichtflache die Unterseite der davor durchgefihrten Aufschmelzung, die Probe
wird im Vergleich zum Vorversuch um die Horizontalebene gespiegelt eingelegt (Un-
terseite=»Oberseite), rechts sind die Ober- und Unterseite der Probe nach erfolgtem
Aufschmelzversuch dargestellt.

Abbildung 59: Fotografien einer Nickelumschmelzung — Ausgangsprobe (links) und erhaltene Proben
nach erfolgtem Umschmelzvorgang (rechts)

Einen exakten Rickschluss auf das tatsachlich aufgeschmolzene Volumen ist weder
bei den durchgefihrten Cu- noch bei den durchgefiihrten Ni-Aufschmelzversuchen
moglich, da die unterste Schicht der erwarmten Probe nicht beziehungsweise unvoll-
standig aufgeschmolzen wird (siehe Abbildung 59). Grund hierfir kénnte die sich
ausbildende, in Kapitel 2.1.3 beschriebene, Zwischenschicht mit einem grofen Tem-
peraturkoeffizienten sein. Weiterflhrende diesbezigliche Untersuchungen werden
nicht durchgefihrt.
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Bezlglich der Elektronenstrahlaufschmelzung von Ni werden basierend auf den
durchgefiihrten Versuchen folgende, grundlegende Erkenntnisse abgeleitet:

es scheint, dass die Oberflachengeometrie der Probe die kugelédhnliche Aus-
gangsform aufgrund der vorherrschenden Oberflachenspannung beibehalten
mochte beziehungsweise eine solche anstrebt

viel Spritzerbildung und Ausbildung einer unférmigen Probengeometrie bei un-
gleichmalliger Warmeeinbringung und gleichzeitig hohem Leistungseintrag
eine asymmetrische Probenform beeinflusst die Temperaturverteilung inner-
halb der Probe wahrend des Prozesses und bei der Abkiihlung wesentlich
gleichmaliige Warmeeinbringung ermoglicht das Aufschmelzen ohne nen-
nenswerte Spritzerbildung

es scheint, dass aufgrund mehrmaliger Aufschmelzungen der Prozessablauf
stabiler wird (vermutlich aufgrund vermehrter Verdampfungserscheinungen
von Elementen, Verunreinigungen oder Verbindungen mit hohem Sattigungs-
dampfdruck im ersten Aufschmelzprozess, die im Ausgangszustand in grof3e-
rem Umfang im Werkstoff vorherrschen und in weiterer Folge stets abnehmen)
Nachwarmen scheint sich positiv auf die Oberflachenglte auszuwirken

Als Schlussfolgerung der durchgefuhrten Aufschmelzversuche von Ni kann die we-
sentlich starkere Neigung zur Spritzerbildung und Materialverdampfung infolge un-
gleichmafiger Warmeeinbringung im Vergleich zu Cu angefihrt werden. Durch Wahl
geeigneter EB-Parameter kann das Auftreten dieser unerwiinschten Erscheinungen
jedoch weitgehend vermieden werden.

5.1.4 Erkenntnisse aus Cu- und Ni-Aufschmelzversuche

Zusammenfassend der bereits in den Kapiteln 5.1.2 und 5.1.3 angefiihrten Erkennt-
nisse konnen folgende Aussagen betreffend der Erwarmung von Cu- und Ni-
Werkstoffen getroffen werden:

eine kugelahnliche Probenform wird bei Anwendung geeigneter Parameter
beibehalten beziehungsweise stellt sich im Zuge mehrmaliger Aufschmelzun-
gen ein

bei einer gleichmaligen Warmeeinbringung und zugleich limitiert hoher Leis-
tungseinbringung scheint die einstrahlende Energie effizienter im Werkstoff
umgesetzt zu werden, wodurch Spritzerbildung grof3teils unterbunden werden
kann (hierbei ist zu beobachten dass Nickel wesentlich empfindlicher auf An-
derungen von EB-Parametern reagiert als Kupfer)

durch Wahl geeigneter Ablenkfiguren und gleichzeitiger Anwendung niedriger
Frequenzen kann eine gezielte Zirkulation der Schmelze erzielt werden
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e mehrmaliges Aufschmelzen derselben Probe scheinen das Prozessverhalten
positiv zu beeinflussen = dadurch kann schlussgefolgert werden, dass das
Prozessverhalten nicht nur eine Funktion der angewendeten EB-Parameter ist

Die durchgefihrten Untersuchungen hinsichtlich des Aufschmelzverhaltens von Cu-
und Ni dienen prinzipiell dazu erste Erfahrungen zu sammeln, um ein mogliches Pa-
rameterfenster fur die nachfolgenden CuNi-Aufschmelzversuche zu erhalten. Eine
genaue Untersuchung des Einflusses einzelner Parameter auf das Prozessverhalten
oder des Ergebnisses war nicht Ziel dieser durchgefiihrten Vorversuche.

5.1.5 Aufschmelzversuche CuNi

In diesem Kapitel werden ausgewdahlte CuNi-Aufschmelzversuche beschrieben. An-
gewendete EB-Parameter und andere wichtige Informationen (wie beispielsweise der
auftretende Gewichtsverlust), welche nicht in diesen Kapiteln angefihrt sind, kénnen
dem Anhang C (Seite 124) entnommen werden. Die Auswertung durchgefuhrter
CuNi-Aufschmelzversuche wird in Kapitel 6 behandelt.

5.1.5.1 Anféngliche CuNi-Aufschmelzversuche

In Abbildung 60 ist eine Bildfolge von einem der ersten durchgefuhrten CuNi-
Aufschmelzversuche dargestellt. Man kann erkennen, dass die gewahlten EB-
Parameter aufgrund der starken Spritzerbildung, der unzureichenden Aufschmelzung
der positionierten Ausgangswerkstoffe, der sehr asymmetrischen Endform und des
Umstandes der Verschmelzung mit dem Tiegel sich nur sehr bedingt fur diesen An-
wendungszweck eignen.

\
N\
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Abbildung 60: Bildfolge von einem der ersten durchgefiihrten CuNi-Aufschmelzversuche (mni=2,15g,
mcu=0,65¢, Kreis, A=5mm, f=10Hz, 18=9,4mA, Us=120KkV, ts=5s, Ni zentral Uiber Cu positioniert)

Aufgrund des unerwinschten Prozessverhaltens anfanglicher CuNi-
Aufschmelzversuche (siehe Abbildung 60) werden die EB-Parameter entsprechend
den abgeleiteten Erkenntnissen aus den Cu- und Ni-Aufschmelzversuchen ange-
passt.

Zur Gewabhrleistung einer moglichst gleichmaRigen Warmeeinbringung wird in weite-
rer Folge die Ablenkfigur Spirale10000 genutzt. Der Energieeintrag wird anhand des
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theoretisch erforderlichen Energiebedarfs zur Erwarmung der Ausgangswerkstoffe
auf 1500°C festgelegt, wobei ein Mehrfaches dieses erforderlichen Wertes gemaf}
Tabelle 11 angewendet wird (beispielsweise Eg=1,5*Eer).

Aus zu hohem Leistungseintrag resultieren vermehrte Verdampfungserscheinungen
beziehungsweise Spritzerbildung infolge ortlicher Werkstoffliberhitzung, zu niedriger
Leistungseintrag hat zur Folge, dass aufgrund von Warmeleitung in den Tiegel zu
wenig Energie im Werkstoff umgesetzt wird um die Probe aufzuschmelzen (jeweils
bei gleicher Energie). Aus diesem Grund muss ein Kompromiss zwischen hohem und
niedrigem Leistungseintrag gefunden werden.

Der Leistungseintrag in die Probe orientiert sich in weiterer Folge an Parametern die
im Zuge der Ni-Aufschmelzversuche gute Ergebnisse zeigten. Um Wechselwirkungen
zwischen Probe und Tiegel mdglichst zu vermeiden, wird die gewéhlte einstrahlende
Energie Eg bezogen auf Eet nur in MalRen erhéht, um die Tiegeltemperatur moglichst
gering zu halten und damit etwaigen ablaufenden Diffusionsprozessen entgegen zu
wirken.

Zusatzlich zu dem in Kapitel 5.1.3 erwdhnten Nachwarmprozess wird bei CuNi-
Aufschmelzversuchen erstmals auch die Strahlfigur und Frequenz innerhalb eines
Prozesses verandert, um dadurch die CuNi-Materialdurchmischung zu beeinflussen.

Einen Versuch bei dem eine, bereits mehrmals aufgeschmolzene, CuNi-Probe eine
Art Umrihrprozess durchlauft, ist in Abbildung 61 dargestellt. Dabei wird durch Vor-
gabe im CNC-Programm nach einer Prozessdauer von 25s die Ablenkfigur Spira-
le1000 mit einer Frequenz von 1Hz flr eine Zeitdauer von 5s vorgegeben (andere
EB-Parameter bleiben dieselben), gefolgt von einer Nachwarmung von 1,5mA Uber
10s bei ansonsten, dem Anfangszustand identen, EB-Parametern.

Abbildung 61: Bildfolge des achten Aufschmelzversuchs von Probe V1_TR6_02.01. mit realisiertem
“Umrihrprozess”, mni~4,18g, mcu~4,74g, Spirale10000/Spirale1000, A=12mm, f=500Hz/1Hz,
Is=4,3mA, Us=120kV, ts=25s/5s, Nachwéarmung 1,5mA Uber 10s

Man kann erkennen, dass die zu Anfang asymmetrische Probe eine symmetrische,
kugelformahnliche Form anstrebt (ahnlich wie bei den durchgefihrten Cu- und Ni-
Aufschmelzversuchen). Nach dem vierten Bild von links hat die zuvor erwahnte Ab-
lenkfigur- und Frequenzanderung bereits stattgefunden, was zu einer erneuten Geo-
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metrieveranderung fuhrt. Es scheint, dass Material infolge der relativ langsamen, spi-
ralférmigen Bewegung des Elektronenstrahls (infolge der Vorgabe von 1Hz) von in-
nen nach auf3en verdrangt wird. Diese in Abbildung 61 dargestellte Probe wird in
Summe 14 mal aufgeschmolzen.

Den Aufschmelzprozess einer bereits vorab aufgeschmolzenen Nickelprobe und da-
runter positioniertem Cu-Ausgangsmaterial ist in Abbildung 62 dargestellt. Dabei wird
die Amplitude so vorgegeben, dass der Elektronenstrahl lediglich die Nickelprobe
erwdrmt. Die angewendeten EB-Parameter sind wiederum an jene der Ni-
Aufschmelzversuche, welche gute Ergebnisse zeigten, angelehnt.

Abbildung 62: Bildfolge des ersten Aufschmelzversuchs von Probe V2_TR4 05.01., mni=5,23g,
mcu=1,89¢g, Spirale10000, A=10mm, f=500Hz, 1s=2,2mA, Us=120kV, ts=57s, Nachwarmung 1,5mA
Uber 10s und 1mA (ber 10s

Es ist erkennbar, dass nahezu das gesamte Cu von der Ni-Kugel aufgenommen wird,
wahrend dessen sind vereinzelte Spritzer zu beobachten. Es kommt zu einer asym-
metrischen Probenform, welche die Temperaturverteilung innerhalb der Probe auf-
grund des nun vorherrschenden, ungleichmaRigen Tiegelkontaktes wesentlich beein-
flusst. Vergleichbare Versuche, bei denen das Cu rundum der Nickel-Kugel platziert
wird (anstatt wie in Abbildung 62 zentral auf das positionierte Cu aufgelegt) zeigen
eine wesentlich unvollstandigere Cu-Aufnahme.

Die in Abbildung 62 gezeigte Probe wird insgesamt funf Mal aufgeschmolzen, der
Ausgangszustand sowie der Zustand nach jedem einzelnen Aufschmelzzyklus sind in
Abbildung 63 ersichtlich.

Abbildung 63: Fotografien der Probe V2_TR4_05.01. im Ausgangszustand und nach jedem
Aufschmelzzyklus

Vor dem funften Aufschmelzvorgang wird die Probe um die Horizontalachse gespie-
gelt (Oberseite=»Unterseite) positioniert. Eine Bildfolge dieses funften Aufschmelz-
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vorgangs ist in Abbildung 64 dargestellt. Anhand dieser Bilder ist erkennbar, dass
sich erneut eine kugeldhnliche Form einstellt, Spritzer treten keine auf. Im zweiten
Bild von links ist erkennbar, dass kleine Bereiche an der Oberflache frihzeitig aufzu-
schmelzen beginnen. Dieser Umstand lasst vermuten, dass sich im Zuge eines Auf-
schmelzprozesses an der Unterseite niedrigschmelzende Bereiche ansammeln, wel-
che anscheinend nur durch ein Wenden der Probe beeinflusst werden kénnen (siehe
auch vorherrschende Zwischenschicht mit grolRem Temperaturkoeffizienten in Kapitel
2.1.3). Demzufolge erscheint ein Wenden der Probe zur Erzielung einer besseren
Vermischung der Ausgangswerkstoffe als sinnvoll.

Abbildung 64: Bildfolge des flinften Aufschmelzversuchs von Probe V2_TR4 05.01., mni~5,23g,
Mcu~1,77¢g, Spirale10000, A=12mm, f=500Hz, 1e=3,4mA, Ug=120kV, te=46s, Nachwarmung 1,5mA
Uber 10s und 1mA Uber 10s

Weitere Informationen betreffend dieser Versuche sind in Anhang C (Seite 124) unter
der Probenbezeichnung V1_TR6_02.01. und V2_TR4_05.01. angefiihrt. Eine Aus-
wertung durchgefuhrter Untersuchungen dieser hergestellten Proben sind in Kapitel
6.1.1 beschrieben.

Nachfolgend werden weitere CuNi-Aufschmelzversuche beschrieben, wobei die ab-
geleiteten Erkenntnisse aus den Cu- und Ni-Aufschmelzversuchen (siehe Kapitel
5.1.2 bis 5.1.4) sowie die Erfahrungen aus den bisher durchgefihrten CuNi-
Aufschmelzversuchen mit einfliel3en.

5.1.5.2 Anwendung mehrmaliger Aufschmelzzyklen

Aufgrund des relativ guten Prozessverhaltens, das bei der Herstellung von Probe
V2_TR4 _05.01. beobachtet werden konnte, und der sehr bescheidenen Auswertung
der Ergebnisse dieser Probe hinsichtlich der vorhandenen CuNi-Vermischung, wird
versucht durch Anwendung mehrerer aufeinanderfolgender Aufschmelzzyklen eine
bessere Durchmischung des Werkstoffs zu erzielen. Dabei werden die Proben
mehrmals umgedreht.

Als Alternative zur Anwendung wiederholter Aufschmelzzyklen waren eine Erhéhung
der zugefihrten Energie oder eine Anpassung der Energieeinbringung (Ablenkfigur,
Amplitude, Frequenz) innerhalb eines Zyklus denkbar. Da in den bisher hergestellten
CuNi-Proben aber keine Kontaminierungen seitens des Stahltiegels festgestellt wer-
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den konnten, werden auch in weiteren Versuchen ahnliche EBW-Parameter ange-
wendet, um diesen Zustand beizubehalten.

