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Kurzfassung

Ziel dieser vorliegenden Arbeit war es, eine geeignete Methode flr die Pulvereinbringung
von Titandioxid (TiOy) in eine Aluminiumlegierung (EN AW-7075-T651) mittels Friction Stir
Processing (FSP) zu finden und dadurch die Harte des Substrates zu steigern. Um die
Pulververteilung zu optimieren ist zusatzlich der Einfluss von verschiedenen Parametern
untersucht worden. Aus diesem Grund ist fir die erste Versuchsreihe ein Versuchsplan
mit sechs Pulvereinbringungsvarianten entwickelt und anschlielend anhand der
durchgefihrten Versuche evaluiert worden. Mit geeigheten Varianten von der ersten
Versuchsreihe wurde in der zweiten Versuchsreihe der Einfluss von verschiedenen
Parametern untersucht, um die Pulververteilung in der Matrix zu optimieren. Um die
Partikelverteilung verifizieren zu kdnnen, sind metallographische Untersuchungen, sowie
Harteprifungen, durchgefihrt worden. Fir diese Untersuchungen wurden Quer- und
Langsschliffe von den einzelnen Versuchen hergestellt und mit dem Licht- und
Rasterelektronenmikroskop untersucht. Mit Hilfe der Software AxioVision wurden die
Aufnahmen ausgewertet, um dadurch genaue Rickschliisse Uber die Partikelverteilung in
der erzeugten Matrixverbundschicht zu erhalten. Durch diese Analyse war es auch
mdglich, eine Bewertung der Pulvereinbringungsvarianten durchzufihren. Die Auswertung
der durchgefuhrten Versuche hat ergeben, dass die Sekundarpartikel erfolgreich
eingerthrt werden konnte. Durch die Parameterstudie wurde die Pulververteilung weiter
optimiert. Eine Hartesteigerung durch den Friction Stir Prozess konnte allerdings nicht
festgestellt werden.

Abstract

The aim of this thesis was to find a suitable method for incorporation of titanium dioxide
(TiO,) into an aluminium alloy EN-AW-7075-T651 to increase the substrate’s hardness by
using the Friction Stir Process (FSP). In addition the influence of multiple various
parameters has been analyzed with the aim to optimize powder distribution. For the first
series an experimental schedule consisting of six variations of powder incorporations has
been developed and evaluated by performing corresponding tests. The second trial
series, for which the suitable variants of the first series has been used, was to examine
the influence of various parameters to optimize the distribution of the powder into the
matrix. To verify the indicated distribution of the particles metallographic analyses as well
as hardness tests have been performed, for which transverse and longitudinal grindings of
the individual trials have been used, which have been analyzed by using the scanning
electron microscope and light microscope. The images have been evaluated by using the
software AxioVision, to analyse the distribution of the powder in the substrate. Based on
this investigation the varieties of the powder incorporation have been evaluated and it was
discovered that mixing in the secondary particles has been successful. The distribution of
the powder has been further optimized by parameter optimization. An increase of the
Matrix hardness could not be determined by using the Friction Stir Process.
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Einleitung

1 EINLEITUNG

Friction Stir Processing (FSP) ist eine Variante des Friction Stir Welding (FSW -
Ruhrreibschweil3en), bei der der Prozess zum gezielten Modifizieren des Gefiiges eingesetzt
wird. Durch den Druck und die Temperatur stellt sich in der modifizierten Zone ein sehr
feinkorniges Gefilige ein. Im Rahmen dieser Masterarbeit soll mit Hilfe des Prozesses ein
pulverférmiges Titanoxid (TiO,) in die Oberflache der hochfesten Aluminiumlegierung
EN AW-7075-T651 eingerihrt werden, um Werkstoffeigenschaften verédndern zu kénnen.
Durch das Einrihren der Partikel ergibt sich ein Metallmatrix-Verbund (Metal Matrix
Composite, MMC) im Bereich der Oberflache. Von wesentlicher Bedeutung ist dabei eine
maoglichst homogene und gleichmaliige Verteilung der eingebrachten Partikel. Eine
Verifizierung der Partikelverteilung soll mit Hilfe von Harteprifungen und metallographischen
Untersuchungen erfolgen. Mit dem, im Rahmen dieser Arbeit entwickelten und optimierten,
Prozess sollen in Folge industrielle Produkte mit wesentlich verbesserten
Oberflacheneigenschaften hergestellt werden.

Die durchgefiihrte Literaturrecherche fasst die, in der Arbeit behandelten, Thematiken
zusammen und sie soll einen Uberblick (iber die gegenwartig eingesetzten Prozesse geben.
Die dabei gewonnenen Erkenntnisse beziiglich Pulvereinbringung und Werkzeug-
konzeptionierung sind anschlieend in einem Versuchsplan eingearbeitet worden. An der
TU Graz wurden die FSP-Versuche mit unterschiedlichen Werkzeugen und
Pulvereinbringungsarten durchgefiihrt. Von wesentlicher Bedeutung war es, eine maoglichst
homogene und gleichmaflige Verteilung der eingebrachten Partikel zu erzielen. Um die
Partikelverteilung charakterisieren zu kénnen, sind diverse Quer- und Langsschliffe erstellt
und mit dem Licht- und Rasterelektronenmikroskop analysiert worden. Die mit dem
Lichtmikroskop aufgenommenen Bilder wurden zusétzlich mit der Software AxioVision
untersucht. Die gewonnenen Erkenntnisse dieser Analyse flhrten zu einer Bewertung der
Partikelverteilung der einzelnen Pulvereinbringungsvarianten.



Literaturrecherche

2 LITERATURRECHERCHE

In diesem Abschnitt wird eine kurze Einflhrung in das Friction Stir Processing gegeben.
AulBerdem sollen sdmtliche Prozesse, welche in dieser Arbeit Anwendung finden, erlautert
werden. Die Literaturrecherche soll auch als Grundlage fir die Wahl der Werkzeuggeometrie
und fur die Parameterfindung dienen.

2.1 Friction Stir Processing

1991 entwickelte Thomas Wayne am TWI (The
Welding Institute) ein Schweil3verfahren mit dem
Namen  Ruhrreibschweil3en  (Friction  Stir Welding direction Q
Welding, FSW). FSW ist eine Variante des == ‘45
Reibschweil3ens, wobei das Material nicht auf-
oder angeschmolzen wird. Man spricht daher
vom Figen in fester Phase (Solid-State
Process). Bei diesem Verfahren werden zwei Abbildung 2.1: Friction Stir Welding [2]
Werkstlicke  fest eingespannt und am

Verbindungsstol? der zu schweil3enden Halbzeuge durch ein sich drehendes FSW-Werkzeug
miteinander verschweif3t. Wie in Abbildung 2.1 zu sehen ist, besteht ein FSW-Werkzeug aus
einem Pin mit der Aufgabe, den Materialfluss zu foérdern, und einer Schulter, die durch
Reibung zwischen Schulter und Werksttick die erforderliche Warme erzeugt. [1, S. 1-3]

Zu den Vorteilen des Friction Stir Welding zahlen:

¢ Hochfeste Aluminium-Legierungen kénnen damit verschweil3t werden

e Feine Mikrostruktur mit hervorragenden mechanischen Eigenschaften in der
Schweil3naht

e Geringer Verzug [1]

e Verbindung unterschiedlicher Werkstoffe

e Keine Porenbildung

o Flussigkeits-, gas- und druckdichte Verbindung

e Es werden keine Zusatzwerkstoffe bendtigt [3, S. 323]

e Schwach ausgepragte Warmeeinflusszone

e Gute Automatisierbarkeit

o Geringe Schweil3vorbereitungen notwendig

e Hohe Reproduzierbarkeit [4]

Aus dem Friction Stir Welding entwickelte Rajiv S. Mishra im Jahre 1999 ein neues
Verfahren, das Friction Stir Processing (FSP). Ziel dieses Fertigungsverfahrens ist, nicht wie
beim FSW das Fiigen zweier Bauteile, sondern die Modifizierung der Mikrostruktur oder das
Erzeugen von Oberflachenverbundwerkstoffen. Dabei wird durch plastische Verformung an
der Oberflache ein sehr feinkdrniges Geflige erzeugt. Der Hauptvorteil dieses Verfahrens
besteht darin, dass - im Gegensatz zu anderen Verfahren - der Grundwerkstoff nur gering
beeinflusst wird. Es werden Eigenschaften, wie zum Beispiel Harte oder Verschleil3festigkeit,

2
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an der Oberflache gezielt verandert. In der einfachsten Form des FSP wird der Vorgang so
realisiert, dass mit einem FSP-Werkzeug (&hnlich einem FSW-Werkzeug) ein
Ruhrreibprozess ohne Zusatzwerkstoffe an der Oberfliche des Werkstickes
durchgefuhrt wird. Dadurch wird mittels Kornverfeinerung die Oberflache des Bauteils positiv
beeinflusst. [5]

Will man die Eigenschaften des Grundwerkstoffes noch zusatzlich verandern, besteht die
Moglichkeit, ein Sekundarmaterial (z.B. Nanopartikel) dem FSP beizumengen und im
Bereich der Oberflache einen Verbundwerkstoff zu erzeugen.

Beim Friction Stir Processing taucht das Werkzeug vollstandig in den Grundwerkstoff ein.
Die Schulterflache des Rihrwerkzeugs wird auf die Werkstickoberflache gedriickt und sorgt
so, einerseits fur einen gewissen Teil der erforderlichen Reibungswarme und andererseits
ebnet sie die vom Pin hervorgerufene Wulst, sodass man eine ebene Nahtausbildung mit
geringem Grat erhéalt. Um den Materialfluss zu optimieren, wird der Pin haufig mit
rahrfliigelahnlichen Gewindegangen ausgefihrt. [6, S. 667-669]

Durch die hohen Krafte und die Drehbewegung wird der Grundwerkstoff beim Friction Stir
Welding/Processing erwarmt und in einen teigigen Zustand versetzt. Wahrend des gesamten
Prozesses wird der Schmelzpunkt des Grundwerkstoffes nie erreicht. Bei
Aluminiumlegierungen liegt die Prozesstemperatur bei rund 400 °C. [1, S. 1-3]

Durch das FSP/FSW entstehen im
Werkstlick drei Zonen, welche in
Abbildung 2.2 gezeigt werden.
a) Grundwerkstoff der beiden Platten

b) die Warmeeinflusszone

c¢) die thermomechanisch beeinflusste Zone

HAZ TMAZ WELD NUGGET TMAZ HAZ

Parent

d) dle r6krlsta||IS|erte Kernzone (Nugget) /\d\'unc.ir;g sidc — ’ Rclrca[ing Sidc
[6, S. 668-669] Abbildung 2.2: Gefligezonen beim FSW [7]
Durch das Uberlagern einer Drehbewegung und einer translatorischen Vorschubbewegung
entsteht, &hnlich wie beim Frasen, eine Vorlaufseite (Advancing side), auf der sich die
Geschwindigkeiten summieren und eine Ricklaufseite (Retreating side), wo sie sich
reduzieren. Daraus resultiert eine prozessbedingte Asymmetrie, welche den Materialfluss
und den Warmeeintrag stark beeinflusst. [2]

1100 ——— 1

Der Einfluss von Vorlauf- und Ricklaufseite auf die

| Advancing EI Retreating

1000 PSS : : aide

. ) Warmeeinbringung  wird in  Abbildung 2.3
L ] dargestellt. ~Darin sind die gemessenen

©
=]
=]

O

P Temperaturen, welche beim FSW von Edelstahl
0 g ] auftreten,  eingetragen. Bei den meisten

Temperature [K]
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Abbildung 2.3: Temperaturverteilung dargestellt. [2][8]
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2.1.1 Der Materialfluss beim FSP

Durch den beim FSP hervorgerufenen teigigen Zustand des Materials und den zusatzlich
auftretenden Bewegungen entsteht in Abhangigkeit von Drehzahl, Vorschubgeschwindigkeit,
Neigungswinkel, Werkzeuggeometrie und Anpresskraft ein mehr oder weniger stark
ausgepragter Materialfluss. Wie bereits erwahnt, kommt es durch die Uberlagerung der
beiden Geschwindigkeiten zu einem asymmetrischen Geschwindigkeitsprofil. Diese
Asymmetrie ruft auf der Ricklaufseite einen starker ausgepragten Materialfluss hervor. Der
gesamte Materialfluss lasst sich in drei Arten aufteilen:

e In der Nahe des Werkzeuges fliel3t Material um das Werkzeug herum. Diese
Bewegung wird durch Rotation und Reibung zwischen Werkzeug und Werkstiick
hervorgerufen.

e Durch das mdgliche Gewinde am Pin und der Drehbewegung entsteht im Bereich des
Pins ein zuséatzlicher Materialfluss, welcher aus Gleichgewichtsgriinden an einer
entfernteren Stelle zu einem entgegengesetzten Materialfluss fuhrt.

e Esfindet eine Relativbewegung zwischen Werkzeug und Werkstick statt. [2]

Durch eine Wechselwirkung zwischen diesen drei
Arten ergibt sich eine &duBerst komplexe
Gesamtbewegung des Materials. Eine Simulation der
horizontalen Stromlinien in unterschiedlichen Ebenen
parallel zur Oberflache ist in Abbildung 2.4 dargestellit.
Die oberste Abbildung (a) zeigt die Stromlinien
0,35 mm, b) 1,59 mm und c¢) 2,28 mm unter der
Oberflache. Man kann deutlich eine Abnahme der
Rotation mit zunehmender Tiefe erkennen. Die
Stromungsumkehr des Materials an der Vorlaufseite
ist ebenfalls gut zu erkennen. Kommt es auf dieser
Seite zu einem Materialmangel, kbnnen sogenannte
Wormholedefekte, welche unter Kapitel 2.1.3 genauer
beschrieben werden, auftreten. Die hodchsten
Geschwindigkeiten treten beim FSW an der )
Schulterkante der Vorlaufseite auf. [2][9]

(a)

(b)

Abbildung 2.4: Simulation des

. L . - Materialflusses beim FSW [9
Tandel [10] beschaftigte sich in seiner Arbeit mit dem (%]

Verrihren von schichtweise aufgebauten Verbundwerkstoffen. Abbildung 2.5 zeigt die
einzelnen Schichten vor dem Verruhren. In Abbildung 2.6 sind trotz Verrtihrens die einzelnen
Schichten in den jeweiligen Zonen noch gut zu erkennen.
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- Abbildung 2.6: Verbundwerkstoff nach schlechtem Verriihren [10]

Abbildung 2.5:
Verbundwerkstoff [10]

Auch Colligan [11] fuhrte Untersuchungen bezlglich des Materialflusses beim FSW durch.
Als Grundmaterial wurde eine Aluminiumlegierung (7075-T6) mit einer Plattendicke von
6,4 mm gewahlt. Bei seinen Versuchen wurde jeweils eine Nut in die zu verschweillenden
Flachen gefrast. Die Nut wurde anschlieRend mit kleinen Stahlkugeln (Durchmesser
0,38 mm) gefillt. Diese Stahlkugeln dienten nach dem Schweil3prozess als Tracer-Material
und gaben Rickschlisse auf die Verteilung des Materials. Die Nuttiefe wurde bei den
Versuchen variiert, um Riuckschlisse auf die Verteilung in unterschiedlichen Ebenen zu
erhalten. In Abbildung 2.7 ist die Verteilung der Partikel in Abhangigkeit der Nutenposition zu
sehen. Die Drehrichtung des Werkzeuges ist dabei gegen den Uhrzeigersinn, daraus folgt,
dass sich die Vorlaufseite in den Abbildungen immer rechts befindet. In Position 1 bis 3
wurde das Tracermaterial von der Vor- auf die Rucklaufseite gebracht und dabei gut verteilt.

) ) { ) 103
Loy R, L R

| ! %*’,I r\._'k‘ 1 [*giz]

I A ! r i el |
l AN -

L | 3 | | ! |
] I .'1- ' ';".' I jndaalhd

' | - P& S

6 I i o i it
LBy L B f e | B

Pasition 4 Position 3 Position 2 Position 1

Abbildung 2.7: Partikelverteilung beim FSW [11]

Abbildung 2.8 zeigt die Tiefenverteilung der Partikel in der Seitenansicht. Wie auch schon in
Abbildung 2.7 zu sehen ist, unterscheidet sich Position 4 grundlegend von den anderen. Das
Tracermaterial wurde dabei von der Schulter hinter den Pin geschoben und nicht verteilt.

e

Position 4

Position 2

: ‘f’ﬂ ERCTYAS

Position 3 Paosition 1

Abbildung 2.8: Seitenansicht der Partikelverteilung [11]
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2.1.2 Parameter beim FSP

Vorschubgeschwindigkeit, Drehzahl, vertikale Anpresskraft, Neigungswinkel und
Werkzeuggeometrie zahlen zu den wichtigsten Parametern beim FSP und werden in den
nachsten Punkten genauer beschrieben.

Werkzeug

Ein FSP-Werkzeug besteht grundsatzlich aus einer Schulter und einem Pin und
unterscheidet sich nur sehr gering von einem FSW-Werkzeug. Fir den Fall, dass nur eine
auBerst dunne Schicht erzeugt werden soll, kann auf den Pin auch vollstandig verzichtet
werden. Sehr haufig wird ein Pin mit einem Gewinde verwendet, was zusatzlich das
Verruhren fordert.

Beim FSP muss das Werkzeug folgende drei Aufgaben erfillen:
o Kraftibertagung auf das Werkstiick
¢ Warmeeinbringung durch hohe Kraft in Kombination mit einer Drehbewegung.
Der Grolteil der Warme wird dabei durch die Schulter erzeugt.
¢ Verteilung der Sekundarpartikel mittels Materialfluss [12]

FSW/P-Werkzeuge kénnen in drei unterschiedliche Bauarten unterteilt werden:

o Fixer Pin: Geeignet  fir konstante ~ Wandstarken (FSW). Bei
VerschleiRerscheinungen oder Bruch des Pins muss das gesamte Werkzeug
erneuert werden.

e Verstellbarer Pin: Schulter und Pin bestehen aus zwei separaten Bauteilen. Die
Pinlange ist variabel einstellbar. Ist der Pin verschlissen oder beschadigt, kann er
ausgetauscht werden. Es kdnnen auch unterschiedliche Materialien fir Schulter
und Pin verwendet werden.

e Bobbin-Type Werkzeug: Das Werkzeug besteht aus einem Pin, einer oberen und
einer unteren Schulter. Die bendétigte Axialkraft wird durch Zusammenspannen der
beiden Schultern erzeugt, was signifikante Vorteile beziiglich Konstruktion und
Kosten der Anlage mit sich bringt. [13]

Speziell die Form des Pins, das Profil der Schulter und ihr Durchmesserverhaltnis wirken
sich erheblich auf den Materialfluss, Warmeeintrag und auf das zu vermischende Volumen
aus. Abbildung 2.9 zeigt die unterschiedlichen Schulterformen. Die Form der Mantelflache
(zylindrisch oder konisch) ist dabei aber eher unbedeutend, da die Schulter nur eine geringe
Eintauchtiefe erfahrt. Die flache Stirnseite der Schulter ist dabei das einfachste Design mit
dem Nachteil, dass sie nicht dazu beitragt, das flieRende Material unter der Schulter zu
halten. Die konkave Stirnseite mit einem Schragungswinkel von 6-10 ° reduziert die seitliche
Materialextrusion und erzeugt gute Schweil3ndhte. Das Volumen direkt unter der Schulter
dient auch als Reservoir. Bei dieser Form muss die Werkzeugachse in einem Winkel von 1-
3 ° gebracht werden, um das Reservoir von vorne neu flllen zu kdnnen und um eine héhere
Anpresskraft an der hinteren Kante zu erreichen. Generell bewirkt eine konkave Stirnflache
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hohere Krafte im Werkstuck. Konvexe Stirnflachen kommen speziell bei sehr dinnen
Wandstarken (<1 mm) zum Einsatz, haben aber den Nachteil, dass der Materialfluss vom
Pin wegfuhrt. Zusatzlich kann die Stirnflache noch spezielle Features enthalten, die den
Materialfluss verbessern, zum Beispiel kann durch eine Spirale der Fluss zum Pin optimiert
werden. [13]

Shoulder outer surface Shoulder end surface

m
]

C \Imdncul

End surface

feature'? Fentore d

W ?
u u in)
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Abbildung 2.9: Darstellung von unterschiedlichen Schulterformen [13]

In Abbildung 2.10 werden unterschiedliche Pinformen und Dimensionierungen gezeigt,

welche speziell auf die homogene Verteilung beim FSP von Mahmoud et al. [12] untersucht
wurden.
Effect of probe size

14 mm 14 mm 14mm ? 14 mm 14 mm

1D ) )L

Effect of probe shape

(a) (b)
|

Abbildung 2.10: Unterschiedliche FSP-Werkzeuge [12]

Aus den Untersuchungen geht hervor, dass die Pingréf3e einen starken Einfluss auf die
Kernzone (Nugget) hat. Ein grol3er Pin erzeugt eine grol3e Kernzone. Allerdings wird der
gesamte verrihrte Bereich, in dem die Partikel verteilt werden, kleiner.

In Abbildung 2.11 werden die Schliffbilder der FSP-Zone, welche mit den unterschiedlichen
Pins erzeugt wurden, gegenibergestellt. Der Versuch wurde mit einer Drehzahl von
1500 U/min durchgefiihrt. Das Schliffbild wurde nach dem ersten Durchlauf erzeugt. Auch
bei den weiteren Durchlaufen war die Verteilung beim quadratischen Pin-Querschnitt besser.
Durch den quadratischen Pin stiegen allerdings auch die Kréfte und der Verschleif3.



