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1. Einleitung

Die Natur hat die Menschheit schon immer inspiriert. Bei der Entwicklung des
Leichtbaus kam die Idee aus dem Aufbau natlrlicher Materialien, wie zum Beispiel
Holz, Knochen oder Kork. Hier sind Hohlraume im Material eingegliedert, so wird
weniger Material bendtigt, das Gewicht reduziert und dennoch die Stabilitat des
Werkstoffs gewahrleistet. Dieser zellulare Aufbau von Materialien wird inzwischen in
vielen Bereichen genutzt, wie beispielsweise in der Architektur, bei Verpackungen oder
im Automobil- und Flugzeugbau.

Diese Arbeit soll ein tieferes Verstandnis fur den Einfluss der Herstellung auf die
Entwicklung der Hohlraume in pulvermetallurgisch produzierten Metallschaum-
halbzeugen geben. Dazu seien hier kurz die Metallschaume in den zellularen
Materialien eingeordnet und ein Uberblick tber die Pulvermetallurgie gegeben.

1.1. Zellulare Materialien

Zellulare Materialien bestehen aus einer festen Phase und einer darin dispergierten
gasformigen Phase. In dieser Arbeit sollen die Werkstoffe betrachtet werden, deren
feste Phase aus Metall besteht, also zellulare Metalle. Die gasformige Phase wird in
der Regel als Porositat bezeichnet. Je nachdem, ob diese durchgangig miteinander
verbunden ist, wird von einer offenen oder geschlossenen Porositat geredet. Diese
Unterscheidung ist entscheidend fir die Anwendung. So muss bei einem
Warmetauscher das Fluid das Material an einer mdglichst grolen Flache passieren
konnen, welches eine offene Porositat ermdglicht. In Abbildung 1-1 sind die
Anwendungsfelder von zellularen Materialien dargestellt, die abhangig von der Art der
Porositat sind. Auflerdem kann unterschieden werden, ob die Anwendung den
zellularen Aufbau des Materials eher strukturell oder funktional nutzt.

A

strukturell

Lasttragende
Komponenten

Energie-
absorber

Schalldampfer

Warme- . .
funktional 4 tauscher

< »

bio-
medizinische
Implantate

Art der
Anwendung

offen teilweise offen geschlossen
Art der Porositat

Abbildung 1-1 — Darstellung moéglicher Anwendungsbereiche zellularer Metalle nach
der Art der Porositit, nach [1].

Dabei sind die Herstellungsmdglichkeiten ebenso vielfaltig wie die Endprodukte. So
konnen Metallpulver oder Fasern gesintert werden, um ein festes aber pordses
Material zu erhalten. Im Falle der Fasern kann der Anteil der gasformigen Phase 90 %
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betragen [2]. Metallpulver kann ebenfalls durch additive Herstellungsverfahren wie
selektives Laserschmelzen verarbeitet werden. Hier kdnnen geordnete zellulare
Strukturen aufgebaut werden, wodurch Gewicht und Ausgangsmaterial gespart
werden [3]. Durch das Ummanteln von Platzhalterkugeln mit Metallpulver und das
anschlieRende Entfernen des Platzhalters ist es moglich, Hohlkugeln zu erhalten,
welche anschlieRend zu einer gemeinsamen Struktur gesintert werden konnen [4]. Es
entsteht also eine definierte geschlossene Porositat. Alternativ konnen auch die
Platzhalter (meist ein Salz) direkt mit dem Metallpulver verpresst und gesintert werden.
Da die Platzhalter entfernt werden mussen, entsteht hier eine offene Porositat. Durch
Abscheidungsvorgange koénnen auch Abbilder von bestehenden offenporigen
Polymerschwammen hergestellt werden. Dadurch ist es moglich, extrem leichte
Materialien herzustellen, beispielsweise mit der Shellular-Struktur mit 1,7 mg/cm? [5].
Auch Wabenplatten zahlen zu den zellularen Materialien, sie werden aber in der Regel
durch Verkleben hergestellt. Diese haben den Vorteil, dass sie senkrecht zur Platte
sehr steif sind. Als eine Entwicklungsrichtung der zellularen Materialien sind die
metallischen Schaume im nachsten Kapitel genauer behandelt.

1.2. Metallschaume

Banhart [6] prazisierte die Definition der zellularen Metalle fur die Metallschaume
durch den Zusatz, dass die Gasphase isolierte Blasen bildet, wahrend das Metall
zusammenhangt und dass die Blasen sich in einer Schmelze gebildet haben, in der
sie sich bewegen konnten. Dieses schlie3t Metallschwamme, die eine verbundene
Gasphase besitzen, oder andere zellulare Strukturen, wie z.B. metallische
Hohlkugelstrukturen oder Sandwichplatten mit Wabenkern, aus. In Abbildung 1-2 sind
jeweils ein Beispiel fur Metallschaum und Metallschwamm dargestellt.

e OR * LR ANETENP
--‘n: 9] - i S s

Abbildung 1-2 — Bild zweier =zellularer Metalle, links Metallschaum, rechts
Metallschwamm.

In dieser Arbeit wird die Herstellung von Metallschdumen untersucht. Im Laufe der
Jahre haben sich verschiedene Produktionsvarianten und -namen etabliert. Dabei wird
Ublicherweise unterschieden nach der direkten und der indirekten Herstellungsroute.

Einleitung 2
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Hier seien nur kurz die grundlegenden Prozesse beschrieben. Sie sind in den Quellen
genauer ausgefuhrt [1][7].

Bei der direkten Route wird der Schaum ohne Zwischenschritt in der dafir mit
Zusatzen vorbereiteten Schmelze hergestellt. Daflr kann das Gas entweder von
aullen eingeblasen (Alcan-Prozess) [8], in der Schmelze durch sich zersetzende
Chemikalien erzeugt (Alporas-Prozess) [9] oder durch einen Loslichkeitssprung beim
Erstarren aus der Schmelze selbst freigesetzt werden (Gasar-Prozess) [10].

Bei der indirekten Route wird in einem ersten Schritt ein Halbzeug produziert,
welches dann -zeitlich versetzt- in einem zweiten Schritt aufgeschmolzen und
aufgeschaumt wird. Dieses Halbzeug kann aus einer Mischung von Metallpulvern und
Treibmittel (pulvermetallurgischer Prozess) [11][12] oder durch das Einrthren eines
Treibmittels in eine Schmelze und deren sofortige Erstarrung (Formgrip-Prozess) [13]
hergestellt werden.

Diese sind die grundlegenden Varianten, einen Metallschaum herzustellen.
Verschiedene Metalle lassen sich Uber diese Methoden schaumen, so wurden schon
Schaume aus Zink [14], Magnesium [15], Blei [16], Gold [17], Titan [18], Stahl [19],
Kupfer [20] oder Nickel [21] hergestellt. Hauptsachlich konzentriert sich die Forschung
- und auch die industrielle Herstellung - auf Schaume aus Aluminiumlegierungen.
Dieses liegt an der unkomplizierten Handhabbarkeit und der geringen Dichte des
Aluminiums, welches es in sich schon zu einem Leichtbauwerkstoff macht.

Die Metallschaume werden in verschiedenen industriellen Anwendungen
eingesetzt, die Garcia-Moreno zusammen getragen hat [22]. Sie werden
beispielsweise als bewegliches Maschinenteil eingesetzt, nicht nur, weil sie besonders
leicht oder steif sind, sondern weil sie zugleich im selben Bauteil auch Vibrationen
besser dampfen. Diese Kombinationen von Eigenschaften, wie sie in Abbildung 1-3
dargestellt sind, macht die Metallschaume fir viele Anwendungen attraktiv [23]. Bis
heute sind die Produktionskosten in aller Regel noch zu hoch, um das Dasein eines
Nischenproduktes zu beenden.

Zugehorige Eigenschaften:
Dichte,

Festigkeit,

Steifigkeit

Crash-Absorber
Turschwellen, etc.

Anwendungen
Bewegliches Maschinenteil

Energie-
absorption
Mechanische Dampfung,
Warmeleitung, Festigkeit, Spannungs-
Schallabsorption Dehnungs-Verhalten

Abbildung 1-3 — Bedeutende Eigenschaftsbereiche von Metallschaumen und daraus
resultierende Anwendungen, nach [1][23].
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1.3. Pulvermetallurgie

Die Proben dieser Arbeit wurden auf pulvermetallurgischen Weg hergestellt. Dieses
Teilgebiet der Metallurgie befasst sich mit der Herstellung von Metallpulvern und der
Verdichtung dieser zu einem Werkstuck, ohne sie vollstandig zu schmelzen. Teilweise
ist der Ubergang zur Verarbeitung von keramischen Stoffen nicht klar abgegrenzt, da
die gleichen Verfahren genutzt werden. Zu Beginn der industriellen Anwendung wurde
die Pulvermetallurgie vor allem zur Herstellung von Produkten aus Molybdan und
Wolfram genutzt. Diese Metalle schmelzen erst bei Temperaturen von Uber 2500 °C
auf, welche zu Beginn des 20. Jhdt. noch nicht erreichbar waren [24].

Der Begriff Pulvermetallurgie umfasst alle Prozesse von der Herstellung der Pulver
Uber die Formgebung bis zur Konsolidierung zum fertigen Werkstlck. Die wichtigsten
Gruppen der Verfahren fur die einzelnen Schritte sind in Abbildung 1-4 aufgeflihrt und
in [25] naher ausgefluhrt.

4 ] chemische
Verdusung Reduktion Elektrolyse Verfahren

f 1 [ kaltisostatisches | [ [ Kaltst )
. altisostatisches altstrang-

| Matrizenpressen ) | Pressen ] | Walzen ) | pressen )

Formgebung

-

Spritzgielen SchlickergieRen

" J \

N\ g
Fillen von Schiitten in
L Formkapseln ) L offene Formen )

( N (
heiBisostatisches B mieden Warmstrang-

Konsolidierun Sintern
9 Pressen ) L pressen

Vorformat fir

Fertigteil Halbfertigteil Halbzeug Umformung

P P <
< < <
~
J

Abbildung 1-4 — Verfahrensschritte in der Pulvermetallurgie, nach [25]

Die Pulvermetallurgie kommt vor allem dann zum Einsatz, wenn bestimmte
Eigenschaftsprofile schmelzmetallurgisch nicht oder nur sehr aufwendig erreicht
werden kdnnen. So kdnnen Menge und PartikelgroRen der Bestandteile durch die
benutzen Pulver bestimmt werden, jedoch nur in gewissen Grenzen. Eines der
Probleme ist die Temperaturfuhrung bei der Vereinigung der einzelnen Pulverpartikel.
Diese ist immer ein Abwagen zwischen dem Vergrobern der Korner und dem
Verdichten der Partikel [26].

Eine in den letzten Jahrzehnten immer weiter erforschte Technologie ist das
Aufheizen der Pulverpresslinge durch einen Stromfluss direkt durch das Pulver oder,
wenn dieses nicht elektrisch leitend ist, durch die Pressform. Typischerweise werden
Strome von 1000-10000 A bei 10-15 V genutzt. Haufig werden Systeme beschrieben,
die einen gepulsten Gleichstrom mit einer Frequenz von bis zu 40 kHz verwenden [26].

Durch die so erreichbaren hohen Heizraten (bis zu 1000 K/min) kann das
Temperaturfenster, in dem die Oberflachendiffusion und somit das Kornwachstum
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vorrangig ist, schnell durchschritten werden. So ist es moglich, eine fast vollstandige
Verdichtung zu erreichen mit einer geringen Vergroberung der Ausgangskorngrof3e.
Es konnen beispielsweise nanokristalline Materialen mit nahezu theoretischer Dichte
hergestellt werden [27]. Neben klrzeren Prozesszeiten [28] und einem geringeren
Energieverbrauch (20-33 % im Vergleich zu HeilRpressen) [29] wird Uber verschiedene
Verbesserungen der Eigenschaften durch die strombasierte Kompaktierung berichtet,
z.B.: verringerte Ausscheidungen von Verunreinigungen an Korngrenzen [30],
verbesserte chemische Bestandigkeit [31] sowie bessere magnetische [32] und
optische Eigenschaften [33,34].