Hierzu werden zwei betreffend dem Ausgangsgewicht sehr dhnliche Nickelmateria-
lien verwendet, die des Weiteren dem Ausgangsgewicht der hergestellten
V2_TR4 _05.01.-Probe moglichst nahe kommen.

Als Ausgangswerkstoffe werden die in Kapitel 4.1 beschriebenen Cu- und Ni-
Ausgangswerkstoffe verwendet (fur Probe V1_TR6_15.01.), zusatzlich wird ein be-
reits vorab mehrmals aufgeschmolzenes, asymmetrisches Ni-Stiick eingesetzt (fur
Probe V2_TR6_15.01.).

Im Vergleich zum ersten Aufschmelzschritt von Probe V2_TR4 05.01. werden hierbei
Amplituden gewahlt, die etwas grol3er als das positionierte Ni-Material sind. Dadurch
wird ein Teil des Cu-Ausgangswerkstoffes schon bereits vor der Absorption durch
den Nickelwerkstoff vorgewarmt beziehungsweise aufgeschmolzen. Zwei Bildfolgen
der ersten Aufschmelzversuche sind in Abbildung 65 und Abbildung 66 ersichtlich.

Abbildung 65: Bildfolge des ersten Aufschmelzversuchs von Probe V1_TR6_15.01. , mni=4,70g,
Mcu~2,01g, Spirale10000, A=12mm, f=500Hz, 1s=2,9mA, Us=120kV, ts=46s, Nachwarmung 1,5mA
Uber 10s und 1mA lber 10s

Abbildung 66: Bildfolge des ersten Aufschmelzversuchs von Probe V2_TR6_15.01. , mni=5,11g,
mMcu=2,19¢g, Spirale10000, A=14mm, f=500Hz, 18=3,2mA, Us=120kV, ts=46s, Nachwarmung 1,5mA
Uber 10s und 1mA Uber 10s

Eine Vorwarmung des positionierten Cu-Materials durch Vorgabe einer etwas groR3e-
ren Amplitude als das Ni-Material zeigt eine etwas unvollstidndigere Cu-Absorption.
Nach dem darauffolgenden zweiten Aufschmelzversuch ist jedoch (wie auch beim
ersten Aufschmelzschritt von Probe V2_TR4 05.01.) bereits das gesamte, zu Beginn
positionierte Ausgangsmaterial, zu einer gemeinsamen Einheit verschmolzen.

Die Proben V1&V2_TR6_15.01. durchlaufen 17 Aufschmelzzyklen, dabei werden die
Proben mehrmals gewendet. Je nach vorhandener, ausgebildeter Probengeometrie
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werden die Amplituden entsprechend angepasst, des Weiteren werden teils ver-
schiedene Frequenzwerte vorgegeben um etwaige mogliche Auswirkungen beobach-
ten zu kdnnen.

Die nachfolgende Abbildung zeigt Fotos der Proben nach verschiedenen Auf-
schmelzversuchen.

nach 12 nach 15 nach 17

V1

V2

Abbildung 67: Fotografien der Proben V1&V2_TR6_15.01. nach den Aufschmelzzyklen 1, 6, 12, 15
und 17

Man kann erkennen, dass die Probengeometrie sich im Zuge der insgesamt 17 Auf-
schmelzzyklen teils sehr stark verandert. Des Weiteren sind vor allem bei anfangli-
chen Aufschmelzzyklen an der Unterseite der Proben Bereiche mit blauen und/oder
rostbraunen Verfarbungen erkennbar, welche sich aber mit zunehmender Zyklenanz-
ahl auflésen beziehungsweise verflichtigen. Ebenso zeigen Prozessbeobachtungen
dieser Versuche, dass infolge mehrfacher Aufschmelzzyklen die auftretende
Spritzerbildung nicht mehr beziehungsweise nur mehr untergeordnet vorherrscht.

Oftmals ist eine unvorhersehbare und sehr unerwinschte, starke Spritzerbildung zu
beobachten, welche aufgrund ihres explosionsartigen Erscheinens zu einem Ver-
spritzen und Verschleudern von Probenmaterial, zur Ausbildung einer sehr asymmet-
rischen Probenform und dadurch auch zu einer wesentlichen Beeinflussung der
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Warmeleitung in den Tiegel fuhrt. Ein solcher Prozess kann beispielsweise beim 16.
Aufschmelzdurchgang von Probe V1_TR6_15.01. beobachtet werden, eine Bildfolge
davon ist in Abbildung 68 dargestellt, die erwéhnte starke Spritzerbildung selbst ist im
dritten und vierten Bild von links erkennbar.

Abbildung 68: Bildfolge des 16.Aufschmelzversuchs von Probe V1_TR6_15.01. mit erkennbarer
Spritzerbildung, mni~3,87g, mcu~1,13g, Spirale10000, A=11mm, f=500Hz, 18=2,3mA, Us=120kV,
te=50s, Nachwarmung 1,5mA uber 10s und 1mA Uber 10s

Es wird vermutet, dass das Entweichen von in der Probe enthaltenen Einschliissen
(beispielsweise Poren), diesen unerwinschten Prozess verursachen. Dieses explosi-
onsartige Verspritzen infolge des Uberdrucks in Bezug auf die evakuierte Umgebung
innerhalb der SchweilR3kammer, beeinflusst zusatzlich zu den auftretenden Verdamp-
fungs- und Reinigungsprozessen das Gesamtprozessverhalten und nimmt damit
auch wesentlichen Einfluss auf den resultierenden Gewichtsverlust.

Eine Untersuchung betreffend dem Aufbau der vorhandenen Ni-shots ist in Kapitel
5.1.5.4, Seite 87 beschrieben.

Die Auswertung durchgefuhrter Untersuchungen dieser Proben (siehe Kapitel 6.1.2)
ergab prinzipiell gute Ergebnisse hinsichtlich der Vermischung der Cu- und Ni-
Ausgangswerkstoffe, wodurch die Machbarkeit der CuNi-Probenherstellung aus den
zur Verfigung gestellten Ausgangsmaterialien durch einen Elektronenstrahl nachge-
wiesen werden konnte. Eine Kontaminierung seitens des Tiegels konnte auch bei den
im Zuge dieser Versuche hergestellten Proben nicht festgestellt werden.

Als wesentlichster Unterschied zwischen V1 und V2 kann der sehr voneinander ab-
weichende Gesamt-Gewichtsverlust der beiden Proben angefiihrt werden (24,8% bei
V1, 10,8% bei V2; jeweils auf das Ausgangsgewicht bezogen). Als moglicher Grund
hierfir wird das bereits vorab aufgeschmolzene Ni-Ausgangsmaterial vermutet. Des
Weiteren wird durch Beobachtung von teilweise sehr unterschiedlichen Prozessver-
halten bei Anwendung ahnlicher EB-Parameter auf einen gro3en Einfluss der Aus-
gangswerkstoffe und/oder der stattfindenden Legierungsbildung auf das Endergebnis
geschlossen.
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Weitere Informationen betreffend dieser durchgefiihrten Versuche sind in Anhang C
(Seite 124) unter der Probenbezeichnung V1&V2_TR6_15.01. angefuhrt, Auswertun-
gen durchgefihrter Untersuchungen sind in Kapitel 6.1.2 angefihrt.

In weiterer Folge werden ahnliche Versuche mit vorgeschmolzenen Ni-
Ausgangswerkstoffen durchgefuhrt, um weitere Erfahrungen zu sammelin.

5.1.5.3 Aufschmelzversuche mit vorgeschmolzenem Ni-Ausgangsmaterial

Vor den eigentlichen CuNi-Aufschmelzversuchen werden Ni-Ausgangswerkstoffe
vorab aufgeschmolzen, um etwaige Verunreinigungen und Ahnliches aus dem Werk-
stoff zu entfernen. Zwei Bildfolgen solcher Ni-Aufschmelzzyklen sind in den Versu-
chen vier und funf in Abbildung 58 dargestellt. Dabei werden die Ni-Proben mehrmals
aufgeschmolzen bis eine moglichst symmetrische Endform erhalten wird. Bereits bei
diesen Aufschmelzversuchen kann teilweise starke Spritzerbildung beobachtet wer-
den, wodurch sich der Verdacht des starken Einflusses des Ausgangswerkstoffs auf
das Prozessverhalten erhartet.

Die Vereinigung der Ausgangswerkstoffe zu einer gemeinsamen Einheit im ersten
Aufschmelzzyklus erfolgt in ahnlicher Weise wie in den vorigen Kapiteln beschrieben.
Bei einer Vorgabe einer wesentlich grél3eren Amplitude im Vergleich zum Durchmes-
ser der Ni-Kugel (zum Zweck der Aufschmelzung des gesamten positionierten Cu-
Ausgangsmaterials vor der stattfindenden Cu-Aufnahme durch die Ni-Kugel) erfolgt
bei diesen Versuchen nach einer gewissen verstrichenen Zeitdauer von 10 bezie-
hungsweise 15s eine Minimierung der Amplitude auf einen kleineren Wert. Dadurch
werden ahnliche Ergebnisse erzielt wie in Abbildung 62, Abbildung 65 und Abbildung
66 dargestellt, eine vollstdndige Aufnahme wird jedenfalls wieder nach dem zweiten
Aufschmelzzyklus erreicht.

Alle verwendeten EB-Parameter werden méglichst ahnlich gewahlt, wobei in den letz-
ten Aufschmelzzyklen veranderte Ablenkfiguren und Pendelfrequenzen angewendet
werden, um etwaige resultierende Unterschiede ableiten zu kénnen. Aus Griinden
einer moglichen Vergleichbarkeit werden alle Proben nur einmal umgedreht, das
Wenden erfolgt jeweils nach dem dritten Aufschmelzvorgang.

Im Zuge dieser Untersuchungen werden des Weiteren die Auswirkungen einer lang-
sameren Abkihlung durch Anwendung geanderter Nachwarmparameter (zur Ermog-
lichung etwaiger Entgasungsprozesse) und eines Umrihrprozesses durch Anwen-
dung der Ablenkfigur Spirale1000_umruehr und zugleich niedriger Frequenz (zur Er-
zielung einer besseren Werkstoff-Vermischung) beobachtet. Ein solcher Umrihrpro-
zess wird im 11. und 12. Aufschmelzzyklus der Probe V2_TR5 23.01. realisiert, auch
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hier kann &hnlich dem Prozess aus Abbildung 61 eine radiale Verdrangung des
Werkstoffes nach aul3en infolge der abgeanderten Parameter beobachtet werden.

Die Bildfolge eines erwahnten, abgeanderten Nachwéarmprozesses ist in Abbildung
69 dargestellt. Dabei kbnnen stattfindende Entgasungsprozesse im Zuge der Abkih-
lung der Probe beobachtet werden. Dieser Umstand wird hauptsachlich auf das lan-
gere Vorherrschen der flussigen Phase zurtickgefiihrt, wodurch mehr Zeit fur eine
Entweichung zur Verfligung steht.

@

Abbildung 69: Bildfolge des sechsten Aufschmelzversuchs von Probe V1_TR5_23.01. mit
erkennbarem Entgasungen im Zuge des Nachwarmprozesses, mni~4,52g, mcu~1,90g, Spirale10000,
A=13mm, f=500Hz, Iz=3,1mA, Us=120kV, te=45s, Nachwarmung 2mA uber 20s/1,5mA tber 15s/ 1ImA
Uber 10s

Das erhoffte, stabilere Prozessverhalten infolge der vorab mehrmals aufgeschmolze-
nen Ni-Kugeln kann anhand der durchgefiihrten Versuche nicht bestétigt werden. Es
tritt immer noch teils starke Spritzerbildung auf.

Untersuchungen der Proben infolge der in diesem Kapitel beschriebenen Versuche
zeigen jeweils voneinander stark abweichende, aber stets eine unvollstdndige Vermi-
schung der Ausgangswerkstoffe (siehe Kapitel 6.1.3). AulBerdem sind grof3e Poren
innerhalb der hergestellten Proben ersichtlich.

Weitere Informationen betreffend dieser durchgefiihrten Versuche sind in Anhang C
(Seite  124) unter der Probenbezeichnung V1&V2 TR5 23.01. und
V3&V4_TR3_23.01. angefiihrt.

Eine konkrete Aussage betreffend der Einflusswirkung aufgrund einer Abanderung
bestimmter EB-Parameter auf das Prozessergebnis kann nicht abgeleitet werden, da
die Anwendung gleicher, beziehungsweise nahezu gleicher, EB-Parameter bereits
teils stark abweichende Auswirkungen auf das Prozessverhalten und das Endergeb-
nis zeigen. Dieses Verhalten bestarkt die Vermutung des grofRen Einflusses der Aus-
gangswerkstoffe auf die durchgefuhrten Versuche, weswegen fir die abschliel3end
durchgefuhrten Versuche veranderte Nickel-Ausgangsmaterialien eingesetzt werden.
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5.1.5.4 Aufschmelzversuche mit verandertem Ni-Ausgangsmaterial

Durch die bisher beschriebenen CuNi-Aufschmelzversuche konnte gezeigt werden,
dass kleine Probenvolumina mit teils zufriedenstellenden Ergebnissen hinsichtlich
Homogenitat und Reinheit hergestellt werden konnen (siehe Kapitel 6). Eine gute
Reproduzierbarkeit bereits hergestellter Proben erscheint jedoch sehr fraglich.

Im Zuge der bisher durchgefiihrten Versuche wurden einige verschiedene Varianten
der Prozessbeeinflussung (Nachwarmen, Umrihren) realisiert und immer wieder ein-
zelne EB-Parameter abgeandert. Daraus resultierende konkrete Auswirkungen auf
das Prozessverhalten und das —ergebnis kdnnen jedoch aufgrund der Komplexitéat
des Prozesses zum jetzigen Zeitpunkt noch nicht ausformuliert werden. Die sehr un-
terschiedlichen Geometrien einzelner Nickel shots kommen erschwerend hinzu.

Abweichend zu allen bisher durchgefuhrten CuNi-Aufschmelzversuchen werden die
Nickel shots vor dem Aufschmelzen in eine andere geometrische Form gebracht.
Hauptgrund hierfur ist die Ermoéglichung einer guten Vergleichbarkeit der Versuche
durch ein nahezu identes Ausgangsgewicht, ein weiterer Grund flir die Umsetzung
dieser MalRnahme ist im nachfolgenden Absatz erlautert. Ebenso abweichend zu bis-
herigen Aufschmelzversuchen werden dieselben EB-Parameter fiur jeden Um-
schmelzvorgang erneut angewendet (ausgenommen einer etwaigen erforderlichen
Anpassung von Ig und ts an das jeweilig vorherrschende Probengewicht, sodass die
bereitgestellte spezifische Leistung und spezifische Energie moglichst konstant blei-
ben).

Die Orientierung hinsichtlich der festzulegenden Parameter erfolgt an bisher ange-
wendeten Parameterwerten jener Versuche, anhand derer bisher gute Ergebnisse
erzielt werden konnten (siehe Tabelle 14). Die Proben werden insgesamt 11 mal auf-
geschmolzen, wobei sie jeweils zweimal umgedreht werden (nach Aufschmelzver-
such funf und acht). Aus Griunden einer moglichen zusatzlichen Beeinflussung wird
keine Nachwarmung der Probe realisiert. Die genaue Vorgehensweise dieser Versu-
che istin Kapitel 5.1.7 in Form eines Ablaufplans beschrieben.