Literaturrecherche

Tool probe shape
5 mm, circular 5 mm, square 5 mm, triangular

eSS
== fmm

Abbildung 2.11: Einfluss der Pinform auf das Schliffbild [12]

00S1

Der gleichmaRige Harteverlauf des quadratischen Querschnittes quer zur FSP-Richtung,
welcher in Abbildung 2.12 blau dargestellt ist, deutet auf eine homogenere Verteilung des
Sekundarpulvers hin, als bei der runden und dreieckigen Pinform. [12]

Auch aus den Untersuchungen von Elangovan und Balasubramanian [14] geht hervor, dass
eine quadratischer Pin die homogensten Ergebnisse ermoglicht. In Abbildung 2.13 werden
die Ergebnisse daraus dargestellt, wobei der Versuch mit folgenden Pinformen durchgefuhrt
wurde: SC (Straight Cylindrical) zylindrischer Pin, TC (Tapered Cylindrical) konischer Pin, TH
(Threaded Cylindrical) zylindrischer Pin mit Gewinde, SQ (Square) quadratischer Pin und TR
(Triangle) dreieckiger Pin.
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Abbildung 2.12: Einfluss der Pinform auf den Abbildung 2.13: Vergleich der Pinformen [14]
Harteverlauf [12]
Abbildung 2.14 zeigt die, in der Praxis tblichen, Zusammenhange zwischen Werkstlickdicke,
Schulter- und Pindurchmesser, wobei diese nur grobe Richtwerte sind, welche in jedem
spezifischen Fall noch optimiert und angepasst werden miissen.
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Abbildung 2.14: Verhaltnis der Werkzeugdurchmesser [13]
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Durch eine Auswertung der in dieser Arbeit vorkommenden Literatur wurde ein &hnliches
Diagramm erstellt, welches in Abbildung 2.15 gezeigt wird. Darin wurden nur Substrate aus
einer Al-Legierung bertcksichtigt. Die Aluminiumlegierung 7075 wurde dabei noch zusétzlich
mit roten Kreuzen hervorgehoben Auch hier ist eine @hnliche Tendenz, wie in Abbildung
2.14, zu erkennen.
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Abbildung 2.15: Verhaltnis der Werkzeugdurchmesser von Al-Legierungen
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Eintauchtiefe/Anpresskraft
Die Regelung eines Ruhrreibprozesses kann auf zwei Arten erfolgen:

10 11 12

lineare Trendline fur AA7075
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o Kraftregelung: Dabei wird die Anpresskraft vorgegeben. Abhangig von Werkstoff und
Parameter stellt sich eine bestimmte Eintauchtiefe im Material ein. [15]
Aus dem Diagramm in Abbildung 2.16 geht hervor, dass mit steigender Anpresskraft
das Auftreten von Fehlern reduziert werden kann.
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Abbildung 2.16: Idealer FSW-Bereich [16]
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e Positionsregelung: Bei dieser Regelart wird die Eintauchtiefe des Werkzeuges
vorgegeben und konstant gehalten. [15]
Die Eintauchtiefe ist unter anderem von der Pinldnge abhangig. Ist die Eindringtiefe zu
gering, kommt es zu einer unvollstandigen Berlihrung der Schulter mit der
Werkzeugoberflache. Dadurch wird das Material nur unzureichend von der Vorderseite
zur Ruckseite transportiert, wodurch Hohlrdume oder eine raue Oberflache erzeugt
werden. Ist die Eindringtiefe zu grof3, entsteht ein grofRer Grat. Aul3erdem weist der
verrihrte Bereich bei zu grof3er Eindringtiefe eine konkave Form auf. [17]

SchweilRwinkel

Einen weiteren Einfluss hat der eingeschlossene Winkel zwischen Werkzeugachse und
Werkstlckoberflache (Anstell- oder SchweilBwinkel). Eine Neigung des Werkzeuges nach
hinten sorgt dafir, dass das Material unter dem Werkzeug festgehalten wird und zudem wird
die Forderwirkung des Materials zum Pin unterstitzt. Bei Aluminiumlegierungen hat sich ein
Winkel von 2 ° etabliert. [17][15]

Geschwindigkeiten

Beim FSP gibt es zwei Geschwindigkeiten, die Einfluss auf den Prozess haben:
die Winkelgeschwindigkeit (Drehzahl) und die Vorschubgeschwindigkeit. Die rotatorische
Bewegung sorgt dafiir, dass das Material um den Pin bewegt wird. Die translatorische
Bewegung sorgt daftr, dass das Material von der Vorderseite des Werkzeuges nach hinten
beférdert wird. Hohe Drehzahl und geringer Vorschub erzeugen héhere Temperaturen im
Grundmaterial. [17]

Beide Parameter haben Einfluss auf die Partikelverteilung. In Abbildung 2.17 ist diese
Verteilung in Abhangigkeit von der Drehzahl zu sehen. Daraus geht hervor, dass die
Verteilung bei geringer Drehzahl (1750 U/min) deutlich besser ist, als bei hoheren
Werten (2000 U/min oder 2250 U/min). Allerdings ist bei zu geringer Drehzahl darauf zu
achten, dass keine unvermischten Bereiche in der Kernzone ubrigbleiben (Abbildung 2.18).
Zu erwahnen sind noch der dabei verwendete Schulterdurchmesser von nur 14 mm, der
Pindurchmesser von 3 mm und der konstante Vorschub von 100 mm/min.

-UlW A3J ‘paads uoljejoy

Abbildung 2.18: Unvermischter Bereich wegen zu
geringer Drehzahl 1500 U/min [12]

1.Fm
Abbildung 2.17: Vermischung bei 1750,
2000 und 2250 U/min [12]
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In den Untersuchungen von Marzoli et al. [18], die sich mit dem FSP von AA6061 und
Sekundarpartikel aus Aluminiumoxid beschéftigten, wurde ein Geschwindigkeitskennfeld
erstellt (Abbildung 2.19). Dabei wurde auf der Ordinate die Drehzahl und auf der Abszisse
die Vorschubgsgeschwindigkeit aufgetragen. Die Kreise kennzeichnen die fehlerfreien
Versuche. Die Dreiecke stehen fur die Versuche, die einen Defekt hervorriefen, und die
Quadrate fir die maximalen Parameter der verwendeten FSW-Anlage.

Welding Envelope

6061/A1,0,/20,
800
— 700 o @ “
£ °
E 600 , . .
'g 500 P - n
& 400 4 “ A { : {
g 300 .
o
T 200
@ 100 AAG061/A1,0,/20 - 7.0mm |

Friction Stir Welding

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Welding Speed [mm/min]

A, Defective welds: @, defect free welds: B, leading limit of the FSW system

Abbildung 2.19: Geschwindigkeitskennfeld AA6061 [18]

Aus den, in dieser Arbeit referenzierten, Literaturquellen wurde ein Diagramm mit Drehzahl
Uber Vorschub erstellt (Abbildung 2.20). Die Ziffern bei jedem Versuch stehen fir den
Schulterdurchmesser in Millimetern. Zusatzlich wurden die Versuche mit der Legierung
AA7075 hervorgehoben. Auch die in dieser Arbeit verwendeten Parameter wurden
eingetragen.
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¢ indieser Arbeit verwendete Parameter ———— lineare Trendlinie fir AA7075

Abbildung 2.20: Geschwindigkeitskennfeld fur Al-Legierungen
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PartikelgrofRe

Narayana Yuvaraj [4] fuhrte Untersuchungen hinsichtlich der PartikelgréRe durch. Als
Grundwerkstoff wahlte er dabei einen AW-5083. Die Sekundarpartikel wurden mit der
Groove Filing Methode (siehe Kapitel 2.2.1) beigemengt. Bei den Sekundarpartikeln
handelte es sich um Borcarbit (B4C), welches jeweils in Microgrof3e (20 um) und Nanogrol3e
(30-60 nm) hinzugefiugt wurde. Abbildung 2.21 zeigt den Einfluss der PartikelgréRe, aber
auch der Wiederholvorgénge, auf den Harteverlauf.

—8— Nano particle three pass
130+ —#— Nano particle one pass
I—&— Micro particle three pass
I—¥— Micro particle one pass
|—&— Without particle one pass
|—— Base material

120

1104

100

Microhardness (Hv)

80

Distance from center of stir zone (mm)

Abbildung 2.21: Einfluss von Partikelgréf3e und Wiederholvorgange auf AW-5083/ B,C [4]

Untersuchungen mit Partikeln im Mikrometerbereich von Gandra [19] zeigten, dass unter
Verwendung von gleichbleibenden Prozessparametern kleinere Partikel (12,3 um) zu einem
homogeneren Ergebnis fuhrten als grof3e Partikel (118,8 um). Abbildung 2.22 zeigt dabei in
A eine gute Verteilung der Partikel mit einer GréR3e von 12,3 um. In B ist das Ergebnis mit
den 37,4 um grofRen Partikeln zu sehen. Dabei ist schon eine deutlich unregelmafiige
Verteilung zu erkennen. In C wurden Partikel mit einer Gro3e von 118,8 um eingerieben. Es
sind erhebliche Unregelmafigkeiten zu erkennen.

Abbildung 2.22: Schiliffbilder mit unterschiedlichen Partikelgro3en [19]
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Anzahl der Uberfahrten

Wie bereits aus der Abbildung 2.21 von Narayana Yuvaraj [4] hervorgeht, hat auch die
Anzahl der FSP-Uberfahrten groRBen Einfluss auf die Verteilung und die Harte. Eine
Erhohung der Uberfahrten fiihrte zu einer homogeneren Verteilung der Sekundéarpartikel und
somit zu einer Erhdhung der Harte. Dies ist auch in Abbildung 2.30 ersichtlich. Der
Zusammenhang zwischen FSP-Uberfahrten und KorngréRen wird in Tabelle 2.1 dargestellt.

Tabelle 2.1: Einfluss der Friction Stir Prozesse auf die Korngrofie [20]

Sample Grain Size (um)
BM 45

one pass without powder 18.5

TiO, particle- one Pass 13.7

TiO; particle- two Pass 10.3

TiO, particle- four Pass 8.5

Die Reduktion der KorngroéRe wird dadurch bedingt, dass mit steigenden
Wiederholvorgangen die Agglomerate der Partikel reduziert werden und sich diese homogen
in die Matrix des Grundwerkstoffes verteilen. Durch die Feinverteilung der Partikel wird das
Kornwachstum behindert, wodurch kleinere Kdrner entstehen. Auch hier ist noch einmal
anzumerken, dass kleinere Partikel dabei einen groReren Einfluss haben. [20]

2.1.3 Fehler und Defekte beim Friction Stir Processing

Ubliche Defekte beim FSW bzw. FSP beinhalten Porositaten und Oberflachenfehler. Ein
Grol3teil der Warme wird, wie bereits zuvor beschrieben, lber die Stirnflache des Werkzeugs
eingebracht. Durch Uberhitzen der Oberflache kann es zu entsprechenden Fehlern in
diesem Bereich kommen. Die Neigung zur Entstehung von Rissen und Hohlrdumen steigt
mit zunehmender Vorschubgeschwindigkeit. Dabei ist aber noch zu beachten, dass Risse
und Hohlraume auch stark von den Legierungsbestandteilen abhangen. [2]

Wie schon unter 2.1.1 erwdhnt, kdnnen sogenannte Schlauchporen auftreten. Grund dafur
ist eine zu grof3e Vorschubgeschwindigkeit. [21]

Kim et al. [16] beschreibt in seiner Untersuchung drei grundsatzlich verschiedene
Fehlerarten, die beim FSW von Aluminium-Legierungen (ADC12) entstehen kdnnen:

e Entstehung eines hohen Grates wegen zu hoher Warme. Diese Fehler entstehen bei
zu hoher Drehzahl und zu geringem Vorschub.

e Entstehung von HohlrAumen wegen geringem Warmeeintrag. Grund fur diesen
Fehler ist eine zu geringer Drehzahl bei zu hohem Vorschub.

e Entstehung eines Hohlraums durch fehlerhaftes Verrihren. Diese HohlrGume treten
bei groRen Drehzahlen und hohen Vorschubgeschwindigkeiten auf. Es wird davon
ausgegangen, dass dieser Fehler aufgrund von unterschiedlichen Temperaturen
zwischen Oberflache und tieferliegenden Bereichen entsteht.
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2.2 Moglichkeiten der Pulvereinbringung mittels FSP

Durch Zugabe von speziellen Zusatzwerkstoffen wie zum Beispiel SiC, Al,Oz; TiC oder TiO,
kénnen die Eigenschaften des Grundwerkstoffes zusétzlich beeinflusst werden. Der
Zusatzwerkstoff wird meist pulverformig eingebracht. Die Verteilung der Partikel soll durch
das FSP mdglichst homogen erfolgen und es soll eine gute Verbindung zwischen der
erzeugten Schicht und dem Grundwerkstoff entstehen. Die Verteilung des Zusatzwerkstoffes
beeinflusst stark die Eigenschaften der neu erzeugten Verbundschicht. Aus diesem Grund
entstanden viele unterschiedliche Verfahren zur Einbringung und Verteilung dieser
Sekundarpartikel. Tabelle 2.2 gibt einen Uberblick fir die typischen Anwendungen der
verschiedenen Verfahren. Auf den folgenden Seiten wird auf jedes der einzelnen Verfahren
genauer eingegangen und die Vor- beziehungsweise Nachteile aufgezahlt.

Tabelle 2.2: Anwendung der einzelnen Verfahren [22]

Material system Secondary phase Method of secondary phase Composite layer Reference
ncorporation thickness (mm)
Aluminum/its alloys SiC Groove filling 2 Wang et al. (2009)
Al20s Groove filling and closing 4 Shafiei-Zarghani et al. (2009)
MWCNTSs Groowve filling 22 Lim et al. (2009
Al Oy Holes filling 3 Yang et al. (2010)
SiC and MoS; Groove filling 35 Alidokht et al. (2011)
Ni particles Groove filling 015 Devinder and Bauri (2011)
AlLCy Groove filling and closing 38 Sharifitabar et al. (2017)
TiC BLC Groove filling 6 Maxwell Rejil et al. (2012)
Graphite, ALOs, and SIiC Groove filling 35 Anvari et al. (2013)
S5iC and Al;04 Surface coating and FSP 0204 Miranda et al. (2013)
Al Oy Surface coating and FSP 0.1 Mazaheri et al. (2014)
Magnesium/its alloys Si0; Groove filling and closing 3-35 Lee et al. (2006)
CNTs Groove filling 2 Morisada et al. (2006)
SiC Groove filling and closing 25 Asadi et al. (2011)
AlLOs Groove filling 5-6 Azizieh et al. (2011)
A0y Groove filling 2-25 Faraji et al (2011)
Carbon fibers Sandwich method 27 Mertens et al. (2012)
SiC and BLC Holes filling and closing 3 Madhusudan Reddy et al (2013)
SiC Direct friction stir processing tool 015 Huang et al. (2014)
Hydroxyapatite Groove filling 2 Ratna Sunil et al. (2014kb)
Copper/its alloys SiC Groove filling 2 Barmouz et al. (2011)
Graphite Groove filling and closing Not reporned Sarmadi et al. (2013)
B4C Groove filling and closing 5 Sathiskumar et al. (2013b)
TiC Holes filling and closing Not reported Sabbaghian et al. (2014)
SiC Holes filling Not reporned Akramifard et al (2014)
Titanium/its alloys Hydroxyapatite (iYGroove filling 016 Farnoush et al (2013)
(i)Surface coating
Hydroxyapatite Holes filling 016 Farnoush et al. (2013)
Steels TiC (iiijGroowve filling 15-2 Ghasemi-Kahrizsang and
(iv)5urface coating Kashani-Bozorg (2012)
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2.2.1 Beflllen einer Nut (Groove Filling)

Bei dieser Methode wird eine Nut auf der Werkstlckoberfliche erzeugt, welche
anschlieRend mit den Sekundéarpartikeln gefillt wird. Nachfolgend werden die Partikel mit
Hilfe eines FSP-Werkzeuges verriihrt. In Abbildung 2.23 ist zu erkennen, dass bei dieser
Variante meist ein FSP-Werkzeug mit Pin verwendet wird. Diese Methode ist grundsatzlich
fur Schichtdicken im Millimeterbereich zu bevorzugen. Wie aus Tabelle 2.2 hervorgeht,
kénnen damit Schichtdicken bis zu 6 mm erzeugt werden.

Load Tool
‘U' rotation
c\\‘ \\°° §
Work piece ’\0 e“ FSP tool Surface composite
Tool shoulder
\
Groove Secondary phase Nugget zone

powder

Abbildung 2.23: Groove Filling Methode [22]

Gandra et al. [19] untersuchte die sogenannte Groove Filling Methode und ging dabei, wie in
Abbildung 2.24 ersichtlich, speziell auf die Lage der Nut genauer ein. Er stellte fest, dass es
am effektivsten ist, wenn man die Nut auf der Vorlaufseite (Advancing side, AS) positioniert.
Wird die Nut auf der Ricklaufseite (Retreating side, RS) platziert (C), erhalt man wegen der
geringen Relativgeschwindigkeit eine unginstige Verteilung der Sekundarpartikel. Die
besten Ergebnisse erzielte man, wenn man die Nut zentral unter dem Pin platziert (B).
Zusatzlich geht aus seiner Arbeit hervor, dass es von Vorteil ist, wenn man die Partikel in der
Nut verdichtet.

. SiC groove Probe range
1~ 4 /
( A ..\\
/ 7 \/ \ \
/|| RS AS \ /| RS AS ‘ RS

- 5,50
Shoulder range

(A) (B) ©)

—

Abbildung 2.24: Werkzeugposition [19]

In Abbildung 2.25 ist die Verteilung der Sekundarpartikel mit einer Nut ersichtlich.
Problematisch ist die hthere Konzentration an der Vorlaufseite. Auch durch ein Wiederholen
des Verrihrvorganges kann diese Verteilung nicht merklich veradndert werden. Die
Probe (a) wurde einem viermaligen Friction Stir Prozess unterzogen, die Probe (b) einer
achtmaligen. [23]
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a 'u AS

(a) AS/RS 3 . ! AS/RS
- |
RS AS
(o) Abbildung 2.26: Wechselnde AS/RS [22]

Abbildung 2.25: Partikelverteilung, welche mit
Groove Filling Methode erreicht wird [23]

\
3
v

Abhilfe fur dieses Problem liefert ein stidndiges Abwechseln der Advancing/Retreating side.
Dies wird durch eine, mit jedem Wiederholvorgang wechselnde, Drehrichtung erzeugt. Das
Ergebnis ist in Abbildung 2.26 ersichtlich. Die Verteilung ist deutlich besser, als in den in
Abbildung 2.25 dargestellten Schiliffen.

2.2.2 Unterschiedliche Nuten (Three Gradient Groove)

Bei dieser Methode werden mehrere Nuten in das Werkstiick gefrast. Diese Variante wurde
von Heydarian et al. [23] untersucht. Als Grundwerkstoff verwendete er die
Aluminiumlegierung 7075-0. Als Sekundéarpartikel wurden SiC mit 80 nm verwendet. Wegen
der Asymmetrie beim FSP soll nun durch mehrere Nuten eine bessere Verteilung der
Sekundarpartikel erméglicht werden. Wie in Abbildung 2.27 zu sehen ist, sinkt die Tiefe der
Nuten zur Vorlaufseite, da auf der Ricklaufseite die Geschwindigkeiten geringer sind und
dort meist ein Mangel an Sekundarpartikel vorliegt.

T :

E§N

2.5 2.5

-

0.5

11771

7

Abbildung 2.27:Three Gradient Groove Methode [23] Abbildung 2.28: FSP-Werkzeug [23]

In Abbildung 2.29 ist das Ergebnis ersichtlich, welche mit den drei Nuten erzielt wurde.
Dieses ist deutlich gleichmaRiger, als in den in Abbildung 2.25. Zusétzlich erhélt man durch
diese Technik eine viel breitere Verbundzone, als mit nur einer Nut.

Abbildung 2.29: Verteilung mit der Three Gradient Groove Methode [23]

Der Harteverlauf, der bei dieser Variante entstanden ist, wird in Abbildung 2.30 gezeigt.
Dabei ist die hoéchste Harte und der gleichméaRigste Verlauf mit den drei Nuten erzielt
worden. Mit alternierender Vor- und Rucklaufseite und nur einer Nut (AS & RS) wurde ein
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geringerer Harteverlauf erreicht. Die geringste Harte wurde mit nur einer Nut und mit
gleichbleibender Vor- und Rucklaufseite erzielt. Auch mit steigender Anzahl an Uberfahrten
wird eine hohere Harte erzielt.
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Abbildung 2.30: Harteverlauf der Three Gradient Groove Methode [23]
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2.2.3 Verschlossene Nuten (Groove Filling and Closing)

Die Nut kann auch, nachdem sie mit Pulver beflllt wurde, geschlossen werden. Dadurch
wird verhindert, dass die Partikel vorzeitig entweichen und somit nicht in die Verbundschicht
eingearbeitet werden. Der Anteil der, in das Grundmaterial eingearbeiteten, Partikel wird
durch diese Methode deutlich erhoht. [22]

Schlieen mit FSP

Dabei wird ein pinloses FSP-Werkzeug, welches in Abbildung 2.31 gezeigt wird, verwendet,
um die Oberflache zu verreiben und somit die Nut zu schlieBen. AnschlieRend wird mit
einem pinbehafteten FSP-Werkzeug eine Uberfahrt vollzogen, um die Verbundschicht
herzustellen. [24]
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Abbildung 2.31: Befullte Nut mit pinlosem Werkzeug verschlie3en [22]
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Refat et al. [25] wendete diese Art der Pulvereinbringung an und fuhrte mit dem
Grundwerkstoff EN AW-7075 Untersuchungen bezlglich FSP durch. Als Sekundéarpartikel
wahlte er Aluminiumoxid (Al,O3) mit einer durchschnittlichen GréRe von 40 nm. Drehzahl,
Vorschub und Neigungswinkel wurden mit 500 U/min, 40 mm/min, und 3 ° gewahit. Die
Drehrichtung anderte sich mit jedem Wiederholvorgang, was ein Alternieren der Vor- und
Rucklaufseite zur Folge hat. In Summe wurden vier Uberfahrten vollzogen. Nuttiefe und
Nutbreite wurden mit 4,5mm und 3 mm gewdahlt. Die Nut wurde mit einem pinlosen
Werkzeug mit 19 mm Schulterdurchmesser geschlossen. Der Friction Stir Prozess wurde mit
einem Werkzeug aus Werkzeugstahl (H13) mit einem Pindurchmesser von 6,2 mm und einer
Pinlange von 5,3 mm durchgefihrt. Der Schulterdurchmesser betrug dabei 19 mm.

Der Grundwerkstoff EN AW-7075 besal? den Anlieferungszustand T6 mit einer Harte von
177 HV. Nach einer Warmebehandlung wurde die Harte auf 64,3 HV reduziert. Nach dem
FSP wurde eine Warmebehandlung, &hnlich wie in Kapitel 2.4.1 beschrieben, gewahlt, um
so wieder einen T6-Zustand zu erhalten. Dazu wurde das Material fur 90 min auf eine
Temperatur von 515 °C erwarmt und mit Wasser abgeschreckt. AnschlieRend wurde das
Ausscheidungsglihen bei 120° fur jeweils 12, 24 bzw. 36 h durchgefihrt.

In  Abbildung 2.32 sind die jeweiligen Harteverlaufe in Abhangigkeit von der
Warmebehandlung zu sehen: a) wurde nicht warmebehandelt, b) wurde 12 h, ¢) 24 h und
d) 36 h ausgelagert. Der rote Verlauf wurde dabei jeweils ohne Sekundarpulver, der griine
Verlauf mit Sekundarpulver durchgefiihrt. Ohne Warmebehandlung ist eine Hartezunahme
mit den Nano-Aluminiumoxid-Partikeln erheblich (Diagramm a)). Mit einer zusatzlichen
Warmebehandlung wird dieser Einfluss geringer (Diagramm b), c), d)). Aulerdem ist
ersichtlich, dass das Hartemaximum in der Nugget-Zone erreicht wurde.
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Abbildung 2.32: Harteverlauf bei unterschiedlichen Warmebehandlungen [25]
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Schliel3en mit Deckel

Anstatt einer zusatzlichen FSP-Uberfahrt kann auch einfach ein Deckel zum SchlieRen der
Nut verwendet werden. Abbildung 2.33 zeigt einen schematischen Aufbau dieser Variante.
Die Deckelschicht kann nach dem FSP abgefrast werden.