Die Idee, mit einem Stromfluss eine Probe zu sintern, ist inzwischen tber 100 Jahre
alt. Das erste bekannte Patent hierzu hat Johann Lux von A.G. Bloxam in
Grol3britannien im Jahre 1905 einreichen lassen [35]. Darin wird die Herstellung von
Gluhfaden aus Wolfram oder Molybdan beschrieben, dessen letzter Schritt das
Dichtsintern durch Strom ist. Seitdem wurde auf dem Gebiet viel geforscht, was sich
auch in der Anzahl der Veroéffentlichungen widerspiegelt: Grasso et al. berichtet Uber
642 Patente zu dieser Technologie bis zum Jahr 2008 [28]. Das Verfahren wurde seit
der ersten Idee immer weiter verfeinert und unterschiedliche Variationen und
Kombinationen des Stromflusses fuhrten zu verschiedenen Bezeichnungen. So zahlt
Orru et al. Uber 50 Prozessnamen [36]. Die meistbenutzen bzw. Oberbegriffe davon
sind:

e Spark Plasma Sintering (SPS — engl.: Funken-Plasma-Sintern)

e Pulsed Electric Current Sintering (PECS — engl.: Gepulstes elektrisches
Sintern)

e Pulse Discharge Sintering (PDS — engl.: Pulsentladungssintern)

¢ Plasma Activated Sintering (PAS — engl.: Plasmaaktiviertes Sintern)

e Field Activated Sintering Technique (FAST — engl.: Feldaktivierte Sinter-
technik)

e Electric Current Activated / Assisted Sintering (ECAS — engl.: Elektrisch
aktiviertes / unterstitztes Sintern)

e Current Activated Pressure Assisted Densification (CAPAD - engl.:
Stromaktivierte druckunterstitzte Verdichtung)

In diesen Bezeichnungen kommt immer wieder das Wort Plasma vor. Man ist davon
ausgegangen, dass durch den gepulsten hohen Stromfluss Plasmaentladungen
entstehen [37]. Das ist bisher nicht Uberzeugend nachgewiesen worden [38] und
Hulbert et al. und Hitchcock et al. fuhrten Messungen durch, die gegen eine
Plasmaentstehung sprechen [39][40].

Das Kompaktieren von Al-Pulvern mittels Strom ist auch von verschiedenen
Gruppen untersucht worden. Sie fanden jeweils leicht unterschiedliche Parameter, die
das Pulver zu einem Zustand verdichteten, der dem von verformten und geglihtem
Aluminium ahnelten [41][42][43]. Xie et al. haben den Einfluss des Pulsierens der
Spannung von 0 bis 40 kHz fir Aluminiumpulver untersucht. Sie fanden keinen
signifikanten Einfluss auf die Dichte, elektrischen Widerstand, Mikrostruktur oder
Zugfestigkeit [44].

Einleitung 5
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Es wurden auch bereits =zellulare Materialien aus Aluminium mittels
stromunterstutzter Kompaktierung hergestellt. Dabei handelt es sich um
Metallschwamme, bei denen Salz als Platzhalter diente [45][46][47]. Ebenfalls wurden
geschlossenporige zellulare Strukturen aus einer Ni-Legierung hergestellt, wobei hier
die Zersetzungsreste der formgebenden Polymerkugeln in den Zellen verblieben [48].

1.4. Zielsetzung

Die Nukleation der Metallschaume in einem pulvermetallurgisch hergestellten
Halbzeug ist schon verschiedentlich untersucht worden. So stellten Lazaro et al. schon
eine durch den Herstellungsprozess verursachte Anisotropie in der ersten
Expansionsphase fest [49]. Bei der Untersuchung der Bildung von Blasen fanden Rack
et. al. heraus, dass die Nukleation nicht unbedingt an den gasabgebenden TiH2-
Partikeln stattfindet, sondern, wenn vorhanden, in der zuerst schmelzenden ternaren
AISiCu-Phase [50].

Die neusten technischen Errungenschaften ermoglichen inzwischen eine
zeitaufgeldste, raumliche Untersuchung der Nukleation. So konnten Kamm et al. den
Aufschaumprozess in 3D mit einer zeitlichen Auflésung von 0,2 s verfolgen [51]. Mit
diesem Verfahren soll nun der Einfluss von unterschiedlichen Kompaktierungsarten
der pulvermetallurgisch hergestellten Halbzeuge auf die Entwicklung des Schaumes
untersucht werden. Zusatzlich sollen fir das uniaxiale Pressen verschiedene
EinflussgroRen analysiert werden. Darunter fallen der Einsatz von Presshilfsmitteln,
das Hervorrufen einer flissigen Phase beim Kompaktieren und die Verwendung
vorlegierter Pulver. Auf3erdem soll die Auswirkung einer Erhitzung des Pulvers selbst
durch einen elektrischen Strom wahrend der Verdichtung auf das Schaumverhalten
untersucht werden. Dazu soll ein entsprechender Aufbau konzipiert und realisiert
werden.

Einleitung 6
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2. Experimentelle Methoden

Alle in dieser Arbeit verwendeten Proben wurden auf dem pulvermetallurgischen
Weg hergestellt. Die verwendeten Charakterisierungsmethoden und Pulver sind in
diesem Kapitel beschrieben.

2.1. Materialien

Die Pulver lagen teilweise vorlegiert und teilweise als Reinelemente vor. Zur
Herstellung des Halbzeuges wurden sie zur gewunschten Legierungszusammen-
setzung abgewogen. So wurden beispielsweise 30 g der Legierung AlSi8Mg4 aus
25,2g Al- und je 2,4g Si- und AIMg50-Pulver angesetzt. Zusatzlich wurde ein
Gewichtsprozentsatz von 0,25 oder 0,5 des Treibmittels TiH2 hinzugegeben. In
Versuchsreihen wurde daruber hinaus auch Zink oder Amidwachs als Presshilfsmittel
(PHM) beigefugt oder ein anderes ternar vorlegiertes Pulver genutzt. Alle verwendeten
Metallpulver mit Reinheit und Korngrofle sind in Tabelle 2-1 und alle Presshilfsmittel
in Tabelle 2-2 aufgelistet.

. Reinheit D1o Dso Doo
Pulver Zulieferer
[%] [pm] [pm] [pm]
Al AMG Alpoco UK Ltd. 99,7 19,49 63,94 152,32
AlMg50 Possehl Erzkontor GmbH > 99 14,78 63,83 172,37

TLS Technik GmbH &

AISITMGO.6 7 oo e KG 99,8 60,93 86,56 110,22
Mg Carl Roth fé"bH + Co. 98,5 22,96 4814 80,85

Si Elkem SAS 97,5 4,42 2652 59,62
TiH2 Chemetall GmbH 98,8 317 14,41 33,16

Zn Grillo-Werke AG 99,995 1456 2445 34,13

Tabelle 2-1: Liste der verwendeten Metallpulver und deren Reinheit sowie drei
Quantile des Korndurchmessers (10 %, 50 % und 90 %)

Pulver Zulieferer Chemischer Name Summenformel
Deurex A26P Deurex AG Erucamid C22H43NO
Deurex A27P Deurex AG Oleamid C1sH3sNO
Deurex A28P Deurex AG Stearamid Ci1sH37NO

Clariant Plastics &

Coatings GmbH
Tabelle 2-2: Liste der verwendeten Amidwachse

Licowax C Distearylethylendiamid CssH76N202

Das verwendete TiH2 war zuvor einer Warmebehandlung von 3 h bei 480 °C in Luft
unterzogen worden [52][53]. Diese Behandlung sorgt dafur, dass sich eine Oxidhaut
bildet, welche aus einer duReren TiO2 und einer inneren TizO-Schicht besteht. Dadurch
wird die Abgabe des Wasserstoffs verzogert und zu hdheren Temperaturen
verschoben [54][55].

Um eine homogene Verteilung der unterschiedlichen Pulverpartikel untereinander
zu erreichen, wurden sie nach dem Abwiegen fur 30 Minuten mithilfe eines
Rhoénradmischers (RRM MINI 80, J. Engelsmann AG) vermengt.

Experimentelle Methoden 7
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2.2. Kompaktierung

2.2.1. Uniaxiales Pressen

Das uniaxiale Pressen gehort zu den Standardverfahren, die zur Kompaktierung
von Pulvern eingesetzt werden. Dazu wird das Pulver in eine Matrize der gewunschten
Form gefullt, mit einem Stempel verschlossen und dann gepresst. Durch die in der
Regel geringen Pulvermengen bzw. kleinen Dimensionen der Matrize konnen leicht
hohe Drucke erreicht werden.

Bohrung zur / ;
Temperaturmessung r 3

Hohlzylinder \
Probe M

~3 Loch zum
' Gasaustausch

Stempel

Abbildung 2-1 — Verwendete Form beim uniaxialen Pressen

Fir die Versuche wurden in der Regel 30 g der Pulvermischung in einen
Hohlzylinder (siehe Abbildung 2-1) aus gehartetem Warmarbeitsstahl mit einem
Innendurchmesser von 36 mm gefullt und durch zwei Stempel eingeschlossen. Alle
Oberflachen waren mit dem MoS: basierten Gleitmittel Molykote D321R (Dow Corning
Inc.) geschmiert. AnschlieRend wurde sie mittels hydraulischer Presse (1000 kN,
MATRA-Werke GmbH, oder 400 kN, Dema Vertriebs GmbH) bei Raumtemperatur
vorverdichtet. Dazu wurde fur ca. 10 s der Druck gehalten, welcher auch in nach-
folgenden Schritten zur Heil3kompaktierung genutzt wurde. Nun wurde eine
Widerstandsheizmanschette um den Zylinder gelegt und mittels PID-Regelung auf
400 °C aufgeheizt. Sobald die Temperatur erreicht war, konnte erneut der
Kompaktierungsdruck aufgebracht und flr eine bestimmte Zeit isotherm gehalten
werden (sofern nicht anders angegeben fur 15 Minuten bei 300 MPa). Danach wurden
die Stempel sofort entlastet, die Form aus der Presse enthommen und in Wasser
abgeschreckt.

Fur die Kompaktierung unter einer bestimmten Atmosphare wurde eine spezielle
Druckkammer (siehe Abbildung 2-2) verwendet. Diese ist so konzipiert, dass sie in die
oben genannten Pressen eingebaut werden kann und den Hohlzylinder mitsamt der
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Heizmanschette umschliet. Sie stellt so eine definierte Umgebung bei der
Kompaktierung sicher.

Zuerst wurde der Hohlzylinder ebenfalls mit Pulver gefullt und mit den beiden
Stempeln verschlossen. Dabei lasst man die radiale Nebenbohrung noch offen,
sodass der Gasaustausch im Innenraum beim Pulver mdglich ist. Dann konnte der
Zylinder in die Kammer eingebaut und diese verschlossen werden. Anschliefend
wurde die Kammer dreimal evakuiert und mit der gewlnschten Atmosphare gespult.
Die verwendeten Gase und deren Drucke sind in der Tabelle 2-1 angegeben.

Atmosphare Zulieferer Spezifikation Verwendeter
Druck
Vakuum - - ~8:10° bar
Luft - - ~ 1 bar
Stickstoff Air Liquide Deutschland GmbH 5.0 ~ 1,25 bar
Argon + 5% Hz2  Air Liquide Deutschland GmbH 2.1 ~ 1,25 bar

Tabelle 2-3: Liste der verwendeten Atmosphéaren und deren Spezifikationen

Nachdem die Atmosphare eingestellt war, erfolgte die Kompaktierung wie schon
oben beschrieben. Zusatzlich dazu wurde das Pressen auch ohne eine
Vorkompaktierung durchgefihrt, damit eventuelle Reaktionen zwischen Pulver und
Gas erfolgen konnten.

Druckstempel

Dichtungsring
druckdichter
Faltenbalg

Druckkammer
Pressform
(Siehe Abbildung 2-1)

Gaseinlass

Einlass
; Stromversorgung
Absaugungsoffnung Heizmanschette

Abbildung 2-2 — Aufbau der Druckkammer

Einige der uniaxial gepressten Halbzeuge wurden noch einer zusatzlichen
Warmebehandlung unterzogen. Dazu wurden sie auf ein mit Bornitrid Uberzogenes
Lochblech gelegt und in die Mitte eines Ofens (S6/S, Nabertherm GmbH) gehangt.
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Dort blieben sie bei 400 °C unter Luftatmosphare bis zu acht Stunden. Danach kihiten
sie an Luft aus.

2.2.2. Strangpressen

Es handelt sich hierbei um das direkte Strangpressen. Dazu wurde die 1000 kN
Presse (MATRA-Werke GmbH) so umgebaut, dass der austretende Strang durch die
Grundplatte hindurchtreten kann. Der Aufbau (siehe Abbildung 2-3) besteht aus einem
Aufnehmer (Bohrung von 30 mm Durchmesser), in den unterschiedliche Matrizen von
36 mm Durchmesser und 11 mm Hohe eingesetzt werden konnen. Diese werden von
einer Verschlussscheibe in den Aufnehmer gepresst. Durch diese Scheibe ist das
pressbare Profil auf einen umschlieBenden Kreis von 20 mm Durchmesser
beschrankt.

Zur Vorbereitung des Strangpressens wurden 100 g der Pulvermischung angesetzt
und kalt mit 100 kN zu einem Zylinder von 28 mm Durchmesser gepresst. Dieser
Pulverpressling wurde zusammen mit der Pressscheibe und dem Stempel in einem
separaten Ofen (B180, Nabertherm GmbH) auf Presstemperatur vorgewarmt.
Gleichzeitig wurde der Aufnehmer, in den die Matrize (AbmafRle in Abbildung 2-3,
Pressverhaltnis: 7,5) eingesetzt worden ist, mit zwei Heizmanschetten ebenfalls
aufgeheizt. Zuvor wurden alle Reibungsflachen mit dem Gleitmittel Molykote
behandelt.