Tabelle 14: Angewendete Versuchsparameter fur Aufschmelzversuche mit verandertem Ni-
Ausgangsmaterial

m A f U P E
Ablenkfigur _ _ _ e peeerg 0

ing inmm in Hz in kv in W/g in % von Eer
Spirale10000 6.6 12 500 120 52 250
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Es wird vermutet, dass Einschliisse (Poren oder Ahnliches) in den vorhandenen Ni-
ckel shots hauptverantwortlich fur die unerwtinschte und unvorhersehbare Spitzerbil-
dung sind.

In Abbildung 70 sind makroskopische Aufnahmen mehrerer eingebetteter, zerteilter
Nickel shots im Ausgangszustand dargestellt. Man kann einen schichtweisen kugeli-
gen Aufbau erkennen, des Weiteren ist an einigen Fehlstellen eine Werkstoffteilung
ersichtlich. Dieser Umstand kdnnte daflr verantwortlich sein, dass verschiedene ein-
gesetzte Ni-Materialen unterschiedliche Verhalten wahrend des Aufschmelzvorgangs
aufweisen.

Detaillierte Informationen hinsichtlich des Herstellungsprozesses dieser Nickel shots
konnten nicht in Erfahrung gebracht werden.

Abbildung 70: Makroskopische Aufnahmen zerteilter Nickel shots im Ausgangszustand (geatzt mit
NiM1, Einwirkdauer 25min)

Durch einen vorab durchgeflihrten Bearbeitungsschritt an vorhandenen Nickel shots
werden diese in eine andere geometrische Form gebracht.

Durch hydraulisches Pressen der kugelférmigen Nickel shots in eine flache Scheibe
und nachfolgendem Stanzen werden kleinere Nickelstiicke mit einem Gewicht von
weniger als 0,3g hergestellt (siehe Abbildung 71). Es wird vermutet, dass durch die-
sen Bearbeitungsprozess im Material vorhandene Fehlstellen (beispielsweise Hohl-
raume) aus dem Material entweichen kdnnen.
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Abbildung 71: Cu shots und die durch hydraulisches Pressen und Stanzen verénderten Nickel shots

Der Bearbeitungsprozess findet bei Raumtemperatur statt. Als Auflagematerial fr
das Pressen dienen gesauberte Platten aus Panzerstahl, als Stanzwerkzeug wird ein
handelsublicher Meil3el aus Werkzeugstahl verwendet.

Eine mdglichst homogene Vermischung der Ausgangswerkstoffe erweist sich auf-
grund der nun zwar verminderten, aber immer noch vorherrschenden, unterschiedli-
chen Cu- und Ni-Geometrien als schwierig. Daher werden die Nickelstlicke, wie auch
schon bei den bisher durchgefuhrten Versuchen, oberhalb der positionierten Cu shots
angeordnet.

Aufgrund der verwendeten kleinen Nickelstiicke nimmt das im Tiegel positionierte
Ausgangsmaterial wesentlich mehr Volumen in Anspruch als eine vergleichbare Ver-
suchsanordnung mit einem einzelnen Ni shot. Dadurch erscheint die Tiegelbohrung
optisch wesentlich besser geflllt, auRerdem berihren die Ausgangswerkstoffe oft-
mals die Mantelflache der Tiegelbohrung, was bei den bisher durchgefihrten Versu-
chen nicht der Fall gewesen ist.

Es wird bereits vorab vermutet, dass die ersten Aufschmelzprozesse betreffend der
Vereinigung der Ausgangswerkstoffe zu einer Einheit sehr stark zu allen bisher beo-
bachteten Verhalten abweichen werden. Als hauptsachliche Griinde kénnen die we-
sentlich veréanderte Geometrie, die dadurch verursachten sehr unterschiedlichen Kon-
taktflachen innerhalb des positionierten Ausgangsmaterials und die in Bezug auf die
Tiegelbohrung relativ kleine Amplitude genannt werden. Nichtsdestotrotz werden un-
abhéangig des gezeigten Prozessverhaltens und der erhaltenen Probengeometrie im
Zuge dieser Untersuchung stets dieselben Parameter angewendet.
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Die nachfolgend dargestellte Bildfolge zeigt Fotos des Ausgangszustandes und des
Zustandes nach verschiedenen Aufschmelzversuchen.

vor 1 nach 1 nach 4 nach 8 nach 11

V1

- sr} ,‘
73 o

N 1 o
" ;lf‘ ‘

|

il
i

V2

Abbildung 72: Fotografien der Proben V1&V2_TR5 20.03. im Ausgangszustand und nach den
Aufschmelzzyklen 1, 4, 8, und 11

Es ist erkennbar, dass trotz eines moglichst gleichen Ausgangszustandes und An-
wendung derselben EB-Parameter sehr unterschiedliche Probengeometrien resultie-
ren. Den Proben gemein ist jedoch die Tendenz zur Anderung in eine kugelformahn-
liche Geometrie, die je nach gut oder schlecht ablaufender Vereinigung der Aus-
gangswerkstoffe friiher oder spéter einsetzt. Eine Anpassung der EB-Parameter fur
den ersten Aufschmelzversuch erscheint fur zukinftige Versuche sinnvoll.

Eine Bildabfolge, in der die Tendenz zur Ausformung einer kugelforméahnlichen Geo-
metrie beobachtet werden kann, ist in Abbildung 73 dargestellit.
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Abbildung 73: Bildfolge des siebten Aufschmelzversuchs von Probe V1 TR5 20.03., mni~4,24qg,
Mmcu~1,71g, Spirale10000, A=12mm, f=500Hz, 1s=2,6mA, Us=120kV, te=50s, ohne Nachwarmung

Bei einer asymmetrischen Probenform wird eine sehr ungleichmalige Temperatur-
verteilung innerhalb der Probe erreicht (dies kann anhand der Beobachtung unter-
schiedlicher Prozessverhalten abgeleitet werden), wodurch Werksttickbereiche, die
vom Elektronenstrahl erreicht werden, eine wesentlich h6here Temperatur aufweisen.
Die sich einstellende Kontaktflache der Probe zum Tiegel scheint ein grof3er Einfluss-
faktor auf den sich einstellenden Prozessablauf und die sich ausbildende Probenge-
ometrie zu haben.

Bei den durchgefiihrten Versuchen ist vereinzelt leichte Spritzerbildung zu beobach-
ten. Eine starke Spritzerbildung, die zu einem explosionsartigem Verspritzen des
Werkstoffs fuhrt, tritt nicht auf.

Durchgefihrte Untersuchungen der hergestellten Proben zeigen zwar nicht idente,
aber sehr ahnliche Ergebnisse (siehe 6.1.4). Bei V1 wird lediglich ein kleiner Ni-
Bereich detektiert, bei V2 ist der Anteil an Ni etwas grol3er. Dies konnte darin be-
grindet sein, dass V2 wesentlich langer eine asymmetrische Form im Zuge der wie-
derholten Aufschmelzzyklen aufweist, wodurch erst spater das gesamte Probenmate-
rial ausreichend gleichmaRig erwéarmt wird.

Trotz der im Vergleich zu Vorversuchen schlechter ablaufende Vereinigung der Aus-
gangswerkstoffe, sowie Anwendung einer ahnlichen beziehungsweise geringeren
Anzahl von Aufschmelzzyklen, konnten gute Ergebnisse erzielt werden. In der Probe
enthaltene, grof3e Poren, wie sie bei bisherigen Versuchen sehr oft aufgetreten sind,
werden hier nicht gefunden.

Weitere Informationen betreffend dieser durchgeftihrten Versuche sind in Anhang C
(Seite 124) unter der Probenbezeichnung V1&V2_ TR5 20.03. angeflhrt.
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5.1.6 Erkenntnisse aus CuNi-Aufschmelzversuche

Zusammenfassend aus den durchgefuhrten CuNi-Aufschmelzversuche kénnen fol-
gende Aussagen getroffen werden:

eine vollstandige Vereinigung der Ausgangswerkstoffe zu einer Einheit
herrscht bei Einsatz der Cu-Ausgangswerkstoffe und einem Ni shot nach dem
zweiten erfolgten Aufschmelzvorgang vor, wobei dieser Vorgang reproduzier-
bar erscheint

bezlglich einer vollstandigen Vereinigung der Ausgangswerkstoffe zu einer
Einheit bei Einsatz der Cu-Ausgangswerkstoffe und kleinen Nickelstucken ist
zur Verbesserung und Reproduzierbarkeit des Prozesses eine Optimierung
der anfanglichen EB-Parameter empfehlenswert

eine asymmetrische Probenform fuihrt zu einer ungleichmafigen Kontaktflache
zwischen Probe und Tiegel, wodurch die Warmeleitung und infolgedessen
auch die Energieumsetzung in der Probe beeinflusst wird

die Anwendung mehrfacher Aufschmelzzyklen und homogenerer Ausgangs-
werkstoffe scheinen sich positiv auf das Prozessverhalten und -ergebnis aus-
zuwirken

eine gleichmaflige Warmeeinbringung bei limitierter Leistungseinbringung er-
moglicht geringe Verdampfungsverluste

Aufbau und Geometrie der Ausgangswerkstoffe scheinen einen sehr grof3en
Einfluss auf das Prozessverhalten aufzuweisen

konkrete Auswirkungen von Anderungen einzelner EB-Parameter auf das Pro-
zessverhalten- und —ergebnis sind nicht vollstandig reproduzierbar

eine gute Durchmischung der Ausgangswerkstoffe ist auch durch Anwendung
einer sehr gleichmafiigen Warmeeinbringung (Spirale10000, 500Hz) moglich,
wodurch ein Umrihrprozess oder Ahnliches nicht unbedingt erforderlich er-
scheint (méglicherweise begulnstigt ein solcher aber die Legierungsbildung in
einem optimierten Aufschmelzprozess)

trotz der vielen vorhandenen Einflussparameter (Ausgangswerkstoffe, EB-
Parameter etc.) und Schwierigkeiten hinsichtlich der Reproduzierbarkeit konn-
te die Machbarkeit der Herstellung von CuNi-Kleinstproben mit teils guten Er-
gebnissen hinsichtlich Homogenitat und Reinheit nachgewiesen werden
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5.1.7 Ablaufplan

Um einen ersten Schritt in Richtung einer systematischen Parameteruntersuchung
(DoE) zu unternehmen, ist in diesem Kapitel ein Ablaufplan enthalten, anhand des-
sen der Herstellungsprozess der Proben V1_TR5 20.03. und V2_TR5_ 20.03. Schritt
fur Schritt nachvollzogen werden kann (als Erweiterung zu der in Kapitel 5.1.5.4 be-
schriebenen Versuchsdurchfiihrung).

Des Weiteren stellt dieser Ablaufplan eine potentielle Methode zur Herstellung zu-
kunftiger CuNi-Kleinstproben aus den zur Verfiigung gestellten Ausgangswerkstoffen
mittels der Elektronenstrahltechnologie dar.

Nachfolgende Abbildung zeigt einen Uberblick betreffend dem Inhalt des Ablaufplans,
welcher die Prozessschritte Parameter festlegen, Proben- und EBW-Vorbereitung,
Versuchsdurchfuhrung und Auswertung beinhaltet.

Parameter festlegen

{ 4

Probenvorbereitung EBW-Vorbereitung

i

Versuchsdurchfiihrung

1

Auswertung

Abbildung 74: Ablaufplan (Uberblick)

Im ersten Schritt sind die anzuwendenden Parameter (Ausgangswerkstoffe, EB-
Parameter) zu definieren. Diese werden in weiterer Folge in den Aufschmelzversu-
chen (Versuchsdurchfiihrung) angewendet, des Weiteren werden sie fir die Durch-
fuhrung der Prozessschritte Proben- und EBW-Vorbereitung benétigt.

Die einzelnen Prozessschritte sind in Abbildung 75 und Abbildung 76 néher be-
schrieben.
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Parameter festlegen EBW-Vorbereitung
Definition anzuwendender Parameter — > Hochfahren EBW-Anlage
Meges=6,68, Myi=0,7*Myes, Eg=2,5%Eers, Pope,= 52W/g, A=12mm, Kuhlwasserversorgung EIN, Stromzufuhr EIN, Steuerspannung EIN,
Ug=120kV, Ablenkfigur=Spirale10000, f=500Hz, keine Nachwar- Vakuum EIN, Vorschub EIN, Hochspannungsversorgung EIN
mung, fokussiert im Bereich der Probenoberflache im Endzustand
—> Ausheizen Wolframkathode
Ermittlung erforderlicher Aufschmelzenergie am vorhandenen Cu-Block in der SchweiRkammer,

theoretischer Energiebedarf E. ¢ fur Erwdrmung der I ausheiz = ls+t10mA

Ausgangswerkstoffe auf T=1500°C
Strahleinrichtung

Probenvorbereitung Zentrierung, Stigmatisierung
Herstellung kleinerer Ni-Stiicke (<0,3g/Stk.) <+
durch hydraulisches Pressen und Stanzen der Nickel-shots Kalibrierung

am vorhandenen Cu-Block in der SchweiBkammer
Reinigung Tiegel und der Cu- und Ni-Ausgangswerkstoffe

Tiegel: Drahtbdrste, Ethylalkohol, Druckluft —> Bestimmung erforderlicher Linsenstréme
Ausgangswerkstoffe: Ultraschallreinigung mit Ethylalkohol als Oberflache dient jene des vorhandenen Cu-Blocks in der SchweiR3-
kammer, durchzufihren fir alle beabsichtigten Strahlstrome und
Trocknung Tiegel und der Cu- und Ni-Ausgangswerkstoffe den Einrichtstrom
HeiRluftfon
> Vorgaben hinsichtlich anzuwendender EBW-Parameter
Beflillung Tiegel mit Ausgangswerkstoffen <+ Ubertragen der definierten Ablenkfigur in den RAM-Speicher,
prozentuelle Gewichtsanteile entsprechend der Formulierung der definierten EBW-Parameter im CNC-Programm,
definierten Zusammensetzung Implementierung CNC-Programm in die CNC, Anwahl CNC-Programm
Entmagnetisierung des befiillten Tiegels Ausfahrposition anfahren
Abdeckung der gefillten Tiegelbohrung um Materialentweichung
durch Entmagnetisierungs-Vorgang zu unterbinden Kammer fluten

Kammertir 6ffnen

Abbildung 75: Ablaufplan-Prozessschritte Parameter festlegen, Proben- und EBW-Vorbereitung

Sind die in Abbildung 75 dargestellten Ablaufe erfolgt, kann der Prozessschritt Ver-
suchsdurchfihrung angewendet werden, gefolgt von der Auswertung der Proben
(siehe Abbildung 76).
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Versuchsdurchfiihrung
—_—— Positionierung des gefullten Tiegels in der SchweiBkammer
Positionierung durch vorhandenes rostfreies Positioniermaterial, Tiegel auf
quadratischen Kerbschlagbiegeproben-Halbzeugen auflegen, Ausgangs-
position/ Zustand vor dem Prozesifotografieren, Kammer evakuieren
Start des gewahltes CNC-Programms durch Driicken von "Cycle-Start"
an der Maschinensteuertafel
es erfolgt eine automatisierte Prozessdurchfihrung entsprechend den
Vorgaben des gewdhlten CNC-Programms, konzentrische Einrichtung der
Tiegelbohrung zum Elektronenstrahl via EB-Livebild, Aufnahmemodus
der CCD-Kamera aktivieren, weiterer Prozessablauf durch
Driicken von "Continue" am Bedienfeld

!