Abbildung 2.33: Groove Filling and Closing mittels Platte [26]

2.2.4 Lochbefillung (Hole Filling)

Bei dieser Methode werden anstatt Nuten einzelne Bohrungen in das Werkstlick gemacht.
Die Bohrungen werden mit den Sekundarpartikeln geflillt und anschlie3end verrihrt. [27]
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———— Tool shoulder Surface composite
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Abbildung 2.34: Hole Filling Methode [22]
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2.2.5 Verschlossene Locher (Hole Filling and Closing)

Ahnlich wie beim Groove Filling gibt es auch hier die Mdoglichkeit, die Partikel vor dem
Entweichen zu hindern, indem man die Bohrungen mit einem pinlosen Werkzeug schlief3t.
AbschlieRend wird mit einem pinbehafteten FSP-Werkzeug verrihrt. Durch das Schlie3en
der Bohrungen wird auch hier sichergestellt, dass der Grof3teil der Sekundarpartikel in den
Grundwerkstoff eingearbeitet wird. [22]
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Abbildung 2.35: Hole Filling and Closing Methode [22]
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2.2.6 Direktes Friction Stir Processing

Das direkte Friction Stir Processing (DFSP) wurde von Huang et al. [28] naher untersucht.
Als Grundmaterial wurde dabei AZ31 verwendet. Als Sekundarpartikel diente ein SiC-Pulver
mit einem durchschnittlichen Durchmesser von 1 um. Der Prozess wird in Abbildung 2.36
dargestellt. Das pinlose DFSP-Werkzeug weist eine konkave Schulter mit einer axialen
Durchgangsbohrung auf und ist in Abbildung 2.37 dargestellt. Die Bohrung dient dabei als
Reservoir des Sekundarpulvers. Eine dinne Schicht aus Aluminium verhindert den
vorzeitigen Austritt des Pulvers. Erst bei Berihrung mit dem Werkstick wird die dinne
Aluminiumschicht abgerieben und der Austritt des Pulvers aus dem Werkzeug ermdglicht.
Nach dem direkten Friction Stir Prozess wurde noch eine Uberfahrt mit einem FSP-
Werkzeug mit denselben Abmessungen durchgefiihrt. Der Vorteil dieser Variante ist die
direkte Einbringung in die Rihrzone. Diese Art der Pulvereinbringung ist allerdings nur fur
dunne Schichten geeignet. Die in dem Versuch erzeugte Schichtdicke betrug 150 pum.

|
Reinforceme; nt Dy >
i

back edge of  through-hole ~ front edge of

P =] s shoulder shoulder
Composite A& : Travel S
layer P = /’/,/ . direct g f/Ll_ _ —",‘:-‘:_':r?l:l T s . — i
Plat S oS s Sl SRS PR S e S PR
Abbildung 2.36: DFSP-Prozess [28] Abbildung 2.37: DFSP-Werkzeug [28]

2.2.7 Oberflachenbeschichtung (Surface Coating)

Die Oberflache wird hier mit den Sekundarpartikeln beschichtet und anschlieend verriihrt.
Mit Surface Coating kénnen allerdings nur sehr geringe Schichtdicken erzeugt werden, da
die Querbewegungen im Material nur sehr gering sind. In Tabelle 2.2 wird dieses Verfahren
fur Aluminium zweimal angefuhrt. Die Schichtdicken betragen dabei rund 0,1 mm und
0,2 mm.
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Abbildung 2.38: Surface Coating mit anschlieendem FSP [22]

Eine Variante dieses Verfahrens wurde von Adem Kurt et al. [29] analysiert. Dabei wurde ein
SiC Pulver (PartikelgrofRe von 10 pum) mit Methanol vermischt und auf der Oberflache einer
Al1050 Platte verteilt. Es wurde eine Schichtdicke, welche stark abhangig von der
Vorschubgeschwindigkeit war, von 75-150 um erzeugt. Wegen der geringen Schichtdicke
wurde hier ein pinloses Werkzeug mit ebener Schulter verwendet.
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Eine weitere Variante wurde von Zahmatkesh und Enayati [30] untersucht. Dabei wurde eine
durchschnittliche Schichtdicke von 0,6 mm erreicht. Als Grundwerkstoff wurde ein Al2024 T4
verwendet, welcher mit Al und AlLO; (je 50 nm) beschichtet wurde. Mittels
Plasmabeschichtung wurde eine Schichtdicke von 200 um aufgetragen, welche in Abbildung
2.39 dargestellt ist. Besonders hervorzuheben sind dabei die homogene Gleichverteilung der
Sekundarpartikel, die hohe Harte von 230 HV und der konstante Harteverlauf Uber dem
Durchmesser. In dem FSP-Bereich wurde also eine Hartesteigerung von 140 HV erreicht.
Abbildung 2.40 zeigt den Harteverlauf mit bereits zwei nebeneinander durchgefiihrten
Ruhrreibvorgangen.
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Abbildung 2.39: Plasmabeschichteter

Grundwerkstoff [30] Abbildung 2.40: Harteverlauf nach Surface Coating [30]
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Abbildung 2.41: Mikrostruktur der erzeugten Verbundschicht [30]

In Abbildung 2.41 ist die erzeugte Verbundschicht nach dem Friction Stir Process mit einer
durchschnittlichen Dicke von 600 um dargestellt. Darin ist eine gleichmaRige Verteilung der
eingerthrten Al,Os-Partikel zu erkennen.

2.2.8 Sandwich-FSP

Bei dieser Methode wird die Sekundéarphase groR3flachig zwischen zwei Platten positioniert.
In Abbildung 2.42 wird nur eine Schicht zwischen den Platten aufgebracht. Es ist aber auch
mdglich, die Anzahl der Schichten zu erhdéhen und dadurch eine bessere Verteilung zu
erhalten. Der groRRe Vorteil dieser Variante liegt darin, dass fur das Aufbringen der
Sekundarschicht keine zusatzlichen Werkzeuge bendtigt werden und der Arbeitsschritt sehr
schnell durchfuhrbar ist. Ein FrAsen von Nuten beziehungsweise Bohren von Léchern, sowie
das SchlieRen dieser durch ein zusatzliches FSP-Werkzeug, ist nicht notwendig. [22]
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Abbildung 2.42: Sandwich Methode [22]
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2.3 Analyse der Partikelverteilung

Wie bereits in den vorherigen Kapiteln zu sehen war, liefert ein Harteverlauf erste
Ruckschlisse auf die Homogenitat der Partikelverteilung. Will man jedoch genauer auf die
Homogenitat der Partikel in der Aluminiummatrix eingehen, bendtigt man andere Verfahren.
Die Verteilung der Sekundarpartikel in der Aluminiummatrix kann mit verschiedenen
Oberflachenanalysen bestimmt werden. Das Verfahren ist abhangig von der erforderlichen
Auflésung. In der Literatur wurden die Partikel haufig mit dem Rasterelektronenmikroskop
(REM), mit Transmissionselektronenmikroskop (TEM) und mit Energy Dispersive X-ray
Spectroscopy (EDX — Energiedispersiver Rontgenspektroskopie) untersucht, auf welche
folgend naher eingegangen wird.

Rasterelektronenmikroskop: Das Funktionsprinzip beruht darauf, dass ein feinfokussierter
Elektronenstrahl (Energie ~20 keV; Strahldurchmesser ~5 pm) die Oberflaiche des
Préaparates abrastert. Dabei entsteht eine Wechselwirkung zwischen den Elektronen und
Atomen der Probe. Die Wechselwirkungen sind z.B. Auslésen von Sekundarelektronen oder
elastische Ruckstreuung von Elektronen. Die dabei entstehenden Signale werden mit
Detektoren registriert. [31]

Transmissionselektronenmikroskop: Beim TEM hat der Elektronenstrahl eine deutlich héhere
Energie (80-1.000 keV). Die Probe muss so vorbereitet werden, dass sie von den Elektronen
durchstrahlt werden kann. Dazu muss die Probe eine sehr geringe Dicke (<0,1um)
aufweisen. Beim Elektronenmikroskop werden die schnell bewegten Partikel einer
Wellenldange zugeordnet. Dieser Korpuskelstrahl wird anschliefend zur Abbildung des
Gegenstandes verwendet. [31]

Energiedispersive Rontgenspektroskopie: Infolge eines Elektronenbeschusses (durch REM
oder TEM) werden charakteristische RoOntgenstrahlen emittiert. Anhand dieser
Rontgenstrahlen kann eine Elementanalyse durchgefiihrt werden. Die Ortsauflosung liegt
dabei in einem Rahmen von 1 um beim REM und bei 2 nm beim TEM. Die Energieauflosung
betragt dabei 120 bis 130 eV. [32, S. 60-61]
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Gandra [19] untersuchte die Partikelverteilung in seinem Versuch auf Basis von
Bildverarbeitungstechniken, die durch ausgewahlte Schwellenwerte den Volumenanteil in der

Aluminiummatrix ergaben. Dazu wurden viele Formatbilder in der GrofRenordnung von
45 um x 60 um Uber den Querschnitt verteilt gemacht und mittels Bildverarbeitung eine

prozentuelle Aufteilung dieser Bereiche errechnet. Abbildung 2.43 fasst die Ergebnisse aus
der Bildverarbeitung in einem Diagramm zusammen.
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Abbildung 2.43: Prozentuelle Verteilung der Sekundérpartikel [19]

Gandra ging in seiner Untersuchung nur auf die Anteile der Partikel ein und fasste die Anzahl
und GroélRe der Partikel in eine Komponente zusammen. Mahmod [12] hingegen erstellte zur
Beschreibung der Partikelverteilung ein Histogramm. Grundlage waren Aufnahmen mit
einem Rasterelektronenmikroskop (REM), welche in Abbildung 2.44 oben zu sehen sind.
Diese Aufnahmen liegen im Bereich von wenigen Mikrometern. Anhand dieser Aufnahmen
erfolgte eine statistische Auswertung durch eine Summation von Partikeln ahnlicher GréR3e.
Die daraus erhaltene Verteilung wird in Abbildung 2.44 gezeigt. Ziel seiner Versuche war die

Untersuchung des Einflusses von verschiedenen Pinformen auf die Pulververteilung, welche
bereits in Kapitel 2.1.2 im Unterpunkt Werkzeug naher erlautert wurde
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Abbildung 2.44: Histogramm der Partikelverteilung [12]
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Xingwang Zhang [33] fuhrte in seiner Arbeit unter anderem Untersuchungen bezuglich der
Verteilung von Partikeln im Nanometerbereich durch. Die Thematik seiner Arbeit beschaftigte
sich mit der Beschichtung von pordser Aktivkohle mit Titanoxid (TiO,). Als Grundlage dienten
Aufnahmen, welche mit einem Transmissionselektronenmikroskop (TEM) erzeugt wurden
(Abbildung 2.45). Im Vergleich zu den vorher beschriebenen Analysen liegen diese
Aufnahmen im Nanometerbereich. Anhand dieser Aufnahmen wurden wieder statistische
Auswertungen vollzogen und ein Histogramm, welches in Abbildung 2.46 gezeigt wird,
erstellt. Die beiden Kurven zeigen bei diesem Verfahren den Einfluss der
Substrattemperatur, wobei a) fur eine Substrattemperatur von 373 K und b) fur 423 K steht.
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Abbildung 2.45: TEM-Aufnahme [33] Abbildung 2.46: Histogramm fiir den Nanometerbereich [33]

Marzoli et al. [18] fuhrte Untersuchungen beziglich Sekundarpartikel (Al,O3) im
Grundwerkstoff (AA6061) durch. Allerdings galt sein Interesse nicht der Partikelgréiie,
sondern der Partikelform. Er untersuchte Schliffbilder (Abbildung 2.47) mit der Software
ImageC und erstellte daraus ein Histogramm (Abbildung 2.48), welches auf der y-Achse die
Anzahl und auf der x-Achse den Formfaktor beinhaltet. Der Formfaktor ist dabei eine
dimensionslose Zahl von null (beliebige Form) bis eins (perfekter Kreis). Das in Abbildung
2.47 gezeigte Bild wurde aus der Nugget-Zone erstellt. Das Histogramm zeigt, dass die
Partikel in dieser Zone deutlich runder, aber auch kleiner sind, als an den Ubrigen Stellen.
Dies ist vermutlich auf die Rotation des Werkzeuges zuriickzufihren, was ein Abschleifen
der Sekundarpartikel zur Folge hat.
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Abbildung 2.47: Schiliffbild aus der
Nugget-Zone [18]

Abbildung 2.48: Histogramm fir Formfaktor [18]
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2.4 Werkstoffe

Wie schon zu Beginn der Arbeit erwéhnt, wurde als Substrat eine Aluminiumlegierung des
Typs EN AW-7075-T651 und als Sekundarpartikel ein Titanoxidpulver (29um und 10-30 nm)
verwendet. Diese Materialien werden in den folgenden Punkten genauer beschrieben.

2.4.1 Substrat

Als Substrat wurde in dieser Arbeit eine aushéartbare Aluminiumlegierung verwendet.
Aluminium zahlt zu den Leichtmetallen und besitzt ein kubisch flachenzentriertes Raumgitter
(kfz). Somit sind die Atome an den Ecken und mittig in der Wirfelflache der Elementarzelle
angeordnet.

Aluminiumlegierungen werden einerseits beziglich ihres Legierungsgehaltes und
andererseits bezlglich der Herstellungsart eingeteilt. Bedingt durch die Art der Herstellung
lassen sich Knetlegierungen und Gusslegierungen unterscheiden. Erstere werden nach dem
Giel3prozess noch einem Umformprozess (Walzen, Ziehen, Pressen) unterzogen.
Gusslegierungen werden wegen guter Formfillung und Rissunempfindlichkeit zur
Herstellung von Formgusssticken verwendet. Da sich diese Arbeit mit Knetlegierungen
befasst, werden nur diese néher beschrieben. [6, S. 189-205]

Die Bezeichnung von Aluminiumlegierungen wird in Tabelle 2.3 naher erklart:

Tabelle 2.3: Bezeichnung fur Aluminiumlegierungen [6, S. 190-191]

EN AW-7075 EN AC-21100
EN...Euronorm EN...Euronorm
A...Aluminium A...Aluminium
W...Knetlegierung C...Gussstlcke

XXXX...Legierung, siehe Tabelle 2.4 XXXXX...Legierung

Tabelle 2.4: Aufschliisselung der Legierungselemente von Knetlegierungen [6, S. 191]

Gruppe Legierungstyp Legierungsbeispiel Aushirtbarkeit
XXX Reinaluminium EN AW-1050A Nicht aushértbar
2XXX AlCu EN AW-2024 Aushirtbar
IXXX AlMn EN AW-3003 Nicht aushértbar
4XXX Al Si EN AW-4046 Nicht aushirtbar
SXXX Al Mg EN AW-5182 Nicht aushirtbar
6XXX Al MgSi EN AW-6082 Aushirtbar
TXXX Al ZnMg EN AW-7020 Aushirtbar
8XXX Sonstige EN AW-8011A Nicht aushirtbar
IXXX nicht verwendet

Die vierstellige Zahlenfolge (Bsp. 3003) bei Knetlegierungen gibt Aufschlisse Uber die
Legierung des Aluminiums. Die erste Zahl kennzeichnet die Hauptlegierungselemente. Die
letzten beiden Zahlen charakterisieren die Legierung beziehungsweise stehen fir den
Reinheitsgrad von unlegiertem Aluminium. Die zweite Zahl steht fur einen hoheren
Reinheitsgrad oder die Modifikation der Legierung. Zusatzlich kdénnen zu dieser Bezeichnung
noch weitere Anmerkungen hinzugefiigt werden, welche den jeweiligen Werkstoffzustand
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beschreiben. Fur aushértbare Knetlegierungen wird eine Warmebehandlung, wie in Tabelle
2.5 beschrieben, gekennzeichnet. [6, S. 191]

Der in dieser Arbeit verwendete Werkstoff EN AW-7075-T651 besitzt als
Hauptlegierungselemente Kupfer, Magnesium und Zink. Ein Datenblatt ist im Anhang auf
Seite 81 zu finden. Zink weist grundséatzlich eine hohe Loslichkeit im Aluminium auf.
Durch den Zusatz von Magnesium wird diese Loslichkeit stark reduziert, wodurch ein
Ausscheidungsharten erheblich verbessert werden kann. Kupfer verringert diese
Loslichkeit noch zusatzlich und sorgt dazu fur eine thermische Stabilitit der
Ausscheidungsphasen. [6, S. 143]

Tabelle 2.5: Bezeichnung der Warmebehandlung [6, S. 193]

Bezeichnung Warmebehandlung

-T1 abgeschreckt aus der Warmumformung und kalt ausgelagert

-T2 abgeschreckt aus der Warmumformung, kalt umgeformt, kalt ausgelagert
-T3 I6sungsgegliiht, abgeschreckt, kalt umgeformt und kalt ausgelagert

-T4 I6sungsgegliiht, abgeschreckt und kalt ausgelagert

-T5 abgeschreckt aus der Warmumformung und warm ausgelagert

-T6 I6sungsgegliiht, abgeschreckt und warm ausgelagert

-T7 I6sungsgegliiht, abgeschreckt warm ausgelagert und Uberaltert

-T8 I6sungsgegliht, kalt umgeformt und warm ausgelagert

-T9 I6sungsgegliiht, warm ausgelagert und kalt umgeformt

Tabelle 2.6: Weitere Warmebehandlungen [34, S. 22-2]

Bezeichnung Warmebehandlung
-T351 I6sungsgegliiht, gestreckt, um Spannungen zu reduzieren, kalt ausgelagert.
Anwendung: Bleche, Platten, gerollte Stangen und Stabe

-T3510 ident mit —T351 aber Anwendung fur extrudierte Stangen, Stébe und Rohre
-T3511 gleich wie -T3510 nur zuséatzlich leicht begradigt fiir geringere Toleranzen
-T352 I6sungsgegliiht, gestaucht, um Spannungen zu reduzieren, kalt ausgelagert
-T651 I6sungsgegliht, gestreckt, um Spannungen zu reduzieren, warm ausgelagert.

Anwendung: Bleche, Platten, gerollte Stangen und Stébe,

-T6510 ident mit —T651 aber Anwendung fir extrudierte Stangen, Stdbe und Rohre

-T6511 gleich wie -T6510 nur zusétzlich leicht begradigt fiir geringere Toleranzen

-T73 I6sungsgeliht, Gberaltert fiir bessere Korrosionsbestandigkeit

17651 I6sungsgegliht, gestreckt, um Spannungen zu reduzieren, durch Warmauslagern uberaltert.
Resistenter gegen Schichtkorrosion. Anwendung: Bleche, gerollte Stangen und Stabe

-T76510 ident mit —T7651 aber Anwendung fir extrudierte Stangen, Stabe und Rohre

-T76511 gleich wie -T76510 nur zusétzlich leicht begradigt fur geringere Toleranzen
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Abbildung 2.49: Einfluss der Warmebehandlung auf Aushértezustand [6, S. 194]

In Abbildung 2.49 ist der Einfluss der Warmebehandlung auf die Festigkeit zu sehen. Die
Warmebehandlung T6 liefert ein Maximum an Zugfestigkeit. Die Warmebehandlung T7 fuhrt
zu einem Uberharteten Zustand.

Durch die, bei der Erstarrung bedingte Struktur, kommt es zu Fehlstellen im kristallinen
Aufbau. Diese konnen in nulldimensionale (Leerstellungen), eindimensionale
(Versetzungen), zweidimensionale (Stapelfehler) und dreidimensionale (Versetzungszellen)
Gitterfehler  eingeteilt werden. AufRRerdem ist noch die Kleinwinkelkorngrenze
(Subkorngrenze) als zusatzlicher Gitterfehler zu erwéhnen. Diese Fehlstellungen im
Kristallgitteraufbau haben groRen Einfluss auf die Eigenschaften des Metalls und sind unter
anderem fiir die gezielte Anderung der Eigenschaften zustandig. Festigkeitssteigernde
Mechanismen basieren auf der Hinderniswirkung der verschiedenen Gitterfehler.

Kornverfeinerung

Eine Mdglichkeit, die Versetzungsbewegung zu hindern und somit die Festigkeit zu steigern,
ist die Kornverfeinerung. Unter einem Korn versteht man einen begrenzten Bereich mit
gleicher Gitterstruktur und Orientierung. Ubliche KorngréRen von Aluminiumlegierungen
treten im Bereich von 0,5 um bis etwa 255 um auf und haben, entsprechend der Hall-Petch-
Beziehung,

O-y = 0y + kHP * dk_l/z

Einfluss auf die FlieBspannung o,. Diese setzt sich aus der Grundspannung o, dem
mittleren Durchmesser der Korner d, und einer Konstanten kyp zusammen. Die
Grundspannung ist von der inneren Reibung des Materials abhdngig. Die Konstante ist ein
Mal fur die Abhangigkeit der Fliel3grenze von der Korngrof3e. Im Vergleich zu Stahl weist
Aluminium mit seinen Legierungen eine deutlich geringere Abhangigkeit auf. Die
festigkeitssteigernde Wirkung ist auf die vielen Korngrenzen zurlckzufiihren, welche eine
Behinderung der Versetzungsbewegung bewirken. [6, S. 71-82]

Kaltverfestigung

Eine weitere Mdglichkeit der Festigkeitssteigerung ist die Kaltverfestigung. Darunter versteht
man eine Behinderung der Versetzungsbewegung durch eine hohe Versetzungsdichte, was
zu einem Anstieg der Harte, Zugfestigkeit und Streckgrenze fuhrt. Speziell fur nicht
aushartbare Aluminiumlegierungen wird die Kaltverfestigung als festigkeitssteigende
MalRnahme herangezogen [35, S. 221-228]
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Mischkristallverfestigung

Von Mischkristallverfestigung spricht man, wenn sich im Kristallgitter fremdartige Atome mit
anderen Eigenschaften (z.B. Groéf3e, Schubmodul) einlagern. Diese Legierungsatome
bewirken im Wirtsgittter ein Spannungsfeld, wodurch die Versetzungsbewegung behindert
wird. Speziell die Legierungselemente Si, Mg, Mn, Cu und Zn fuhren zu einer
Mischkristallverfestigung (aber auch zur Ausscheidungshéartung). [6, S. 85]

Teilchenhartung

Uber die Mischkristallhartung hinaus ist die Teilchenhartung der essenziellste Ansatz zur
Festigkeitssteigerung von Aluminiumlegierungen. Die Teilchenh&artung kann entweder durch
Zweitphasen, die als Ausscheidungen auftreten, oder aber durch Dispersoide, die
beispielsweise pulverformig in die Matrix eingebracht werden, hervorgerufen werden. [35, S.
221][36, S. 129]

Tabelle 2.7: Ausscheidungsharten und Dispersionsharten

Ausscheidungshéarten

Dispersionsharten

Neben geeigneten Legierungselementen wird
fur das Ausscheidungshéarten eine adaquate
Warmebehandlung bendétigt. [35, S. 221-224]
Die Losungsgliihtemperatur liegt bei einem EN
AW-7075, laut Datenblatt (Seite 80), zwischen
470 °C und 480 °C. Das Abschrecken muss mit
einer erforderlichen Mindestabkuhl-
geschwindigkeit erfolgen. Das anschlieRende
Auslagern findet dabei in zwei Stufen statt.
Durch das Abschrecken wird die Ausscheidung
unterdriickt. Die Elemente sind in der Matrix
zwangsgelost. Durch das nachfolgende Glihen
entstehen fein verteilte Ausscheidungen, die
wegen der Versetzungsbehinderungen zu guten
Festigkeitswerten fuhren. [37, S. 231]

In der

Praxis findet die Dispersionshartung,

Dispersionsphasen sind, im Gegensatz
zu den durch die Warmebehandlung
gebildeten Ausscheidungsphasen, ther-
misch auRerst stabil. Deshalb eignet sich
diese festigkeitssteigernde MalRnahme
besonders flr Hochtemperatur-
beanspruchungen. Die GréRe von
solchen Partikeln liegt meist zwischen
0,02 bis 0,5 um. [36, S. 129][6, S. 88]

aber auch das Ausscheidungsharten,

Anwendung. In Tabelle 2.7 sind beide naher beschrieben. In Abbildung 2.50 sind die
unterschiedlichen Prinzipien der Teilchenhartung dargestellt. Beim Ausscheidungshérten
kbnnen abhéngig von der Temperatur kohérente (niedrige Auslagertemperatur),
teilkoherénte und inkoharente (stark erndhte Auslagertemperatur) Bereiche entstehen. Beim
Dispersionshéarten treten meist nur inkoharente Ausscheidungen auf. Koharente Teilchen
weisen eine &ahnliche Gitterstruktur wie die Grundmatrix auf. Bei inkoh&renten Teilchen
weicht die Struktur vollstandig von der Matrix ab. [35, S. 224-225]
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kohérente Ausscheidung teilkohdrente Ausscheidung inkohédrente Ausscheidung
Abbildung 2.50: Unterschied koharent, teilkoharent und inkohérent [6, S. 90]

Bei inkoh&renten Bereichen wirkt der Orowan-Mechanismus. Bei diesem Prozess hinterlasst
die Versetzung, wie in Abbildung 2.51 b) zu sehen, nach Durchlaufen des Teilchens einen
Versetzungsring um die Teilchen. Bei teilkoharenter und koharenter Bereichen, Abbildung
2.51 a), lauft die Versetzung in das Teilchen hinein und schert es ab.
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Abbildung 2.51: a) Teilchenschneiden und b) Orowan-Prozess [36, S. 225]

2.4.2 Sekundarpartikel

Titan hat eine Dichte von 4,5 g/cm® und zahlt zur Gruppe der Leichtmetalle. Kommt
elementares Titan in Berihrung mit Luft, so wird es sofort von einer Oxidationsschicht
Uiberzogen. Titandioxid kann in drei Modifikationen auftreten: Rutil, Anantas und Brookit. [38]

o Ruitil ist die am haufigsten auftretende Modifikation, weist ein tetragonales Raumgitter
auf und hat eine Dichte von 4,3 g/lcm®. Die Elementarzelle von Rutil ist in Abbildung
2.52 dargestellt. Die roten Kugeln stellen den Sauerstoff dar, die blauen Kugeln Titan.
Bei Rutil besteht eine Elementarzelle aus zwei TiO, Einheiten.

e Anatas kommt am zweith&ufigsten in der Natur vor, hat eine Dichte von 3,9 g/cm
und tritt als tetragonaler holoedrischer Kristall (Abbildung 2.53) auf. Ab 700 °C
wandelt es sich irreversibel in Rutil um. Bei Anatas besteht eine Elementarzelle aus
vier TiO, Einheiten.