Nachdem die Presstemperatur im Pressling und dem Aufnehmer erreicht waren,
wurde der Pressling transferiert und mit dem Stempel im Aufnehmer eingeschlossen.
Dann erfolgte die Kraftaufbringung, die zum Schutz des Aufnehmers auf 300 kN
beschrankt wurde. Die Kraft wurde aufrechterhalten bis die Pressscheibe bis auf 6 mm
an die Matrize herangekommen war. Der ausgetretene Strang wurde nach der
Druckentlastung kurz unter der Verschlussscheibe abgetrennt und in Wasser
abgeschreckt.

Stempel

Aufnehmer

—_— .
Pressscheibe

Pulverpressling

5 mm
7

Bohrungen zur
Temperaturmessung

Matrize Verschlussscheibe

Abbildung 2-3 — Skizze des Strangpressaufnehmers und der verwendeten Matrize
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2.2.3. Walzen

In dieser Arbeit wurden nicht eigens gewalzte Proben verwendet, sondern es
wurden Proben genutzt, die von der pohltec metalfoam GmbH [56] produziert und zur
Verfugung gestellt wurden. Das Halbzeug ist fur die Herstellung von Aluminium-Foam-
Sandwiches (AFS®) vorgesehen und hat dementsprechend zwei Decklagen. Diese
Lagen wurden vor der weiteren Verwendung entfernt, um nur die schaumbare
Zwischenschicht zu erhalten. Diese Schicht besteht aus der Legierung AlSi8Mg4 mit
einem im Vergleich zu den anderen Proben leicht erhohten Treibmittelgehalt
(ca. 0,75 Gew.-%).

Das Halbzeug ist nach dem Prozess hergestellt, den Seeliger schon 2004
beschrieben hat [57]. Er ist aus dem Englischen Ubersetzt in Abbildung 2-4 dargestellt.
Analog dem oben beschriebenen Vorgang wird in einem groReren Maldstab Pulver zur
Legierung vermischt und das Treibmittel dazugegeben. AnschlieBend wird die
Mischung in den dafur gebauten Container gegeben, der spater die Decklagen bilden.
Dann erfolgt der zweistufige Verdichtungsprozess: Kompaktieren und anschliefendes
Walzen. Die Proben flur diese Arbeit wurden enthnommen, bevor das Halbzeug bei
pohltec metalfoam GmbH geschnitten, in Form gebracht und geschaumt wird.

r 3
Mischen der
Metallpulver und - -
TiH .
2 Fullen des v -
e > q q
- - Containers mit der
Pulvermischung .
Kompaktierung
Bauen von L i
Containern
e ]
b d
r 3
r | F | F | Walzen
Schaumen und . . .
. In Form bringen Schneiden “
Richten
[ A b A e ]

Abbildung 2-4 — Herstellungsprozess von AFS® bei der Firma pohitec metalfoam
GmbH, entwickelt von alm, nach [57].

2.2.4. Current Activated Pressure Assisted Densification

Alle bis hierhin beschriebenen Verfahren haben gemeinsam, dass die Warme vor
der Umformung von auf3en eingebracht werden musste. In diesem Verfahren wird die
Warme direkt im bzw. am Pulver erzeugt, indem der Strom durch das Pulver gefuhrt
wird, welches dann selbst als Heizwiderstand wirkt.

Dazu wurde in die Uniaxialpresse ein anderer Aufbau eingesetzt (siehe
Abbildung 2-5). Als Form wurde ein Keramikrohr aus Aluminiumoxid von 15 mm
Innendurchmesser und 2,5 mm Wandstarke in einem Stahlmantel (& =50 mm)
verwendet. In dieses wurde das Pulver eingeflillt und mit passenden Stempeln aus
Edelstahl verschlossen. Die Kontaktierung erfolgte Gber zwei Kupferplatten, in denen
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die Anschlusskabel eingeklemmt sind. Um beim Pressen das weiche Kupfer nicht zu
beschadigen, wurde noch ein Untersetzer aus Stahl zwischen Stempel und
Kupferplatte gegeben. Abschlieliend wurde dieser Aufbau von der Presse elektrisch
isoliert. Den Strom lieferten zwei parallel geschaltete Netzteile RST-10000 der Firma
Mean Well Enterprises Co. Limited. So war eine maximale Stromstarke von 720 A
moglich, die Spannung war auf 5 V begrenzt. Um den eingebauten Kurzschlussschutz
der Netzteile nicht zu aktivieren, wurde noch ein 1,2 kQ-Widerstand parallel zum
Versuchsaufbau geschaltet. Ein Ersatzschaubild des Aufbaus ist in Abbildung 2-6 zu
sehen.

Keramikrohr \

Probe Kupferplatte

Loch zur . — T Untersetzer

Temperaturmessung

Anschluss Stromkabel

Abbildung 2-5 — Skizze des CAPAD-Aufbaus

Der Kompaktierungsvorgang wurde in den folgenden Schritten durchgefihrt:
Nachdem das Pulver in der Form geflllt und der gesamte Aufbau in die Presse
eingebaut und in Pressrichtung ausgerichtet war, wurden ca. 80 % des
Kompaktierungsdruckes aufgebracht. AnschlieRend wurde der Stromfluss fir eine
festgelegte Zeitdauer aktiviert und der Pressdruck auf 100 % erhoht. Die Temperatur
des Stahlmantels wurde in einer Bohrung nahe der Probe gemessen, wie auch in
Abbildung 2-5 gezeigt ist. Wenn sie 500 °C deutlich Uberschritt, wurde aus
Sicherheitsgrinden der Versuch abgebrochen. Die Festigkeit des Stahls sinkt bei
diesen Temperaturen und die Gefahr der Verformung der Stempel und ein Ausbrechen
aus der Kraftachse steigt. Die Presskraft wurde eingestellt und manuell mit einer
Abweichung von etwa £2 kN gehalten. Ein Nachregeln ist nétig, da das Verdichten des
Pulvers mit einer Verkleinerung des Volumens einhergeht und so der Druck abfallt.
Nach der Abschaltung des Stromes wurden die Pressstempel entlastet, die Form
entnommen und abgeschreckt.
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1,2 kQ-Widerstand

o—| Stempel- und.
. {«7 Untersetzerwiderstand
[— Widerstand des Pulvers

1
00

Widerstand der Pressform

@&

Abbildung 2-6 — Ersatzschaubild des CAPAD-Aufbaus

Zusatzlich wurde auch eine Form ohne Keramik getestet, sie ist also nicht elektrisch
vom Pulver isoliert. Die Abmessungen dieser Stahlform sind gleich zu der Form mit
eingesetztem Keramikrohr, sodass sonst der Aufbau und die Parameter gleichblieben.
Zusatzlich wurden noch Proben durch uniaxiales Pressen mit einem Durchmesser von
15 mm hergestellt. Diese dienen zum direkten Vergleich mit dem uniaxialen Pressen.

2.3. Untersuchungsverfahren

Aus den so hergestellten Halbzeugen wurden nun Proben mit der GroRRe
10 x 10 x 4 mm*® entnommen. Die kurze Seite ist dabei immer parallel zur
Hauptkompaktierungsachse und die Entnahmestelle liegt weitestgehende in der Mitte
des Halbzeuges. Ausnahmen sind die CAPAD-Versuche, wo lediglich 3,5 mm dicke
Abschnitte des 15 mm Zylinders genommen wurden, um bei diesem Verfahren auch
Einflusse eventueller Randeffekte beobachten zu kénnen. Auflierdem wurden auf
Grund des geringeren moglichen Beobachtungsfensters fur die Untersuchung am
Synchrotron 4 x 4 x 2 mm? grol3e Proben verwendet.

2.3.1. Dichtebestimmung

Die Dichte der Halbzeuge wurde gemessen, um ein Indiz fur die Gute der
Kompaktierung zu erhalten. Dafur wurden in der Regel mehrere Abschnitte der
kompaktierten Probe genommen und angeschliffen. Das Anschleifen dient zur
Minimierung der Oxidhaut. Die Dichtebestimmung erfolgte mittels des archimedischen
Prinzips.

Genutzt wurde daflr die Analysenwaage CPA225D und das Dichtebestimmungsset
YDKO1 von der Sartorius AG. Als FlUssigkeit wurde anstatt Wasser Ethanol (Reinheit
>99,8%) eingesetzt, um eine Verfalschung der Ergebnisse durch eine Reaktion des im
Halbzeug enthaltenen Magnesiums mit dem Wasser zu vermeiden. Die Dichte der
Probe wurde nach Gleichung 1 errechnet:

W [pen(D) ~ pd]
P = 0,09983 - [W, — Wgp]

+ pq Gleichung 1
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Hierbei ist W, das Gewicht der Probe in Luft, pem(T) die Dichte des Ethanols in
Abhangigkeit von der Temperatur, pa die Dichte der Luft unter Normalbedingungen
und Wesn das Gewicht der Probe in Ethanol. In dieser Formel sind die
Temperaturabhangigkeit der Dichte des Ethanols, der Luftauftrieb der Probe und die
Eintauchtiefe des Wagegestells in das Ethanol (Faktor: 0,99983) berticksichtigt [58].

Die relative Dichte wurde mit dem Verhaltnis des erhaltenen Ergebnisses zu der
theoretisch maximalen Dichte der Legierung bestimmt. Diese theoretische Dichte pn
geht von den Dichten der enthaltenen reinen Elemente aus und wurde nach
Gleichung 2 berechnet. Hier werden keine Verunreinigungen, Oxide oder
intermetallische Phasen berucksichtigt. Es sind also Dichten moglich, die uber der
theoretischen Dichte liegen.

1
Pth = , Gleichung 2

Wl
ZiE
Dabei ist w; der Gewichtsanteil des Elements und p; dessen Dichte. Beispielsweise
betragt die so errechnete theoretischen Dichte fur AISi8Mg4 + 0,5 Gew.-% TiH2
2,613 g/cm3. Die relative Dichte berechnet sich dann aus dem Quotienten der
gemessenen zur theoretischen Dichte in Prozent (siehe Gleichung 3).

Prel = P 100 % Gleichung 3

Pth

2.3.2. Messung des spezifischen elektrischen Widerstandes

Ein weiteres Indiz fur die Gute der Kompaktierung kann der spezifische elektrische
Widerstand des Halbzeuges. Dieser reagiert empfindlich auf Anderungen der
Beschaffenheit des Halbzeug in Bezug auf Porositat, Oxidgehalt und Verformung [59].

Zur Bestimmung kann die Vierpunktmethode genutzt werden. Der Vorteil liegt darin,
dass durch Trennung der Stromversorgung und der Spannungsmessung die Kontakt-
und Leitungswiderstande vernachlassigbar sind. Hierbei wird die Probe mittig entlang
einer Linie an vier Punkten mit dem Abstand s kontaktiert. Uber die duReren Kontakte
wird ein Strom geschaltet, um dann Uber die inneren die Spannung zu messen. Unter
der Annahme einer unendlich ausgedehnten Schicht mit einer konstanten Dicke d
erhalt man Gleichung 4 zur Berechnung des spezifischen elektrischen Widerstandes
Pel [60]. Dabei ist die Gleichung um die Korrekturfaktoren Fy und F; erweitert.

T

e . . Gleichung 4
2 d-F;-F g

~| <

Pel =

Dabei behebt Fy den Einfluss zwischen Probendicke und Abstand der Messpunkte
und F; den Einfluss der lateralen Ausdehnung der Probe w. Deren Berechnungen sind
in Gleichung 5 und Gleichung 6 gegeben.

In 2

Fd ==
. d
sinhyp (g) Gleichung 5

" sinhyp (%)
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In2

2
(%) +3 Gleichung 6
w 2
(5) -3
Zur Messung der Spannung wurde ein Keithley 2000 von Tektronix Inc. genutzt,
welches mit einer Genauigkeit von 0,1 yV messen kann. Der Strom wurde von einem
Labor-Netzgerat DPPS-60-15 von Voltcraft geliefert. Kontaktiert wurde die Probe - wie
in Abbildung 2-7 gezeigt - mittels Federkontaktstiften, die in einem Quertrager aus
Polycarbonat stecken, um den Abstand s gleichbleibend bei 3 mm zu garantieren. Der
noétige Druck fur eine gute Kontaktierung wurde Uber zwei Schrauben und Federn

aufgebracht. Fur jede Messung wurde die Spannung bei vier Stromstarken von 1,5 A
bis 3 A gemessen, der Widerstand nach Gleichung 4 berechnet und der Wert gemittelt.

In2 + In

] lﬁq] ) Federkontaktstifte

Abbildung 2-7 — Skizze des verwendeten Widerstandsmessungsaufbaus

Quertrager

2.3.3. Lichtmikroskopie

Zur Untersuchung der Mikrostruktur wurden Proben aus dem Halbzeug
entnommen, eingebettet (Demotec 70, elektrisch leitend), geschliffen (120er bis
2000er Kornung), mit 3 ym und 1 um Diamantsuspensionen poliert und schlief3lich mit
der OPU-Endpolitur der Struers GmbH behandelt. Die Untersuchungen und
Aufnahmen wurden mit dem Lichtmikroskop Axiophot 2, der Kamera Axiocam HRc
und der Software Axiovision 4.4 der Firma Carl Zeiss AG durchgefuhrt. Dabei wurde
der Differential-Interferenz-Kontrast (DIC) genutzt.