Aufnahmemodus der CCD-Kamera deaktivieren

Ausfahrposition anfahren
Verweilzeit
etwa 5min, damit Probe und Tiegel im Vakuum etwas abkiihlen kénnen
Probe entnehmen
Kammer Fluten, Kammertur 6ffnen, Zustand nach Prozess fotografieren,
gefillten Tiegel entnehmen
Positionierung des gefiillten Tiegels auf einem Metallblock
fur weitere Abklhlung von Probe und Tiegel, Verweilzeit bis Temperaturen
vorherrschen, sodass Teile per Hand gefasst werden konnen

Entmagnetisierung des Tiegels und der Probe
Ggf. Abdeckung der gefiillten Tiegelbohrung

Probe aus Tiegel entnehmen
Handhabung der Probe mit einer Pinzette, Ablage nur auf sauberen Tuichern

Auswertung
Probengewicht detektieren und Probe fotografieren

l

Ggf. Anpassung des Strahl- und Linsenstroms und der
Einwirkdauer an das aktuelle Probengewicht
Anderungen direkt via Maschinensteuertafel im angewahlten CNC-Programm

Bereits durchgefiihrter Aufschmelzvorgang Nr. 5 oder Nr. 8?
1

—

nein, und auch ia
nicht Nr.11 EI, L
Nr.11
Positionierung der Probe in der Tiegelbohrung in derselben Positionierung der Probe in der Tiegelbohrung um die Horizontal-
Anordnung wie zuvor entnommen ebene gespiegelt im Vergleich zur Anordnung wie zuvor entnommen
falls vereinzeltes unaufgeschmolzenes Material vorherrscht, dieses falls vereinzeltes unaufgeschmolzenes Material vorherrscht, dieses
moglichst unterhalb der Probe positionieren moglichst unterhalb der Probe positionieren
Auswertung

Probenaufbereitung, -untersuchung und -auswertung

Abbildung 76: Ablaufplan-Prozessschritte Versuchsdurchfihrung und Auswertung
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6. Ergebnisse und Auswertung hergestellter Legierungen

In diesem Kapitel werden Ergebnisse aus  durchgefihrten  CuNi-
Aufschmelzversuchen erlautert. Die Ausfihrungen betreffend der angewendeten Un-
tersuchungsmethoden werden in diesem Kapitel kurz gehalten, es werden lediglich
die einzelnen Untersuchungsmethoden aufgezahlt und deren Zweck erlautert. Zu-
satzliche Informationen kdnnen einschléagiger Fachliteratur entnommen werden.

Alle hergestellten Proben werden vertikal mdglichst mittig zersagt und anschlieRend
eingebettet. Zur weiteren Untersuchung durchlaufen die eingebetteten Probenstiicke
eine in der Metallografie Ubliche Probenvorbereitung durch Schleifen, Polieren und
gegebenenfalls Atzen (verwendete Atzmittel NiM1%> und Nim1166),

Zur ersten Beurteilung der Gute der hergestellten Proben hinsichtlich der vorherr-
schenden Phasen, moéglichen Seigerungen, Lunkern und Einschliissen, werden die
aufbereiteten Probenstiicke makroskopisch untersucht (MAKRO).

Zur mikroskopischen Untersuchung der hergestellten Proben wird das Lichtmikroskop
(LIMI) und das Rasterelektronenmikroskop (REM) verwendet. Das REM eignet sich
beispielsweise zur Bestimmung der Materialzusammensetzung (EDX), aufl3erdem
kénnen Topographiekontraste (SE) und Materialkontraste (BSE) untersucht werden.

Des Weiteren werden Hartemessungen durchgefihrt (HARTE), als Harteprufverfah-
ren wird die Harteprifung nach Vickers angewendet.

Verwendete Prifgerate FELMI:
REM Zeiss Gemini DSM982
EDX Noran Voyager

Verwendete Prif- und Aufnahmegerate IWS:

REM Zeiss Leo 1450VP
EDX Bruker Quantax 400
LIMI Zeiss AXIO Observer.Z1m mit AxioCam MRc5

MAKRO Nikon D90 mit AF-S MICRO NIKKOR 105mm 1:2,8G ED
HARTE emcoTEST M1C 010

165 petzow, G., Metallographisches, keramographisches, plastographisches Atzen, 2006, S. 148
166 Epda, S. 149
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6.1.1 Anfangliche CuNi-Aufschmelzversuche

In Abbildung 77 sind makroskopische Aufnahmen gezeigt. Man kann mehrere unter-
schiedliche Bereiche erkennen, wodurch die hergestellten Proben eine recht be-
scheidene Homogenitat aufweisen. Des Weiteren sind im Inneren der Probe
V1 TR6_02.01. makroskopische Poren erkennbar.

Abbildung 77: Makroskopische Aufnahmen der Proben V1_TR6_02.01. (links) und V2_TR4_05.01.
(rechts), geatzt mit Nim1, Einwirkdauer 20s

Untersuchungen der Probe mittels EDX zeigen, dass die unterschiedlichen Bereiche
verschiedene Phasen darstellen. Der erkennbare, blauliche Bereich in Probe
V1 TR6_02.01. und der glanzende Mittenbereich in Probe V2_TR4_05.01. bestehen
aus 100%Ni.

Weitere Untersuchungen gewahlter, kleiner Bereiche (_30 bis _33) zeigen, dass der
Rest der Probe aus CuNi-Mischkristallen unterschiedlicher Zusammensetzung be-
steht. Die Lage dieser erwadhnten Bereiche auf der Schnittflache der Probe sind in
Abbildung 78 ersichtlich. Ebenso ist eine Gefligeaufnahme von Bereich _32 darge-
stellt, worauf einzelne CuNi-Korner und vereinzelte Mikro-Poren erkennbar sind.

ebwmodleg15_V1_TR6_02.01._32_200x_20kV
Signal A MAG: 200 x HV: 20,0 kV WD: 13,0 mm

Abbildung 78: Makroskopische Aufnahme der Probe V1_TR6_02.01. mit eingezeichneten untersuch-
ten Bereichen (links) und Darstellung des Bereichs _32 (rechts), geéatzt mit Nim1, Einwirkdauer 20s

Masterarbeit Thomas Spenger Seite 96/ 154



Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik Technische Universitat Graz

Eine qualitative EDX-Ubersichtsanalyse betreffend dem Bereich _32 wird in Abbild-
ung 79 gezeigt, die quantitative Auswertung dieses Bereichs sowie die Auswertungen
der ubrigen untersuchten Bereiche sind in Tabelle 15 angefuhrt.

sbwmodlegls_vi_TR6_02.01,_32_200%_a0ky

Abbildung 79: EDX-Ubersichtsanalyse von Bereich _32

Der in Abbildung 79 erkennbare, sehr geringe Sauerstoffgehalt muss nicht zwin-
genderweise Bestandteil des Probenwerkstoffs sein, sondern kann ebenso infolge
der Probenvorbereitung im Oberflachenbereich vorherrschen (vergleichbare Aus-
schlage werden auch bei anderen Untersuchungsbereichen detektiert).

Tabelle 15: Auswertungen untersuchter Bereiche von Probe V1_TR6_02.01.

Bereich Gew. % Ni | Gew. % Cu
_30 48 52
31 50 50
32 31 69
33 51 49
nominell
. 49 51
(Ausgangsmaterial)

Ergebnisse der rasterelektronenmikroskopischen Untersuchung der Probe
V1 TR6_02.01. ohne vorhergehende Atzung sind in Abbildung 80 gezeigt. Es sind
eine Aufnahme und die dazugehorige EDX-Ubersichtsanalyse eines Bereichs in un-
mittelbarer Umgebung der grol3en Makro-Pore ersichtlich. Eine Quantifizierung zur
EDX-Ubersichtsanalyse in Abbildung 80 ergibt in etwa 53 Gew.% Ni und 47% Gew.
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Abbildung 80: BSE-Aufnahme eines Bereichs in unmittelbarer Umgebung der gro3en Makro-Pore
von Probe V1_TR6_02.01. (ungeétzt) mit eingezeichneten Unterbereichen (links) und EDX-
Ubersichtsanalyse des gezeigten Aufnahmebereichs (rechts)

Anhand der Ergebnisse der Probe V2_TR4 _05.01. kann abgeleitet werden, dass ein
gut ablaufender Prozess im Zuge der Herstellung und ein durchaus vielversprechen-
des, aufRerliches Aussehen der Probe nicht stellvertretend fiir gute Ergebnisse sein
mussen. Aufgrund des sehr grol3en vorhandenen Nickelbereichs scheint die Probe
unvollstdndig aufgeschmolzen zu sein, sodass nicht das gesamte Probenmaterial
flissig war. Eine andere Moglichkeit wére, dass das Cu- und Ni-Probenmaterial zwar
den flussigen Zustand erreicht hat, jedoch zu wenig Zeit flr eine ausreichende
Durchmischung zur Verfigung stand.

Ergebnisse der Probe V1_TR6_02.01. zeigen eine Uber grof3ere Bereiche innerhalb
der Probe gleichméaRige CuNi-Mischkristallbildung. Dabei scheint auch in sehr kleinen
Bereichen eine gute CuNi-Vermischung vorzuherrschen (siehe Abbildung 80). Der
wesentlich kleinere Anteil an reinen Nickelbereichen im Vergleich zu Probe
V2_TR4_05.01. kdnnte infolge der wesentlich hoheren Anzahl an Aufschmelzzyklen
vorherrschen.

Eine Kontaminierung der hergestellten Proben durch den Tiegel konnte in keinem der
untersuchten Bereiche der Proben festgestellt werden.

6.1.2 Anwendung mehrmaliger Aufschmelzzyklen

Makroskopische Aufnahmen der hergestellten Proben sind in Abbildung 81 darge-
stellt. Es ist erkennbar, dass durch Anwendung mehrfacher Aufschmelzzyklen die
Herstellung von CuNi-Proben ohne vorherrschende Ni-Bereiche méglich ist. Bei Pro-
be V2_TR6_15.01. sind einige groRe Makro-Poren erkennbar, eine gute Homogenitat
scheint vor allem bei V1_TR6_15.01. vorzuherrschen.
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Abbildung 81: Makroskopische Aufnahmen der Proben V1_TR6_15.01. (links) und V2_TR6_15.01.
(rechts), geatzt mit Nim1, Einwirkdauer 20s

Durchgefuhrte Untersuchungen gewabhlter, kleiner Bereiche (_30 bis _34) der Probe
V1 TR6_15.01. zeigen, dass diese aus CuNi-Mischkristallen mit sehr &hnlicher Zu-
sammensetzung bestehen. Die Lage dieser erwahnten Bereiche der Probe sind in
Abbildung 82 ersichtlich, des Weiteren ist eine Gefligeaufnahme von Bereich _32
dargestellt.

—
ebwmodieg15_V1_TR6_15.01._32_200x_20kV.
Signal A MAG: 200 x HV: 20,0 kV WD: 13,7 mm

Abbildung 82: Makroskopische Aufnahme der Probe V1_TR6_15.01. mit eingezeichneten untersuch-
ten Bereichen (links) und Darstellung des Bereichs _32 (rechts), geéatzt mit Nim1, Einwirkdauer 20s

Tabelle 16: Auswertungen untersuchter Bereiche von Probe V1_TR6_15.01.

Bereich Gew. % Ni | Gew. % Cu
_30 78 22
31 80 20
32 76 24
_33 79 21
34 80 20
nominell
. 70 30
(Ausgangsmaterial)
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Die hohe Anzahl der angewendeten Aufschmelzzyklen begiinstigt zwar anscheinend
die Legierungsbildung, jedoch verursacht diese auch eine wesentliche Abweichung
der Materialzusammensetzung vom Ausgangszustand von 70 Gew. % Ni und 30
Gew. % Cu. Dieser Umstand ist durch die starkere Verdampfungsneigung von Cu im
Vergleich zu Ni aufgrund des héheren Sattigungsdampfdruckes und den vielen wie-
derholenden Aufschmelzungen erklarbar. Der auftretende Gewichtsverlust infolge der
insgesamt 17 Aufschmelzzyklen betragt bei Probe V1_TR6_15.01., bezogen auf das
Ausgangsgewicht, 24,8%.

In Abbildung 83 sind BSE-Gefligeaufnahmen der Probe V1_TR6_15.01. gezeigt, es
ist erkennbar, dass innerhalb der Probe die Kérner teils sehr unterschiedliche Grol3en
aufweisen und auch unterschiedlich orientiert sind. Aufgrund dessen kann schlussge-
folgert werden, dass beim Abkuhlvorgang innerhalb der Probe sehr unterschiedliche
Unterkihlungswerte und eine ungleichmafiige Warmeabfihrung in verschiedene
Richtungen vorherrschen.

EMT=2000kV  Mag= 26X @19 inchMonitor
Signal A=BSD WD= 14 mm _File Name = ebwmodleg15gs0009.tif

EHT = 20,00 kV Mag= 25X @19 inch Monitor
Signal A=BSD WD= 14mm __File Name =

Abbildung 83: BSE Aufnahmen der Probe V1_TR6_15.01. vom linken Bereich (links) und oberen
Bereich (rechts), geatzt mit Nim1, Einwirkdauer 5s

Eine Hartemessung ist in Abbildung 84 dargestellt. Bei allen durchgefuhrten Harte-
messungen wird jeweils eine horizontale und eine vertikale Hartereihe gemessen, der
Abstand zwischen den einzelnen Hartepunkten betrdgt 1mm, als Einwirkdauer wer-
den 20s vorgegeben.

Anhand von Hartemessungen konnen ebenso Rickschlisse betreffend der Werk-
stoffzusammensetzung gezogen werden (siehe auch Abbildung 90, Seite 106).
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V1_TR6_15.01. horizontal V1_TR6_15.01. vertikal
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Abbildung 84: Hartewerte Probe V1_TR6_15.01.

Mogliche Kontaminierungserscheinungen der Probe durch den Tiegel konnten im
Zuge der Untersuchungen nicht festgestellt werden.

6.1.3 Aufschmelzversuche mit vorgeschmolzenem Ni-Ausgangsmaterial

In Abbildung 85 sind makroskopische Aufnahmen der hergestellten Proben mit vor-
geschmolzenem Ni-Ausgangsmaterial dargestellt.

Es sind unterschiedliche Bereiche erkennbar, alle Proben weisen eine sehr unter-
schiedliche Anordnung dieser Bereiche auf. Allen Proben gemein ist eine schlechte

Homogenitat, des Weiteren sind bei drei der vier gezeigten makroskopischen Auf-
nahmen eine Vielzahl von Makro-Poren ersichtlich.
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Abbildung 85: Makroskopische Aufnahmen der Proben V1_TR5 23.01. (links oben), V2_TR5 23.01.
(rechts oben), V3_TR3_23.01. (links unten) und V4_TR3_23.01. (rechts unten), geéatzt mit Nim1, Ein-
wirkdauer 20s

Eine elektronenmikroskopische Untersuchung der Probe V4 TR3 23.01. bestatigte
die Vermutung, dass die blau erscheinenden Bereiche eine Materialzusammenset-
zung von 100%Ni aufweisen, die Ubrigen Bereiche wiederspiegeln unterschiedliche
Zusammensetzungen von CuNi-Mischkristallen.