3
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Brookit hat ein orthorhombisches Gitter (Abbildung 2.54) und eine Dichte von
41 g/cm3, ist sehr selten und wird bei hoéheren Temperaturen auch zu Rutil
umgewandelt. Eine Elementarzelle beinhaltet acht TiO, Einheiten. [39]
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Abbildung 2.52: Abbildung 2.53: Elementarzelle Abbildung 2.54: Elementarzelle
Elementarzelle Rutil [40] Anatas [40] Brookit [40]

2.5 Atmosphéarisches Plasmaspritzen

Die Pulvereinbringung beim FSP erfolgt in dieser Arbeit unter anderem mittels Surface
Coating. Das dazu bendétigte Verfahren wird in diesem Kapitel naher beschrieben.
Atmosphérisches Plasmaspritzen (APS) zahlt zu den Verfahren des thermischen Spritzens.
Dabei wird auf ein bestimmtes Substrat eine Spritzschicht aus z.B. Kunststoff, Keramik,
Metall oder Keramik-Metall-Verbundwerkstoff erzeugt. Speziell beim Plasmaspritzen (auch
Plasmabeschichten) werden Temperaturen von dber 20.000°C (im Plasma) erreicht,
wodurch auch der Einsatz von hochschmelzenden Werkstoffen, wie zum Beispiel von
Keramiken, moglich wird. Heute sind neben Materialien wie Keramiken, Kunststoffen und
Metallen, auch Naturstoffe, wie zum Beispiel Papier oder Holz als Substrat geeignet. Um mit
Hilfe dieses Verfahren eine Spritzschicht zu erzeugen, ist eine Kombination aus thermischer
und kinetischer Energie erforderlich. Je nach Aufteilung der Gesamtenergie in thermische
und Kkinetische Energie konnen unterschiedliche Vor- und Nachteile fir einen
Anwendungsbereich entstehen. Eine Gliederung der Verfahren zum thermischen Spritzen
wird in Abbildung 2.55 gezeigt. [41, S. 144-155]
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Abbildung 2.55: Thermische Spritzverfahren nach DIN EN 657 [42, S. 219]

Das Plasmaspritzen gliedert sich nach Abbildung 2.55 in weitere Unterkategorien. Da in
dieser Arbeit nur das atmospharische Plasmaspritzen Anwendung findet, wird lediglich auf
dieses Verfahren des Plasmaspritzens ndher eingegangen. In Abbildung 2.56 wird ein
APS-Plasmabrenner schematisch gezeigt. In diesem wassergekihlten Plasmabrenner wird
zwischen einer ringférmigen Anode und der Kathode ein Lichtbogen erzeugt. Ein Arbeitsgas
wird durch den Lichtbogen gefiihrt, wodurch es sich erhitzt und einen Plasmastrahl bildet.
Der pulverférmige Spritzzusatz wird mit Hilfe eines Tragergases im vorderen Bereich des
Brenners in den Plasmastrahl eingebracht. Dabei werden die Pulverpartikel ebenfalls
erwdrmt und  beschleunigt. Je nach  Parameter wird der  Spritzzusatz
angeschmolzen, geschmolzen oder im festen Zustand auf die Oberflache des Substrats
aufgebracht. [43, S. 74]

Legende

Spannung
Plasmagas
Kathode (Elektrode)
Pulver und Tragergas
Anode

Isolation
Spritzschicht
Grundwerkstoff
Plasma

10 Spritzstrahl

11 Kithlwasser

O©CoO~NOOOPA WN-=-

78

Abbildung 2.56: Schematische Darstellung des Plasmaspritzens [41, S. 156]
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In Abbildung 2.57 ist eine schematische Darstellung der thermischen Spritzschicht zu sehen.
Gut ersichtlich ist darin der lamellare Aufbau dieser Schicht. Zusatzlich sind noch die
Merkmale einer solchen Schicht angefuihrt wie z.B. Risse, Verunreinigungen, Einschlisse,
der inhomogene Aufbau, aber auch die nicht geschmolzenen Partikel. Die inhomogene
Mikrostruktur ist dabei auf die ungleichférmigen Partikel, die zusatzlich ungleichmafiig
erwarmt werden, zuriickzufiihren. [44]

In Abbildung 2.58 ist ein Querschliff einer thermischen Spritzschicht aus Al,O3-TiO, zu
sehen, welche durch Plasmaspritzen erzeugt wurde.

Inter-lamellar

Unmelted | rit Oxide
paricle Ty ok inclusion
Porosity
i_&
Substrate : 3 :3’33%
8s0 2600 KV 100X WO= 17mm 100 ym
—_—
Abbildung 2.57: Mikrostrukturelle Merkmale Abbildung 2.58: Querschliff einer Spritzschicht [41]

einer thermischen Spritzschicht [44]

Um die Eigenschaften der erzeugten Schicht zu optimieren, muss eine entsprechende
Vorbereitung der Bauteiloberflache durchgefihrt werden. Die Vorbehandlung beeinflusst
unter anderem die Haftzugfestigkeit der Schicht und die Warmeleitfahigkeit der Verbindung
Substrat-Spritzschicht. Vor dem eigentlichen Spritzvorgang mussen folgende Arbeitsschritte
durchgefuhrt werden:

e Entfetten
Die Oberflache des Substrats muss 6l- und fettfrei sein. Durch das Entfetten wird die
Haftung verbessert. Zusatzlich dient es auch der Vermeidung von Verunreinigungen
durch des zum Raustrahlen verwendeten Strahlmittels. [41, S. 147]

e Aufrauen der Oberflache
Durch das Aufrauen wird in erster Linie die Oberflaiche des Substrates vergrofiert.
AulRRerdem wird eine gute Verklemmung der Partikel ermdglicht. Um die Oberflache
aufzurauen, konnen verschiedene Verfahren eingesetzt werden, wie zum Beispiel
Sandstrahlen oder Raudrehen. [41, S. 147]

e Aufspritzen von Haftvermittlerschichten

Durch eine zuséatzliche Haftvermittlerschicht aus Aluminium, Nickel, Kobalt oder
Molybdéan kann die Haftung zwischen Substrat und Pufferschicht vergréRert werden.
In manchen Fallen wird dadurch erst eine Beschichtung madglich. [41, S. 147]
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Bauteilmaskierung

Nicht zu beschichtende Teile des Werkstoffes missen vor dem Spritzen maskiert
werden. Dazu dienen Bleche, Maskierbander oder gummiartige Pasten. [41, S. 148]

Vorwarmung

Um Spannungen zwischen Substrat und Spritzschicht zu mindern, ist eine
Vorwarmung des Substrates erforderlich. Die dabei erzielten Temperaturen liegen
meist in einem Bereich von 50 °C bis 80 °C. Eine Oxidation der Substratoberflache ist
dabei tunlichst zu vermeiden. Ein Vorwdrmen kann mit Ofenheizungen,
Induktionsanlagen, Widerstandserwarmung, Hei3luftgeblasen oder mit einem
Brenner erfolgen. [41, S. 148]
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3 VERSUCHSAUFBAU UND VERSUCHSVORBEREITUNG

Dieses Kapitel soll einen Uberblick uber alle durchgefiihrten Versuche geben. Zusétzlich
werden alle Vorbereitungen, die fur die Versuchsdurchfiihrung notwendig waren, sowie das
verwendete Equipment, naher beschrieben.

3.1 FSP-Anlage

Samtliche FSP-Versuche wurden an der TU Graz mit einer Portalanlage des Typs MTS
ISTIR BR4 durchgefiihrt (Abbildung 3.1). Diese RihrreibschweiRmaschine von der Firma
MTS Systems Corporation wird hydraulisch betrieben und ermdglicht eine Kraft- oder
Wegsteuerung.

Abbildung 3.1: FSW-Maschine an der TU Graz

3.2 Versuchsaufbau

Die durchgefiihrten Versuche teilen sich in eine erste und eine zweite Versuchsreihe auf. Mit
der ersten Versuchsreihe soll grundséatzlich festgestellt werden, mit welchem Verfahren die
Sekundarpartikel in das Grundmaterial eingeriihrt werden konnen. Aufbauend auf die
Ergebnisse der ersten Versuchsreihe, soll in der zweiten Versuchsreihe die Partikelverteilung
durch Veranderung spezieller Parameter optimiert werden.

In der ersten Versuchsreihe wurden sechs Varianten (V1 - V6) durchgefiihrt. Wie in den
Abbildung 3.2 und Abbildung 3.3 zu sehen ist, teilen sich diese sechs Varianten auf zwei
unterschiedliche Platten (Nutenplatte und Plasmaplatte) auf. Von beiden Platten wurden
jeweils zwei Stuck gefertigt. Ein detaillierter Versuchsaufbau ist im Anhang auf Seite 85
und auf Seite 86 zu finden.
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Abbildung 3.2: Versuchsaufbau Abbildung 3.3: Versuchsaufbau
Nutenplatte 1 und 2 Plasmaplatte 1 und 2

Aus den Versuchen von Heydarian et al. [23] geht hervor, dass mit der ,Three Gradient
Groove“-Variante (beschrieben auf Seite 16) eine sehr gute Pulververteilung im Substrat
erreicht wird. Des Weiteren kann, im Vergleich zum Plasmabeschichten, durch diese
Einbringungsart eine geringere PartikelgroRe verwendet werden. Aus diesen beiden
Grunden wurden fur die Versuchsvarianten V1 — V3 dieses Verfahren der Pulvereinbringung
ausgewahlt.

e Das SchlieBen der Nuten ist in V1 mit einem pinlosen FSP-Werkzeug (W1.0)
durchgefuhrt worden. Der darauffolgende Friction Stir Process wurde mit dem
Werkzeug W2.1 durchgeftihrt.

e Der SchlieRvorgang in V2 erfolgte mit einem 2 mm dicken Blech, welches im Bereich
der Nuten auf 1 mm abgefrast wurde. Zum Verrilhren kam ein Werkzeug mit
langerem Pin (W2.2) zum Einsatz.

e In V3 wurden die Nuten von der Unterseite in das Blech gefrast, wodurch das
Abdeckblech an der Unterseite angebracht werden konnte und somit nicht Teil des
Verrihrprozesses war. Vorteil dieser Varianten ist, dass es keine Einschrankung
beziglich der PartikelgroRe gibt. Deshalb konnte bei diesen Versuchen eine
PartikelgréRe von 10-30 nm verwendet.

Wie im Kapitel 2.2.7 bereits erwahnt wurde, kann auch mit dem Surface Coating eine gute
Verteilung des Pulvers erzielt werden. Da auch die erreichte Schichtdicke im geforderten
Rahmen dieser Arbeit liegt, wurde das Plasmabeschichten als eine weitere Variante der
Pulvereinbringung gewahlt. Nachteil dieses Verfahrens ist allerdings die prozessbedingte
PartikelgréRe im Mikrometerbereich. Abbildung 3.3 zeigt den Versuchsaufbau von V4-V6.

e In V4 wurden die gefrasten Nuten durch Plasmabeschichten gefillt und mit dem
Werkzeug W2.1 verriihrt.
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e In V5 wurde die ebene, sandgestrahlte Oberflache beschichtet und mit den
Werkzeugen W2.1 und W3.2 verrihrt.

o Die beschichtete Oberflache in V6 ist mit den Rihrwerkzeugen W1.0 und W3.1
bearbeitet worden.

Wie sich nach der ersten Versuchsreihe herausstellte, sind die Varianten V1, V3 und V5
besonders gut geeignet, um einen Metallmatrix-Verbund herzustellen. Deshalb sind die
Varianten in der zweiten Versuchsreihe auf ihre Parametereinfliisse untersucht worden. Viele
dieser Versuche konnten noch auf der Nutenplatte 1 und 2, sowie auf der Plasmaplatte 1
durchgefihrt werden. Um den Einfluss der Nutengeometrie zu analysieren, musste allerdings
eine weitere Nutenplatte (Nutenplatte 3) hergestellt werden. Die Versuchsdurchfiihrung
mittels SchlieBen der Nuten durch FSP und darauffolgendem Verriihren blieb aber gleich.
Abbildung 3.4 zeigt den Versuchsaufbau dieser Nutenplatte. Dabei wurde bei V7 der
Abstand der Nuten verringert. Bei V8 wurde die Anzahl der Nuten auf 4 erhoht, sowie die
Tiefe der Nuten konstant auf 1 mm gehalten. Samtliche Fertigungszeichnungen, die fir diese
Arbeit bendtigt wurden, sind im Anhang unter 9.2 zu finden.

vi Vs

200

250

Abbildung 3.4: Nutenplatte 3

3.2.1 Nutenplatte

Als Grundmaterial fir die Nutenplatten dienten Bleche mit den Abmessungen
250 mm x 200 mm x 11 mm. Als Werkstoff wurde fur alle Bauteile ein EN AW-7075-T651
verwendet. In die Grundplatten wurden die bendtigten Nuten auf der Vorder- und Rickseite
gefrast. Die gefrdsten Nuten sind in Abbildung 3.5 und Abbildung 3.6 zu sehen.
AnschlieRend wurden die gefrasten Bleche gereinigt. FUr die Versuche wurden zwei idente
Nutenplatten gefertigt. Um die Nuten zu fillen, wurde das Titandioxidpulver mit einer
Partikelgré3e von 20 nm mit Ethanol vermischt und in die Nuten gegeben.
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Abbildung 3.5: Vorderseite Nutenplatte 1 Abbildung 3.6: Ruckseite Nutenplatte 1

3.2.2 Plasmaplatte

Als  Grundmaterial dienten hier dieselben Grundplatten mit den Malen
250 mm x 200 mm x 11 mm, in denen die Nuten gefrast wurden. Es wurden wieder zwei
Platten (Plasmaplatte 1 und Plasmaplatte 2) hergestellt. Das Plasmabeschichten und die
dazu bendétigten Vorbereitungen wurden bei der Firma INOCON in Atthang-Puchheim
durchgefuhrt. Um die Haftung der Spritzschicht zu optimieren, wurden die zu beschichteten
Bereiche mit Aluminiumoxid sandgestrahlt.

Fur das Plasmabeschichten musste eine Maskierung durchgefiihrt werden. Jene Bereiche,
die nicht beschichtet werden sollten, wurden mit entsprechenden Blechen abgedeckt.
Dadurch wurde auch ein gezieltes Fillen der Nuten ermdglicht. Um eine bessere Benetzung
zu gewdahren, wurde das Werkstiick mit einer Heizplatte auf 150 °C vorgeheizt. In Abbildung
3.7 ist der Vorheizprozess ersichtlich. Im linken oberen Bereich ist der Plasmabrenner zu
sehen. Sobald die Temperatur von 150 °C erreicht war, konnte mit dem Aktivieren
(Uberfahren des Werkstiickes mit dem Plasmabrenner ohne Zusatzpartikel) und dem
eigentlichen Spritzvorgang (Abbildung 3.8) fur die Versuchsvariante V4 begonnen werden.
Fur das Plasmabeschichten wurde ein Titandioxidpulver mit einer PartikelgréRe von
Xso = 28,57 um verwendet. Ein Datenblatt des Pulvers ist im Anhang auf Seite 82 zu finden.

Abbildung 3.7: Vorwarmen der Plasmaplatte Abbildung 3.8: Plasmabeschichten
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Fur das vollstandige Fiillen einer Nut wurden je nach Tiefe 20 bis 40 Uberfahrten benétigt,
ehe mit dem Fullen der nachsten Nut begonnen werden konnte. Als Trager und Plasmagas
wurde reines Argon verwendet. Die Parameter fur das Fullen der Nuten sind in Tabelle 3.1
gezeigt.

Tabelle 3.1: Parameter fur das Plasmabefillen der Nuten (V4)

Ampere Brenngas Geschwindigkeit Abstand Uberfahrten Pulver PartikelgroRe Tragergas Schichtdicke

[A] [I/min] [mm/s] [mm] [um] [I/min] [pum]
Aktivieren 200 12 100 20 2
Beschichten| 420 12 50 45 20-40 TiO, 29 12

Nachdem alle sechs Nuten gefiillt worden sind, konnte mit dem Beschichten der Bahnen fur
V5 und V6 begonnen werden. Um ein ahnliches Ergebnis wie in den Versuchen von
Zahmatkesh und Enayati [30] zu erhalten, wurde auch hier eine Schichtdicke von 300 pm
definiert. Die verwendeten Parameter fur die Bahnen werden in Tabelle 3.2 gezeigt.

Tabelle 3.2: Parameter fiir das Plasmabeschichten der Oberflache (V5-V6)

Ampere Brenngas Geschwindigkeit Abstand Uberfahrten Pulver PartikelgroRe Tragergas Schichtdicke
[A] [I/min] [mm/s] [mm] [pum] [I/min] [pum]
Aktivieren 200 12 100 20 2
Beschichten| 420 12 50 42 6 TiO, 29 12 300

Nach dem Beschichten wurde der Bereich um die Nuten herum gereinigt. Jenes Pulver,
welches sich trotz Maskierung um die Nuten anlagerte, wurde wieder abgeschliffen. In
Abbildung 3.9 und Abbildung 3.10 sind die fertig beschichteten und gereinigten Bleche zu
sehen.

Abbildung 3.9: Plasmaplatte 1 beschichtet Abbildung 3.10: Plasmaplatte 2 beschichtet
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3.3 Werkzeug

In Tabelle 3.3 sind die in dieser Arbeit verwendeten Werkzeuge mit den wichtigsten Mal3en
aufgelistet. Konstruktionszeichnungen der Werkzeuge sind im Anhang auf Seite 94 zu
finden.

Tabelle 3.3: Werkzeugibersicht

Bezeichnung Pinlange Pindurchmesser Schulterdurchmesser Werkstoff
[mm] [mm] [mm]
w10 - - 22 Bohler W300
w2.1 1,2
10 22 Bohler W300

W2.2 2,2

W3.1 1 _
W3.2 3 > 19 Wolframkarbid

Nachdem aus den Versuchen von Elangovan und Balasubramanian [14] im Kapitel 2
hervorging, dass sich ein quadratischer Pin positiv auf die Gleichverteilung der Partikel
auswirkt, wurde auch in dieser Arbeit ein solcher Pin verwendet. Um beim Friction Stir
Process einen ma@glichst groRen Bereich zu verriihren, wurde fir die Werkzeuge W2.1 und
W2.2 ein Pindurchmesser von 10 mm gewabhlt. In Anlehnung an Abbildung 2.15 wurde dazu
ein Schulterdurchmesser von 22 mm definiert. Abbildung 3.11 zeigt einen in der Arbeit
verwendeten Pin, welcher bereits in die Schulter eingebaut wurde.

Abbildung 3.11: Quadratischer Pin

In Abbildung 3.12 ist das Werkzeug W2.1 mit einer Pinlange von 1,2 mm zu sehen. Um die
1 mm dicke Abdeckplatte in V2 zu kompensieren, wurde fir Werkzeug W2.2 (Abbildung
3.13) eine Pinlange von 2,2 mm verwendet.
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Abbildung 3.12: Werkzeug W2.1 Abbildung 3.13: Werkzeug W2.2

Fur das SchlieRen der Nuten in V1 sowie fir V6 wurde zuséatzlich noch ein pinloses
Werkzeug W1.0 angefertigt, welches in Abbildung 3.14 abgebildet ist. Die
Fertigungszeichnungen der verwendeten Werkzeuge sind im Anhang unter 9.3 zu finden.

Abbildung 3.14: Pinloses Werkzeug W1.0

Als Werkstoff fir diese Werkzeuge wurde der gehéarteter Warmarbeitsstahl Bohler W300
verwendet. Wie sich in den Versuchen V5 01 und V6_01 herausstellte, weisen diese
Werkzeuge eine zu geringe Temperaturbestandigkeit fur die Plasmabeschichtung auf. Aus
diesem Grund wurden ein Wolframkarbid-Werkzeug mit grof3em Pin (W3.2, Abbildung 3.15)
und eines mit kleinem Pin (W3.1, Abbildung 3.16) verwendet. Die Schulterdurchmesser
dieser beiden Werkzeugen betragen 19 mm, die Pindurchmesser 5 mm. Die Pinlange des
W3.2 betragt 3 mm. Das Werkzeug 3.1 hat eine Pinlange von 1 mm. Fertigungszeichnungen
der beiden Werkzeuge sind auf Seite 100 und 101 zu finden.

Abbildung 3.15: Wolframkarbid-Werkzeug mit Abbildung 3.16: Wolframkarbid-Werkzeug mit
groRem Pin (W3.2) kleinem Pin (W3.1)
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4 VERSUCHSDURCHFUHRUNG

Dieses Kapitel beschéftigt sich mit dem praktischen Teil der Masterarbeit. Die Versuche
wurden in eine erste und eine zweite Versuchsreihe aufgeteilt. Damit eine erste Analyse
gemacht werden konnte, wurden neben den Versuchen auch Makro- und
Lichtmikroskopaufnahmen durchgefinhrt.