2.3.4. Rasterelektronenmikroskopie

Ein Teil der Proben wurde auch unter dem Rasterelektronenmikroskop (REM)
untersucht. Diese Messungen wurden an dem LEO 1530 mit Gemini-Saule (Carl Zeiss
AG) durchgefuhrt. Die Beschleunigungsspannung betrug 7 kV und das Bild wurde mit
einem Sekundarelektronen-Detektor (SE2) aufgenommen. In Verbindung zu diesen
Bildern wurden auch Energiedispersive-Rdntgenspektroskopie-Untersuchungen
(EDX) durchgefuhrt, um die Verteilung der Elemente in ausgewahlten Bereichen zu
bestimmen.
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2.3.5. Hartemessung

Fur die Harteprufung nach Vickers wurde das Prufgerat MHT-10 der Anton Paar
GmbH genutzt zusammen mit dem Mikroskop Polyvar MET der Firma Reichert Jung.
Dabei wurde eine Mikroharteprifung durchgefuhrt, bei der eine Prufkraft F von
0,1 Kilopond (0,98 N) eine gleichseitige Diamantpyramide mit einem Offnungswinkel
von 136° fur 20 s auf das Werkstuck druckt. Das Verhaltnis der Prifkraft zur
Eindrucksoberflache (errechnet aus den durch das Mikroskop ermittelten Diagonalen)
ergibt nach Gleichung 7 die Vickersharte.

136°

F-2:sin— Gleichung 7
dZ

Es wurden fur jede Angabe einer Harte mindestens zehn Messungen durchgefuhrt.

HV =

2.4. Schaumen

Bei den bildgebenden Verfahren mit Rodntgenstrahlung wahrend des
Aufschmelzens eines Metalls ist es nicht immer klar definiert, ob ein entstehender
Hohlraum von einer flissigen oder einer festen Phase umgeben ist. Deswegen werden
die jeweiligen Begriffe Blase und Pore in dieser Arbeit auswechselbar benutzt.

2.4.1. Rontgen-Radioskopie

Zur in situ-Betrachtung der Entwicklung des Schaumes wurde die Rdntgen-
Radioskopie-Anlage genutzt, die Garcia-Moreno et al. in [61] beschreibt. Sie besteht
aus einer Mikrofokus-Rontgenrdohre (betrieben mit BrennfleckgrofRe: 7 pm;
Spannung: 100 kV;  Stromstarke: 100 ypA) und einem  Flachbilddetektor
(Detektorflache: 112 mm x 117 mm, Auflosung: 2240 x 2368 Pixel, Pixelgrofe: 50 pm),
beides von Hamamatsu Photonics K.K., Japan.

Rontgenquelle und Detektor stehen in einem Abstand von 600 mm, dazwischen im
Abstand von 150 mm von der Quelle befindet sich das Widerstandsheizelement, auf
dem das Halbzeug geschaumt wird. Durch die kegelférmige Ausbreitung der
Roéntgenstrahlen und dem Abstand zwischen der Quelle und der Probe respektive dem
Detektor wird nach Gleichung 8 mit einer VergroRerung M von 4 gearbeitet. Dadurch
ergibt sich fur den Detektor eine effektive PixelgroRe von 12,5 pym.

_SDD

=-— Gleichung 8
SSD

Mit SDD: source detector distance (engl. fur Abstand zwischen Quelle und Detektor)
und SSD: source sample distance (engl. fur Abstand zwischen Quelle und Probe).

Das Widerstandsheizelement der Firma Bach Resistor Ceramics GmbH besteht aus
einer 5 mm dicken Platte aus SisN4, in welche Bahnen eines dotierter Halbleiters
eingelassen sind. Die Temperatur der Platte wurde uber ein Thermoelement
gemessen, Uber welches dann ein PID-Regler die Temperatur steuerte. Durch das
Aufheizen Uber die Solidustemperatur schaumte die Probe auf. Als einheitliche
Schaumtemperatur wurde 650 °C verwendet, die Heizplatte erreicht sie in ca. 40 s und
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wurde danach fur 180 s dort gehalten. Im Anschluss erfolgte die naturliche Abkuhlung
der Probe nach dem Abschalten der Heizplatte.

Die Software HiPic (Hamamatsu, Version 9.3) nimmt mit einer Frequenz von 0,5 Hz
Bilder auf. Aufgrund des Energiespektrums des Rdntgenstrahls ist fur den Kontrast auf
dem Bild hauptsachlich die Absorption durch das Material nach dem Lambert-
Beer'schen Gesetz (siehe Gleichung9) verantwortlich. Die Formel ist
strenggenommen nur fur eine Wellenlange gultig, da der Absorptionskoeffizient u sich
mit der Wellenlage andert. Die Schwachung des Rontgenstrahls wird jedoch starker
durch die durchstrahlte Dicke des Materials d beeinflusst. Das heil3t, eine Zellwand
parallel zur Strahlrichtung ist gut zu erkennen, eine senkrecht dazu nicht.

I =Ie ™" Gleichung 9

Zur Bestimmung der Expansion aus der projizierten Flache des Schaumes
(Flachenexpansion) wurden die Bilder zunachst korrigiert. Um das korrigierte Bild /corr
zu erhalten, wurde vom aufgenommenen Bild /1 zunachst das Bild des Blindstroms des
Detektors Ip subtrahiert und danach durch das Bild des Strahls ohne Probe Iy, von
dem ebenfalls das Blindstrombild abgezogen ist, dividiert (siehe auch Gleichung 10).

L -1
Lorr = 11 — ID Gleichung 10
H D

AnschlieBend wurde es binarisiert. So erhielt man die projizierte Flache des
Schaumes (in Pixeln) fur jedes Bild. Diese Flache A: zum Zeitpunkt t wird dann durch
die Flache des ersten Bildes Ao geteilt, um die Flachenexpansion E; zu jedem Zeitpunkt
t zu erhalten (Gleichung 11).

At - AO .
E, = I -100% Gleichung 11
0

Die Schaume verandern sich im flissigen Zustand standig, da gravitationsbedingt
Flissigkeit nach unten flieRt, Gas durch die Zellwande diffundiert und Zellwande
platzen. Dadurch kann der Schaum in sich zusammenfallen. Zusatzlich kommt wegen
der Abklhlung die thermische Schrumpfung hinzu. Um die Schrumpfung insgesamt zu
quantifizieren, wird die Differenz der Werte der maximalen und endgultigen Expansion
durch den der maximalen geteilt (Gleichung 12).

Emax -

E
Schrumpfung = E—end- 100% Gleichung 12

max

2.4.2. in situ Rontgen-Tomographie

Zur Analyse der Struktur der Blasen im frUhen Stadium der Nukleation wurden
einige ausgewahlte Proben an der Beamline TOmographic Microscopy and Coherent
rAdiology experimenTs (TOMCAT) [62] der Synchrotron Lichtquelle Schweiz
geschaumt und dabei tomographiert. Dazu wurde die am Paul Scherrer Institut
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entwickelte Kamera GigaFRoST (Gigabyte Fast Readout System for Tomography) [63]
genutzt. Der Drehtisch (Sonderanfertigung von der Firma Aerotech, Inc.) hat eine
maximale Geschwindigkeit von 10 Umdrehungen/s. Das ermdglicht eine Aufnahme
von 20 Tomographien/s (tps). In dieser Arbeit wurden aufgrund des besseren
Kontrastes Aufnahmen mit maximal 10 Tomographien/s getatigt.

Beim Experiment befand sich die Probe in einem sich drehenden Tiegel aus
Bornitrid (HeBoSint® C100 der Firma Henze BNP AG) mit einer Wandstarke von
0,45 mm und einem Innendurchmesser von 8 mm, der mittels zweier auf ihn
gerichteten 150 W Infrarotlaser erhitzt wurde (A =980 nm; 6 x 4 mm? Brennfleck;
Apollo Instruments, Inc.). Die Temperatur wurde kontaktlos Uber ein Pyrometer
CTLaser 3M der Firma Optris GmbH gemessen. Der gesamte Aufbau ist in
Abbildung 2-8 zu sehen.

Absorber Szintillator
und

Kamera-

BN Tiegel

system

Drehtisch

Abbildung 2-8 — Skizze des Tomographie-Aufbaus an der TOMCAT-Beamline (nach
[51]). Der gelbe Pfeil symbolisiert den Réntgenstrahl.

Es wurde die maximale Rotationsgeschwindigkeit des Drehtisches von 10 Hz
gewahlt, um auch bei der schnellablaufenden Schaumentstehung eine moglichst
geringe Veranderung des Zustandes wahrend der Aufnahme der fur die
Rekonstruktion bendtigten 400 Bilder/180° eines Tomogramms zu erhalten. Dadurch
ergab sich eine Aufnahmegeschwindigkeit von 8000 Bildern pro Sekunde, wodurch
sich die BildgroRe auf maximal 768 x 428 Pixel (Pixelgrofte 2,9 um) beschrankte. Die
Bildaufnahme erfolgte sequenziell. Nach dem Start wurden zuerst Korrekturbilder
aufgenommen und anschliellend begann die eigentliche Sequenz. Diese beinhaltete
den Start des Drehtisches und, nachdem die Rotation ihre volle Geschwindigkeit
erreicht hatte, die Aktivierung der Laser. Das Aufheizen erfolgte mit einer Rate von
ungefahr 2 K/s und die Akquirierung der Bilder wurde bei ca. 400 °C gestartet. Die
maximale Lange der Aufzeichnung ist durch den Speicherplatz der Kamera und das
Auslesens desselben begrenzt. Um Aufnahmezeiten von mehr als 2 min zu erhalten,
wurde die Aufnahme unterteilt in Bereiche schneller Aufnahme von 10 tps und
langsamer von nur 1 tps, je nach der aus Vorexperimenten erwarteten Anderungen
beim Schaumen.
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Die Temperaturmessung konnte aufgrund der hohen Drehgeschwindigkeiten nur
kontaktlos auf der Tiegeloberflache erfolgen, ebenso wie das Aufheizen. Die
Warmeleitung ist in Bornitrid mit 34 Wm-'K-" [64] fiir eine Keramik hoch, aber trotzdem
besteht eine Diskrepanz zwischen der gemessenen und der tatsachlichen Temperatur
in der Probe. Zusatzlich handelt es sich bei Bornitrid nicht um einen perfekten
schwarzen Strahler. Letzteres lasst sich Uber die Einstellung des Emissionsgrades
korrigieren. Hierzu wurde eine Kalibrierungsmessung mit einer Probe aus reinem
Aluminium durchgefuhrt, deren Aufschmelzen durch das Abrunden der Probenkanten
erkennbar ist. Diese Kalibrierung ist fur die betrachteten Experimente ausreichend, da
fur die Zeitpunkte nach dem Aufheizen das Betrachtungsfenster zu klein ist bzw. die
entstandenen Blasen zu grof3 sind.

Die Verarbeitung der so erhaltenen Aufnahmen erfolgte mit den von Kamm
entwickelten Skripten, die er in seiner Arbeit genauer beschreibt [65]. Die Bilder
wurden (wie in Kapitel 2.4.1 beschrieben) korrigiert, um die Helligkeitsunterschiede zu
entfernen, die durch Unterschiede in der Rontgenstrahlintensitat und beim Auslesen
der Kamera entstehen. Aus diesen korrigierten Bildern wurden mittels der vom PSI
bereitgestellten Software rekonstruiert, die auf dem Gridrec-Algorithmus [66] basiert.
Diese Datensatze wurden dann mit einem Medianfilter bearbeitet, um geringe
Veranderungen der Helligkeit (sog. Rauschen) in eigentlich homogenen Bereichen zu
unterdriicken. Uber einen geeigneten Schwellenwert werden dann die Poren bzw.
Blasen vom Material separiert. Da die Blasen haufig nur durch dinne Filme / Wande
voneinander getrennt sind, die nicht immer aufgeldst werden kénnen, wird zusatzlich
noch eine Wasserscheidentransformation durchgefuhrt.

200 ym

Abbildung 2-9 — Fehlerhaft erkannte Pore bei der Analyse , verursacht durch einen
Kamerafehler.

Nachdem die Hohlrdume jetzt einzeln erkannt werden, kdénnen sie fur jedes
Tomogramm und somit jeden Zeitabschnitt einzeln analysiert werden. So wird die
Porositat bestimmt, indem die Voxelanzahl der Hohlraume durch die Gesamtvoxelzahl
des betrachteten Volumens geteilt wird. Flr die Blasendichte wird die Anzahl der
separierten Blasen gezahlt und zur Vergleichbarkeit durch das betrachtete
Probenvolumen geteilt. In einzelnen Fallen wurde auch die Form der einzelnen Blasen
zu jedem Zeitpunkt untersucht. Hierbei werden allerdings nur die Blasen analysiert, die
komplett im Beobachtungsraum liegen. Dazu wird die Hauptkomponentenanalyse
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genutzt. Die daraus gewonnenen Eigenvektoren geben im Verhaltnis zueinander
Aufschluss Uber die Form einer Pore. Ebenfalls wird aus ihnen die Spharizitat oder
Ahnlichkeit zu einer Kugel berechnet.