Eine Kontaminierung durch den Tiegelwerkstoff konnte auch im Zuge dieser Untersu-
chungen nicht festgestellt werden, aufgrund der eindeutig vorhandenen, schlechten
Homogenitat dieser Proben wird nicht auf weitere Untersuchungen eingegangen.

6.1.4 Aufschmelzversuche mit verandertem Nickel-Ausgangsmaterial

Makroskopische Aufnahmen der hergestellten Proben sind in Abbildung 86 darge-
stellt. Es ist erkennbar, dass bei Probe V1_TR5 20.03. ein sehr kleiner Bereich vom
Ubrigen Werkstoffaussehen abweicht. Bei Probe V2_TR5 20.03. sind zwei solcher
abweichender Bereiche zu erkennen, zudem sind diese etwas groRRer. Abgesehen
von den erwahnten, abweichenden Bereichen scheinen die tGbrigen Probenbereiche
eine gute Homogenitat aufzuweisen, makroskopische Poren kénnen keine festgestellt
werden.
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Abbildung 86: Makroskopische Aufnahmen der Proben V2_TR5 20.03. (oben) und V1_TR5 20.03.
(unten), geéatzt mit Nim1, Einwirkdauer 5s

Im Zuge elektronenmikroskopischer Untersuchungen werden vier Bereiche innerhalb
der Probe V1_TR5_ 20.03. ausgewertet, die Lage dieser Bereiche 1 bis 4 sind in Ab-
bildung 87 dargestellt. Des Weiteren ist eine Gefligeaufnahme des Bereiches 1 er-
sichtlich, in welcher Mikro-Poren detektiert werden kdnnen (kleine schwarze Punkte).

15kU
FELMI-ZFE GRAZ
61578 .TIF

Abbildung 87: Makroskopische Aufnahme der Probe V1_TR5_20.03. (geatzt) mit eingezeichneten
untersuchten Bereichen (links) und BSE-Aufnahme des ersten Bereiches in ungeéatztem Zustand
(rechts)

Des Weiteren werden die in Abbildung 87 rechts ersichtlichen Bereiche (1.1 und 1.2)
unterschiedlicher Helligkeit naher untersucht. BSE-Aufnahmen dienen grundsatzlich
zur Untersuchung des Materialkontrastes, eine hdohere Kernladungszahl verursacht
mehr Helligkeit.
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Tabelle 17: Auswertungen untersuchter Bereiche von Probe V1_TR5_20.03.

Bereich Gew. % Ni | Gew. % Cu
1 76 24
2 75 25
3 76 24
4 75 25
1.1 76 24
1.2 74 26
nominell
(Ausgangsmaterial) 70 30

Die quantitativen Auswertungen der durchgefuhrten EDX-Flachenscans zeigen eine
ausgesprochen gleichmaRige Materialzusammensetzung innerhalb der hergestellten
Probe V1_TR5_20.03. Weitere durchgefiihrte Untersuchungen mit gré3er gewahlten
Bereichen (Vergrof3erung 25x und 60x) zeigen sehr &hnliche Ergebnisse. Eine Ver-
anderung der Materialzusammensetzung infolge der wiederholten Aufschmelzzyklen
ist auch hier zu beobachten, jedoch findet diese im Vergleich zur Probe
V1 TR6_15.01. in einem wesentlich geringerem Ausmal} statt. Eine Kontaminierung
der Probe durch den Tiegel kann in keinem der untersuchten Bereiche festgestellt
werden.

Die Auswertung des eingangs erwahnten, kleinen abweichenden Bereichs im rechten
unteren Viertel der Probe V1_TR5_ 20.03. ergab nahezu 100% Ni. Nachfolgende Ab-
bildung zeigt ein Mapping eines Bereichs der Probe V1_TR5 20.03., der den vor-
handenen Ni-Bereich beinhaltet. Detektierte Cu-Atome werden darin in blauer Farbe
dargestellt, Ni-Atome in roter Farbe.

Cu Cu

FSPMgMMC15 V1_TR5_20.03._rechts unten

FSPMgMMC15 V1_TRS_20.03_rechts unten FSPMGMMC15 V1_TR5_20.03_rechts unten
s MAG: 80 x HV: 20,0 kV WD: 12,5 mm

MAG: 80 x_HV: 20,0 KV WD: 12,5 mm MAG: 80 x HV: 20,0 KV WD: 12,5 mm

Abbildung 88: Verschiedene Mapping-Aufnahmen eines Bereichs der Probe V1_TR5_20.03. (geatzt),
der den in der Probe vorhandenen Ni-Bereich beinhaltet

In Abbildung 88 ist der Bereich mit nahezu 100%-Nickel gut erkennbar, des Weiteren
scheinen die umliegenden Bereiche sehr homogene CuNi-Mischkristalle aufzuwei-
sen.
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In Abbildung 89 sind BSE-Gefligeaufnahmen der Probe V1_TR5_20.03. gezeigt, es
ist erkennbar, dass auch innerhalb dieser Probe die Kdrner teils sehr unterschiedliche
GroRRen aufweisen und auch unterschiedlich orientiert sind. Des Weiteren sind am
oberen Ende der Probe schwarze Bereiche erkennbar, welche vermutlich Heil3risse
darstellen durften.

Jedenfalls scheint die verwendete Temperaturfuhrung (vor allem die Nachwéarmung)
einen grof3en Einfluss auf die resultierende Gefligestruktur zu haben.

EHT =20.00 kV Mag= 26X @19 inch Monitor WS, % 2 EHT =20.00 kV Mag= 26X @19 inch Monitor

Signal A= BSD WD= 12mm__File Name = ebwmodieg15gs0014.tif =] Signal A= BSD WD= 12mm__File Name = ebwmodleg15gs0012.tif

Abbildung 89: BSE Aufnahmen der Probe V1_TR5_20.03. vom linken Bereich (links) und oberen
Bereich (rechts), geatzt mit Nim1, Einwirkdauer 5s

Durchgefihrte elektronenmikroskopische Untersuchungen der Probe V2_TR5_ 20.03.
zeigen sehr ahnliche Ergebnisse.

Nachfolgend sind die Auswertungen der Hartemessungen der Proben angeflhrt. In
der horizontalen Hartereihe der Probe ist gut erkennbar, dass der Hartewert in vor-
handenen Ni-Bereichen (Messpunkte 4, 7 und 8) deutlich niedriger ist als im Bereich
der CuNi-Mischkristalle (infolge Mischkristallverfestigung).

Weitere einzelne Hartepunkte, die gezielt in Ni-Bereiche gesetzt werden, weisen Har-
tewerte in der Gré3enordnung 50HV1 auf.
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Abbildung 90: Hartewerte Probe V1_TR5 20.03. (oben) und Probe V2_TR5_20.03. (unten)

Bis auf wenige unzufriedenstellende Sachverhalte wie das Vorhandensein kleiner Ni-
Bereiche und dem Auftreten moéglicher Heil3risse im obersten Bereich der Proben,

zeigen die in diesem Kapitel beschriebenen Proben die besten Ergebnisse aller her-
gestellten Proben.

Durch Abhilfemalinahmen wie beispielsweise einer Optimierung der Vereinigung der
Ausgangswerkstoffe im ersten Aufschmelzschritt oder einer weiteren Anhebung der
Anzahl der Aufschmelzzyklen kdnnte der Umstand betreffend der vorherrschenden
Ni-Bereiche eliminiert werden (aul3erdem wirde die Reproduzierbarkeit dadurch auch
verbessert werden). Betreffend der moglichen HeilRrisse scheint die Anwendung ei-
nes geeigneten Nachwarmprozesses vielversprechend.
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7. Zusammenfassung und Schlussfolgerungen

Ziel dieser Arbeit war es, Kleinstproben einer CuNi-Legierung durch Anwendung des
Elektronenstrahlprozesses herzustellen. Als Ausgangswerkstoffe wurden Cu- und Ni-
shots unterschiedlicher Geometrien mit einer Reinheit grof3er 99,5% von FELMI zur
Verfugung gestellt, der Prozess selbst konnte an der Elektronenstrahlschweil3anlage
des IWS realisiert werden.

Da keine detaillierten Informationen betreffend der geplanten Anwendung in der Lite-
ratur gefunden werden konnten, wurden zusatzlich zu Aufschmelzversuchen mit dem
Ziel einer Legierungsherstellung auch Versuche an den Reinwerkstoffen durchge-
fuhrt. Dabei wird der Prozessablauf anhand von empirischen Untersuchungen er-
forscht, um ein fur die Herstellung der erforderlichen Proben passendes Parameter-
fenster zu finden.

Im Zuge dessen fanden grundlegende Untersuchungen an der EBW-Anlage betref-
fend den CNC-Steuerungsmoglichkeiten, einer moglichen Temperaturmessung durch
Thermoelemente und diverse Evakuierungs- und Flutungsversuche statt. Des Weite-
ren wurden neue Ablenkfiguren mit dem Hauptziel einer moglichst gleichmaRigen
Warmeeinbringung erstellt und getestet, welche fir nachfolgende Aufschmelzversu-
che zum Einsatz gekommen sind.

Die fur eine Aufschmelzung von Werkstoffen notwendigen Schmelztiegel wurden
nach erfolgter Festlegung konkreter Erfordernisse und darauffolgender Werkstoffwahl
moglichst einfach konstruiert und hergestellt.

Gestellte Herausforderungen wie beispielsweise die Legierungsherstellung aus Ele-
menten mit sehr unterschiedlichen Eigenschaften, die Produktion eines moéglichst
homogenen Werkstoffs oder die Erschmelzung der Werkstoffe ohne die GefalRwand
des Tiegels aufzuschmelzen, konnten im Zuge dieser Arbeit gemeistert werden. Im
Zuge durchgefuhrter Aufschmelzversuche wurden die EB-Parameter variiert, um
mogliche Anderungen auf das Prozessverhalten und das —ergebnis ableiten zu kon-
nen, des Weiteren wurden einzelne Prozessschritte wie Umriihren oder Nachwarmen
realisiert. Durch die Vielzahl vorhandener Parameter (Ausgangswerkstoffe, EB-
Parameter) und Schwierigkeiten betreffend der Reproduzierbarkeit konnten jedoch
keine detaillierten Zusammenhange gefunden werden. Aufgrund des scheinbar gro-
Ben Einflusses der Ausgangswerkstoffe wurden diese in weiteren Versuchen vorab
aufgeschmolzen beziehungsweise in eine andere Form gebracht. Deren starke Ein-
flusswirkung konnte anhand durchgefiihrter Untersuchungen bestétigt werden.
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Zur Beurteilung der hergestellten Proben wurden makroskopische, elektronenmikro-
skopische Untersuchungen und Hartemessungen durchgefuhrt.

Die Machbarkeit der Herstellung von CuNi-Kleinstproben durch Einwirkung eines
Elektronenstrahls auf die vorhandenen Reinwerkstoffe konnte mit teils guten Ergeb-
nissen hinsichtlich Reinheit und Homogenitat nachgewiesen werden.

Infolge der durchgefiihrten Experimente konnen folgende Erkenntnisse abgeleitet
werden:
e eine gleichmaRige, limitierte Warmeeinbringung vermindert auftretende Ver-
dampfungserscheinungen
e bei Herstellung von CuNi-Kleinstproben konnte auch bei Anwendung wieder-
holter Aufschmelzzyklen keine Kontaminierung der Probe durch den Tiegel-
werkstoff festgestellt werden
e eine gute Vermischung der Ausgangsmaterialien kann auch bei gleichmaRiger
Warmeeinbringung erzielt werden (ein Umrihrprozess scheint nicht zwingend
erforderlich, jedoch kénnte ein solcher die Legierungsbildung in einem opti-
mierten Aufschmelzprozess positiv beeinflussen)
e homogenere Ausgangsmaterialien begiinstigen ein stabileres Prozessverhal-
ten und fordern die Legierungsbildung

Eine Legierungsherstellung aus den zur Verfigung gestellten Cu- und Ni-
Ausgangswerkstoffen mit einem Elektronenstrahl in evakuierter Umgebung, scheint
sehr viele Herausforderungen mit sich zu bringen. Zu den erwahnten Ausgangspa-
rametern (Zustand der Ausgangswerkstoffe und anzuwendende EB-Parameter)
kommen noch weitere hinzu. Beispielsweise hat die Ausbildung der Probengeometrie
wesentliche Auswirkungen auf die Warmeleitung zwischen Probe und Tiegel,
wodurch auch die Energieumsetzung innerhalb der Probe stark beeinflusst wird. Die
standige Anderung der Werkstoffzusammensetzung und —verteilung im Zuge von
aufeinanderfolgenden Aufschmelzzyklen beeinflusst das Prozessverhalten aufgrund
der daraus resultierenden, sehr abweichenden physikalischen Eigenschaften unter-
schiedlicher Probenbereiche, ebenso.

Um das Gesamt-Prozessverhalten zukinftig besser verstehen zu kdnnen ist es erfor-
derlich, genauere Erkenntnisse betreffend einzelner, vorhandener Herausforderun-
gen, wie vorab erwahnt, zu generieren.
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8. Ausblick

Systematische Untersuchung operativer Parameter (DoE)

Die Machbarkeit der Herstellung von CuNi-Proben konnte anhand der durch-
gefuhrten Aufschmelzversuche erbracht werden, die Vielzahl an vorhandenen
Einflussparametern und Schwierigkeiten beztglich der Reproduzierbarkeit
machen zukunftig eine systematische Untersuchung der operativen Parameter
erforderlich.

Einsatz geeigneter Simulationssoftware

Fur ein besseres Prozessverstandnis ist der Einsatz von geeigneter Simulati-
onssoftware vorstellbar, beispielsweise zur Abschatzung der stattfindenden
Legierungsbildung innerhalb der Probe, den Auswirkungen infolge unter-
schiedlicher Kontaktflachen zwischen Probe und Tiegel oder der Temperatur-
verteilung innerhalb der Probe.