4.1 Versuchsplan

In Tabelle 4.1 ist der Versuchsplan fur die erste und zweite Versuchsreihe zu erkennen. In
der linken Hélfte sind die sechs Pulvereinbringungsvarianten aufgefuhrt. In der rechten Halfte
sind die untersuchten Parameter aufgelistet.

Tabelle 4.1: Versuchsplan fur erste und zweite Versuchsreihe

Pulvereinbringung Parameterstudie
% SchlieRen mit FSP (V1) % Mehrmaliges FSP
2 SchlieRen mit Abdeckplatte (V2) 2 Variation der Nutengeometrie
Ug) Nuten von Unterseite (V3) % Anderung der Vorschubrichtung
o Nutenbeschichtung (V4) g Anderung Drehrichtung
% Oberflachenbeschichtung, FSP mit Pin (V5) % Versetztes FSP
W | Oberflachenbeschichtung, FSP ohne Pin (V6) L] Variation der Pinlange

4.2 Bezeichnungen

Um einen Uberblick lber die Versuchs- und Probenbezeichnung zu erhalten, missen diese
kurz erortert werden. Dies soll anhand des Beispiels V1_1,3 fir die Versuchsbezeichnung
und V1_1,3_A fur die Probenbezeichnung erfolgen.

4.2.1 Versuchsbezeichnung

V11,3
H_l H_l
Tabelle 4.2:Versuchsbezeichnung
Pulvereinbringung FSP-Nummer
V1 SchlieRen mit FSP 1 wurde nur mit FSP-Nummer 1 verriihrt
V2 Schlieen mit Abdeckplatte 3 wurde nur mit FSP-Nummer 3 verrihrt
V3 Nuten von Unterseite 1,3 | wurde mit FSP-Nummer 1 und 3 verruhrt
V4 Nutenbeschichtung 1-3 | wurde mit FSP-Nummer 1 bis 3 verrihrt
V5 Oberflachenbeschichtung, FSP mit Pin
V6 Oberflachenbeschichtung, FSP ohne Pin die Parameter zu den einzelnen
V7 SchlieRen mit FSP, enge Nuten FSP-Uberfahrten sind im Anhang unter
V8 SchlieRen mit FSP, 4 Nuten Seite 106 zu finden.
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Der erste Tell der Bezeichnung (V1 bis V8) beschreibt die verwendete
Pulvereinbringungsvariante. Die zweite Zahlenkombination gibt dariber Aufschluss, mit
welchem Friction Stir Prozess und mit wie vielen Uberfahrten verriihrt wurde. Fir den
Versuch V1_1,3 kam die Variante V1 (SchlielBen mit FSP) zur Anwendung. Es wurden dabei
zwei FSP-Uberfahrten (FSP-Nummer 1 und 3) durchgefiihrt. In diesem Fall wurde mit
FSP-Nummer 1 die Nuten geschlossen und mit FSP-Nummer 3 verrihrt. Die verwendeten
Parameter wie zum Beispiel Drehzahl, Vorschubgeschwindigkeit, Schweil3winkel,
Anpresskraft und Drehrichtung der verwendeten Uberfahrten sind im Anhang ab Seite 106
chronologisch aufgelistet.

4.2.2 Probenbezeichnung

Tabelle 4.3: Probenbezeichnung \

Versuchsbezeichnung Schnittorientierung

Siehe oben (4.2.1) A Schnitt quer zur FSP-Richtung
AA Weiterer Querschnitt parallel zu ,A"

B Langsschnitt parallel zur Oberflache

C Langsschnitt 90 ° zur Oberflache

4.3 Probenherstellung

Fur die Schliffherstellung wurde die Probe zunachst eingebettet Fir das Einbetten in die
40 mm grofRen Formen wurden die Einbettmittel VersoCit-2 Powder und VersoCit-2 Liquid
verwendet. Der darauffolgende Schleifvorgang erfolgte mit unterschiedlichen Kérnungen. Die
verwendeten Schleifparameter sind in Tabelle 4.4 angefuhrt. Die Drehzahl der Probe und die
Drehzahl des Tellers wurden mit 150 U/min gewahlt. Als Drehrichtung wurde der Gleichlauf
gewabhilt.

Tabelle 4.4: Schleifparameter

Kdérnung Kraft Dauer
[-] [N] [min]
180 80 2
500 80 2
1200 80 2
2000 50 3
4000 40 4

Das abschliel3ende Polieren wurde mit eine Polierpaste (3 um) und eine OP-S Suspension
durchgefuhrt. Die verwendeten Parameter sind in Tabelle 4.5 eingetragen. Samtliche
Proben, die in der ersten Versuchsreihe untersucht wurden, sind mit diesen Parametern
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hergestellt worden. In der zweiten Versuchsreihe sind gewisse Proben ohne den letzten
Vorgang mit OP-S poliert worden, um so den Bereich des Metallmatrix-Verbundes besser zu
erkennen. Die beiden Drehzahlen wurden hier ebenfalls mit 150 U/min gewahlt.

Tabelle 4.5: Polierparameter

Koérnung ‘ Kraft Dauer Drehrichtung

[] [N] [min] []
3 um 40 2 Gleichlauf
OP-S 30 3 Gegenlauf

4.4 Erste Versuchsreihe

Ziel der ersten Versuchsreihe war es, Versuche mit verschiedenen Pulvereinbringungsarten
durchzufihren, deren  Funktionalitit zu testen und zu vergleichen. Die
erfolgsversprechenden Verfahren wurden anschliel3end in der zweiten Versuchsreihe néaher
auf ihre Parameter untersucht.

441 Vorversuche

Um geeignete Parameter zu finden, wurden zundchst Testlaufe (T1-T8) ohne
Sekundarpartikel auf einer unbearbeiteten EN AW-7075-Platte gemacht. Anhand der
durchgefuhrten Parameterstudie auf Seite 11 in Kombination mit den Erfahrungswerten der
TU Graz wurde eine Drehzahl von 800 U/min und ein Vorschub von 50 mm/min gewahlt. Mit
diesen gewdhlten Parametern lag man auch genau im Geschwindigkeitskennfeld der 7075-
Legierung (Abbildung 2.20).

Samtliche Versuche wurden kraftgeregelt durchgefiihrt. Ebenfalls auf Erfahrungswerten
basierte die Wahl des Anstellwinkels von 1,5 °. Um den zeitlichen Aufwand der Versuche in
Grenzen zu halten, wurde in der ersten Versuchsreihe jeder Versuch nur mit einem FSP-
Durchlauf  durchgefiihrt. Samtliche Versuchsanordnungen, Parameterdaten, sowie
Probenlokalisierungen, die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrt wurden, sind im Anhang
ab Seite 102 zu finden.

4.4.2 Schlieen mit FSP (V1)

Bei dieser Versuchsvariante wurden die beflllten Nuten mit einem pinlosen Werkzeug
(W1.0) durch den FSP-Durchlauf V1_1 geschlossen. Um das SchlieRen der Nuten zu
dokumentieren, wurde eine Schliffprobe (V7_1_A) von den geschlossenen Nuten hergestellt.
Nachdem die Probe geschliffen und poliert wurde, konnte eine Makroaufnahme gemacht
werden. Abbildung 4.1 zeigt die Probe V7_1_A. Aus dem rot markierten Bereich geht hervor,
dass ein SchlieRen der Nuten durch FSP gut funktionierte. Auf3erdem ist in dieser Abbildung
zu sehen, dass die Eindringtiefe der hinteren Schulterkante bei ca. 0,5 mm lag. Blau ist auch
schematisch das pinlose Werkzeug eingezeichnet. Man erkennt auch, dass die Nuten nach
dem SchlieRen vollstandig mit Pulver gefiillt blieben und sich keine Hohlrdume bildeten.
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Abbildung 4.1: V7_1_A Geschlossene Nuten

Nach dem SchlieRen der Nuten wurde noch mit einem weiterem FSP-Durchlauf (V1_3)
verruhrt. Dabei kam das Werkzeug mit kurzem Pin (W2.1) zum Einsatz. Abbildung 4.2 zeigt
die Parameter dieses Friction Stir Process. Daraus ersichtlich sind gelb die Drehzahl mit
800 U/min und grin die Vorschubgeschwindigkeit von 50 mm/min. Am geraden Verlauf der
Anpresskraft ist zu erkennen, dass es sich um eine Kraftregelung handelt (graue Linie). Die
Anpresskraft wurde nach 21 s von 16 auf 18 kN erhoht, um die Eintauchtiefe etwas zu
vergroRern. Der blaue Verlauf kennzeichnet im stationaren Betrieb ein Drehmoment von
18 Nm und der rote Verlauf nach 72 s eine Versuchslange von 50 mm.
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Beide FSP-Durchlaufe (Schlie@en und Rihren) ergaben den Versuch V1_1,3, welcher in
Abbildung 4.3 zu sehen ist. Das ,R* und ,V* kennzeichnen Vor- und Rucklaufseite. Wichtig

ist, dass beim Verriihren die tieferen Nuten immer auf der Ricklaufseite liegen mussen.

Abbildung 4.3: Makroaufnahme FSP-Spur V1_1,3
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Aus dem Versuch V1_1,3 wurde an der gekennzeichneten Stelle eine Probe (Querrichtung)
entnommen. Der Pfeil steht dabei fir die Blickrichtung auf die Probe. Abbildung 4.4 zeigt
eine Makroaufnahme dieser Probe. Wie sich spéater in der REM-Analyse zeigen wird, wurde
im Bereich 1 (Nugget) das Pulver eingertihrt und somit ein Metallmatrix-Verbund erzeugt.
Bereich 2 zeigt eine nichtverriihrte Nut, welche mit Pulver gefillt ist. Im Bereich 3 ist eine
Vielzahl an Fehlstellen zu erkennen.

Bereich 2 ’ Bereich 3

Abbildung 4.4: Makroaufnahme vom Querschliff V1_1,3 A

Mit dieser Variante ist es grundsatzlich méglich, das Pulver einzurihren und so in einem
groReren, homogenen Bereich einen Metallmatrix-Verbundwerkstoff zu erzeugen (Bereich
1). Mit den gewdahlten Parametern sind allerdings viele Pulveragglomerationen (Bereich 2
und 3) entstanden, welche auf einen unzureichenden Ruhrprozess zuruckzufiihren sind.

4.4.3 SchlieBen mit Abdeckplatte (V2)

Bei dieser Variante wurden die gefullten Nuten mit einem 2 mm dicken Blech abgedeckt. Im
Bereich der FSP-Spur wurde das Blech auf 1 mm Wandstarke abgefrast. Im Anhang ist auf
Seite 85 der genaue Versuchsaufbau dargestellt, Seite 88 und 92 zeigen die jeweiligen
Konstruktionszeichnungen. Verrihrt wurde das Pulver mit dem FSP-Durchlauf V2_1. Um die
Abdeckplatte mit einer Wandstarke von 1 mm auszugleichen, wurde das Werkzeug mit
langem Pin (W2.2) verwendet. Wahrend des Friction Stir Process kam es zu einer starken
Verformung und zum Abheben der Abdeckplatte auf der Ricklaufseite, wodurch das
Nanopulver austreten ausgetreten ist. Abbildung 4.5 zeigt einen Querschliff des Versuches
V2_1.

Abbildung 4.5: Makroaufnahme der Probe V2_1 A

Aus dieser Abbildung geht hervor, dass &hnlich wie im ersten Versuch ein
Metallmatrixverbund erzeugt wurde (Bereich 1) und dass ahnliche Fehler (Bereich 2 und 3)
aufgetreten sind. Nachteil dieser Variante ist allerdings, dass deutlich mehr Pulver durch den
Spalt zwischen Abdeckplatte und Nutenplatte (Bereich 4) entweichen konnte und somit nicht
in das Aluminium eingerihrt wurde.

45



Versuchsdurchfihrung

4.4.4 Nuten von der Unterseite (V3)

Im Vergleich zu den vorherigen Varianten wurden bei dieser die Nuten von der Unterseite in
die Nutenplatte gefrast, mit Pulver geflillt und abschlielend mit einer Abdeckplatte von unten
verschlossen. Der genaue Versuchsaufbau ist im Anhang auf Seite 85, 88 und 91 ersichtlich.
Verruhrt wurde das Pulver ebenfalls mit einem Werkzeug mit langerem Pin (W2.2).
Abbildung 4.6 zeigt eine Probe in geschliffenem und poliertem Zustand. Die Abbildung zeigt
auf der Rucklaufseite eine unvollstandige Vermischung von Pulver und Grundmaterial
(Bereich 2). Im Bereich 1 kann auch hier eine gute Vermischung von Pulver und
Grundmaterial festgestellt werden. Ahnlich wie in den zuvor durchgefiihrten Versuchen ist
auf der Vorlaufseite ein Bereich mit vielen kleineren Pulveragglomerationen zu erkennen
(Bereich 3).

Abbildung 4.6: Querschliff V3_7_A

In Abbildung 4.7 ist im oberen Bildbereich der gesamte Querschnitt abgebildet. Fir diese
Abbildung wurden mehrere Aufnahmen mit einer 25-fachen VergréRerung im Lichtmikroskop
gemacht und anschlie@Bend mittels Bildbearbeitung zusammengesetzt. Die
VergroBerungen 1 (50-fach) und 2 (200-fach) lassen darauf schlieRen, dass in diesem
Bereich Pulver eingertihrt wurde. Diese Vermutung wurde spater mit Hilfe der EDX-Analyse
bestatigt. Im Detail 3 mit 200-facher VergréRerung kdnnen deutlich die Agglomerationen vom
TiO,-Pulver erkannt werden.

Abbildung 4.7: Lichtmikroskopaufnahme vom Querschliff V3_7_A
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4.45 Nutenbeschichtung (V4)

Fur die Variante V4 wurden die gefrasten Nuten mittels atmospharischem Plasmaspritzen
gefillt, wodurch ein SchlieBen der Nuten entfallen konnte. Der genaue Versuchsaufbau,
sowie die Fertigungszeichnungen, sind im Anhang unter 9.2.3, 9.2.6 und 9.2.7 zu finden.
Abbildung 4.8 zeigt den eingebetteten, geschliffenen und polierten Querschliff der Probe P1
mit den plasmageftllten Nuten im Lichtmikroskop unter 50-facher VergroRerung. In allen drei
Nuten ist die porgse Struktur, welche bereits auf Seite 30 in Abbildung 2.57 beschrieben
wurde, zu sehen. AulRerdem ist eine schlechte Verbindung im Bereich der Seitenflachen
(rote Bereiche) der Nuten zu erkennen. Dies ist auf den unginstigen Einfallswinkel des
Plasmas zurtickzufiihren. In der rechten Nut sind Risse (gelbe Bereiche) zu sehen. In der
mittleren Nut ist eine unzureichende Beschichtung an der Oberflache (griiner Bereich)
ersichtlich.

Abbildung 4.8: Geflillte Nuten unter Lichtmikroskop

Verruhrt wurden die Nuten mit der FSP-Nummer 1. Verwendet wurde das Werkzeug W2.1
(kurzer Pin). Im Querschliff (Abbildung 4.9) erkennt man an den markierten Stellen, dass die
Nuten unvollstandig verruhrt worden sind. Auf3erdem ist kein homogener Bereich sichtbar, in
dem eine gute Vermischung zwischen Al und TiO, stattgefunden hat.

Abbildung 4.9: Querschliff V4_1 A

4.4.6 Oberflachenbeschichtung - FSP mit Pin (V5)

Bei dieser Einbringungsvariante wurde die Oberflache der Aluminiumplatte mit TiO,
beschichtet und anschlieRend verrihrt. Zunachst wurde aber eine Probe entnommen, um
Untersuchungen an der Plasmaschicht durchzufiihren. Abbildung 4.10 zeigt eine Aufnahme
mit dem Lichtmikroskop mit einer 100-fachen Vergrof3erung. Der weil3e Bereich zeigt das
Substrat. Der graue Bereich in der Mitte zeigt die durch atmosphéarisches Plasmaspritzen
erzeugte Schicht.
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Aluminium

Abbildung 4.10: Plasmabeschichtung an der Oberflache

Fur das Friction Stir Processing wurde ein Werkzeug mit kurzem Pin (W2.1) verwendet.
Abbildung 4.11 zeigt eine Makroaufnahme vom Versuch. Aus dieser Abbildung ist eine
ungleichméanRige Oberflache der FSP-Spur ersichtlich. Auch die Probenentnahme fur V5_1 A
geht aus der Abbildung hervor.

i

1mm l

Abbildung 4.12: Querschliff V5_1_A

Der Querschliff ist in Abbildung 4.12 zu sehen. Links ist eine Makroaufnahme dargestellt,
rechts eine Aufnahme mit dem Lichtmikroskop unter 25-facher VergroRerung. Aus der
rechten Aufnahme geht hervor, dass die Schicht nicht vollstdndig verrthrt wurde (gelber
Bereich). Des Weiteren ist noch zu erwéhnen, dass wahrend des Versuches immer wieder
groRere Bereiche der Schicht abplatzten. Auch das Werkzeug wurde durch diesen Versuch
vollstandig zerstort (Abbildung 4.13). Der Pin wurde bei diesem Versuch vollstandig
verschlissen und auch die Schulter wurde aufgrund der hohen Temperaturen gestaucht.
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Abbildung 4.13: Zerstértes Werkzeug nach Versuch V5_1

Aus diesem Grund wurde noch ein weiterer Versuch (V5_3) mit einem Wolframkarbid-
Werkzeug (grof3er Pin, W3.2) mit gleichen Parametern durchgefiihrt. Abbildung 4.14 zeigt im
Vergleich zu V5_1 eine deutlich gleichmafigere und optisch bessere Oberflache.

Abbildung 4.14: FSP-Spur V5_3

Auch im Querschliff (Abbildung 4.15) ist in der linken Makroaufnahme und in der
lichtmikroskopischen Aufnahme (25-fache VergroRerung) auf der rechten Seite eine deutlich
bessere Vermischung als in Versuch V5_1 zu erkennen. Speziell in der rechten Aufnahme
sind allerdings Bereiche mit schlechter Vermischung zu erkennen (gelber Bereich). Das
Werkzeug zeigt nach diesem Versuch auch keinerlei VerschleiRerscheinungen. Das
Aufplatzen der Schicht ist zwar auch in diesem Versuch aufgetreten, allerdings in einem
deutlich geringeren Ausmal} als im vorangegangenen Versuch.

Abbildung 4.15: Querschliff V5_3 A

4.4.7 Oberflachenbeschichtung - FSP ohne Pin (V6)

Diese Variante ist der vorherigen sehr &hnlich. Auch hier wurde die Oberflache der
Aluminiumplatte mit TiO, beschichtet und anschlieBend verruhrt. Allerdings mit dem

49



Versuchsdurchfiihrung

Unterschied, dass bei diesem Versuch zunéchst ein Werkzeug ohne Pin (W1.0), und spater
eines mit sehr kleinem Pin (W3.1), zum Einsatz gekommen ist.

Zu Beginn wurde das pinlose Werkzeug W1.0 mit dem Werkstoff Bohler W300 verwendet.
Nach 30 mm musste dieser Versuch (V6_1) abgebrochen werden, da das FSP-Werkzeug zu
glihen begann und sich bereits stark verformte. Abbildung 4.16 zeigt das noch glihende
Werkzeug kurz nach dem Versuch. Abbildung 4.17 zeigt das abgekihlte und verformte
Werkzeug. Zum Vergleich zeigt Abbildung 3.14 auf Seite 40 das noch unverformte Werkzeug
vor dem Versuch.

Abbildung 4.16: Glihendes FSP-Werkzeug Abbildung 4.17: Verformtes FSP-Werkzeug

Wie aus der Abbildung 4.18 hervorgeht, ist die TiO,-Schicht durch den Versuch V6_1 nicht
zerstort worden. Es wurde auch kein Abplatzen der Schicht festgestellt. Da es hier zu keiner
Vermischung zwischen Aluminium und Titandioxid kam, wurde kein Querschliff erzeugt.

Abbildung 4.18: FSP-Spur V6_1

Es musste auch hier, wie im vorherigen Versuch, auf ein Wolframkarbid-Werkzeug
zuriickgegriffen werden. Im Versuch V6_2 ist ein Wolframkarbid-Werkzeug mit kleinem Pin
(W3.1) zum Einsatz gekommen. Wie in Abbildung 4.19 zu sehen ist, konnte aber die
Oberflache nicht richtig verrahrt werden.
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Abbildung 4.19: FSP-Spur V6_2

Wie bereits aus Abbildung 4.19 zu erkennen war, zeigt Abbildung 4.20 keinerlei
Vermischung zwischen TiO, und dem Aluminium, was am homogenen Aufbau der zwei
Bestandteile in der Mikrostruktur erkennbar ist.

Abbildung 4.20: Querschliff V6_2 A

4.4.8 Ergebnisse der ersten Versuchsreihe

Nach dem Durchfihren der ersten Versuchsreihe kdnnen zusammenfassend folgende
Schliusse gezogen werden:

Mit Hilfe des Friction Stir Process konnte ein Metallmatrix-Verbund hergestellt
werden. Allerdings sind noch deutliche Pulveragglomerationen, also unvermischte
Bereiche, zu erkennen.

In der Versuchsvariante V1 hat das Schliel3en der Nuten sehr gut funktioniert und es
ging nahezu kein Pulver verloren. Beim Verrihren mit nur einem Durchlauf konnte
teilweise eine gute Vermischung zwischen Titandioxid und der Aluminiumlegierung
beobachtet werden. Allerdings sind noch viele Pulver-Agglomerationen und
unvermischte Bereiche vorhanden.

Bei der Versuchsvariante V2 ging im Vergleich zur ersten Variante deutlich mehr
Pulver verloren. Als Grunde dafir sind die sehr hohen Kréafte in Kombination mit der
hohen Temperatur, die beim Friction Stir Processing wirken, zu nennen. Diese
Kombination fuhrte zu einer Verformung der Abdeckplatte, wodurch das Pulver durch
den Spalt zwischen Nutenplatte und Abdeckplatte beim Verriihren entweichen
konnte.
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Die Versuchsvariante V3 eignet sich ahnlich gut wie V1 fiur die Herstellung von
Metallmatrix-Verbundwerkstoffen. Auch bei Versuch V3_7 ist kein Pulver ausgetreten.
Die nicht vermischte Zone war aber etwas grof3er. Jener Bereich, in dem eine gute
Vermischung zwischen Titandioxid und Aluminium stattgefunden hat, war etwas
kleiner als in der Variante V1.

Bei der Variante V4 mit den durch atmospharisches Plasmaspritzen gefilliten Nuten
konnte im Querschliff eine schlechte Vermischung zwischen Aluminium und Titanoxid
festgestellt werden.

Beim Versuch V5_1 wurde ebenfalls eine schlechte Vermischung erzielt. Auf3erdem
wurde durch diesem Versuch das Werkzeug zerstért. Der Versuch V5_3 mit dem
Wolframkarbid-Werkzeug (groRer Pin) fiihrte hingegen zu einer deutlich besseren
Vermischung. Allerdings kam es bei diesem Versuch zu einem leichten Abplatzen der
Plasmaschicht.

Mit der Versuchsvariante V6 wurde kein verwertbares Ergebnis erzielt. Mit dem
Versuch V6_1 konnte die Schicht nicht durchbrochen werden. Das Werkzeug wurde
dabei vollstandig zerstdrt. Auch mit dem Versuch V6_2 (Wolframkarbid-Werkzeug)
konnte kein Einrtihren des TiO, erzielt werden.