Durch einen Kamerafehler verursacht, wurde in jeder Probe auch eine torusférmige
Pore erkannt, die in Abbildung 2-9 gezeigt ist. Der Fehler in der Auswertung dadurch
ist aber gering: Die Blasenanzahl wird um 3-7 und die Porositat wird um ~0,3% erhoht.
Der Fehler hatte maskiert werden konnen, aber die Information, die in dem
eingenommenen Volumen enthalten war, ist verloren. Der Fehler ware immer noch
enthalten nur in die entgegengesetzte Richtung.
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3. Ergebnisse

Die Ergebnisse der verschiedenen Untersuchungsmethoden werden in diesem
Kapitel vorgestellt. Sie sind dabei nach den unterschiedlichen Kompaktierungs-
varianten unterteilt.

3.1. Uniaxiales Pressen

3.1.1. Pressen unter definierter Atmosphare

Das Pressen unter einer definierten Atmosphare kann verschiedene Vorteile
bringen. Beim Sintern von Aluminium ist es gangig, Stickstoff zu verwenden, um den
Sintervorgang zu verbessern [24]. Dobecki untersuchte in seiner Bachelorarbeit [67],
ob die Atmosphare beim Kompaktieren von pulvermetallurgischen Halbzeug einen
Einfluss auf deren Schaumbarkeit hat. In Abbildung 3-1 sind die relativen Dichten und
der elektrische Widerstand der Halbzeuge aufgetragen, die unter Luft, Stickstoff,
Argon-Wasserstoff und Vakuum gepresst wurden.

100,0 T T T T 8 —
B mit Kaltkompaktierung LE,
99,5 - * ohne Vorkompaktierung - %1_
< . * 2
—99,0 * )
o 5 O
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0 98,5 1 (] =
(0] i u | | —_
2 * >
© 98,0 1o}
"
97,5 . M4 =
: * 2
)

97,0 T T T T 3

Luft Stickstoff Argon-Wasserstoff Vakuum
Atmosphare

Abbildung 3-1 — Relative Dichte und spezifischer elektrischer Widerstand des
AlISi8Mg4 + 0,5 Gew.-% TiH.- Halbzeuges kompaktiert unter Luft, Stickstoff, Argon-
Wasserstoff und Vakuum sowohl mKK als auch oVK.

Die unter Luft gepressten Halbzeuge zeigen hierbei den geringsten Unterschied in
der relative Dichte mit 98,3% mit einer vorhergehenden Kaltkompaktierung (mKK) und
98,4 % ohne einer Vorkompaktierung (oVK). Der Trend, dass ein Halbzeug ohne
Vorkompaktierung eine hohere Dichte erreicht, zeigt sich bei allen Proben. Unter
Stickstoff betragt die resultierende Dichte 98,3 % mKK und 98,6% oVK. Fur die
jeweilige Vorkompaktierungsart ergeben die unter Argon-Wasserstoff gepressten
Proben mit 97,3 % mKK und 98,1 % oVK die niedrigsten und die unter Vakuum
gepressten mit 98,5 % mKK und 99,2 % oVK die héchsten Dichten. Der elektrische
Widerstand ist fur die unter Luft gepressten Proben mit ~6,8 uQcm am hdchsten. Die
Kompaktierung unter Stickstoff senkt ihn leicht auf ~6,0 uQcm. Die unter Vakuum oder
Argon-Wasserstoff oVK verdichteten Proben haben den geringsten spezifischen
Widerstand mit ~3,6 uQcm.
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Ausgewahlte Gefuge sind in Abbildung 3-2 dargestellt. Es ist zu erkennen, dass die
Halbzeuge, die unter Stickstoff (b) und Argon-Wasserstoff (c) hergestellt wurden, mehr
Ausscheidungen enthalten als die unter Luft gepresste Probe (a). Herrscht bei der
Herstellung oVK ein Vakuum (d) oder eine Argon-Wasserstoff-Atmosphare (c), sind
auf der abgebildeten lichtmikroskopischen Aufnahme die AIMg-Partikel nicht mehr zu
erkennen. Es sind aber in diesen beiden Proben Bereiche auszumachen, in denen
verstarkt dunkle Ausscheidungen zu finden sind. Es scheint so, als ob sich beim
Halbzeug, das unter Stickstoff ohne Vorkompaktierung gepresst wurde (b), im Inneren
der AlIMg-Partikel kleine Poren gebildet haben (roter Pfeil).

3
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Abblldung 3 2 — Mlkroskoplsche Aufnahmen der Gefuge der HaIbzeuge kompaktlert
unter verschiedenen Atmosphéaren: a) unter Luft mKK, b) unter Stickstoff oVK,

¢) unter Argon-Wasserstoff oVK und d) unter Vakuum oVK.

Beim Schaumen dieser Halbzeuge zeigt sich, dass die Vorkompaktierung einen
erheblichen Einfluss hat. Die Ergebnisse sind in Abbildung 3-3 dargestellt. Fur die bei
Umgebungsatmosphare gepressten Halbzeuge erhoht eine vorhergehende
Kaltkompaktierung die Flachenexpansion des Schaumes von 110 % oVK auf 220%.
Im Gegensatz hierzu erreichen die Expansionen fir die unter Stickstoff- und Argon-
Wasserstoff-Atmosphare oVK hergestellten Proben héhere Werte von durchschnittlich
320 % bzw. 350 %. Die hochste Expansion mit 380 % erreicht die unter Vakuum
gepresste Probe mit vorheriger Kaltkompaktierung. Beim Halten auf der
Schaumtemperatur und der darauffolgenden Abkihlung schrumpft sie um 35 % und
die Probe oVK um 29%. Etwas erhoht ist mit 12 % die Schrumpfung der Probe, die
unter Ar-H verdichtet wurde. Alle anderen Schaume verringern ihre Expansion
maximal um 8 %.
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Abbildung 3-3 — Maximale und endgiiltige Expansion (aus [67]) sowie Schrumpfung
der bei 650 °C geschiaumten Halbzeuge kompaktiert unter Luft, Stickstoff, Argon-
Wasserstoff und Vakuum sowohl mit Kaltkompaktierung als auch ohne
Vorkompaktierung.

Von den hier dargestellten Halbzeugen ist flr jede Atmospharenvariante ein
Halbzeug ausgewahlt und an der TOMCAT-Beamline mit in-situ Tomographie auf das
Nukleationsverhalten untersucht worden. Die Verlaufe der Blasendichte und Porositat
sind in Abbildung 3-4 dargestellt. Dort sind ebenfalls die aus den Rekonstruktionen
segmentierten Poren zu verschiedenen Zeitpunkten der Entwicklung abgebildet. Wie
schon in Kapitel 2.4.2 erwahnt, ist die zentrale torusformige Pore ein Artefakt.

Es zeigen sich deutlich zwei verschiedene Nukleationsverhalten. So zeigen die
Halbzeuge, die unter Luft mKK und unter Stickstoff oVK gepresst wurden, eine
zweistufige Nukleation. Dabei bilden sich in der ersten Stufe deutlich friiher Blasen
aus, deren Anzahl im gegebenen Volumen Uber die Zeit auch weiter ansteigt. Nach
ca. 75 s nach Experimentbeginn, also ungefahr bei 510 °C, nukleieren in der 2. Stufe
deutlich mehr Blasen und auch die Porositat, die vorher bei unter 2 % liegt, wachst nun
deutlich an.

In den abgebildeten Rekonstruktionen zeigt sich, dass sich in der Probe, die unter
Luft kompaktiert wurde, die Blasen nicht gleichmafig im Volumen verteilen, sondern
bestimmte Bereich bevorzugen. Es sind zudem blasenfreie Bereiche zu erkennen,
wahrend sich in anderen Regionen bereits fast millimeterlange Risse gebildet haben.
Die Blasendichte steigt auf maximal ~1200 mm-3, bevor sie sich durch die Expansion
der einzelnen Blasen wieder verringert. Da ein definiertes Volumen betrachtet wird,
sind bei immer groRer werdenden Volumina der einzelnen Blasen immer weniger
dieser im besagten Volumen auszumachen.

Fur die unter Stickstoff kompaktierte Probe sieht die erste Nukleation der Blasen im
Volumen gleichmaRiger verteilt aus. Im weiteren Verlauf bilden sich allerdings Blasen
entlang eines verastelten Weges aus (vergleiche Abbildung 3-4 drittes Bild der roten
Reihe). Diese sind keine rissartigen, miteinander verbundenen Blasen, sondern,
soweit zu erkennen, einzelne Blasen, die sich lokalisiert gebildet haben. Die
Blasendichte steigt steil auf 1960 mm- an.
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Abbildung 3-4 — Verlauf der Porositat und Blasendichte fiir die Halbzeuge, die unter

Luft mKK (grau) und unter Stickstoff (orange), Argon-Wasserstoff (griin) und
Vakuum oVK (blau) kompaktiert wurden. Zusitzlich sind aus den Rekonstruktionen
die segmentierten Poren fiir eine Porositit von 0,5, 2, 10 bzw. 15 % dargestellt.

Aufgenommen mit max. 10 tps.
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Ein anderes Nukleationsverhalten zeigt sich bei den Proben, die unter Vakuum oVK
und Argon-Wasserstoff oVK gepresst wurden. Dort steigt die Anzahl der Blasen nicht
in zwei unterschiedlichen Phasen an, sondern in einem steilen Anstieg. Dieser ahnelt
vor allem der zweiten Stufe und ist im Vergleich zu ihr zeitlich leicht nach hinten
verschoben (ca. nach 85s). Der Verlauf der Porositat weist auch kein
zwischenzeitliches Plateau auf, sondern steigt relativ konstant an.

Bei der Probe, die unter Argon-Wasserstoff-Atmosphare verdichtet wurde,
nukleieren die Blasen innerhalb einer kurzen Zeitspanne und sind im Volumen
gleichmalig verteilt. Auch im spateren Wachstum haben die Blasen annéhernd die
gleiche Ausdehnung. Ein Riss —und somit eine etwas groRere Blase — ist zu
beobachten, die Lange des Risses ist allerdings mit ca. 200 um sehr gering, da er sich
auch nicht weiter ausbreitet und nur zu einer Blase verrundet. Alle anderen Blasen
sind annahernd kugelférmig. Die maximal gemessene Blasendichte betragt
~1400 mm?3,

Die unter Vakuum gepresste Probe zeigt ein dazu ahnliches Verhalten, jedoch sind
auch hier wieder Bereiche in Abbildung 3-4 zu erkennen, in denen weniger Blasen
entstehen. Diejenigen Blasen, die entstehen, wachsen gleichmallig und fullen schnell
das ganze Volumen aus. Maximal werden 1750 Blasen in einem Kubikmillimeter
gezahlt.

3.1.2. Nachfolgende Warmebehandlung

Wie auf den in Abbildung 3-2 dargestellten mikroskopischen Aufnahmen zu sehen
ist, hat sich nach dem Pressen fur 15 min kein Gleichgewichtszustand im Geflige
eingestellt. Durch eine zusatzliche Warmebehandlung (WB) bei 400 °C fur mehrere
Stunden soll Gberprift werden, ob sich eine Annaherung an diesen positiv auf das
Schaumverhalten auswirkt.
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Abbildung 3-5 — Relative Dichte und elektrischer Widerstand des Halbzeugs
aufgetragen iiber der Dauer der Warmebehandlung
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Durch eine Behandlungsdauer von 2 h verringert sich die Dichte des Halbzeuges
von 98,3 % auf 96,3 % (siehe Abbildung 3-5). Wenn die Warmebehandlung 8 h lang
durchgefuihrt wurde, betragt die Dichte nur noch 95,9 %. Auch der elektrische
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Widerstand verringert sich von 9,7 yQcm (ohne WB) auf 5,3 yQcm (2 h WB) bzw.
4,4 uQcm (8h WB).

Dauer der Warmebehandlung von a) 0 h, b) 2 h und c¢) 8 h.

Auf den Gefugebildern in Abbildung 3-6 ist zu sehen, dass das Halbzeug mit
zunehmender Zeit auf 400 °C verstarkt mit netzartigen Strukturen durchzogen ist,
diese sind ortlich auf ca. 300 um im Durchmesser beschrankt (b & c). Die Strukturen
haben sich ebenfalls um die noch vorhandenen magnesiumhaltigen Partikel gebildet,
deren Zahl sich stark vermindert hat. Wahrend sich bei den Proben ohne und mit 2 h
Warmebehandlung (a & b) noch zwei verschiedene Bereiche in den ehemaligen
AIMg50-Partikeln unterscheiden lassen, ist in der Probe, die fir 8 h im Ofen war (c),
nur noch ein Bereich in den Partikeln zu erkennen.
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Abbildung 3-7 — REM-Aufnahmen der unterschiedlich warmebehandelten Proben
sind in der oberen Reihe zu sehen. Mit rot ist der Weg und Richtung des EDX-
Linienscans eingezeichnet, dessen Ergebnis in der unteren Reihe gezeigt ist.