Zukunftige Probenherstellung und —untersuchung

Vielversprechende Ergebnisse kdnnen vor allem von zukinftig hergestellten
Proben mit optimierten Ausgangswerkstoffen erwartet werden, weiterfiihrende
Untersuchungen hergestellter Proben via Transmissions-Elektronenmikroskop
(TEM) waren ebenso vorstellbar.
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14. Anhang B (exemplarisches CNC-Programm)

;*********************** DEFINITIONEN *

DEF BOOL POSVORG=0 ;1=FESTE STARTPOSITION ANFAHREN
DEF BOOL _HEFTEN=0 ;HEFTEN "0"-AUS "1"-EIN

DEF BOOL _SCHWEISSEN=1 ;SCHWEISSEN "0"-AUS "1"-EIN

DEF BOOL _GLAETTEN=0 ;GLAETTEN "0" AUS "1" EIN

DEF BOOL _VIDEO=0 ;VIDEOAUFNAHME "0"-AUS "1"-EIN
DEF REAL _WEG

DEF REAL _SQb, _AUFF

INITIAL ;INITIAL..-ROUTINE (NOTWENDIG!)

kkkkkkkkkhkkkkkkkkkkhkkkkk kkkkkkkkkkkkkhkkkkhkkkkhkkhkkkkkk
; PARAMETER

_KALWERT=5929 "SW" WERT

_HvV=120 ;HOCHSPANNUNG
_SLo=2582 ;"0" FOKUS

_STRTPOSX=221 ; STARTWERT X
_STRTPOSY=310.3 ; STARTWERT Y

; HEFTEN

_SLh=_Slo ;FOKUS

_SQh=2 ;STRAHLSTROM HEFTEN
_Fh=10 ;GESCHWINDIGKEIT HEFTEN
_FIGh=16 ;ABLENKUNG

_SWXh=0 ;AMPLITUDE X

_SWYh=3 ;AMPLITUDE Y

_FRQh=1 ;FREQUENZ

; SCHWEISSEN

_SLs=2605 ;FOKUS

_SQs=2.94 ;STRAHLSTROM SCHWEISSEN
_Fs=20 ;Schweil3dauer (s)

_FIGs=21 ;ABLENKUNG

_SWXs=12.5 ;AMPLITUDE X

_SWYs=12.5 ;AMPLITUDE Y

_FRQs=500 ;FREQUENZ

; GLAETTEN

_SLk=_SlLo ;FOKUS

_SQk=2 ;STRAHLSTROM GLAETTEN
_Fk=15 ;GESCHWINDIGKEIT GLAETTEN
_FIGk=1 ;ABLENKUNG

_SWXk=0 ;AMPLITUDE X

_SWYk=2 ;AMPLITUDE Y

_FRQk=200 ;FREQUENZ
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S — BEOBACHTUNG ELO

_SlLb=_Slo ;Linsenstrom STartwert
~SQb=1 ;Strahlstrom beobachten
_SWXp=86 ;Bildweite X

_SWYp=86 ;Bildweite Y

_AUFF=2

kkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkkkk H A U PT P RO G RA M M

WRT (S_HV,_HV) ;HOCHSPANNUNG
SNS
KALWERT(_KALWERT) ;Kalibrierwert

IF POSVORG==1
G1 G53 x=AC(_strtposx) Y=AC(_strtposy) F1000
ENDIF

; NAHT EINRICHTEN

WRT(B_SWX, SWXp,B_SWY, SWYp,AUFF, AUFF)
SNS
Copy_SW (B_SWX,B_SWY)

GO SL _SLb)
HDW_O (B_SWX,20)
HDW_x (AUFF,0)
HDW_SL_EIN

ELO_EIN (21,180)
G0 SQ _SQb)

MSG("Strahl ein am Pult und Anfangspunkt suchen")
SQ_EIN_MO

STOPRE

xxxxxx

R121=$AA_IM[X] ;ANFANGSPUNKT X-ISTWERUBERNAHME
R122=$AA_IM[Y] ;ANFANGSPUNKT Y-ISTWERUBERNAHME

SQ_EIN_MO
MO0

HDW_O (0)
HDW_X (0)
Copy_SW(AUS)
HDW_SL_AUS

GO SQ 0)
ELO_AUS
-----EINRICHTEN BEENDET
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; HEFTEN
IF _HEFTEN==1

G1 G53 SQ 0) SL _SLo) F1000 ;Strahl ein
MSG("Cycle-Start-->BEGINN HEFTEN")

WRT(S_SWX, SWXh,S_SWY, SWYh,S_FIG, FIGh,S_FRQ, FRQh)
SNS

-----SLOPE EIN

G1G53 G64 X=AC(R123) Y=AC(R124) SQ _SQh) SL_SLh) Fms _Fh
——-HEFTEN

X=AC(R125) Y=AC(R126)

-----SLOPE AUS

X=AC(R127) Y=AC(R128) SQ 0) SL _SLo)

G4 F1

-----ZURUECK ZUM STARTPUNKT

X=AC(R121) Y=AC(R122) Fms 50
ENDIF

: SCHWEISSEN
IF_SCHWEISSEN==1

G1G53 SQ 0) SL_SLo) F1000 :Strahl ein
CCD_EIN (1)

MSG("Cycle-Start-->BEGINN SCHWEISSEN")

WRT(S_SWX, SWXs,S_SWY, SWYs,S_FIG, FIGs,S_FRQ, FRQs)
SNS
MO

- Strahl EIN
G1G53 SQ SQs) SL_SLs)
G4 F15

WRT(S_SWX, SWXs,S_SWY,_SWYs,S_FIG, FIGh,S_FRQ, FRQh)
SNS

j----- Strahl EIN
G1G53 SQ SQs) SL _SLs)
G4 F5

;-----Strahl AUS
SQO0) SL _SLo)
G4F1
ENDIF

; GLAETTEN
IF _Glaetten==1

G1 G53 SQ 0) SL _SLo) F1000 ;Strahl ein
MSG("Cycle-Start-->BEGINN GLAETTEN")
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WRT(S_swx,_swxk,S_swy, swyk,S_fig,_figk,S_frq,_frgk)
SNS

;-----SLOPE EIN

G1 G53 G64 X=AC(R123) Y=AC(R124) SQ _SQk) SL _SLk) Fms _Fk
;-----GLAETTEN

X=AC(R125) Y=AC(R126)

;-----SLOPE AUS

X=AC(R127) Y=AC(R128) SQ 0) SL _SLo)

G4F1

;-----ZURUECK ZUM STARTPUNKT

X=AC(R121) Y=AC(R122) F3000

ENDIF

VEKTOR_AUS

IF _VIDEO==1

VR_AUS
ENDIF

hdw_X(0)
hdw_Y(0)
MO02
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15. Anhang C (angewendete EB-Parameter)

Die nachfolgend angefiihrten Diagramme bieten einen Uberblick vorgegebener EB-
Parameter von durchgefiihrten Aufschmelzversuchen.

Darauffolgend sind detaillierte Angaben der EB-Parameter in tabellarischer Form er-
sichtlich.

Die Anordnung ist an die Abfolge der genannten Versuche im Text angelehnt.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V1 TR6_02.01.:

Strahlstrom in mA

10 20
9 18
8 16
7 14
6 12
5 10
4 8
3 6
2 4
1 2
0 0
0 1 2 3 4 5 & 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 0
Versuch Nr.
Frequenz in Hz
70.000
60.000
50.000 600
40.000 500
400
30.000
300
20.000
200
10.000 100
0 0
01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Energie inJ
30000
7000
25000 5000
20000 5000
15000 M 4000
3000
10000
2000
5000 1000
0 0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Leistung in W
1200 250
1000 200
800
150
600
100
400
200 50
0 0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

1 2 3 4 5 6 7 8

Amplitude in mm

9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien
Cu&Niin %

o—o—o—'—'""w

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Energie in I/g

M

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Leistung in W/g

\—f“_“vm—o—o—o—o—o

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

Ausgangsgewicht in g

10,0

9,0

o0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in J/g

70000
60000
50000
40000
30000
20000

10000

50
45
10
35
3,0
25
2,0
1,5
1,0
05
0,0

30,0

25,0

20,0

15,0

/!

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V2_TR4_05.01.:

Strahlstrom in mA

-
S)

O RPN W R OO N X W

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Frequenz in Hz
600

500
400
300
200

100

0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Energie inl
30000

25000
20000
15000 L4
10000

5000

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Leistung in W

1200
1000
800
600

@ s

200

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

20
18
16
14
12

o N OB oo ®

600
500
400
300
200
100

7000

6000

5000

4000

3000

2000

1000

250

200

150

100

50

Amplitude in mm

2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien
Cu&Ni in %

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Energie in J/g

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Leistung in W/g

12 3 4 5 6 7 & 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

10,0
9,0
8,0
7,0
6,0
5,0
4,0
3,0
2,0
1,0
0,0

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

Ausgangsgewicht in g

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in J/g

50
45
40
35
30
2,5
2,0
15
1,0
05
0,0

30,0

25,0

20,0

15,0

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V1 TR6_15.01.:

Strahlstrom in mA

[
o

W‘

© PN W R U N W

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.

Frequenz in Hz

12.000
10.000
8.000
6.000
4.000

2.000

o0 1 2 3 4 5 6 7 & 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

EnergieinJ

30000
25000
20000
15000
10000

5000

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Leistung in W

1200
1000
800
600

“OOW_.

200

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

20
18
16
14
12

(S S -]

600
500
400
300
200

7000

6000

5000

4000

3000

2000

1000

250

200

150

100

50

Amplitude in mm

12 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien
Cu&Niin %

R e e e

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Energie in I/g

/._‘*—\—.—.—.—.—.—.——o—o—o—o

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Leistung in W/g

P S an e S o Sne NP UID ISP S

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

10,0
9,0
2,0
7,0
6,0
50
40
3,0
2,0
1,0
0,0

Ausgangsgewicht in g

—

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in l/g

30,0

25,0

20,0

15,0

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V2 TR6_15.01.:

Strahlstrom in mA

-
S)

SRR W o S S SDRPAD NP S S Y

O Rk N W R U N X W

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Frequenz in Hz

12.000
10.000
8.000
6.000
4.000

2.000

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.

Energie inJ
30000
25000
soee /'—‘_/_\—‘—0—.—'_’_'4—'_._‘
15000

10000

5000

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Leistung in W

1200
1000
800
600

400 W—H—.

200

0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

20
18
16
14
12

[ S )

600
500
400
300
200
100

7000

6000

5000

4000

3000

2000

1000

250

200

150

100

50

Amplitude in mm

N

1 2 3 4 5 6 7 & 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien
Cu&Niin %

PP
00—

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Energie in I/g

,,o—o—o/._\—o—o—o—o—o—o—-‘—O—'—'

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Leistung in W/g

—t0. Tt 900000

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

10,0
9,0
20
7,0
6,0
50
40
3,0
2,0
1,0
0,0

Ausgangsgewicht in g

H—o—'—‘—o—o—.._._._._._._‘_._._.

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in J/g

50
45

35
3,0
25
2,0
15
1,0
05
0,0

05
1,0
1,5

30,0

25,0

20,0

15,0

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V1 TR5_23.01.:

Strahlstrom in mA

-
o

W

o R N W R OO N 0 D

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Frequenz in Hz

600
500 —o—9o—9ooo oo 00009
400
300
200
100
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Energiein
30000
25000
20000
Lo H—'*'—H_._._H_._H
10000
5000
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Leistung in W
1200
1000
800
600
v W
200
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Amplitude in mm

20
18
16
14
12 ._._._._/_.\-”—’—'—'—’—.
10
8
6
4
2
0
0 01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien
Cu&Niin %
600
500
400
300
O e e T
200
100
0
0 01 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Spezifische Energie in I/g
7000
6000
5000
4000
3000
——— O —O——0——0
2000
1000
0
0 01 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Spezifische Leistung in W/g
250
200
150
100

50 W

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

10,0
9,0
2,0
7,0
60
50
40
3,0
2,0
1,0
0,0

Ausgangsgewicht in g

W

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in /g

50
45
40
35
30
2,5
2,0
1,5
1,0
05
0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V2_TR5_23.01.:

Strahlstrom in mA

10
9
8
7
6
5
4
3 0o o 0000000
2
1
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Frequenz in Hz
70.000
60.000
50.000
40.000
30.000
20.000
10.000
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Energiein
30000
25000
o H_'—’—H—o—._._._._._._.
15000
10000
5000
0
01 2 3 4 5 6 7 & 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Leistung in W
1200
1000
800
600
400 o—8—o _o—o—9—0—0—o—0—o—°
200
0
01 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Amplitude in mm

20
18
16
14

| ety TN e ,

o N B oo ®

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien

Cu&Niin %
600
500
400
300
O e e T
200
100
0
0 01 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Spezifische Energie in J/g
7000
6000
5000
4000
3000
B e ]
2000
1000
0
001 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Spezifische Leistung in W/g
250
200
150
100
Ll -~ o o o0
50 | g—0——e—e—""
0

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

10,0
9,0
20
7,0
6,0
50
40
3,0
2,0
1,0
0,0

Ausgangsgewicht in g

M

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in J/g

50
45
40
35
30
2,5
2,0
1,5
1,0
05
0,0

30,0

25,0

20,0

15,0

/!

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V3_TR3 23.01.:

Strahlstrom in mA

10
9
8
7
6
5
a
? M
2
1
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Frequenz in Hz
70.000
60.000
50.000
40.000
30.000
20.000
10.000
0
01 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Energie inl
30000
25000
20000
15000 @ TE—9—0—0-—9-—9-—9 99 oo
10000
5000
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Leistung in W
1200
1000
800
600
400 rw
200
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Amplitude in mm

20
18
16
14
12

[ S )

o0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien

Cu&Niin %
600
500
400
300
O e )
200
100
0
001 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Spezifische Energie in J/g
7000
6000
5000
4000
3000
e e e e e e e )
2000
1000
0
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Spezifische Leistung in W/g
250
200
150
100
o M—‘—'
0

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

10,0
9,0
20
7,0
6,0
50
40
3,0
2,0
1,0
0,0

Ausgangsgewicht in g

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in J/g

50
45
10
35
3,0
25
2,0
1,5
1,0
05
0,0

30,0

25,0

20,0

15,0

/!

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V4 TR3_23.01.:

Strahlstrom in mA

-
o

e

O R MW R U N W

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Frequenz in Hz
600

500 r— 00— 00— 00— 00— 00

400
300
200
100
0
01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Energie in J
30000
25000
20000
15000 ./'—0—0—._._'_._._._._.
10000
5000
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Leistung in W
1200
1000
800
600
400 /'—'—0—0—4"._'/.—'_.
200
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

20
18
16
14
12

[ S )

600
500
400
300
200
100

7000

6000

5000

4000

3000

2000

1000

250

200

150

100

50

Amplitude in mm

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien
Cu&Niin %

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Energie in J/g

12 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Leistung in W/g

.—-*"""HMH

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

10,0
9,0
20
7,0
6,0
50
40
3,0
2,0
1,0
0,0

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

Ausgangsgewicht in g

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in J/g

50
45
40
35
3,0
2,5
2,0
15
1,0
05
0,0

30,0

25,0

20,0

15,0

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V1 _TR5 20.03.:

Strahlstrom in mA

10
9
8
7
6
5
a
3 *—o—ao F_— L
) S —0
1
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Frequenz in Hz
600

500 *——0—0—0—0—0—0—0—00

400
300
200
100
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Energie inJ
30000
25000
20000
o T o o o o o
10000
5000
0
01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Leistung in W
1200
1000
800
600
400
*—o—o—0—o o—o
*—o—o—o 0
200
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Amplitude in mm

20
18
16
14
12 [ S e

o N OB O o®

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien

Cu&Niin %
600
500
400
300

SO e e OO C——0)
200
100
0
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Spezifische Energie in I/g
7000
6000
5000
4000
3000
——————O———0—0
2000
1000
0
0 01 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Spezifische Leistung in W/g

250
200
150
100

50 *——0—0—0—0—0—0—0—0—0

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Masterarbeit Thomas Spenger
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

10,0
9,0
8,0
7,0
6,0
50
40
3,0
2,0
1,0
0,0

Ausgangsgewicht in g

H—._._._._._H_._.