Die Ergebnisse wurden in Tabelle 4.6 noch einmal subjektiv anhand der durchgefihrten

Aufnahmen aggregiert. Durch diese Interpretation der Ergebnisse und nach Ricksprache mit

der Firma Stirtec wurden fur die zweite Versuchsreihe die Versuche V1, V3 und V5
ausgewahlt, mit deren Hilfe der Einfluss von bestimmten Parametern festgestellt werden soll.

Tabelle 4.6: Ergebnisse der ersten Versuchsreihe

Verguchs- Partikeleinbringung Bemerkung
variante

V1 gut Pulveragglomerationen erkennbar

V2 moglich grofRer Pulververlust

V3 gut ahnliches Ergebnis wie V1

V4 maglich sehr schlechte Vermischung
nur mit Wolframkarbid-Werkzeug,

V5 gut :

Pulveragglomeration erkennbar
V6 nicht moglich TiO, wird oberflachlich verrieben
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45 Zweite Versuchsreihe

Nachdem in der ersten Versuchsreihe mit den Versuchen V1, V3 und V5 zielfihrende
Pulvereinbringungsarten gefunden wurden, ist in der zweiten Versuchsreihe der Einfluss der
einzelnen Parameter untersucht worden. Dazu musste eine weitere Nutenplatte
(Nutenplatte 3) gefertigt werden, um die Versuchsvarianten V7 und V8 durchfiihren zu
konnen. Im Rahmen dieser Arbeit sind folgende Parameteranderungen beim FSP untersucht
worden:

e Einfluss des mehrmaligen Friction Stir Processes — V1
e Einfluss der Nutengeometrie — V1, V7, V8

e Einfluss der Vorschubrichtung — V1, V8

o Einfluss des Versatzes bei mehrmaligen FSP — V3

e Einfluss der Pinlange — V3

o Einfluss des Versatzes bei mehrmaligen FSP — V5

e Einfluss der Drehrichtung bei mehrmaligen FSP — V5

4.5.1 Einfluss des mehrmaligen Friction Stir Processes — V1

Der Einfluss der Anzahl der Uberfahrten wurde anhand der Versuchsvariante V1 untersucht.
Es wurden Versuche mit 1, 2, 4, und 6-maligem Verrihren durchgefiihrt. Das mehrmalige
Verrihren wurde dabei ohne Versatz, mit gleichbleibender Drehrichtung und gleicher
Vorschubrichtung durchgeftihrt.

Eine Uberfahrt

Im Rahmen der ersten Versuchsreihe wurden bereits alle Versuche (V1-V6) einmal verrihrt.
Um den Einfluss der FSP-Durchlaufe festzustellen, wurde anhand des Versuches V1 die
Anzahl der Durchlaufe variiert. Abbildung 4.21 zeigt dazu den Querschliff des Versuches mit
nur einer Uberfahrt (V1_1,3). Mit FSP-Nummer 1 wurden die Nuten geschlossen und mit
FSP-Nummer 3 wurde einmal verruhrt. Wie bereits in Kapitel 4.4.2 erwahnt, wurde beim
Polieren auf den letzten Poliervorgang (OP-S) verzichtet, um den Bereich des Metallmatrix-
Verbundes besser zu erkennen. Mit nur einem FSP-Durchlauf sind in den markierten
Bereichen noch deutliche Pulveragglomerationen zu erkennen.
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Abbildung 4.21: Querschliff V1_1,3 A mit einem FSP-Durchlauf

Zwei Uberfahrten
Beim Versuch V1_2,4,5 wurde der Verruhrvorgang einmal wiederholt. Mit FSP-Nummer 2
wurden die Nuten geschlossen und mit FSP-Nummer 4 und 5 wurde verriihrt. Aus Abbildung
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4.22 geht hervor, dass die im vorherigen Versuch vorhandenen Agglomerationen reduziert
wurden. Im markierten Bereich sind allerdings noch unbehandelte Zonen zu erkennen.

| 5 mm |

Abbildung 4.22: Querschliff V1_2,4,5 A mit zwei FSP-Durchlaufen

Vier Uberfahrten

Der Versuch V1_19,22-25 ist in Abbildung 4.23 dargestellt. Mit FSP-Nummer 19 wurden hier
die Nuten verschlossen und mit 22-25 viermal verriihrt. Aus der Abbildung geht hervor, dass
der Fehlerbereich (Bereich 1) deutlich reduziert wurde. Zusatzlich bildete sich auf der
Rucklaufseite eine weitere Zone (Bereich 2), in der ein Metallmatrix-Verbund erzeugt wurde.

} 5 mm |
Abbildung 4.23: Querschliff V1_19,22-25 A mit vier FSP-Durchlaufen

Sechs Uberfahrten

Zusatzlich zum Versuch V1_19,22-25 wurde hier in einem Bereich der FSP-Spur noch zwei
weitere Male verrthrt, wodurch sich der Versuch V1 19,22-27 mit einer sechsfachen
Verrihrung ergab. In diesem Versuch konnten keine Fehler in Form von
Pulveragglomerationen mehr festgestellt werden. Es ist zu erkennen, dass sich der Bereich
auf der Rucklaufseite mit steigenden Wiederholvorgadngen vergroRert und sich das Nugget
(Bereich 2) verkleinert hat.

Abbildung 4.24: Querschliff V1_19,22-27 mit sechs FSP-Durchlaufen
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4.5.2 Einfluss der Nutengeometrie — V1, V7, V8

Um den Einfluss der Nutengeometrie analysieren zu kénnen, musste fur die Variante V7 und
V8 die Nutenplatte 3 angefertigt werden. Die Geometrie der neuen Nuten ist in Abbildung
4.25 ersichtlich. Fur die Variante V7 wurde der Abstand verringert. Beim Versuch wurde
zusatzlich noch eine Nut hinzugefugt und die Tiefe der Nuten konstant gehalten. Verglichen
wurden die Versuche nach einer Uberfahrt.

V7 V8

Abbildung 4.25: Nutengeometrien

Drei Nuten mit groBem Abstand — V1
Als Referenz fir die beiden anderen Versuche soll der Versuch V1 _1,3 dienen, welcher
bereits im Kapitel 4.4.2 und 4.5.1 naher beschrieben wurde.

Drei Nuten mit kleinem Abstand - V7

Der Versuch V7 wurde, wie bereits oben erwahnt, mit einem engeren Nutenabstand
durchgefuhrt. Mit dem FSP-Durchlauf V7_2 wurde die Nut geschlossen. Verrihrt wurde mit
dem Versuch V7_3. Abbildung 4.26 zeigt den Querschliff des Versuches V7 _2,3 A. Im
Vergleich zu Abbildung 4.21 ist deutlich zu erkennen, dass durch den engeren Nutenabstand
die Pulveragglomerationen im Bereich 2 abgenommen haben. Im Bereich 1 sind allerdings
deutlich groRere Pulveransammlungen zu erkennen. Es konnten helle und dunkle
Pulveragglomerationen detektiert werden. Nach EDX-Untersuchungen wurde festgestellt,
dass es sich hier um chemisch idente Bereiche handelt.

Bereich 1 | 5 mm I
Abbildung 4.26: Querschliff V7_2,3_A

Vier gleiche Nuten mit kleinem Abstand — V8
In diesem Versuch wurde durch eine gleichbleibende Nutentiefe von 1,5 mm und einer
zusatzlichen Nut deutlich mehr Pulver eingerihrt. Auch bei diesem Versuch wurde nur eine
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einmalige Verruhrung durchgefuhrt. Abbildung 4.27 zeigt einen Querschliff von diesem
Versuch. Es ist zu erkennen, dass das Nugget im Bereich 1 sehr klein ausgebildet ist.
V8 _1,2_A ist der einzige Versuch, in dem ein fehlerfreies Nugget mit nur einem Durchlauf
erzielt werden konnte. Ahnlich wie bei allen bisherigen Versuchen bildete sich auch hier eine
Fehlerzone (Bereich 2) Gber dem Nugget. Mit den vier Nuten sind bei einem einmaligen
Friction Stir Process die geringsten Fehler in Form von Pulveragglomerationen erzielt
worden.

=
Bereich 1

Abbildung 4.27: Querschliff V8_1,2 A

4.5.3 Einfluss der Vorschubrichtung — V1, V8

Mehrmaliges, Uberkreuztes FSP — V1

Beim Versuch V1_20,21,28 wurde nach dem SchlieBen der Nuten (V1_20) der
Verrihrprozess (V1 21) gleich wie in den vorherigen Versuchen V1 durchgefuhrt. Der
Unterschied in diesem Versuch ergibt sich aber aus der FSP-Richtung des zweiten
Verrihrprozesses (V1_28). Dieser wurde nicht wie bei allen bisherigen Versuchen parallel
ausgefihrt, sondern kreuzt die erste FSP-Spur (V1_21) in einem Winkel von 90 °. Abbildung
4.28 zeigt einen Uberblick tiber den durchgefiihrten Versuch. Aus diesem Versuch wurden
zwei Schliffe gemacht.
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Abbildung 4.28: FSP_Spur V1_20,21,18

Die Anordnung dieser Schliffe ist ebenfalls aus Abbildung 4.28 ersichtlich. Rot eingekreist
erkennt man in Abbildung 4.29 und in Abbildung 4.30 die vielen Pulveragglomerationen,
welche speziell im Langsschliff (Abbildung 4.30) Uber den gesamten Querschnitt verteilt
wurden. Beide Abbildungen zeigen, dass keine kontinuierliche Pulvereinbringung méglich ist.
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Abbildung 4.29: Querschliff V1_20,21,28_A

Abbildung 4.30: Langsschliff V1_20,21,28_C

Mehrmaliges, gegengleiches FSP - V8

Auch dieser Versuch wurde, wie zuvor, mit vier Nuten von gleicher Tiefe durchgefihrt.
Zunéachst wurden die Nuten geschlossen und anschlieend zweimal verrihrt. Beim zweiten
Verrihrvorgang wurde die Vorschubrichtung um 180 ° geéndert. Die Drehrichtung wurde bei
beiden Durchlaufen gleich (im Uhrzeigersinn) gelassen. Dadurch wurde ein Abwechseln von
Vor- und Rucklaufseite erzielt. Abbildung 4.31 zeigt den Querschliff von diesem Versuch.
Durch das Abwechseln von Vorlauf und Rucklauf ist ein symmetrisches Ergebnis erkennbar.
Allerdings sind im Bereich 1 noch viele Pulveragglomerationen zu erkennen.

Abbildung 4.31: Querschliff V8_3,4,7_A

Um einen Vergleich zu erhalten, wurde noch ein Versuch mit gleichbleibendem Vor- und
Rucklauf durchgefiihrt. Abbildung 4.32 zeigt den Querschliff. Darin ist das asymmetrische
Nugget (Bereich 1) und ein unvermischter Bereich (Bereich 2) zu erkennen. Vergleicht man
die Fehlerbereiche von beiden Versuchen, so ist zu sagen, dass bei gleichbleibender Vor-
und Ricklaufseite deutlich weniger Fehler in Form von Pulveragglomerationen erkennbar
sind. Ausgehend von den Makroaufnahmen ist zu erkennen, dass im Nugget eine bessere
Pulververteilung erzielt wurde.

Abbildung 4.32: Querschliff V8_3,4,5 A
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4.5.4 Einfluss des Versatzes bei mehrmaligen FSP - V3

Auch der Versuch V3 wurde auf ein mehrmaliges Verrihren untersucht. In Versuch V3_3-4
wurde ein zweimaliges Verriihren mit versetzten FSP-Spuren durchgefuhrt. Dazu wurde die
erste FSP-Uberfahrt (FSP-Nummer 3, blau) um 2 mm auf die Vorlaufseite versetzt, die
darauffolgende Uberfahrt (FSP-Nummer 4, griin) um 5 mm in Richtung Ruicklaufseite. Fiir
den Versuch wurde das Werkzeug mit der Bezeichnung W2.2 verwendet. Abbildung 4.33
zeigt eine Makroaufnahme vom Versuch.

B e st i i

W ot i e s e
o :

Abbildung 4.33: FSP-Spur V3_3-4

Wie aus Abbildung 4.33 ersichtlich ist, wurde aus diesem Versuch wieder ein Querschliff
erstellt, welcher in Abbildung 4.34 zu sehen ist. Vergleicht man diesen Versuch mit dem in
der ersten Versuchsreihe V3_7, so ist zu erkennen, dass es diesmal zu keinem Fehler auf
der Rulcklaufseite gekommen ist (Bereich 1). Es sind allerdings auf der Vorlaufseite
(Bereich 2) deutlich gréf3ere Fehler zu erkennen.

Abbildung 4.34: Querschliff V3_3-4_A

4.5.5 Einfluss der Pinlange — V3

Der Versuch V3_5-6 wurde analog zum Versuch V3_3-4 durchgefihrt. Allerdings wurde fir
den Versuch V3_5-6 ein Werkzeug mit kurzem Pin (W2.1) verwendet, um den Einfluss der
Pinlange herauszufinden. Wie zu erwarten war, erkennt man in Abbildung 4.35, dass die
Eintauchtiefe in deutlich ist. AulRerdem weist der Bereich Uber dem Nugget (markierter
Bereich) deutlich weniaer Pulveraaalomerationen auf.

| 5 mm |

Abbildung 4.35: Querschliff V3_5-6_A

58



Versuchsdurchfihrung

4.5.6 Einfluss des Versatzes bei mehrmaligen FSP — V5

Mit dem Versuch V5 9-10 wurde ein zweimaliges Verrihren mit gleicher Drehrichtung

erprobt und wie in Abbildung 4.36 zu sehen ist, ein Versatz von 5 mm gewabhilt.

.

Abbildung 4.36: FSP-Spur V5_9-10

Abbildung 4.37 zeigt eine Makroaufnahme vom erzeugten Querschliff V5_9-10_A. Auch hier
ist ein &hnliches Bild wie in den vorherigen Versuchen zu sehen. Es bildete sich keine
homogene Vermischung des Titandioxids mit der Aluminiumlegierung.

Abbildung 4.37: Querschliff V5_9-10_A

4.5.7 Einfluss der Drehrichtung bei mehrmaligen FSP - V5

Als Referenz diente der bereits in Kapitel 4.4.6 erlauterte Versuch V5_3. Ein weiterer
Versuch wurde daraufhin mit wechselnder Drehrichtung ohne Versatz durchgefuhrt. Beim
ersten FSP-Durchlauf (V5_5) wurde die Drehrichtung wie in V5_3 im Uhrzeigersinn, beim
zweiten Durchlauf (V5_6) gegen den Uhrzeigersinn gewahlt. Dadurch ist es im Versuch
V5_5-6 zu einem Wechsel der Vor- und Rucklaufseite gekommen. Abbildung 4.38 zeigt auf
der linken Seite die Makroaufnahme. Rechts davon ist eine Aufnahme mit dem
Lichtmikroskop unter 25-facher VergroBerung zu sehen. Darin sind die deutlich
inhomogenen Bereiche und sehr grof3e TiO,-Agglomerationen zu erkennen.

Abbildung 4.38: Querschliff V5_5-6_A
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4.5.8 Ergebnisse der zweiten Versuchsreihe

Die erste Versuchsreihe hat bereits gezeigt, dass die Art und Weise der Pulvereinbringung
erheblichen Einfluss auf die Pulververteilung im Substrat hat. Nach dem Absolvieren der
zweiten Versuchsreihe konnten weitere Erkenntnisse gewonnen werden:

e Eine Erhohung der Wiederholvorgdnge beim Friction Stir Processing kann eine
erhebliche Verbesserung der Partikelverteilung erzielen. Mit jedem Wiederholvorgang
werden die Pulveragglomerationen weiter reduziert im sechsten sind Uber den
gesamten Querschnitt hinweg, keine Fehler mehr zu finden.

e Ebenfalls erheblichen Einfluss auf das Ergebnis hat die Wahl der Nutengeometrie. Mit
den vier groRen Nuten in Versuch V8 wurden, nach nur einem Verrihrprozess, im
Bereich des Nuggets, keine Pulveragglomerationen mehr erkannt.

o Ein Alternieren der Vor- und Rulcklaufseite fiihrte zwar zu einem symmetrischen
Ruhrbild, allerdings sind darin deutlich mehr unvermischte Zonen im Querschnitt
erkennbar.

e Im Versuche V3 konnte durch einen Versatz um 5 mm die Pulveragglomeration auf
der Riucklaufseite behoben werden. Ein kirzerer Pin verbesserte das Ergebnis
ebenfalls.

e Fir die Versuche V5 konnte weder durch einen Versatz noch durch abwechselnde
Drehrichtung eine Verbesserung erzielt werden.

Die aus der zweiten Versuchsreihe erhaltenen Ergebnisse sind in Tabelle 4.7 noch einmal
dargestellt.

Tabelle 4.7: Ergebnisse der zweiten Versuchsreihe

Parameter Einfluss Bemerkung
Wiederholvorgang erhebliche Verbesserung jeder Wiederholvorgang verbessert Ergebnis
Nutengeometrie erhebliche Verbesserung bestes Ergebnis mit 4 Nuten
Pinlange relevante Verbesserung kurzer Pin erzeugt weniger Agglomerationen
versetztes FSP geringe Verbesserung kann Agglomerationen verhindern
Vor- u. Riicklauf alternierend keine Verbesserung steigert Pulveragglomerationen
Uberkreuztes FSP keine Verbesserung kein kontinuierliches Ergebnis
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5 ANALYSE

In diesem Kapitel werden zu den bereits verrichteten Makro- und Lichtmikroskopaufnahmen
noch weitere analytische Verfahren, welche im Rahmen dieser Arbeit durchgefihrt wurden,
beschrieben. Dazu zahlen Harteprifungen, REM-Aufnahmen, sowie eine abschlielRende
optische Bewertung durch die Software AxioVision.

5.1 Harteprufung

Die vollzogene Harteprifung soll Ruckschlusse liefern, ob durch das FSP mit
Sekundarpartikel eine Hartesteigerung erzielt werden kann. Samtliche Harteprifungen,
welche im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrt worden sind, wurden an einer
EmcoTEST M1C 010 an der TU Graz durchgefihrt.

In der Literatur wurde ausschlie3lich die Hartemessung nach Vickers verwendet. Um die
Ergebnisse mit der Literatur vergleichen zu kénnen, wurden mit einem Prufgewicht von 200 g
und einer Einwirkzeit von 15 s die gleichen Parameter verwendet, wie zum Beispiel von
Mahmoud etl al. [12] oder Mirjavadi et al. [20].

Bei der Harteprifung sind besonders die Abstande der Prifpunkte untereinander, sowie der
Abstand vom Prifpunkt zum Rand zu beachten. Nach ISO 6507-1 muss bei einer
Harteprifung nach Vickers bei Leichtmetallen ein Mindestabstand der Prifpunkte von der
sechsfachen Diagonalenlange eingehalten werden. Zum Rand hin betrdgt der
Mindestabstand die dreifache Diagonalenlange. [45]

5.1.1 Grundwerkstoff

Die Harteprifung am Grundwerkstoff wurde an der Probe G1 und G2 zu je finf Messpunkten
durchgefihrt. Eine Abbildung der Proben sowie der Hartewerte ist im Anhang auf Seite 110
zu finden. Die ermittelten Werte sind in Tabelle 5.1 eingetragen.

Tabelle 5.1: Hartewerte des Grundwerkstoffs

Mittelwert Maximalwert Minimalwert
184 HVO0,2 196 HVO0,2 171 HVO,2

5.1.2 APS-Schicht

AuRerdem wurde an der Probe P2 noch eine Harteprifung nach Vickers an der erzeugten
Schicht durchgefihrt. Wegen dem inhomogenen Aufbau einer APS-Schicht musste hier das
Prufgewicht auf 1 kg erhoht werden, um ein aussagekraftiges Ergebnis zu erzielen. Die
Einwirkzeit der Kraft wurde mit 15 s gleichgelassen. Die Lage der Messpunkte sowie deren
Hartewerte, sind im Anhang auf Seite 110 zu finden. Es wurden 4 Prufpunkte erzeugt. Das
Ergebnis dieser Messung ist in der Tabelle 5.2 ersichtlich.

Tabelle 5.2: Hartewerte der APS-Schicht

Mittelwert Maximalwert Minimalwert
678 HV1 746 HV1 586 HV1
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5.1.3 Verruhren ohne Partikel — Testlauf 6

Um Referenzwerte zu erhalten, wurden auch FSP-Versuche (Testlauf 6 und Testlauf 8)
ohne Sekundarpulver durchgefihrt. Wie bereits erwahnt, wurde der Grundwerkstoff im
warmebehandelten Zustand T6 ausgeliefert. Das Auslagern wurde dabei mit Temperaturen
zwischen 110 °C bis 165 °C durchgefuhrt. Beim FSW oder FSP treten fir eine relativ kurze
Zeitdauer (im Sekundenbereich) Temperaturen von rund 400-500 °C auf (Kapitel 2.1),
wodurch das Ausscheidungshéarten beeinflusst wird und es somit nach dem Friction Stir
Process zum Verlust der Harte kommit.
Infolgedessen wurde mit der Probe des Testlaufes 6 nach dem Friction Stir Process eine
Warmebehandlung mit der Bezeichnung T6 an der TU Graz durchgefiihrt. Die Parameter
von diesem Prozess sind in Abbildung 5.1 zu finden. Es ist noch anzumerken, dass die
Proben zuerst in den Ofen gelegt und anschlieRend aufgeheizt wurden. Dadurch werden fir
alle Proben konstante Aufheizbedingungen garantiert. Nach jedem Auslagern wurden die
Proben aus dem Ofen genommen und kiihlten an der Luft mit Raumtemperatur ab.
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Abbildung 5.1: Temperaturfihrung der Warmebehandlung T6

Nach der Warmebehandlung wurde erneut eine Harteprifung im Querschliff durchgefihrt.
Die Ergebnisse der Hartepriifung sind in Tabelle 5.3 zu finden. Eine Ubersicht der
Harteprifung wird im Anhang auf Seite 110 gezeigt. Es ist deutlich zu erkennen, dass durch
das FSP ein Verlust der Harte hervorgerufen wird, welcher sich durch eine
Warmebehandlung wieder ausgleichen lasst.

Tabelle 5.3: Hartewerte des Versuchs Testlauf_6_A in der rekristallisierten Zone

’ Mittelwert Maximalwert Minimalwert
Ausgangszustand 184 HVO0,2 196 HVO0,2 171 HVO,2
nach FSP 149 HVO0,2 159 HVO0,2 127 HVO0,2
nach WBH (T6) 188 HVO0,2 195 HVO0,2 182 HVO0,2

5.1.4 Verrihren ohne Partikel — Testlauf_8

Neben dem Testlauf_6 wurde noch eine Harteprifung an dem Testlauf_8 realisiert. Es
wurden dazu 18 Messpunkte mit unterschiedlichen Abstanden zur Oberflache (0,25 mm und
0,75 mm) durchgefuhrt. Die ermittelten Harteverlaufe sind in Abbildung 5.2 ersichtlich. In
dieser Abbildung wurde fiir das Hintergrundbild eine Farb&atzung gemacht. Die Atzung wurde
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an einer Struers LectroPol-5 durchgefuhrt. Geéatzt und anodisiert wurde mit einer Spannung
von 25 V und einer Flussrate von 14 I/min uber eine Dauer von 120 s. Es wurde ein Atzmittel
nach Barker verwendet, welches sich aus 200 ml destiliertem Wasser und 5¢g
Tetrafluoroborsaure (35 %ig) zusammensetzte. Aus dieser Abbildung gehen auch die vier
Bereiche (rekristallisierte Kernzone, thermomechanisch beeinflusste Zone,
Warmeeinflusszone und Grundwerkstoff), welche beim FSW und beim FSP auftreten,
hervor.