Untersuchungen am Rasterelektronenmikroskop mit EDX-Messung haben
ergeben, dass sich die Zusammensetzung des ehemaligen AIMg50-Partikels
grundlegend andert. So zeigt sich, dass die in den lichtmikroskopischen Aufnahmen
gesehene Unterteilung Phasen unterschiedlicher Zusammensetzung sind. Dabei ist im
Kern das errechnete Atomprozentverhaltnis zwischen Aluminium und Magnesium
ungefahr 50:50. Im Randbereich verhalt es sich dann schon 60:40. Wenn man nun die
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Probe betrachtet, die fur 2 h auf 400 °C gelagert wurde, zeigt der Linienscan im
Inneren nun eine Zusammensetzung im Verhaltnis 60:40. Im jetzigen Randbereich hat
das Aluminium einen deutlich hdheren Anteil mit 85 Atom-%. Auch in der Al-Matrix ist
jetzt ein Anteil von bis zu 3 % Magnesium enthalten. In den Ubergangszonen sind auch
immer Partikel mit einem hohen Mg- und Si-Gehalt zu finden. Die EDX-Analyse
berechnet einen Anteil von ca. 55 zu 42 Atom-%, da auch immer noch der
Aluminiumpeak vorhanden ist. Bei der fur 8 h warmebehandelten Probe ist ein
Magnesiumanteil von maximal 15 Atom-% im Bereich eines ehemaligen Partikels
festzustellen. Dieser geht dann zum Ende des Linienscans hin graduell in die
Aluminiummatrix Uber.

Bei der Hartemessung am Grundwerkstoff ist die gemessene Harte von
37 HV 0,1/20 fur das Halbzeug ohne Warmebehandlung und steigt auf ca.
43 HV 0,1/20 fir die Halbzeuge mit Behandlung an. In dieser Darstellung sind nur die
Werte der Al-Matrix enthalten. Die Messungen an den Si-Partikeln waren nicht
normgerecht und es konnten in der 8 h-warmebehandelten Probe keine ausreichend
grol3en magnesiumreichen Partikel gefunden werden, um sie normgerecht zu messen.
In den anderen Proben ergeben die Messungen an diesen Partikeln Hartewerte von
uber 200 HV 0,1/20.
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Abbildung 3-8 — Exemplarische Verldaufe der Expansion uber der Zeit beim

Schaumen bei 650 °C Heizplattentemperatur fiir Proben mit unterschiedlich langer
Warmebehandlung.

Durch die Warmebehandlung ist das Expansionsverhalten der Proben unverandert
und eine maximale Expansion von 370 % wird erreicht (siehe Abbildung 3-8), jedoch
kann auf den Radioskopiebildern (Abbildung 3-9) gesehen werden, dass sich das
Nukleationsverhalten geandert hat. Ohne zusatzlich Warmebehandlung treten vor der
ersten Blasenbildung in der Probe kleine Schmelzetrépfchen aus der Oberflache.
Dieses Phanomen tritt bei den Proben mit Warmebehandlung spater ein und fast
zeitgleich zur ersten Blasenbildung. Sie verschwinden jedoch innerhalb weniger
Sekunden wieder. Zusatzlich kann durch die Warmebehandlung von 8 h die
Rissbildung weitestgehend vermieden werden, sodass sich Blasen gleichmafig Uber
die Probe ausbilden. In diesen Proben sind deutlich mehr Zellwandrupturen erkennbar.
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Abbildung 3-9 — Radiographien zu verschiedenen Stadien wahrend des Schaumens
der Proben, die fiir 0, 2 oder 8 h warmebehandelt wurden.

Eine Vergroberung belegt die PorengréfRenverteilung in Abbildung 3-10, die aus
Tomogrammen der erstarrten Proben errechnet ist. Ohne Warmebehandlung ergibt
sich bei der gefitteten Normalverteilung ein Mittelwert von 2,1 mm beim aquivalenten
Durchmesser (Durchmesser eine Kugel mit demselben Volumen) mit einer
Standardabweichung von 0,42 mm. Bei einer Warmebehandlung von 2 Stunden liegt
der Mittelwert bei 2,9 mm £ 0,46 mm. Dieser verringert sich wieder bei der Probe, die
8 h im Ofen war, zu 2,4 mm + 0,50 mm.
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15 +

10 +

Volumenanteil [%]

5mm

0 1 2 3 4 5 6
aq. Porendurchmesser [mm]

Abbildung 3-10 — Volumengewichtete PorengréBenverteilung in den erstarrten
Proben aus Abbildung 3-9

In den Untersuchungen an der TOMCAT-Beamline zeigt sich, dass die Probe, die
fur 8 h warmebehandelt wurde, von Anfang an eine hohe Blasendichte von ca.
1300 mm-3 besitzt. Diese Blasen nehmen aber weniger als 1% des Volumens ein. Fir
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die Probe ohne Warmebehandlung sind es unter 200 mm=3. Es kommt zu einem
Anstieg der Porendichte bis zu einem Plateau bei einer nur geringfigigen Erh6hung
der Porositat. Erst nach 110 s beginnt die makroskopisch bemerkbare Expansion,
zunachst auch noch einhergehend mit einer Zunahme der Blasendichte. Fir die 8 h
warmebehandelte Probe ist nur ein Anstieg der Blasendichte zu bemerken. Es werden
dabei knapp 3700 Blasen in einem Kubikmillimeter gezahlt.

40009 5hne Warmebehandlung 100 600

3500 4 —— 8h Warmebehandlung - 580

53000~ — Blasendichte - 560
Porositat — [0
E,2500----- Temperatur =[50 =
) =t 3
< 2000 - = 500 ©
9 7] 5
£ S [4s0
S 1500 - ’ I?_ I IS
ke IR i S L 460 12

m 10004 - - - - -
- e - 440
500 - ; [ 42
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0+ . . — L 400
20 40 60 80
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Abbildung 3-11 — Verlauf der Porositidt und Blasendichte fiir die Proben, ohne (grau)
und mit 8 h Warmebehandlung (magenta) der Halbzeuge. Zusatzlich sind aus den
Rekonstruktionen die segmentierten Poren fiir eine Porositat von 0,5, 2, 10 bzw. 15 %
dargestellt. Aufgenommen mit max. 10 tps.

In den abgebildeten Rekonstruktionen (Abbildung 3-11 in grau) ist flur die Probe
ohne Warmebehandlung zu sehen, dass die Blasen relativ gleichmallig Uber das
Volumen verteilt entstehen und wachsen. Zum Zeitpunkt des erneuten Anwachsens
der Blasendichte, bei dem auch die Porositat merklich ansteigt, entstehen die neuen
Blasen in bevorzugten Gebieten. Es bilden sich auch Blasen mit deutlich gréRerem
Durchmesser.

Bei den Rekonstruktionen der fir 8 h warmebehandelten Probe (Abbildung 3-11 in
magenta) sind bereits im ersten Bild Agglomerate der Poren zu erkennen. Im Moment
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des Anstieges (bei ca.100 s) werden die Zwischenraume innerhalb weniger Sekunden
durch Blasen gefillt. Im spateren Verlauf sind deutlich mehrere langliche Blasen zu
erkennen.
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Abbildung 3-12 — Analyse der Blasenform fiir die nicht warmebehandelte Probe:
links in rot die Haufigkeitsverteilungen der Spharizitdt und rechts in blau die
Haufigkeitsverteilungen des Winkels der kiirzesten Achse der Blase zur z-Achse,
jeweils liber die Zeit.

Bei der Analyse der Form der Blasen fur die Probe ohne WB zeigt sich, dass die
nukleierenden Blasen hauptsachlich eine Spharizitat von 0,8 haben. Das Maximum
der Verteilung fallt Uber die Zeit auf eine Spharizitat von 0,47 ab. Dabei verschiebt sich
nicht die gesamte Verteilung. Bis zum Zeitpunkt des Maximums der Blasendichte
(100 s) verbleibt ein deutlicher Anteil der Verteilung bei einer Spharizitat tber 0,8. Die
Verteilung der Winkel der kirzesten Achse der Blasen zur z-Achse ist von 15 bis 90 °
fast gleichverteilt. Lediglich in nahezu der Richtung der z-Achse und somit in der
Richtung der Hauptkompaktierungsachse der Probe zeigen die Achsen nicht.

3.1.3. Zusatz von Presshilfsmitteln

Eine weitere gangige Variante beim Sintern von Aluminium ist die Zugabe von
Amidwachsen als Presshilfsmittel [59]. Diese verbessern das Gleiten der
Pulverpartikel aneinander und erhdéhen die erreichbare Grindichte. Beim spateren
Sintern werden sie wieder ausgetrieben.

Der Effekt von verschiedenen Amidwachsen unterschiedlicher Hersteller wurde
getestet. Zunachst wurde ein Anteil von 1,5 Gew.-% hinzugegeben, wie er in der
Pulvermetallurgie Ublich ist [59]. Wie in Abbildung 3-13 dargestellt ist, verschlechterte
sich die relative Dichte geringflgig von 98,4 % fur die Probe ohne Zusatz auf 98,3 %
fur die Probe mit Deurex A28P. Die minimale Dichte von ~97,5 % ist durch den Zusatz
von Deurex A26P ebenso wie Licowax C erreicht. Der elektrische Widerstand der
Proben steigt durch die Zugabe von Licowax C von 10 uyQcm auf 166 pQcm. Dieser
Anstieg fallt geringer fir die Zugaben von Amidwachsen der Firma Deurex aus:
44 uQcm (A26P), 41 uQcm (A27P) und 23 pQcm (A28P).
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Abbildung 3-13 — Relative Dichte und spezifischer elektrischer Widerstand des
Halbzeuges aus der Legierung AlISi8Mg4 mit zusitzlich 1,5 Gew.-% verschiedener
Amidwachse im Vergleich zur genannten Legierung ohne Wachs. Kompaktierung
bei 400 °C fiir 15 min.

Auf den lichtmikroskopischen Aufnahmen der Querschliffe (Abbildung 3-14) ist eine
Restporositat nicht klar auszumachen. Poren, die als solche zu identifizieren sind,
konnen auch von herausgebrochenen Partikeln hinterlassen worden sein. Erneut tritt
ein deutlicher Unterschied bei den AIMg-Partikeln auf: Diese sind, wie schon erwahnt,
in zwei Phasen unterteilt. In den ohne Zusatze heilRgepressten Proben umschliel3t die
aullere Phase die innere mit einer annahernd konstanten Dicke. Das ist sowohl in den
Proben mit Zusatzen von Licowax C als auch von Deurex A26P nicht der Fall. Dort
bildet sich nach den Schliffbildern zwar auch eine zweite Phase am Rand des Partikels,
sie ist aber nur unregelmafig ausgepragt. So reicht die innere Phase in diesen Proben
teilweise bis an die Al-Matrix heran (mit roten Pfeilen beispielhaft markiert).

Abbildung 3-14 —
Gefiigebilder der Halbzeuge
mit einem Zusatz von
Presshilfsmittel:

a) ohne Zusatz,

b) 1,5% Licowax C,

c) 1,5% Deurex A26P,

d) 1,5% Deurex A27P und

e) 1,5% Deurex A28P.
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Im Expansionsverlauf (Abbildung 3-15) wahrend des Schaumvorgangs ist ein
deutlicher Unterschied zu bemerken. Wahrend die Probe ohne Zusatz eines
Amidwachses ein Expansionsplateau erreicht, wachsen die Proben mit Zusatz bis zum
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Ende der Haltezeit weiter an. Dabei erreicht die Probe mit 1,5 Gew.-% Licowax C die
hdchste Expansion von 326 %, gefolgt von der Probe mit Deurex A26P mit 300 %.
Beide Expansionen sind hoher als die der Vergleichsprobe ohne Zusatz, die 280 %
Zuwachs bereits nach 146 s erreicht. Die Probe, die 1,5 Gew.-% Deurex A27P als
Zusatz enthalt, besitzt ihre grofte Ausdehnung (260 %) zu dem Zeitpunkt, an dem die
Probe erstarrt. Der Expansionsverlauf der Probe mit Deurex A28P zeigt keine
Schrumpfung durch das Abkuhlen bis zum Ende der Aufzeichnung (400 °C). Nachdem
bei 180 s das Maximum von 160 % erreicht ist, andert sich die Flachenexpansion nur

geringfugig.

400 4| —— Ohne
—— Licowax C £
350 +| —— Deurex A26P

—— Deurex A27P
300 4| —— Deurex A28P

250

200

Expasnion [%]

150

100

50

0 50 100 150 200 250 300

Zeit [s] — i e
Abbildung 3-15 — Verlauf der Flaichenexpansion beim Schaumvorgang iiber der Zeit
(Schaumtemperatur 650 °C). Dargestellt sind Proben mit einem Zusatz von
1,5 Gew.-% verschiedener Amidwachse im Vergleich zur Probe ohne Wachs. Rechts
die Radiographie zum Zeitpunkt der Maximalexpansion, die Rahmenfarbe entspricht
der Linienfarbe der Proben im Diagramm.