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in l/g

50
45
40
35
3,0
2,5
2,0
1,5
1,0
05
0,0

30,0

25,0

20,0

15,0

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %

Masterarbeit Thomas Spenger
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Institut fir Werkstoffkunde und Schweif3technik

Technische Universitat Graz

V2_TR5_20.03.:

Strahlstrom in mA

10
9

8

7

6

5

a

3 k' A d hd

) *—o—o—o—0

1

0

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Versuch Nr.
Frequenz in Hz

600

500 00— 00— 00— 00

400
300
200
100
0
01 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Energie inl
30000
25000
20000
15000 ._H—'—“‘_'—.—o—o—.
10000
5000
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
Leistung in W
1200
1000
800
600
400
*—0—9o—0—0—90—0—0—o °
200
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Amplitude in mm

20
18
16
14
12 00— 00— 00— 00— 00— 00

(S S -]

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Energie-Input i.V. zum theoretischen Energie-
Input von getrennten Ausgangsmaterialien
Cu&Niin %

o0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Energie in J/g

7000
6000
5000
4000
3000
2000

1000

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Spezifische Leistung in W/g
250

200
150
100
50 00— 00— 00— 00— 00

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.
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10,0
9,0
20
7,0
6,0
50
40
3,0
2,0
1,0
0,0

Ausgangsgewicht in g

""“0—0—._._._._._._.

70000

60000

50000

40000

30000

20000

10000

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Eingebrachte Energie gesamt
pro gemittelter Masse in J/g

50
45
40
35
30
2,5
2,0
1,5
1,0
0,5
0,0

30,0

25,0

20,0

15,0

g

10,0

5,0

0,0

Gewichtsverlust in %

4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
Versuch Nr.

Gewichtsverlust gesamt in %
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Tiegelloch- Gewicht Durchi
bzljvge'l'i:tel n::::er delta | delta del: :mr::s:‘ei'r‘ Strahifigur Amplitude Frequenz Fokus 1_B U_B | Zeit Leistung Arbeit Prozessablauf Versuchs- Entfernbarkeit Bemerkung all
.Nr ‘g ing ing | in% by . E inmm in Hz inmA | inkV | ins inW inJ (EIN/AUS/.../Nachwarmen/...) aufbau aus Vorrichtung € 2TE
Spirale10000 3/0,15/3/0,15/3/0,15/3/0,15/3 05 sehr gut Ablenkfigur weise nicht ordr
2 908 | 002 | 02 14 Spirale1000 13 100 o | 43 | 120 | 25 520 13011 - 05 mit Sehraubenziher
entfernbar
2 905 | 003 | 03 14 Spirale1000 13 10000 o | 43 | 120 | 25 520 13011 - 05 mit Schraubenzicher
entfernbar
2 9,01 0,04 04 11 Spirale1000 10 250 0 4,6 120 25 553 13822 - 02 oder 03 sehr gut
2 8,99 0,02 0,2 115 Spirale1000 10,5 500 0 46 120 25 550 13752 = 02 oder 03 sehr gut
25s lang Erwarmen
4 8,98 0,01 0,1 14 Spirale10000 13 500 0 4,1 120 30 487 14603 5s "Umriihren" mit identen 05 sehr gut
Parametern ausgenommen
Spirale1000 mit 1Hz
25s lang Erwarmen
4 892 006 | 07 147 Spirale10000 137 500 0 43 | 120 | 30 516 15468 55 "Umrithren” mit identen 05 e aerziche
leicht entfernbar
Parametern ausgenommen
Spirale1000 mit 1Hz
25s lang Erwdrmen
1 888 | 004 | 04 13 Spirale10000 12 500 o | a3 | 120 | 30 512 15350 Ss "Umnrihren’ mit identen 02 oder 03 sehr gut
Parametern ausgenommen
Spirale1000 mit 1Hz
Nachwarmen 1,5mA tber 10s
32s erwdrmen
1 885 | 003 | 03 14 Spirale10000 13 500 o | a1 | 120 | 32 491 15708 (KEIN umrdhren) 05 sehrgut
! ! ’ B ! Nachwérmen 1,5mA iiber 10s &
Nachwarmen 1mA iiber 10s
36s erwdrmen
1 882 | 003 | 03 14 Spirale10000 13 500 o | a0 | 120 | 36 483 17386 (Vi 05 sehr gut
" " P " Nachwirmen 1,5mA iiber 10s 8yl
Nachwarmen 1mA iber 10s
36s erwdrmen
1 878 | 004 | 05 14 Spirale10000 13 65535 o | a0 | 120 | 36 481 17319 (eETDemien 05 sehrgut
: " " P " Nachwirmen 1,5mA iiber 10s 8
Nachwérmen 1mA iber 10s
40s erwarmen
. (KEIN umrihren)
1 8,74 0,04 0,5 14 I , 4 474 18952 05 hr gut
, X ), Spirale10000 13 65535 0 39 120 0 Nachwérmen 1,5mA iber 10s sehr gu
Nachwérmen 1mA ber 10s
40s erwdrmen
. (KEIN umriihren)
1 8,66 0,08 09 14 lel 1 i 120 A 471 18854 05 hr gut
, X Spirale10000 3 65535 0 39 0 Nachwérmen 1,5mA iiber 10s sehr gu
Nachwérmen 1mA tber 10s
40s erwdrmen
) (KEIN umrihren)
1 8,60 0,06 0,7 14 Spirale10000 13 500 0 39 120 40 467 18679 Nachwérmen 1,5mA iiber 10s 05 sehr gut
Nachwérmen 1mA tber 10s
Tiegelloch- ich Durch
bzljvge'l'i:cel :::::e: delta | delta de‘r":m::sl:eir: Strahifigur Amplitude Frequenz Fokus I_B | UB | Zeit Leistung Arbeit Prozessablauf Versuchs- Entfernbarkeit Bemerkung all
. & e ing | in% rove i J in mm in Hz inmA | inkv | ins inw inJ (EIN/AUS/.../Nachwérmen/... aufbau aus Vorrichtung 8 ale-
57s erwdrmen
. (KEIN umriihren)
4 7,08 0,04 06 11 1e10000 10 00 0 22 | 120 | 57 267 15242 - - 05 hr gut
i g Nachwérmen 1,5mA iiber 10s senrgu
Nachwarmen 1maA ber 10s
46s erwarmen
N (KEIN umriihren)
2 7,08 0,00 0,0 12 Spirale10000 12 500 0 31 120 46 373 17152 . . 05 hr gut
piraie Nachwéarmen 1,5mA iiber 10s sehreu
Nachwarmen 1maA ber 10s
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0,04

06

Spirale10000

500

34

120

46

405

18644

46s erwarmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

100

120

46

403

18558

46s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

0,05

Spirale10000

500

33

120

46

402

18471

46s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwarmen 1,5mA Gber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

Tiegelloch- Gewicht
bzw. Tiegel- nachher
Nr.: ing

delta
ing

delta
in%

Durchmesser
der Probe min.
inmm

Strahlfigur

Amplitude
inmm

Frequenz
inHz

Fokus

1B
inmA

u_s
inkv

=

Zel
ins

Leistung
inW

Arbeit
inJ

Prozessablauf
(EIN/AUS/.../Nachwérmen/...)

Versuchs-
aufbau

Entfernbarkeit
aus Vorrichtung

Bemerkung allg.

0,03

0,5

Spirale10000

500

2,9188

120

46

350

16112

46s erwdrmen
(KEIN umrihren)

Nachwérmen 1,5mA iber 10s

Nachwarmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

500

3,4119

120

46

409

18834

46s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iber 10s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

0,12

Spirale10000

100

3,3669

120

52

404

21009

52s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iber 10s
Nachwérmen 1mA ber 10s

05

sehr gut

0,15

Spirale10000

12

500

B

120

52

398

20689

52s erwérmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA tiber 10s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

Spirale10000

12

500

120

57

343

19579

57s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA tiber 10s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

0,12

Spirale10000

12

500

2,6

120

60

312

18746

60s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwérmen 1mA iber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

45

Spirale10000

12

500

32

120

40

383

15324

40s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA tiber 10s
Nachwérmen 1mA iber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

40

14680

40s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA tber 10s
Nachwérmen 1mA iber 10s

05

sehr gut

0,10

Spirale10000

12

500

3,0

120

40

364

14553

40s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA tber 10s
Nachwérmen 1mA ber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

10

500

3,0

120

40

358

14305

40s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA tber 10s
Nachwérmen 1mA ber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

10

500

24

120

50

284

14221

50s erwarmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA tber 10s
Nachwarmen 1mA tiber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

0,09

Spirale10000

11

500

23

120

50

282

14094

50s erwarmen
(KEIN umriihren)
Nachwiérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut
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0,05

Spirale10000

11

1000

23

120

50

277

13841

50s erwarmen
(KEIN umriihren)
Nachwiérmen 1,5mA iber 10s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

11

10000

120

52

274

14249

52s erwarmen
(KEIN umriihren)
Nachwiérmen 1,5mA iber 10s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

Ablenkfigur moglicherweise nicht ordnungsgemaR eingelesen

0,08

Spirale10000

11

10000

23

120

52

270

14045

52s erwarmen
(KEIN umrihren)
Nachwiérmen 1,5mA ber 10s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

Ablenkfigur moglicherweise nicht ordnungsgemaR eingelesen

0,19

Spirale10000

11

500

23

120

50

276

13812

50s erwarmen
(KEIN umrihren)
Nachwiérmen 1,5mA ber 10s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

12

10000

120

46

288

13258

46s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA iber 10s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

Ablenkfigur mogli weise nicht or

Tiegelloch- Gewicht
bzw. Tiegel- nachher
Nr.: ing

delta
ing

delta
in%

Durchmesser
der Probe min.
inmm

Strahlfigur

Amplitude
inmm

Frequenz
inHz

Fokus

1_B
inmA

u_B
inkv

=

Zei
ins

Leistung
inW

Arbeit
inJ

Prozessablauf
(EIN/AUS/.../Nachwérmen/...)

Versuchs-
aufbau

Entfernbarkeit
aus Vorrichtung

Bemerkung allg.

Spirale10000

14

500

3,1734

120

46

381

17517

46s erwdrmen
(KEIN umrihren)

Nachwérmen 1,5mA iiber 10s

Nachwérmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

0,00

0,0

12,5

Spirale10000

12,5

500

3,4025

120

46

408

18782

46s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iber 10s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

-0,06

Spirale10000

12

100

3,4025

120

46

408

18782

46s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA tiber 10s
Nachwérmen 1mA ber 10s

05

sehr gut

0,01

01

Spirale10000

12

500

34

120

46

411

18911

46s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA tiber 10s
Nachwérmen 1mA ber 10s

05

sehr gut

0,07

12,5

Spirale10000

12,5

500

2,9

120

65

343

22276

65s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwérmen 1mA iber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

Spirale10000

12

500

120

65

340

22079

65s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA tiber 10s
Nachwérmen 1mA iber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

0,08

Spirale10000

12

500

34

120

46

407

18719

46s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA tber 10s
Nachwérmen 1mA ber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

370

18521

50s erwarmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA tber 10s
Nachwérmen 1mA ber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

Spirale10000

12

500

120

50

366

18323

50s erwarmen
(KEIN umrihren)
Nachwarmen 1,5mA tber 10s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

05

sehr gut

0,09

Spirale10000

12

500

3,0

120

50

365

18238

50s erwarmen
(KEIN umriihren)
Nachwiérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1mA tiber 10s

05

sehr gut
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0,03

04

Spirale10000

500

29

120

52

346

18012

52s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwarmen 1,5mA ber 10s
Nachwarmen 1mA tber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

Spirale10000

500

120

52

345

17928

52s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA dber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

1000

3,0

120

50

355

17732

50s erwérmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA dber 10s

05

sehr gut

0,07

Spirale10000

10000

29

120

52

350

18208

52s erwdrmen

(KEIN umriihren)

Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA tber 10s

05

sehr gut

Ablenkfigur weise nicht ordr

0,06

09

Spirale10000

10000

29

120

52

346

18004

52s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwarmen 1,5mA Gber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

Ablenkfigur moglicherweise nicht ordnungsgemaR eingelesen

Spirale10000

500

120

52

343

17829

52s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

0,06

09

Spirale10000

10000

28

120

52

341

17710

52s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwarmen 1,5mA Gber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

Ablenkfigur weise nicht ordr

V1_TR5_23.01.

Tiegelloch-
bzw. Tiegel-
Nr.:

Versuch-
Nr.:

Gewicht
nachher
ing

delta
ing

delta
in%

Durchmesser
der Probe min.
inmm

Strahlfigur

Amplitude
inmm

Frequenz
in Hz

Fokus

I_B
inmA

u_B
inkv

Zeit
ins

Leistung
inW

Arbeit
in)

Prozessablauf
(EIN/AUS/.../Nachwérmen/...)

Versuchs-
aufbau

Entfernbarkeit
aus Vorrichtung

Bemerkung allg.