210
200
— 190 Rekristallisierte Kernzone
% 180 (Nugget)
o
> 170

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22
Abstand zur Mittellinie [nm] ¢ t=025mm -#-t=0,75 mm

Abbildung 5.2: Harteverlauf Testlauf_8

Aus der Probe T8 wurden nach der Barkerdtzung noch Abbildungen gemacht, um die
KorngroRen gegeniber zu stellen. Es ist deutlich zu erkennen, dass die Kérner im Nugget
(Abbildung 5.3) um ein Vielfaches kleiner sind als jene im Grundwerkstoff (Abbildung 5.4). Es
ist also eine deutliche Kornverfeinerung durch das FSP zu erkennen.
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Abbildung 5.3: Korner im Nugget Abbildung 5.4: Korner im Grundwerkstoff

5.1.5 Harteprufung an Variante ,,SchlieBen mit FSP* (V1)

Durch eine Harteprifung an Variante 1 soll der Unterschied nach der Warmebehandlung
zwischen partikelarmer und partikelreicher Zone analysiert werden. Es wurde dabei vor der
Harteprifung die in Abbildung 5.1 beschriebene Warmebehandlung T6 durchgefihrt. In
Abbildung 5.5 ist die partikelarme Zone (Bereich 2) und die partikelreiche Zone (Bereich 1)
eingezeichnet. Aus dem Ergebnis der Harteprifung in Tabelle 5.4 ist deutlich zu erkennen,
dass nach der Warmebehandlung im Bereich der partikelreichen Zone die Harte deutlich
geringer ist als in der partikelarmen Zone.
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Abbildung 5.5: Querschliff V1_1,3_A

Tabelle 5.4: Hartewerte des Versuchs V1_1,3 A nach Wéarmebehandlung T6

Mittelwert Maximalwert Minimalwert
Ausgangszustand 184 HVO0,2 196 HVO0,2 171 HVO,2
partikelreiche Zone 147 HVO0,2 155 HVO0,2 136 HVO0,2
partikelarme Zone 190 HVO0,2 198 HVO0,2 181 HVO,2

5.1.6 Hartepriifung an Variante ,,Nuten von Unterseite* (V3)

Mit dem Versuch V3_7_A wurden in Summe vier Harteprifungen durchgefihrt. Es wurde die
Harte jeweils in der partikelarmen und partikelreichen Zone vor und nach der
Warmebehandlung gemessen.

Die Ergebnisse der Harteprifung sind in Abbildung 5.6 dargestellt. Es ist zu erkennen, dass
die Harte nach dem Verrihren stark abnimmt. AufRerdem zeigt sich, dass nach dem
Verrtihren die Partikel keinen Einfluss auf die Harte haben, da die Harte in beiden Bereichen
ident ist. Allerdings ist nach der Warmebehandlung T6 ein deutlicher Héarteunterschied
zwischen den beiden Zonen erkennbar. Die eingezeichneten Fehlerbalken kennzeichnen
den minimalen und den maximalen Wert einer Messung.
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Abbildung 5.6 Ergebnis der Harteprifung fir V3_07

5.1.7 Harteprifung an Variante ,,Oberflaichenbeschichtung FSP mit Pin“ (V5)

An dem Versuch V5_5-6 wurden ebenfalls Harteprifungen durchgefuhrt. Hier ist allerdings
zu beachten, dass sich die partikelarme Zone (Bereich 1 in Abbildung 5.7) nicht wie in
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Versuch V3_7 an der Oberflache, sondern unter der partikelreichen Zone (Bereich 2 in
Abbildung 5.7) befindet. Die Ergebnisse der Harteprifung sind in Tabelle 5.5 angegeben.

Bereich 2

Bereich 1

Abbildung 5.7: Querschliff V5_5-6_A
Tabelle 5.5: Hartewerte des Versuches V5 _5-6_A

Mittelwert Maximalwert Minimalwert

nach FSP
partikelarme Zone 149 HVO,2 153 HVO0,2 141 HVO,2
partikelreiche Zone 153 HVO0,2 159 HV0,2 140 HVO,2
nach WBH (T6)
partikelarme Zone 199 HVO0,2 202 HV0,2 140 HVO0,2
partikelreiche Zone 176 HVO,2 183 HVO0,2 171 HVO,2

5.1.8 Ergebnisse der Harteprifung

Wie sich in den Hartemessungen zeigte, ist nach dem Friction Stir Process ein Harteverlust
zu erkennen. Bedingt durch die Temperatur beim FSP wird das Ausscheidungsharten
beeinflusst, was sich in einem Verlust der Harte auflert. Durch eine nachfolgende
Warmebehandlung T6 kann die Harte vom Auslieferungszustand wieder erreicht werden.
Das bedeutet, dass durch eine Kornverfeinerung im Nugget, wie sie in Abbildung 5.3
ersichtlich ist, keine Hartesteigerung erzielt werden kann.

Aus Abbildung 5.6 geht hervor, dass das Einbringen von Sekundarpartikel beim FSP zu
keiner Hartesteigerung fuhrt. Aus den Ergebnissen der Harteprifung des Versuchs V3_7 ist
zu erkennen, dass durch die Warmebehandlung ein deutlicher Harteunterschied zwischen
partikelreicher und partikelarmer Zone auftritt. Wie sich spater in der REM-Analyse zeigen
wird, verbindet sich das im Grundwerkstoff befindliche Magnesium mit dem Titan aus dem
Sekundarpulver. Durch diese Verbindung kann das Magnesium bei der Warmebehandlung
wabhrscheinlich nicht mehr ausgeschieden werden und fihrt dadurch in der partikelreichen
Zone zu einer geringeren Harte als in der partikelarmen Zone. Wie Abbildung 5.8 zeigt, ist
dieser Effekt auch bei den anderen Proben deutlich erkennbar.

65



Analyse

Hartevergleich von warmebehandelten Proben
m Grundwerkstoff — m partikelreiche Zone partikelarme Zone

1 el

— 180 | b L 7% -11%
o™
S 160 - 1'235
>
T 140
£ 120
2 100 A
£ 80 |
Eo]
T 60 4

40 -

20 4

0.

Grundwerkstoff, Grundwerkstoff Schlieften mit Nuten von Oberflachen-
Ausllefteruggs- Verriihrt FSP Unterseite beschichtung,
zustan (WBH T6) (WBH T6) (WBH T6) (APS) FSP mit Pin
(WBH T651) (WBH T6)
Ohne Sekundarpartikel Nanopulver Mikropulver

Abbildung 5.8: Harteunterschied zwischen partikelreicher und partikelarmer Zone

Auch aus den Versuchen von Zhang et al. [46] ging hervor, dass bedingt durch den Friction
Stir Process eine Reaktion zwischen Aluminium und Titandioxid entstand. Es konnte
nachgewiesen werden, dass sich beim FSP Al;Ti und Al,O3; gebildet hat. Ebenfalls zeigte
sich, dass die PartikelgréRe Einfluss auf die Reaktion hat. Eine Reduzierung der
PartikelgréRe von 450 nm auf 150 nm fuhrte zur Bildung von mehr AlsTi und Al,O3. Grund flr
die Reaktion soll die verstarkte Feststoffdiffusion, sowie der mechanische Aktivierungseffekt
sein, welcher auf die hohe Verformung beim FSP zuriickzufiihren ist.

5.2 REM-Untersuchung

Mit Hilfe der durchgefiihrten REM-Untersuchungen soll eine Charakterisierung der Verteilung
der verrihrten Sekundarpartikel in der Aluminiummatrix moglich werden. Auch in diesem
Kapitel sind nur die Versuche V1, V3 und V5 untersucht worden. Die Untersuchungen sind
an der TU Graz am Institut fur Werkstoffkunde, Fugetechnik und Umformtechnik
durchgefihrt worden.

5.2.1 Versuch V1

Fur die REM-Untersuchung des Versuches V1_2,4-5 wurde ein Querschliff erzeugt, welcher
in Abbildung 5.9 dargestellt ist. Darin wurden die zu untersuchenden Bereiche eingezeichnet
(Linescan und Mapping). Mit der durchgefiihrten REM-Untersuchung soll festgestellt werden,
ob sich im Nugget (gelber Bereich) TiO,-Partikel befinden und wie diese verteilt sind.
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Abbildung 5.9: Querschliff V1_2,4-5_A

Der Linescan wird in Abbildung 5.10 gezeigt. Auf der vertikalen Achse sind die abgetasteten
Punkte aufgetragen. Die horizontale Achse représentiert den Anteil auf der gescannten Linie.
Die gelben Linien kennzeichnen den Bereich des Nuggets. Der dunklere, vertikale Verlauf
steht fir das Titan (geringer Anteil), der hellere fir das Aluminium (hoher Anteil). Im Linescan
ist zu erkennen, dass im Bereich des Nuggets der Anteil des Aluminiums sinkt und der des
Titans etwas steigt. Es kann also gesagt werden, dass sich im Nugget eingeriihrtes Titan
befindet.

Abbildung 5.10: EDX-Linescan der Probe V1_2,4-5 A

Neben dem Linescan wurde noch ein Mapping durchgefuihrt, um eine Aussage Uber die
Verteilung und Grol3e des eingerihrten Titans zu erhalten. In Abbildung 5.11 ist das erstellte
EDX-Mapping zu sehen. Es ist zu erkennen, dass die Titan-Agglomerationen Uber den
gesamten Bildausschnitt verteilt sind und in einem Grof3enbereich von wenigen Micrometern
liegen.

AIK

.'m(

Abbildung 5.11: EDX-Mapping von V1_2,4-5 A
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5.2.2 Versuch V3

Ebenfalls untersucht wurde der Versuch V3 8-9. Ein Querschliff dieses Versuches ist in
Abbildung 5.12 dargestellt. Ahnlich wie mit dem Versuch V1_2,4-5 wurden auch hier ein
Linescan und ein Mapping durchgefihrt. Zusatzlich wurde noch eine Punktanalyse gemacht.
Die Position von diesen Analysen ist ebenfalls in Abbildung 5.12 dargestellt.

Abbildung 5.12: Querschliff V3_8-9 A

Abbildung 5.13 zeigt den durchgefuhrten Linescan. Im Vergleich zum vorherigen Linescan ist
zu erwahnen, dass hier ein kleinerer Bereich mit héherer Auflésung gescannt wurde. Auch
aus dieser Abbildung geht hervor, dass im Bereich des Nuggets (unterer Abschnitt)
Titanpartikel eingerthrt wurden.

L

s |

B

Abbildung 5.13: EDX-Linescan von V3_8-9 A

Das Mapping in Abbildung 5.14 links zeigt unter Beriicksichtigung des Mal3stabes ein
ahnliches Ergebnis wie zuvor. Auch hier haben die Titan-Agglomerationen eine Grol3e von
wenigen Mikrometern. Beim rechten Mapping wurde die Analyse auf weitere Elemente wie
Magnesium, Kupfer und Zink erweitert. Es zeigt sich, dass eine Verbindung zwischen dem
durch Sekundarpartikel beigemengten Titan und dem im Grundwerkstoff befindlichen
Magnesium stattgefunden hat.

AlK

TiK

Abbildung 5.14: EDX-Mapping von V3_8-9 A
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Zusétzlich zum EDX-Mapping wurde noch eine Punktanalyse an einer Titan-Agglomeration
durchgefuhrt, um alle anderen Elemente zu detektieren. Abbildung 5.15 zeigt links die
untersuchte Agglomeration. Rechts zeigen die Peaks alle Elemente an, welche in dieser
Agglomeration vorkommen. Neben Titan, Aluminium und Magnesium ist auch Sauerstoff in
dieser Verbindung festgestellt worden.

Mg K EDX Punkt 1 - Det 1

0’0&,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00

Abbildung 5.15: Punktanalyse von V3_8-9 A

5.2.3 Versuch V5

Die bereits durchgefiihrten Marko- und Lichtmikroskopaufnahmen lassen darauf schliel3en,
dass sich der partikelreiche Bereich an der Oberflache befindet. Demzufolge wurde anhand
des Versuches V5 5-6 der in Abbildung 5.16 gelb markierte Bereich mittels Linescan und
Mapping untersucht.

Linescan  Mapping

Abbildung 5.16: Querschliff V5_5-6_A

Abbildung 5.17 zeigt den Linescan. Wie man anhand des Titan-Verlaufes sehen kann, ist in
dem Bereich zwischen Oberflache und gelber Linie Titan vorhanden (partikelreiche Zone).
Vergleicht man diesen Verlauf mit dem vorherigen, so geht hervor, dass die Amplitude des
Titan-Verlaufes deutlich groRRer ist als vorher. Das bedeutet, dass in diesem Bereich deutlich
mehr Titan vorhanden ist, als im vorherigen. Zusétzlich erkennt man, dass der Titanverlauf
nach oben hin abnimmt, was auf eine inhomogene Verteilung des Titans schliel3en lasst.
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partikel-
reiche

Abbildung 5.17: EDX-Linescan von V5_5-6_A

Abbildung 5.18 zeigt das Mapping von diesem Versuch. Vergleicht man dieses Mapping mit
dem von V1 _2,4-5 A, so erkennt man, dass ahnlich wie beim Linescan deutlich mehr Titan-
Bereiche vorhanden sind. Allerdings sind die Partikel in diesem Fall deutlich grof3er.

Abbildung 5.18: EDX-Mapping von V5_5-6_A

5.2.4 Ergebnisse der REM-Untersuchung

Aus den durchgefuhrten Untersuchungen geht hervor, dass durch das FSP Titan-Partikel
eingerdhrt wurden. In den Versuchen V1 und V3 verteilten sich diese Partikel im Nugget, im
Versuch V5 im Bereich der Oberflache. Die Versuche ergaben, dass die GréRe der Titan-
Agglomerationen im Bereich von wenigen Mikrometern liegt. Versuch V1 und V3 lieferten
grundsatzlich sehr ahnliche Ergebnisse. Die Linescans zeigten, dass die Titanbereiche bei
V1 und V3 homogener verteilt sind als bei V5. Aus den Mappings geht hervor, dass die
Titanbereiche in V5 grof3er sind und auch die Konzentration hoher ist.

Zusétzlich kommt man durch das Mapping und der Punktanalyse des Versuches V3 zur
Hypothese, dass eine Verbindung zwischen Titan, Aluminium Magnesium und Sauerstoff
stattgefunden haben koénnte. Durch diese Verbindung konnte das Ausscheidungshéarten
beeintrachtigt worden sein, was die geringere Harte in den titanreichen Bereichen nach der
Warmebehandlung erklaren wirde.
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5.3 Optische Analyse

In diesem Kapitel soll anhand von La&ngsschliffen, parallel zur Oberflache, eine Aussage uber
die Partikelverteilung getroffen werden. Im Rahmen einer optischen Analyse soll ein
Vergleich der Partikelverteilung von den Versuchsvarianten V1, V3 und V5 gemacht werden.

y A ' o

Abbildung 5.19: Langsschliffe in unterschiedlichen Tiefen von V1_16-18 B

In Abbildung 5.19 sind Langsschliffe der Probe V1_16-18_B in unterschiedlichen Tiefen
O0,5mm, 1 mm, 1,25mm und 1,5mm) abgebildet. Als Messbezug wurde dabei die
Oberflache des Friction Stir Process gewaéhlt. Bild 1 zeigt den Schliff in einer Tiefe von
0,5 mm. In dieser Abbildung ist zu erkennen, dass sich auf der Ricklaufseite (Bereich 1)
groRere Fehler gebildet haben, als auf der Vorlaufseite (Bereich 2). Bild 2 wurde in einer
Tiefe von 1 mm aufgenommen. Daraus geht hervor, dass im Bereich 2 keine Fehler mehr
vorhanden sind. Bereich 1 ist nach wie vor fehlerbehaftet. In Bild 3 kommt im zweiten
Bereich das Nugget mit den eingerihrten Partikeln zum Vorschein. Im Bereich 1 sind
allerdings noch immer Fehler erkennbar. Bild 4 zeigt ein fehlerfreies Ergebnis. Im Bereich 2
erkennt man die eingeruhrten Partikel.

5.3.1 Axio Vision

Anhand von Langsschliffen wurde auch die Partikelverteilung bewertet. Untersucht wurden
die Proben V1 2,45 B, V3 89 B und V5 _3 B. Fir die Langsschliffe parallel zur
Oberflache mussten die Proben geschliffen und poliert werden. Es wurde fur die Auswertung
jene Tiefe definiert, in der sich erstmalig ein fehlerfreies Ergebnis ergab. Fur Versuch V1 war
das eine Tiefe von 1,5 mm und fur V3 1,2 mm. Fir den Versuch 5 konnte keine fehlerfreie
Oberflache erzielt werden. Eine vorherige Sichtprifung an der Probe V5_3 BB hat ergeben,
dass in einer Tiefe von 0,2-0,4 mm eine gute Partikelverteilung vorherrscht und sich ab einer
Tiefe von 0,5 mm die Pulveragglomerationen und unvermischten Bereiche zunehmen. Aus
diesem Grund wurde fur den Versuch V5_3 eine Tiefe von 0,3 mm gewahlt. Damit die
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Analyse an definierten Stellen durchgefiihrt werden konnte, wurden an jeder Probe 17
Harteeindriicke gemacht. Die Anordnung dieser Eindriicke ist in Abbildung 5.20 zu sehen.
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Abbildung 5.20: Harteeindriicke fiir grafische Analyse

Links neben jedem Eindruck wurde anschlieBend ein Foto mit 500-facher Vergréf3erung
aufgenommen und mit Axiovision analysiert. Wichtig fir den Vergleich ist, dass fir jedes
aufgenommene und analysierte Bild am Mikroskop sowie bei der Analyse dieselben
Einstellungen gewahlt werden. Als Referenz und zur Uberprifung wurde an jeder Probe
noch der Grundwerkstoff analysiert. Abbildung 5.21 zeigt links die Analyse des
Grundwerkstoffs (Probe V1 _2,4,5 B). Die roten Bereiche im Grundwerkstoff sind die von der
Software Axiovision detektieren Legierungselemente. Rechts in der Abbildung ist ein
Ausschnitt des Nuggets zu sehen. Darin wurden neben den Legierungselementen zusétzlich
die eingerihrten TiO,-Partikel detektiert.

Fur die Analyse ist zu beachten, dass die Schwellwerte der zu detektierenden Objekte richtig
gewahlt werden. In diesem Fall wurden alle Partikel mit einem Grauton von 0-170 detektiert.
Wirde man einen grolReren Bereich wahlen, so wirden auch die Grauténe des

Grundwerkstoffes detektiert werden.

s

Abbildung 5.21: Analyse mit Axiovisoin der Probe V1_2,4,5 B unter 500-facher VergréRerung

Axiovision detektiert jedes Objekt mit seiner dazugehorigen Pixelflache. Somit erhalt man
durch Aufsummierung die Objektanzahl und die Objektflache in Quadratpixel. Da auch die
Gesamtflache eines Bildes (1292x890 Pixel) bekannt ist, kann der prozentuelle Anteil der
von den Objekten besetzten Flache eines Bildes errechnet werden. Mit diesen Ergebnissen
wurde anschlieend ein Diagramm erstellt, welches in Abbildung 5.22 gezeigt wird. Fir jedes
ausgewertete Bild einer Probe wurde ein Datenpunkt im Diagramm erstellt. Aus diesem
Diagramm erkennt man, dass die Versuche V1 und V3 ebenfalls ein sehr &hnliches Ergebnis
liefern. Im Durchschnitt wurde mit diesen Versuchen durch 7500 Objekten pro Bild eine
Konzentration von 10 % erreicht. Mit dem Versuch V5 wurde eine deutlich hohere
Konzentration von 26 %, allerdings mit nur 4600 Objekten pro Bild, erreicht.
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Abbildung 5.22: Auswertung der grafischen Analyse

Abbildung 5.23 zeigt den Verlauf der Anzahl an Objekten von der Ricklaufseite bis hin zur
Vorlaufseite. In V1 und V3 sind keine Unterschiede ersichtlich. Versuch V5 hingegen weist
im Bereich der Ricklaufseite deutlich mehr Objekte auf, als im Bereich der Vorlaufseite
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Abbildung 5.23: Verlauf der Objektzahl von Ricklauf bis Vorlauf

5.3.2 Ergebnisse der optischen Analyse

In diesem Kapitel wurde gezeigt, dass durch eine nachfolgende spanende Bearbeitung
bereits mit nur einem FSP-Wiederholvorgang ein fehlerfreies Ergebnis in einer Tiefe von
1,5mm fuar V1 und 1,2 mm fir V3 mdoglich ist. Die restliche Schichtdicke betrégt dabei
0,3 mm (V1) beziehungsweise 1 mm bei V3. Wie das Diagramm in Abbildung 5.22 zeigt,
wurde mit V1 und V3 eine homogene Partikelverteilung Uber die gesamte Oberflache
erreicht. Mit V5 wurde in Abhangigkeit von der Tiefe kein homogener Bereich gefunden.
Durch die optische Analyse konnte nach dem Einrihren der Partikel eine
Objektflachenzunahme von 9 % (V1), 8 % (V3) und 24 % (V5) festgestellt werden. Zur
Uberprifung der Konzentrationen wurde Abbildung 4.1 und Abbildung 4.22 vermessen
(siehe Anhang 9.7.1). Aus der anschlieRenden Berechnung (9.7.2) geht eine
durchschnittliche Konzentration des Titandioxids von 8,14 % im verrihrten Bereich hervor.
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6 ZUSAMMENFASSUNG

Die im Rahmen dieser Arbeit durchgeflihrten Versuche haben gezeigt, dass mit Hilfe des
Friction Stir Process das Einbringen von Sekundarpartikeln in ein Subtrat mdglich ist. Dieses
Kapitel soll eine Ubersicht lber die durchgefilhrten Arbeiten und ein daraus folgendes
Resumee geben.

Aus der ersten Versuchsreihe geht hervor, dass sich von den sechs Varianten der
Pulvereinbringung (V1-V6) folgende drei Varianten besonders gut zur Einbringung der
Sekundarpartikel eignen:

SchlieRen der Nuten mit FSP (V1):

Dazu wurden Nuten in die Oberflache des Substrates gefrast, anschlieRend wurden
die Nuten mit einer Mischung aus TiO,-Nanopulver und Ethanol beftllt, mit einem
pinlosen Werkzeug verschlossen und abschlieRend mit pinbehaftetem Werkzeug aus
einem warmfesten Stahl verrihrt.

Nuten von Unterseite (V3):

Bei dieser Pulvereinbringungsvariante wurden die Nuten von der Unterseite mit dem
Nanometerpulver in das Substrat gefillt, wodurch ein SchlieBen dieser Nuten
entfallen und direkt mit einem pinbehafteten Werkzeug (warmfester Stahl) verrihrt
werden konnte.

Oberflachenbeschichtung FSP mit Pin (V5):

In Variante 5 wurde durch atmospharisches Plasmaspritze TiO,-Mikropulver auf das
Substrat aufgetragen. Die erzeugte Schichtdicke betrug dabei 0,2-0,3 mm.
AnschlieBend wurde mit einem pinbehafteten Werkzeug eingerihrt. Allerdings
musste wegen der hohen Harte der Schicht ein Wolframkarbid-Werkzeug verwendet
werden.