Wenn man die Rontgenaufnahmen rechts in Abbildung 3-15 betrachtet, ist zu
erkennen, dass die Blasen zum Zeitpunkt der Maximalexpansion der beiden Proben
mit den hoheren Expansionen auch deutlich groRer sind als die der Probe ohne Zusatz.
Die Probe mit Deurex A28P hat eine deutliche Ansammlung von Material am Boden
und die Poren sind nicht klar definiert zu erkennen. Auch sind auf den Bildern noch
Uberreste der Schmelzetropfen zu sehen, die zu Beginn der Expansion aus der Probe
austreten. Bei den Proben mit den Zusatzen von Amidwachsen ist dieses Phanomen
starker als ohne Zusatz, besonders pragnant ist es bei der Probe mit der Beigabe von
Deurex A26P.

Nach diesen Ergebnissen hat der Zusatz von Licowax C einen positiven Einfluss
auf die Expansion. Dementsprechend wird im Nachfolgenden untersucht, ob es sich
bei geringeren Dosierungen ebenso verhalt.

Wie in Abbildung 3-16 zu sehen ist, fallt die Dichte bei einem Zusatz von
0,75 Gew.-% Licowax C bereits von 99,1 % auf 98,3 % des theoretischen Wertes fur
die Legierung AISi8Mg4. Danach ist nur noch ein marginaler Abfall festzustellen. Der
Verlauf des elektrischen Widerstandes der Proben Uber der Beimengung des
Amidwachses zeigt ebenfalls eine Abschwachung an dem Punkt. So stieg er von
10 pQcm (ohne Zusatz) auf 119 uQcm (0,75 Gew.-%) und 166 uQcm (1,5 Gew.-%).
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Abbildung 3-16 — Verlauf der relativen Dichte und des spezifischen elektrischen
Widerstandes des Halbzeuges aus der Legierung AlSi8Mg4 mit zusatzlich x Gew.-%

Auf den lichtmikroskopischen Aufnahmen ist durch den zunehmenden Gehalt an
Licowax C eine signifikante Anderung zu sehen. Die oben beschriebene Beeinflussung
der auleren Phase des AIMg-Partikels ist ab einem Zusatz von 0,5 Gew.-%

festzustellen.
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Abbildung 3-17 — Maximale und endgiiltige Expansion sowie Schrumpfung der bei
650 °C geschdumten Proben mit unterschiedlichen Gehalten an Licowax C.

Beim Expansionsverhalten zeigt sich ein leichter Einfluss des Zusatzes von
Licowax C. In Abbildung 3-17 sind die Expansionswerte aufgetragen. Insgesamt
steigert sich die Flachenzunahme der Proben durch die Zugabe des Presshilfsmittels
leicht von 290 % ohne Zusatz bis hin zu 330 % bei einem Zusatz von 1,5 Gew.-%. Eine
Ausnahme bildet die Probe mit 0,5 Gew.-% Licowax C, die auch lediglich eine
Expansion von 290 % erreicht. Zu bemerken ist, dass die Proben mit Licowax C eine
maximale Schrumpfung von 5 % zeigen, wohingegen die Proben ohne Zusatz im Mittel
um 15 % zusammenfallen. Der Verlauf der Expansion fur die Proben mit 0,5 Gew.-%
oder mehr Licowax C ist durch den roten Graphen in Abbildung 3-15 grundlegend
beschrieben. Die Probe mit 0,25 Gew.-% Amidwachszusatz beginnt hingegen wie die
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Probe ohne Zusatz zu expandieren. Sie zeigt nach 70 s jedoch keine Beschleunigung
der Expansion (vgl. schwarzer Graphe in Abbildung 3-15), sondern expandiert stetig
weiter. Ab 120 s ist das Expansionsverhalten der Probe gleich den anderen Proben
mit Zusatz von Licowax C.

Die schon angesprochene Vergroberung der Poren durch Amidwachse ist in
Abbildung 3-18 quantifiziert. Der durch Anpassung einer Normalverteilung ermittelte
mittlere aquivalente Porendurchmesser in der Probe ohne Zusatz betragt 2,1 mm, mit
einem Zusatz von 0,25 Gew.-% Wachs erhoht er sich auf 2,9 mm und bei 0,75 % auf
3,8 mm. In der Probe mit 1,5 Gew.-% sinkt er geringfugig auf 3,7 mm. Die Proben mit
Amidwachs sind mit einer Standardabweichung von 0,7 mm breiter verteilt die Probe
als ohne Zusatz (0,4 mm). Sie enthalten auch meist mehrere Poren mit einem
Durchmesser von mehr als 5 mm, wohingegen die grof3te Pore in der Probe ohne
Zusatz 3,7 mm misst. Bei den Rekonstruktionen rechts in der Abbildung fallen die
vielen kleinen Poren auf, sogenannte Satellitenporen [68], die in den Proben mit Zusatz
von Licowax C (unteren drei) enthalten sind. Bei der Blasenanzahl befinden sich alle
untersuchten Proben auf dem gleichen Niveau von ungefahr 800 Poren, von denen
jeweils ungefahr die Halfte einen geringeren aquivalenten Porendurchmesser als
0,2 mm haben.

301 Il ohne Zusatz

Il 0.25 Gew.-% Licowax C
70,75 Gew.-% Licowax C
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— = Gauss Fit "ohne Zusatz"
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Abbildung 3-18 — Volumengewichtete PorengroBenverteilung in ausgewdhlten
erstarrten Proben aus Abbildung 3-17.

3.1.4. Zusatz von Zink

Zink ist ein Element, aus welchem man auch als Hauptlegierungselement
Metallschaume mit einer homogenen Porenstruktur herstellen kann [69][70]. Es ist
relativ weich und hat einen niedrigen Schmelzpunkt. Diese Eigenschaften kdnnten
helfen die Kompaktierung zu verbessern, in dem sich durch das Zink eine fllssige
Phase bilden kann, wie es auch fiur Reinaluminiumschdume schon versucht wurde
[71].

HelBmann verfolgte diesen Ansatz in ihrer Arbeit [72]. Sie figte der Grundlegierung
AlSi8Mg4 mit 0,5 Gew.-% TiH2 einen Zusatz von bis zu 5 Gew.-% Zink bei. Wie in
Abbildung 3-19 zu sehen ist, steigt die relative Dichte dadurch geringfligig an: Von
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98,2 % ohne zusatzliches Zink, tUber 98,5 % beim Zusatz von 1 Gew.-% zu 98,7 %
beim Zusatz von 5 Gew.-% Zink. Die Mittelwerte des elektrischen Widerstandes fallen
leicht durch die Zugabe von Zink. Die Probe ohne Beimengung von Zink hat 7,3 uQcm,

mit 1 Gew.-% Zn 6,9 yQcm und bei 5 Gew.-% Zn 6,3 pQcm.
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Abbildung 3-19 — Verlauf der relativen Dichte und des elektrischen Widerstandes des

Halbzeuges aus der Legierung AlSi8Mg4 iiber den Zinkgehailt.

Anhand von verschiedenen Schliffbildern konnte HeBmann keine Partikel Im
Geflige identifizieren, die einer Zinkphase zugeordnet werden konnten. Jedoch war
die Restporositat durch das Zink feiner verteilt [72].

Die Expansionen der Schaume wird durch den Zusatz von 1-2,5 Gew.% Zink von
290 % auf 325 % leicht verbessert. Durch die Beigabe von 5 Gew.-% Zink sinkt die
Expansion der Proben wieder auf 300 % und auch deren Streubreite ist geringer mit
148. Die Abweichungen der anderen Zusammensetzungen sind mit Uber £78 relativ
grol3. Die Schrumpfung ist bei allen Proben mit unter 5 % gering.
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Abbildung 3-20 — Maximale und endgiiltige Expansion, sowie die Dichte nach dem
Schaumen der bei 650 °C geschdumten Proben aus der Legierung AlSi8Mg4 iiber

den Zinkgehalt [72].

Bei den resultierenden Schaumen ergeben die Proben sowohl mit 1 als auch mit
2,5 Gew.-% Zink eine Dichte von 0,49 g/cm?3. Mit 5 Gew.-% Zink und ohne Zugabe
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ergibt sich eine Dichte von 0,65 g/cm?. Die tomographische Untersuchung zeigt, dass
die Poren der Probe mit 2,5 Gew.-% Zink einen volumengewichteten mittleren
Durchmesser von 2,1 mm haben. Ohne Beigabe von Zink betragt er 1,8 mm. Die
Abweichung betragt bei beiden £0,4 mm.

In Abbildung 3-21 sind die Verlaufe der Blasendichte und der Porositat zu sehen.
Dabei ist zu bemerken, dass die Zunahme der Blasen bei der Probe mit Zusatz von
Zink ungefahr bei 445 °C beginnt. Bei dem Halbzeug mit Zinkzusatz ist das Plateau
zwischen erster und zweiter Nukleationsstufe nicht ausgepragt, sondern nur als
zeitweilige Abflachung der Blasenzunahme zu erkennen. Die Blasenverteilung im
Volumen ist im Vergleich zur Probe ohne Zink gleichmaRiger. Dieses gilt auch fir den
Beginn der Expansion. Allerdings kommt es im weiteren Verlauf zu einer Rissbildung,
die das ganze betrachtete Volumen durchzieht und in der Folge zu einer gro3en Blase
fuhrt.
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Abbildung 3-21 — Verlauf der Porositit und Blasendichte fiir die Probe mit dem

Zusatz von 1 % Zink zur Legierung. Unten sind die rekonstruierten Poren fiir eine
Porositit von 0,5, 2, 10 bzw. 15 % dargestellt. Aufgenommen mit max. 10 tps.

Von diesen Ergebnissen wird die Legierung AISi8Mg4Zn1 ausgewahlt: sowohl fur
die Untersuchung der Nukleation, als auch zu einer weiteren Studie zum Effekt einer
Warmebehandlung.

Bei der Warmebehandlung sinkt, wie bereits in Kapitel 3.1.2, die Dichte der
Halbzeuge deutlich durch das Verweilen bei 400 °C (siehe auch Abbildung 3-22).
Ohne diese liegt sie bei 98,2 % und nach zwei Stunden fallt sie auf 96,8 %. Die Dichte
der Proben, die vier bzw. acht Stunden im Ofen waren, ist annahernd gleich mit
96,5 %. Der Widerstand fallt von 6,9 uyQcm bei der Probe ohne Warmebehandlung auf
4,9 uQcm fur die Probe mit 2 h Behandlung bei 400 °C und 4,3 yQcm nach 8 h.
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Abbildung 3-22 — Verlauf der relativen Dichte und des elektrischen Widerstandes des
Halbzeuges der Legierung AlSi8Mg4Zn1 mit einer zusatzlichen Warmebehandlung
unterschiedlicher Dauer.

Auf den Gefugebildern sieht man, dass bei der Probe ohne Warmebehandlung
(Abbildung 3-23 a)) keine besonderen Auspragungen gibt. Es konnten keine Partikel
der Zinkphase zugeordnet werden. Mit zunehmender Zeit im Ofen bildet sich um die
AlMg-Partikel immer mehr die netzartige Struktur aus. Diese Bereiche erscheinen auf
den Aufnahmen auch heller als die sonstige Matrix. Das ist in ¢) und d) zu erkennen.
Nach 8 h auf 400 °C sind die ehemaligen AIMg50-Partikel vollstandig verschwunden.
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Abbildung 3-23 — Mikroskopische Aufnahmen des Gefiiges des Halbzeuges der
Legierung AlISi8Mg4Zn mit einer Dauer der Warmebehandlung von a) 0 h, b) 2 h,
c) 4 h und d) 8h.
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In dieser Reihe erreicht die Probe ohne Warmebehandlung eine Expansion von
~220%. Die Probe, die fur 2 bzw. 4 h warmebehandelt wurden, zeigen eine ahnliche
Expansion. Nur die Probe mit einer Warmebehandlung von 8 h erhdht die Expansion
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leicht auf 240 %. Dabei zeigen die Proben mit Warmebehandlung wenig Anderung der
Expansion wahrend der isothermen Haltezeit, wahrend die Probe ohne
Warmebehandlung schon leicht zusammenfallt. Dies spiegelt sich auch in der
Schrumpfung von 20 % wider. Die Proben mit Warmebehandlung zeigen hingegen nur
eine Schrumpfung von nur 11 %, wie auch Abbildung 3-24 zu sehen ist.
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Abbildung 3-24 — Verlauf der Expansion beim Schaumvorgang iiber der Zeit
(Schaumtemperatur 650 °C). Dargestellt sind Proben der Legierung AlSi8Mg4Zn1 mit
Warmebehandlungen unterschiedlicher Dauer.