0,04

06

Spirale10000

11,5

500

23

120

278

17814

64s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

500

120

62

286

17715

62s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

Spirale10000

11,5

500

31

120

48

367

17615

48s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA dber 10s

05

sehr gut

0,11

Spirale10000

11,5

500

29

120

50

347

17333

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

6,42

0,11

Spirale10000

11,5

500

28

120

50

341

17051

50s erwérmen
(KEIN umrihren)
Nach
warmen 2maA (iber 15s
Nachwérmen 1,5mA iiber 15s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

6,34

0,08

Spirale10000

500

31

120

45

372

16762

45s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nach
warmen 2maA (iber 20s
Nachwérmen 1,5mA iiber 15s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut
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45s erwdrmen
(KEIN umriihren)
7 1 6,32 0,02 03 @ Spirale10000 13 500 0 2l 120 45 368 16544 - Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwarmen 1,5mA tber 15s
Nachwarmen 1mA iiber 10s
42s erwdrmen
(KEIN umrihren)
8 1 6,20 0,12 19 ° Spirale10000 12 500 0 B3] 120 42 393 16488 . Nach - 05 sehr gut
warmen 2maA ber 20s
Nachwérmen 1,5mA iber 15s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

41s erwdrmen
(KEIN umriihren)
] 1 6,09 0,11 18 - Spirale10000 2} 500 0 33 120 41 395 16178 " N . 05 sehr gut
warmen 2maA ber 20s
Nachwérmen 1,5mA tiber 15s
Nachwérmen 1mA iiber 10s
40s erwdrmen
(KEIN umriihren)
10 1 6,03 0,06 10 - Spirale10000 125 500 0 33 120 40 397 15889 . D " 05 sehr gut
warmen 2maA (ber 20s
Nachwérmen 1,5mA Uber 15s
Nachwérmen 1mA iiber 10s
40s erwdrmen
(KEIN umrihren)
11 1 5,86 0,17 2,8 - Spirale10000 125 500 0 g3 120 40 393 15727 " Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwérmen 1,5mA tber 15s
Nachwérmen 1mA iber 10s
39s erwdrmen
(KEIN umrihren)
12 1 5,82 0,04 0,7 - Spirale10000 12,5 500 0 BRI 120 39 392 1529 " Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwérmen 1,5mA tber 15s
Nachwérmen 1mA ber 10s
38s erwarmen
(KEIN umriihren)
13 1 5,74 0,08 14 > Spirale10000 12,5 500 0 83 120 38 400 15190 " Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwarmen 1,5mA tber 15s
Nachwarmen 1mA tiber 10s

36s erwarmen
(KEIN umrihren)
14 1 5,70 0,04 0,7 > Spirale10000 12,5 500 0 BS] 120 36 416 14979 " ot . 05 sehr gut
warmen 2maA (ber 20s
Nachwérmen 1,5mA iber 15s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

Tiegelloch- Gewicht Durchi
Versuch- b:vge'l'i:cel n:::ﬁer delta | delta de\:r:mr:ees':ei; Strahifigur Amplitude Frequenz Fokus 1_B U_B | Zeit Leistung Arbeit Prozessablauf Versuchs- Entfernbarkeit Bemerkung all
Nr.: - Teg ) ing in% . . '3 inmm inHz inmA [ inkV [ ins inW inJ (EIN/AUS/.../Nachwérmen/...) aufbau aus Vorrichtung 8 2%6-
Nr.: ing inmm
0 7,25

62s erwdrmen
1 3 7,21 004 | 06 . Spirale10000 125 500 0 25 | 120 | 62 305 18907 (KEIN umrhren) 05 hr gut
" ’ 4 pir " " Nachwirmen 1,5mA iiber 10s SEMEd

Nachwérmen 1mA ber 10s

52s erwdrmen
(KEIN umrihren)

2 3 7,19 0,02 03 > Spirale10000 125 500 0 3,0 120 52 362 18807 Nachwirmen 1,5mA tiber 10s 05 sehr gut
Nachwarmen 1mA iiber 10s
50s erwarmen
. (KEIN umriihren)
3 3 7,18 0,01 01 = Spirale10000 i) 500 0 2l 120 50 375 18758 05 sehr gut

Nachwarmen 1,5mA tber 10s
Nachwarmen 1mA iiber 10s
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52s erwarmen
(KEIN umrihren)
Nachwarmen 1,5mA tber 10s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

4 3 714 0,04 0,6 - Spirale10000 12 500 0 3,0 120 52 360 18730 05 sehr gut vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

52s erwarmen
(KEIN umrihren)
5 3 6,94 0,20 2,8 > Spirale10000 12 500 0 30 120 52 358 18624 " Nach . 05 sehr gut
warmen 2maA ber 15s
Nachwérmen 1,5mA iber 15s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

46s erwdrmen
(KEIN umriihren)
6 3 6,83 0,11 16 = Spirale10000 13 500 0 33 | 120 | 46 394 18116 . fach . 05 sehr gut
warmen 2maA (ber 20s
Nachwérmen 1,5mA tiber 15s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

45s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nach
7 3 6,76 0,07 10 = Spirale10000 iz 500 0 33 120 45 396 17827 . " 05 sehr gut
warmen 2maA (ber 20s
Nachwérmen 1,5mA iiber 15s

Nachwérmen 1mA iiber 10s

45s erwdrmen
(KEIN umriihren)
8 3 6,69 0,07 1,0 - Spirale10000 12 500 0 g3 120 45 392 17643 . Nach - 05 sehr gut

warmen 2mA ber 20s

Nachwérmen 1,5mA tber 15s

Nachwarmen 1mA iiber 10s

44s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nach

9 3 6,60 0,09 13 - Spirale10000 12,5 500 0 B 120 | 44 397 17467 Wirmen 2ma (ber 20s 05 sehr gut

Nachwarmen 1,5mA tber 15s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

43s erwdrmen
(KEIN umrihren)
10 3 6,54 0,06 09 = Spirale10000 12,5 65535 0 B13] 120 43 401 17234 " Nach . 05 sehr gut
warmen 2maA ber 20s
Nachwérmen 1,5mA iber 15s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

43s erwdrmen

nach 33s umriihren mit
Spirale1000_umruehr mit 1Hz fiir 10s
il 3 6,45 0,09 14 = Spirale10000 12 65535 0 B 120 43 397 17066 05 sehr gut
Nach
warmen 2maA (ber 20s
Nachwérmen 1,5mA iber 15s
Nachwarmen 1mA tiber 10s

43s erwdrmen

nach 33s umriihren mit
Spirale1000_umruehr mit 1Hz fir 10s
12 3 6,33 0,12 19 - Spirale10000 12 65535 0 Bi] 120 43 391 16826 05 sehr gut
Nach
warmen 2mA Uber 20s
Nachwérmen 1,5mA iiber 15s
Nachwérmen 1mA tiber 10s

42s erwdrmen
(KEIN umriihren)
13 3 6,32 0,01 0,2 o Spirale10000 12 65535 0 83 120 42 393 16516 . Nach . 05 sehr gut
warmen 2maA ber 20s
Nachwarmen 1,5mA tber 15s
Nachwarmen 1mA tiber 10s
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39s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nach

14 3 6,28 0,04 0,6 = Spirale10000 125 65535 0 35 120 39 423 16488 " " 05 sehr gut
warmen 2maA (iber 20s

Nachwiérmen 1,5mA iiber 15s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

Tiegelloch- ich Durchi
bzljvge'l'i:cel :::’hllc\e: delta | delta de'r‘r:ror::sr:eivr\ Strahlfigur Amplitude Frequenz Fokus 1_B U_B | Zei Leistung Arbeit Prozessablauf Versuchs- Entfernbarkeit
.Nr ‘g ing ing in% Inrm : 8 inmm inHz inmA [ inkV [ ins inW inJ (EIN/AUS/.../Nachwarmen/...) aufbau aus Vorrichtung

=

Bemerkung allg.

10s erwarmen mit A=15mm, Rest

15 von 45s mit A=11mm
4 6,12 0,01 0,2 - Spirale10000 bzw. 500 0 2,4 120 55 291 15981 (KEIN umriihren) 05 sehr gut
11 Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwa 1mA dber 10s

52s erwdrmen
. (KEIN umrihren)
4 6,12 0,00 0,0 > Spirale10000 11 500 0 26 120 52 307 15960 Nachwirmen 1,5mA iber 105 05 sehr gut
Nachwérmen 1mA iber 10s
46s erwdrmen
. KEIN umrdihren!

4 6,11 0,01 0,2 > Spirale10000 11 500 0 29 120 46 347 15960 Nachw(érmen 15mA i]:)er 10s 05 sehr gut
Nachwérmen 1mA iber 10s
48s erwdrmen
4 607 | 004 | 07 - Spirale10000 1 500 o | 28 | 120 48 332 15932 (eETDemieny 05 sehrgut vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

" Nachwirmen 1,5mA iiber 10s
Nachwérmen 1mA iber 10s
48s erwdrmen
(KEIN umrihren)
4 6,01 0,06 1,0 - Spirale10000 11 500 0 2,7 120 48 330 15826 " Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 155
Nachwérmen 1,5mA tber 15s
Nachwérmen 1mA ber 10s
45s erwdrmen
(KEIN umrihren)
4 5,95 0,06 10 - Spirale10000 12 500 0 29 120 45 348 15671 " Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwérmen 1,5mA tber 15s
Nachwérmen 1mA iber 10s
45s erwdrmen
(KEIN umrihren)
4 5,92 0,03 05 - Spirale10000 12 500 0 29 120 45 345 15522 " Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwérmen 1,5mA tber 15s
Nachwérmen 1mA ber 10s
40s erwdrmen
(KEIN umrihren)
4 5,88 0,04 0,7 o Spirale10000 12 500 0 B} 120 40 386 15445 " Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwérmen 1,5mA tber 15s
Nachwérmen 1mA tber 10s
40s erwdrmen
(KEIN umriihren)
4 581 0,07 12 o Spirale10000 12 500 0 B12] 120 40 384 15346 " Nach - 05 sehr gut
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwiérmen 1,5mA iber 15s
Nachwérmen 1mA iber 10s
38s erwarmen
(KEIN umriihren)
4 5,76 0,05 09 ° Spirale10000 125 65535 0 B 120 38 399 15162 " Nach - 05 sehr gut
warmen 2maA (ber 20s
Nachwiérmen 1,5mA iiber 15s
Nachwarmen 1mA tiber 10s
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0,03

05

Spirale10000

11,5

65535

33

120

38

395

15022

38s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nach
warmen 2maA uber 20s
Nachwérmen 1,5mA iiber 15s
Nachwarmen 1maA dber 10s

05

sehr gut

0,08

Spirale10000

65535

B

120

38

393

14945

38s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nach
warmen 2maA tiber 20s
Nachwarmen 1,5mA Gber 15s
Nachwarmen 1maA ber 10s

05

sehr gut

Tiegelloch-
bzw. Tiegel-

Nr.:

Gewicht
nachher

ing

delta
ing

delta
in%

Durchmesser
der Probe min.
inmm

Strahlfigur

Amplitude
inmm

Frequenz
inHz

Fokus

1B
inmA

u_s
inkv

Zei
ins

=

Leistung
inwW

Arbeit
inJ

Prozessablauf
(EIN/AUS/.../Nachwarmen/...)

Versuchs-
aufbau

Entfernbarkeit
aus Vorrichtung

Bemerkung allg.

TZM

Spirale10000

500

120

50

268

13406

15s erwérmen mit A=15mm, Rest
von 35s mit A=11mm
(KEIN umriihren)
Nachwarmen 1,5mA tber 10s
I a 1mA tiber 10s

sehr gut

TZ™M

Spirale10000

11

500

120

50

304

15184

50s erwarmen
(KEIN umrihren)
Nachwiérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

sehr gut

™M

5,69

0,09

Spirale10000

11

500

2,9

120

44

343

15085

44s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA tiber 10s
Nachwérmen 1mA ber 10s

™M

sehr gut

TZ™M

5,56

0,13

Spirale10000

11

500

28

120

44

338

14852

44s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nachwérmen 1,5mA iiber 10s
Nachwérmen 1mA iber 10s

™M

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

TZmM

Spirale10000

11

500

120

44

330

14514

44s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nach
wérmen 2mA iiber 15s
Nachwérmen 1,5mA tber 15s
Nachwérmen 1mA ber 10s

TZ™M

sehr gut

TZ™M

Spirale10000

11

500

120

44

322

14182

44s erwarmen
(KEIN umriihren)
Nach
warmen 2maA (ber 20s
Nachwirmen 1,5mA iiber 15s
Nachwarmen 1mA iiber 10s

™

sehr gut

TZM

Spirale10000

12

500

120

42

334

14048

42s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nach
warmen 2maA ber 20s
Nachwérmen 1,5mA tiber 15s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

sehr gut

TZM

0,04

08

Spirale10000

12

500

3,0

120

39

356

13893

39s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nach
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwérmen 1,5mA iber 15s
Nachwérmen 1mA iber 10s

sehr gut

TZ™M

0,08

Spirale10000

12,5

500

2,9

120

39

354

13787

39s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Nach
wérmen 2mA iiber 20s
Nachwarmen 1,5mA tber 15s
Nachwarmen 1mA tiber 10s

TZ™M

sehr gut
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TZ™M 513

0,07

Spirale10000

12,5

500

B3]

120

34

399

13569

34s erwarmen
(KEIN umrihren)
Nach
warmen 2maA (iber 20s
Nachwérmen 1,5mA iber 15s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

™M

sehr gut

™ 5,05

0,08

Spirale10000

12

500

33

120

34

394

13386

34s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Nach
wérmen 2mA iber 20s
Nachwérmen 1,5mA tber 15s
Nachwérmen 1mA ber 10s

TZM

sehr gut

™M 4,95

0,10

Spirale10000

12

500

B

120

33

399

13175

33s erwarmen
(KEIN umrihren)
Nach
warmen 2maA (iber 20s
Nachwiérmen 1,5mA ber 15s
Nachwérmen 1mA iiber 10s

™M

sehr gut

Tiegelloch- Gewicht
bzw. Tiegel- nachher
Nr.: ing

delta
ing

delta
in%

Durchmesser
der Probe min.
inmm

Strahlfigur

Amplitude
inmm

Frequenz
inHz

Fokus

1B
inmA

u_B
inkv

=

Zei
ins

Leistung
inW

Arbeit
inJ

Prozessablauf
(EIN/AUS/.../Nachwarmen/...)

Versuchs-
aufbau

Entfernbarkeit
aus Vorrichtung

Bemerkung allg.

Spirale10000

12

500

2,9

120

50

342

17109

50s erwérmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwérmen

05

sehr gut

0,09

Spirale10000

12

500

28

120

50

337

16826

50s erwarmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

0,07

Spirale10000

12

500

28

120

50

332

16594

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

328

16417

50s erwarmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwérmen

05

sehr gut

0,09

Spirale10000

12

500

120

50

322

16098

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

317

15865

50s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

0,06

Spirale10000

12

500

26

120

50

314

15697

50s erwarmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwérmen

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

311

15542

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

308

15408

50s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

Spirale10000

12

500

120

50

305

15274

50s erwarmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

0,7

Spirale10000

12

500

2,6

120

50

302

15091

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut
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Tiegelloch- Gewicht
bzw. Tiegel- nachher
Nr.:

ing

delta
ing

delta
in%

Durchmesser
der Probe min.
inmm

Strahlfigur

Amplitude
inmm

Frequenz
inHz

Fokus

1B
inmA

u_B
inkv

Zel
ins

=

Leistung
inW

Arbeit
inJ

Prozessablauf
(EIN/AUS/.../Nachwdrmen/...)

Versuchs-
aufbau

Entfernbarkeit
aus Vorrichtung

Bemerkung allg.

Spirale10000

12

500

120

50

346

17289

50s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwérmen

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

338

16889

50s erwarmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

6,26

Spirale10000

12

500

120

50

329

16451

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

327

16352

50s erwarmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwérmen

05

sehr gut

0,06

Spirale10000

12

500

2,7

120

50

323

16147

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

0,08

Spirale10000

500

2,7

120

50

320

15992

50s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

Spirale10000

12

500

26

120

50

316

15781

50s erwarmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwérmen

05

sehr gut

0,10

Spirale10000

12

500

2,6

120

50

311

15570

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

306

15315

50s erwdrmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

vor diesem Aufschmelzvorgang wird die Probe gewendet

0,06

Spirale10000

12

500

26

120

50

304

15210

50s erwarmen
(KEIN umriihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

Spirale10000

12

500

120

50

301

15048

50s erwdrmen
(KEIN umrihren)
Kein nachwarmen

05

sehr gut

02 & 03

Flachstahl 70x20mm (S235JR) mit diversen D=20mm-Bohrungen, an Unterseite Zunder

abgeschliffen,

so gut wie moglich mit Kupferplatten unterlegt

05

Flachstahl 70x20mm (S235JR) mit zentraler D=20mm-Bohrung, Abmessungen mdglichst dhnlich

TZM-Tiegel, an Ober- und Unterseite Zunder abgeschliffen,
aufgelegt auf 2Stk. austenitischen Kerbschlagbiegeproben

TZM

TZM-Tiegel It. Fertigungszeichnung,
aufgelegt auf 2 Stk. austenitischen Kerbschlagbiegeproben
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