Aus der zweiten Versuchsreihe wurden die Parameter genauer untersucht und es hat sich
gezeigt, dass:

mit vier Nuten bereits mit nur einer Uberfahrt ein fehlerfreies Nugget hergestellt
werden kann.

mit jeder Uberfahrt die Pulveragglomerationen verringert werden koénnen. Ein
fehlerfreies Ergebnis ohne sichtbare Pulveragglomerationen konnte erst mit dem
sechsten Durchlauf erzielt werden.

ein kurzer Pin positiven Einfluss der Pulververteilung hat.

durch ein versetztes FSP einseitige Pulveranh&ufungen reduziert werden kdnnen
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e bei mehrmaligen Uberfahren durch Wechseln der Drehrichtung oder der
Vorschubrichtung ein Alternieren von Vor- und Ricklaufseite erzielt werden kann.
Dadurch erhéalt man ein symmetrischeres Ergebnis. Allerdings kdnnen dadurch die
Agglomerationen nicht so effektiv reduziert werden wie mit gleichbleibender Vor- und
Rucklaufseite.

Aus der durchgefiihrten Harteprifung geht hervor, dass nach dem FSP die Harte abnimmt.
Grund daflr ist, bedingt durch die beim FSP entstandene Warmeeinbringung, eine
Uberalterung der Matrix. Auch durch ein nachfolgendes Ausscheidungsharten kann in den
partikelreichen Zonen die urspringliche Harte des Substrates nicht wieder hergestellt
werden. Wie die EDX-Analyse gezeigt hat, konnte eine mogliche Verbindung zwischen TiO,
und dem Substrat das nachfolgende Ausscheidungshéarten beeintrachtigen.

Durch eine optische Analyse wurde die Partikelverteilung beschrieben. V1 und V3 lieferten
eine zufriedenstellende Partikelverteilung im Nugget mit einer Konzentration von
8-9 %. Versuch V5 fuhrte zu einer deutlich schlechteren Verteilung, allerdings mit einer
Konzentration von tber 24 % in einer Tiefe von 0,3 mm.

Aus der optischen Analyse zeigt sich, dass sich ab einer Tiefe von 1,2-15mm ein
fehlerfreier Bereich des Metallmatrix-Verbundes bei den Versuchen V1 und V3 einstellt. Die
Ubrigbleibende Schichtdicke betragt 0,3 — 0,5 mm.
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7 AUSBLICK

Neben den in der Arbeit bereits gesammelten Informationen soll in diesem Kapitel noch ein
Ausblick Uber das zukinftige Vorgehen gegeben werden. In dieser Arbeit wurde bereits
gezeigt, dass sich die Sekundarpartikel in gewissen Bereichen homogen verteilen lassen.
Folgende Punkte sollten in Zukunft noch untersucht werden:

Der Friction Stir Prozess kann noch weiter optimiert werden. Im Rahmen einer
umfassenden Parameterstudie kodnnen dabei die optimalen Parameter evaluiert
werden. Ein besonderes Augenmerk sollte dabei auf Drehzahl, Vorschub, den
Schweil3winkel, der Anpresskraft, sowie Werkzeug- und Nutengeometrie gelegt
werden,

Des Weiteren hat sich gezeigt, dass eine Hartesteigerung nicht umgesetzt werden
konnte. Es sollte anhand der Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) genauer
erdrtert werden, welche Verbindungen nach dem FSP entstanden sind.

Zukunftige Versuche sollten mit anderen Werkstoffen durchgefuhrt werden. Als
Substrat kdnnte ein einfacher, niedrig legierter Werkstoff verwendet werden, der nicht
warmebehandelt wurde oder bei dem die Warmebehandlung nicht durch den Friction
Stir Process beeinflusst wird. Als Sekundarpartikel sollte eine stabilere Verbindung
gewahlt werden, die nicht mit den Elementen des Grundwerkstoffes reagiert.
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9.1 Datenblatter

S.0L-MV N3

9.1.1 EN AW-7075 Allgemein



Anhang

9.1.2 EN AW-7075-T651

Abnahmepriifzeugnis Nr.: 12013291
nach EM 1ﬂ2tlj 3.1 _ _
Liaferamt: Produktbeschreibung:
Kastens & Knauer GmbH & Co Aluminium Platten EN AW 7075 TES1
International KG Platten
Hilligarwarf 9 Abmessung: 10 x 1020 x 2020 mm
2BESS Lilienthal
Spezifikation:
EM 573-3 / EM 485-1.2.3
echanische ﬁﬂ::hﬂﬁﬁl _ _ _
Losnummer| Schmelze RM Rp0,2 Dehnung Hérte
Mpa Mpa % HB
Sall min min. min
530 4l 5
Ist DOv4E RE1 494 o
Chemische Eusammnﬂ&n‘hung:_ = i
Elemeant 5i Fe Cu pAn I'.'FE Cr
M max max
Soll 0,4 0.5 12-20 0,3 2.1-2,0 0,18-0.28
[Tst EE] 0.43 1,46 0,12 2.78 0.21
[Element N Zn TI Zr TI+ 2 Na
max.
[Soll 5161 02
Ist 5,79 0,05
IEh,ermem Tin Bi E‘h Mmn+ 'Er Ca
=N
]
15t
Andere: Rest Aluminium
einzen <= 005 zusammen<=10.15
weitera Eru(unge:n
[Datum 02.02.2017
UrsErungsland- China
Leistungserklarung | LE ) KukKD172014, einsehbar. www kastens-knauer.de
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9.1.3 Titandioxid Pulver 28,57 um

HELOS-PartikelgroBBenanalyse
WINDOX 5

HELOS (H1494) & RODOS, RS: 0.5/4.5...875um

Q© ECKART

Effect Pigments

VMD =3126 pm

KST 23408 2017-07-12, 09:47:31 933
x10 =13,75 um xs0 = 28,57 pm x00 =51,98 pm SMD =2393 pm
x16 = 16,39 ym xgg = 46,06 pm X900 =77.92 pm Sv =0,25 m¥em? S
100 T T 7 T T[T Tr[rIomg T T I.T.IIIIH
90 | ’-' .
- .
80 |- . bt
LI, - m
sy [ ‘
if 60 |— J L
i ol ' s \
= 50 - / \
20 B § } £
5 40 B n o
= R i
5 30k / ]
- —_— | / \
20 - / | o
u - .
10 |- g — :
= s . "
0 PO T P Sy A [ R |
| 2 4 6 8 10 20 40 60 80 100 200 400
Partikelgrole / um
Verteilungssumme
Xo/pm Qv/% Xo/pm Q% Xo/pm Qy/% Xo/pm
4,50 0,01 18, 50 21,39 75,00 98,81 305,00
5,50 0,20 21,50 29,93 80,00 99,77 365,00
6,50 0,59 25,00 40,13 105,00 99, 96 435,00
1,50 1,19 30, LU 53,95 125,00 LU, U0 515,0U
9,00 2,50 37,50 71,02 150,00 100,00 615,00
11,00 5,02 45,00 82,93 180,00 100,00 135,00
13,00 8, 40 52, 50 90,52 215, 00 100,00 875,00
15,50 13,72 62, 50 956,03 255, 00 100,00
Aunswertung: WINDOX 5.10.0.0, HRI.D Produkt: KST 23408
Revalidierung: Dichte: 8.6420 g/cm?®, Formfaktor: 1.000
Referenzmessung:  07-12 09:47:15 Disp. Meth.: 4bar; 60% FR; 1.5 mm FH
Kontamination: 375 % Cop=11.96 %
Triggerbedingung: Start 2% opt. Konzentration Benutzerparameter:
Start: c.opt >=2% Bedicner: L.K.
Gillugkeit: immer Datum/Charge: 8355
Stopp: 2s c.opt <= 1,9% oder 20s Echtzeit Material: VP 69531/G
Zeitbasis:  100.0 ms Gesamtfett:

=290,12 cn?/g
1.8

600 300

Qy/%
100,00
100,00
100,00
LUU, U0
100,00
100,00
100,00

Verteilungsdichte g3*
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9.1.4 Titandioxid Pulver 10-30 nm
<
)
chem

lhr Partner far Chemis & Physik

Certificate of Analysis

904210 Titanium oxide Nanopowder, rutile/ 99.5 %
Lot. No. 280717

Assay 99 5%
APS (D50) 10-30 nm
SSA ~50 m3/g
Color white

PM spherical
Impurities:

Nb 56 ppm
Al 26 ppm
Ca 191 ppm
Ha 0.05 ppm
Mg 32 ppm

03.08.2017

ChemPur Feinchemikalien und Forschungsbedarf GmbH

Rippuroer Strafle 92 el s 45O 721 . 93381 4
D-76187 Kartsrube 2 :
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9.2 Versuchsplanung

9.2.1 Stuckliste

7 Nutenplatte 3 1 EN AW-7075 | 250x200x11
6 Micropulver 1 Titandioxid | 10pum/25um Inocon 1kg
5 Nanopulver 2. Titandioxid 10-30nm ChemPUR 904210-250 2x250g bestellen
4 Abdeckung oben 1 EN AW-7075 | 68x200x1
3 Block unten a k EN AW-7075 95x200x8
2 Plasmaplatte 2 EN AW-7075 | 250x200x11
T Nutenplatte 2 EN AW-7075 | 250x200x11
Pos. Benennung Stk. Werkstoff MaRe Hersteller/ Lieferant | Artikelnummer Bemerkung
Datum Name Benennung:
Gezeichnet 12.06.2017 Weiss C Materlalllste fur Vl_v6
Kontrolliert
Norm
Teilenummer: 1
) A4
1stitute of Materials Science,
Joining a -orming — TU Graz E
Status | Anderungen | Datum | Name oining and Eorming) =Tt Grdz Projekt: FSP Werkzeug
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9.2.2 Ubersicht Nutenplatte 1 und 2 (V1-V3)
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9.2.3 Ubersicht Plasmaplatte (V4-V6)
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9.2.4 Ubersicht Nutenplatte 3 (V7-V8)
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Fertigungszeichnung Nutenplatte 1 und 2
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Plasmaplatte Fertigungszeichnung Nuten

9.2.6

¢ yezyinys | dS4 pialodd ey | unjen uebunsapuy [ snieis
€y s S o MR
‘ =1LVINI
—‘ JJawwnua)is |
wJoN
whhm_nmc._mm_& TR03U IJ\
3 ssoM| 11029050 P s0- S
bunuuauag aueN unjeq SILEL OSI UBJUBYYINYSHIIM
AR S
@ m bunsseq Jepueys
2l 9e4sgely GEO{-MY N3 :4J04SYIaM UazURIR|O4gR R Jaxbiynesusyaelysagg

00¢

9€EL

052

V-V

t1 ) d

N g

'l

v

—

(L:S)4g

89



Anhang

Plasmaplatte Fertigungszeichnung Beschichtung

9.2.7
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9.2.8

Fertigungszeichnung Block unten

N

200

Oberflachenrauhigkeit
Standart Passung

S S

Freimaf3tcleranzen
ISO 2768 - mH

Schweil3mafiteleranzen

Ehe)

Werkstoff: EN AW-7075

MaBstab 1:2

1013520 - B
Werkstickkanten I1SO 13715 Datum »Name Benennung:
05 -05 Gezeiteet | 05.07.2017_| Christopher
k)_ fort ot Block unten
Norm

Anderungen Datum Name

Teilenummer:

3

AL

Projekt: FSP | Stiickzahl: 2
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9.

2.9 Fertigungszeichnung Abdeckplatte oben

A-A

B(2:1)

1 ~

/
4 N/ )
T-— -'T
ol ©
O O
N L g
28
3
\_ A N Z %
LN
B
68
Ober flachenrauhigkeit Freimafitoleranzen Werkstoff: EN AW-7075 MaBstab 1:2
Standart Passung 180 2768 - mH a@
£ of / Schweifmafitoleranzen
16 lsa':szz 5[«
Werkstickkanten ISO 13715 Datum Name

Christopher

<05 -05 Gezeichnet | 09.10.2017
MI_ Konk rolliert
Norm

Institute of Mate

Status

Anderungen Datum Name

Joining and Forming

Benennung:

Abdeckung oben

Teilenummer:

L

AL

Projekt: FSP

| Stiickzahl: 2
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Fertigungszeichnung Nutenplatte 3

9.2.10
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9.3 Werkzeuge

9.3.1 Zusammenstellung und Stuckliste

8 FSP_Schulter_W3.1 1 Wolframkarbid ?20x70
7 FSP_Schulter_W3.2 1 Wolframkarbid ?20x70
6 Gewindestift M12x30 2 1SO 4026-M12x30
5 Gewindesttift M10x10 2 1SO 4026-M10x10
4 FSP_Pin_D22_B12_T2,2 3 1.2343 (W300) $12x40
3 FSP_Pin_D22_B12_T1,2 12 1.2343 (W300) P12x40
2 FSP_Schulter D22_B12 2 1.2343 (W300) @30x90
1 FSP_Schulter_D22 2, 1.2343 (W300) P30x90
Hersteller,
Pos. Benennung Stk. Werkstoff MaRe . / Artikelnummer Bemerkung
Lieferant
Datum Name Benennung:

Gezeichnet 14.07.2017 Weiss Ch. Stﬁckliste VI'VG

Kontrolliert

Norm

Teilenummer:
IMAT= 22
—
Instiie of Matoralz C A4
Jainir and Fomiing
Status| Anderungen | Datum Name Projekt: FSP Werkzeug
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9.3.2 FSP_Werkzeug_1 FSP_Schulter_D22

%2, C(5:1)

~
J

D75'30

A-A(1:1)

@22

30

1x45°

85

Oberflachenrauhigkeit

FreimaB toleranzen

Werkstoff: 1.2343 (Bohler W300) MaBstab 1:1

Standart Passung 150 2768 - mH «E—@
SchweiBmaBtoleranzen " .
/ / /16 T & Behandlung: Durchharten 53-55 HRC
Werkstiickkanten IS0 13715 Datum Name Benennung:
405 05 Gezeichnet | 14.07.2017 | Weiss Ch. FSP S Chulfer‘ D22
[Lh Kontrolliert S— —
Norm

Status

Anderungen Datum

Name

Instit
Joinin

IMA

Materials Science,

orming - TU Graz

T=

Teilenummer:

AL

Projekt: FSP Werkzeug | Stiickzahl: 2
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9.3.3 FSP_Werkzeug_2 FSP_Schulter_D22 B12

62
55
A-A(1:1)
A 13,5
B | = =
QL |\ T A1 = "I 1 RS
o |
: L
<& ° °
A _l M;((’) 0,3x45 1x45
2 33
—0{ C ( 5 : 1 ) 85

30

Oberflachenrauhigkeit FreimaBtoleranzen Werkstoff: 1.2343 (Bohler W300) MafB3stab 1:1
Standart Passung 150 2768 - mH S—@
SchweiBmaBtoleranzen . 3
7 / 1.6 et Behandlung: Durchharten 53-55 HRC
Werkstiickkanten IS0 13715 Datum Name Benennung:

+05 -0,5 Gezeichnet | 14.07.2017 | Weiss Ch.
[Lh Kontrolliert FSP_S Ch U”'e F_DZZ_B12
Norm

IMAT=["" !

Institute aterials Science, A4

Joining ¢ rming - TU Graz

Status Anderungen Datum Name l PI"OjEkf: FSP Werkzeug l Stickzahl: 2
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9.3.4 FSP_Werkzeug 3 FSP_Pin_D22 B12 T1,2

B10h6

0,4x45°

8,5

20

—

Oberflachenrauhigkeit

FreimaBtoleranzen

Werkstoff: 12343 (Bshler W300) | MaBstab 2:1

Standart Passung 1S0 2768 - mH E—@»
/_/ /1.6 S ehnanloleranzen Behandlung: Durchhirten 53-55 HRC
Werkstiickkanten ISO 13715 Datum Name Benennung:

Gezeichnet | 22.06.2017 | Weiss Ch.

Kontrolliert

Norm

Status

Anderungen

Datum

Name

IMAT=

Institute of Materials Science,
Joining and Forming - TU Graz

FSP_Pin_D22 B12_T1,2

Teilenummer:

3

AL

Projekt: FSP Werkzeug | Stiickzahl: 12
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9.3.5 FSP_Werkzeug 4 FSP_Pin_D22 B12 T2,2

&
1
o N-)
— =
—-—7T1 £
S8
0,4x45°

34

A(10:1)

8,5

20

2,2

Oberflachenrauhigkeit
Standart Passung

S

FreimaBtoleranzen
I1SO 2768 - mH

SchweiBmaBtoleranzen
15013920 - B

Sie)

Werkstoff: 12343 (Bohler W300) | Mafstab 2:1

Behandlung: Durchharten 53-55 HRC

Werkstickkanten IS0 13715

Datum

Name

Gezexhnet | 22.06.2017

Weiss Ch.

Kontrolliert

Norm

Status

Anderungen Datum Name

MAT=

Institute of Materials Science,

Joining and Forming - TU Graz

Benennung:

FSP_Pin_D22 B12_T2.2

Teilenummer: 1

[F AL

Projekt: FSP Werkzeug | Stiickzahl: 3
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9.3.6 FSP_Werkzeug W3.2

43

(&)

N
s
©

69

|
15x45° A

3,2

Status Anderungen Datum

Name

Joining

4

Oberflachenrauhigkeif Freimafifoleranzen Werkstoff: Wolframkarbid Malistab 11
Standart Passung IS0 2768 - mH E—@»
Schweifimaf3toleranzen
Q/V v/ 16 15013520 - B
Werkstickkanten I1SO 13715 Datum Name Benennung:
405 -05 Gezeichnet | 13.07.2017 | Weiss Ch. FSP SChU”er W3 2
ML Konk rolliert — — !
Norm

Teilenummer:

AL

Projekt: FSP Werkzeug | Stiickzahl: 2
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9.3.7 FSP_Werkzeug W3.1

0,8

‘

A-A ( 11)

L3

)

1715
219h7

66

1.5x45°

215

(5:1)

Oberflachenrauhigkeit

Freimafitoleranzen

Werkstoff: Wolframkarbid

Malstab 11

Status Anderungen

Datum

Name

Joining and Forming 1

Standart Passung IS0 2768 - mH j ¢
Schweifimaf3toleranzen
Q/v/ v/ 16 1S013520 - B
Werkstickkanten ISO 13115 Datum Name BEI‘]EHI‘]UI’]Q:
405 05 Gezeihnet | 13.07.2017 | Weiss Ch FSP Schuu_er W3 1
f ‘()—h Konk rolliert — — 4
Norm
IMAT— Teilenummer: 1
Institute of Materials

AL

Projekt: FSP Werkzeug

| Stiickzahl: 2
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9.4 Versuchsanordnung und Probenlokalisierung

9.4.1 Versuchsanordnung Nutenplatte 1
V1 V2 V3
|II | I', .'I \
.'II IlII '/ |I ™ II|I Y Iu'll I|
o, o | ! |
' ! ' ! i T
i T I, [T
Io| |
é L v os
5 V3 05
i 1
! % \ \ V3 04
it 3 \ V3 03
: elr |
T ; _
/3 | 2 3
I T I
Vi1 I/ | i
Vi 8 // f i '
V116 / J [
I| IIII IIIII
| |
vz o / [ I i
vz 02 ;f .
u | L] [l \ V3 02
vZ 03 uut [Tt} V3 0l
N AN ,/

9.4.2

V3 05-06_A
V3 03-04 A

V2 02-03_A

V3 02 A

VI 01 AA

V1 0103 A/

V1 02,0306 A
V1.02,03,04_B
V1 02,0304 BB

-
-
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Versuchsanordnung Nutenplatte 2

94.1

V3 09
V3 08

V3 07

Vi1 28

V1

b

V1 07
V1 06

V1 08

V1 24

V122

V123

Probenlokalisierung Nutenplatte 2

9.4.2

V1 202128 C

V3 08-09 B

V1 .20,21.28 A

19.22-21 B

V1

V3 08-09 A

V1 19,22-21 A

V1 08,0912 A

V1 07_A (Schaustiick)

V1.19,22-25 B

V1 .19,22-25

I

A

V1 _0813-15 A
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9.4.3 Versuchsanordnung Nutenplatte 3

Vi 02 e

VI 03 e

ve 01 1]
ve 02 ]

Viol i

V8 03
V8 03
V8 0L
V8 07

V8 06
s

Vg 05
Ve os

9.4.4 Probenlokalisierung Nutenplatte 3

Ve 01-02 A

rd
Vi 02-03 A/

V8 03,06-07 A

V8 03,04-06 A
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9.4.5 Versuchsanordnung Plasmaplatte 1

veos _
V5 03 * |
vs oz | | o —
vs o1 | RN
V401 }Z A |
V601
1 1vs_o0s)
9.4.6 Probenlokalisierung Plasmaplatte 1
V05 _07-08 A
TN
V06 02 A

Vo5 03 B

VOL 01 A
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9.5 Versuchsparameter
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9.6 Harteprufung

9.6.1 Harteprifung Grundwerkstoff
Gl

P1=180 HV 0,2 -
< P2=182HV0,2 -
. P3A7TAHV.02 «
~ NS < -
2 &~ -
: - R P1=183 HV 0,2 P3=181HV 0,2 P5=184HV 0,2
« P4=193 HV 0,2 e
- - i P2=173 HV.0,2 P4=183 HV 0,2

|+ P5=196HV 0,2

=

- T PN —

N
\
P1=746 HV.1/ / \ \P3=691 HV 1
/ :
P2=690 HV.1./ \ P4'=586 HV 1

9.6.3 Harteprifung T6

Nach Verrihren Nach Warmebehandlung

P1+=192 HV 0,2 y P2=185HV 0,2 P3=187 HV 0,2

oL o~ o~ o
g o =) =)

> > >
= T T T
DS e e

P4=185HV 0,2 P5=195 HV 0,2 P6=182 HV 0,2

P9=143 HV 0,2
P10=159HV 0,2 -

P5=157 HV 0,2 -
P6=153HV0,2 -
P7=137THV 0,2 *
P8=127HV 0,2 -

P1
P2
P3
P4

(3]
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9.6.4 Harteprifung V1_1,3_A nach Warmebehandlung

S
P7=198 HVO0,2 P8=200 HV0,2 P9=190 HVO0,2 P10=147HV0,2 | PY1=148 HVO,2

" P12=180 HVO0,2 P13-193 HYO,2
]
X v
v

v
P14=155 HV0,2 P15=137HV0,2 P16=150 HVO,2 P17=170 HVO0,2

9.6.5 Harteprifung V3_7_A

Partikelreiche Zone Partikelarme Zone

Nach Verrtuhren

WBH (T6)

Priifpunkte Priifpunkte

9.6.6 Harteprufung V5 _5-6 A

Partikelreiche Zone Partikelarme Zone

[
o
e
H )
=
()
> 5 mm
c !
[&]
IS
pd

s
— gmo
O 2
c i
T 2 0
o 0
; 100

3
Prifpunkte

Prifpunkte
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9.7 Konzentrationsberechnung

9.7.1 Flachenmessung

Flache der befillten Nuten

Flache des verrtihrten Bereiches

Averrani=28,13 mm?2 4 a o o o &

9.7.2 Konzentrationsberechnung

Anuten = A1 + A, + A3 = 0,5+ 0,62 + 1,17 = 2,29 mm?

ANuten 2:

Titandioxid Aperrinre * 28,13

*100 = 8,14 %
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