3.1.5. Verwendung von vorlegiertem Pulver

In der Metallschaumherstellung wird schon langer aus Kosten und
Sicherheitsgrinden vorlegiertes Pulver genutzt. Auch in dieser Arbeit ist bisher
Magnesium in Form von AIMg50-Pulver genutzt worden. Auf Grund des hohen
Magnesiumanteils musste nur 8 % in dieser Form zugegeben werden. Von der Eltz
hat stattdessen in ihrer Arbeit [73] die tertiare Legierung AISi7Mg0,6 genutzt, welche
auch kommerziell verwendet wird und naher an der untersuchten Legierung ist als die
anderen verwendeten Pulver.
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Abbildung 3-25 — Relative Dichte und spezifischer elektrischer Widerstand der
Halbzeuge der Legierung AlSi8Mg4 mit unterschiedlichen Gehalten des vorlegierten
Pulvers AISi7Mg0,6.
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Die Dichte der erhaltenen Halbzeuge ist in Abbildung 3-25 dargestellt. Es ist ein
genereller Trend auszumachen, bei dem mit zunehmenden Gehalt des vorlegierten
Pulvers die Dichte fallt und dann wieder ansteigt. Aus den elementaren Pulvern ergibt
sich eine Dichte von 98,3 %. Diese fallt bis zu einem Gehalt von 40 % des vorlegierten
Pulvers auf 97,7 %. Dann steigt sie wieder bis zu einem Gehalt von 90 %. In dieser
Probe betragt die Dichte 99,0 %. Eine Ausnahme in dem Trend ist die Probe mit 50 %
des vorlegierten Pulvers mit einer Dichte von 98,5 %. Der elektrische Widerstand zeigt
ab einem Gehalt von 20 % (8,2 uQcm) ein stetig fallendes Verhalten. So sind bei 50 %
6,7 uQcm und bei 90 % ternar vorlegiertem Pulver 3,85 uQcm.

Auf den Schliffbildern in Abbildung 3-26 sind die AISi7Mg0,6-Partikel gut an ihrer
runden Form und eutektischen Struktur zu erkennen. Diese und die Al-Pulverpartikel
sind homogen miteinander vermischt, ebenso wie die Si-Partikel. Auf den Bildern sind
auch schwarze Stellen zu erkennen. Besonders auffallig ist dies beim Halbzeug, das
mit reinem Mg-Pulver hergestellt wurde (b). Dies kdnnen Restporositat, heraus-
gebrochene oder ausgewaschene Partikel sein. Unter anderem an den mit orange
gekennzeichneten Stellen umschlie3t eine geschlossene Phase ein Loch. Dies lasst
darauf schliel3en, dass sich hier vermutlich ein Mg-Partikel befand, dessen innere
Phase wahrend des Schleifens entfernt wurde.

Abblldung 3 26 Mlkroskoplsche Aufnahmen des Gefuges des Halbzeuges das mit
vorlegiertem AISi7Mg0,6 hergestellt wurde. Restliche Magnesiumquelle ist a)
AIMg50 oder b) reines Mg.

Die Probe, die aus den elementaren Pulver hergestellt wurde, expandiert
durchschnittlich um 320 %. Dieses wird von Proben mit 20-70 % vorlegierten Pulvers
Ubertroffen. Die Probe mit 50 % AISi7MgO0,6-Pulver erreicht die hochste Expansion von
380 %, wahrend die anderen Proben 360 % bzw. 350 % erzielen. Die Probe mit 90 %
Legierungspulver schaumt um 270 % auf. Sie schrumpft anschliel3end aber wieder um
50 %. Die alle anderen Proben zeigen einen Zusammenfall von 9-13 %. Dieses ist
auch in Abbildung 3-27 zu sehen.

Alle diese Proben sind zum Zwecke des Erreichens der gewlnschten Legierung
aus einem bestimmten Gehalt vorlegierten AISi7Mg0,6-Pulvers und der Rest aus
elementaren Pulver hergestellt. Alle anderen Proben, die bis hierhin beschrieben sind,
wurden mit AIMg50-Pulver hergestellt. Eine Probe, die sowohl mit vorlegiertem
AISi7Mg0,6 als auch AIMg50-Pulver gepresst wurde, hat eine relative Dichte von
98,8 %. Beim Schaumen wird aber nur eine Expansion von 2,9 + 0,1 erreicht, die nach
dem Erstarren um 24% zusammengeschrumpft ist.
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Abbildung 3-27 — Maximale und endgiiltige Expansion (aus [73]) sowie die
Schrumpfung fiir unterschiedliche Gehalte von vorlegiertem Pulver.

Bei der Nukleationsuntersuchung an der TOMCAT-Beamline zeigt sich, dass
wesentlich friher und fast zeitgleich knapp 1000 Blasen/mm3 in der Probe mit dem
vorlegierten Pulver entstehen (siehe Abbildung 3-28). Diese Anzahl verringert sich
wieder geringfugig durch das Wachsen der Blasen, die Porositat steigt aber schon auf
10 %. In den Rekonstruktionen erkennt man, dass die Probe nun aufrei3t und sich
flache Poren bilden. Deren Entstehungen bewirken einen starken Anstieg der Porositat
auf ca. 22 %. Diese bleibt fur ca. 20 s ungefahr gleich, wahrend die Blasendichte von
1000 auf 700 mm-3 abnimmt. Nun setzt die Verrundung und das eigentliche Wachstum
der Blasen ein.
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Abbildung 3-28 — Verlauf der Porositit und Blasendichte fiir die Probe mit einem
Gehalt von 50 % AISi7TMg0,6-Pulver mit 0,5 Gew.-% TiH.. Unten: rekonstruierte Poren
fiir eine Porositit von 0,5, 2, 10 bzw. 15 %. Aufgenommen mit max. 10 tps.
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3.1.6. Presskraftvariation

Die Presskraft hat einen wesentlichen Einfluss auf die Verdichtung. Deren Einfluss
auf die Schaumbarkeit haben Helwig et al. untersucht [74]. Eine kurze Versuchsreihe
wurde hier noch einmal durchgefuhrt, um die direkte Vergleichbarkeit der Ergebnisse
zu gewabhrleisten. Dazu wurde in eine Form mit 15 mm Innendurchmesser 5 g
Pulvermischung der Legierung AlISi8Mg4 + 0,25 Gew.-% TiHz2 geflllt und fur 15 min
uniaxial heiRgepresst.
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Abbildung 3-29 - Relative Dichten und elektrischer Widerstand (links) sowie die
Expansionskurven beim Schaumen (650 °C) (rechts) der uniaxial gepressten und mit
der Manschette geheizten Proben, die mit verschiedenen Presskraften kompaktiert
wurden.

Die relative Dichte und der elektrische Widerstand der so kompaktierten Proben
sind in Abbildung 3-29 links dargestellt. Die Dichte steigt mit zunehmender Kraft. So
resultiert die Pressung mit 57 MPa in einer Dichte des Halbzeuges von 89 %, bei
172 MPa von 98 % und bei 288 MPa von 98,9 %. Der elektrische Widerstand hat ein
ahnliches, fallendes Verhalten. Die Probe, die mit 57 MPa verdichtet wurde, hat
30,7 uQcm, die mit 172 MPa gepresste Probe 7,1 uyQcm und die mit 288 MPa
kompaktierte 6,4 uQcm.

Abblldung 3- 30 Mlkroskoplsche Aufnahmen der Halbzeuge bei unterschledllchen
Pressdriicken: a) 115 MPa und b) 230 MPa.

Auf den lichtmikroskopischen Aufnahmen in Abbildung 3-30 ist das Gefluge der
Halbzeuge, die mit 115 MPa (links) und 230 MPa (rechts) gepresst wurden,
dargestellt. Beide zeigen gleichmafig verteilte Si- und AlMg-Partikel. An den
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BerlUihrungsstellen dieser beiden kann in beiden Bildern eine Ausscheidung gefunden
werden (rote Pfeile), wobei sie auf dem rechten Bild etwas ausgepragter ist. Eine
offensichtliche Restporositat ist nur in der Probe, die mit 115 MPa gepresst wurde,
gefunden worden

Beim Schaumen verhalten sich die Proben, die mit 172 MPa, 230 MPa und
288 MPa kompaktiert wurden, annahernd gleich und erreichen eine Maximal-
expansion von ~350 %. Die mit 57 MPa bzw. 115 MPa gepressten Proben zeigen zwar
eine minimale Expansion, die aber nicht mit einer erkennbaren Blasenbildung
einhergeht. In Abbildung 3-31 ist zu erkennen, dass sich aus entstandenen Rissen
grélere Blasen bilden, die Uber die Maximalexpansion bis zur Erstarrung bestehen
bleiben. Eine ist in jeder Reihe exemplarisch durch rote Pfeile kenntlich gemacht.

Ausgang nach 40 s max. Expansion Erstarrung

5 mm 5 mm

170 MPa

5 mm

230 MPa
5 mm 5 mm

288 MPa

Nk ¥ o L
Abbildung 3-31 — Radiographien zu verschiedener Stadien wahrend des Schaumen
der Proben, der uniaxial gepressten und mit der Manschette geheizten Proben, die
172 MPa, 230 MPa und 288 MPa kompaktiert wurden: Ausgang, nach 40 s, max.
Expansion (222 s) und nach Erstarrung.

3.2. Strangpressen

Das Strangpressen ist im Gegensatz zum uniaxialem Pressen geeignet, wesentlich
grolRere Mengen an Halbzeug zu produzieren. Durch die eingebrachten hohen
Scherkrafte wird die Verbindung zwischen den Partikeln durch das Zerbrechen der
Oxidhaute gefordert, es wird aber auch Warme produziert, die eventuell zu einer
frihzeitigen Gasfreisetzung beim TiH2 fuhren kann. AuRerdem wird dem Halbzeug
eine Orientierung aufgepragt [59].

Fir die Untersuchungen an der TOMCAT-Beamline sind drei Proben aus
verschiedenen Halbzeugen prapariert worden. Es handelt sich um die Legierungen
AlISi8Mg4, AlISi8Mg4Zn1 und AlSi8Mg4 mit einem Gehalt von 50% AISi7Mg0,6-Pulver.

Die Halbzeuge haben nach dem Strangpressen eine relative Dichte von 98,0 % fur
die Legierung AlSi8Mg4 und 97,9 % fur AlISi8Mg4Zn1. Der Strang, der mit vorlegierten
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Pulver hergestellt wurde, ist mit 98,3 % etwas dichter. Beim Widerstand zeigen die
Halbzeuge der Legierung AlISi8Mg4 einen Wert von ~3,8 yQcm und 4,0 uQcm fir
AlSi8Mg4Zn1. Die Harte der Aluminiummatrix betragt fir das Halbzeug von AlSi8Mg4
48,0 + 4,7 HV 0,1/20. Die der Probe mit der Zulegierung von Zink ist fast unverandert
bei 48,5 + 3,5 HV 0,1/20 und die der Probe mit vorlegierten Pulver ist etwas héher mit
56,4 £ 6,8 HV 0,1/20

Die Schliffbilder der Halbzeuge sind in Abbildung 3-32 dargestellt. Die sichtbare
praparierte Ebene ist senkrecht zur Strangpressrichtung gewahlt. Es ist im
Allgemeinen eine Langung und Orientierung der AlIMg-Partikel zu erkennen. In b) ist
diese Langung besonders gut im Kontrast der Matrix aus Al- und vorlegiertem Pulver
zu sehen, die sich stark um die anderen Partikel verformt hat. In c) ist die
Aluminiummatrix mit mehr kleinen dunkleren Flecken durchzogen, bei denen es sich
um vermehrte Ausscheidungen handeln koénnte. Die Orientierung dieser Probe,
obwohl gleich zu den anderen her- und dargestellt, ist nicht deutlich zu erkennen und
nur zu erahnen.

~ " Abbildung 3-32 —
. Mikroskopische Aufnahmen der strang-
gepressten Halbzeuge unterschiedlicher
'~ Zusammensetzung:
. a) AlSi8Mg4,
. b) AISi8Mg4 + mit 50 % AISi7Mg0,6 und
. c) AlSi8Mg4Zn1

Beim Schaumen in der Radioskopieanlage erreicht die Probe der AISi8Mg4 einen
gemittelten maximalen Expansionswert von 270 %. Dieser schrumpft dann durch die
Erstarrung um knapp 6 %. Bei dem Halbzeug mit dem vorlegierten Pulver wird beim
Schaumen 350 % erreicht, dass aber um 23 % schrumpft. Das Halbzeug der
Legierung AlSi8Mg4Zn1 erreicht 290 % und fallt um 8 % zusammen.

Bei der Betrachtung der Nukleation erkennt man in Abbildung 3-33, dass sich im
Halbzeug mit dem vorlegierten Pulver sehr frih bereits die ersten Blasen bilden. Es
bilden sich auch kontinuierlich weitere, so dass sich bereits nach 50 s 1600 Blasen in
einem Kubikmillimeter befinden. Die Porositat ist zu dem Zeitpunkt auf 3 %
angestiegen. Die Blasendichte steigt aber weiter bis zu einem Maximum von knapp
2200 mm-3, zusammen mit der Porositat, die dort 20 % erreicht. Im Gegensatz dazu
verhalten sich die Probe ohne das ternare vorlegierte Pulver und die Probe mit dem
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Zinkzusatz: Sie beginnen erst nach 30 s bei ca. 450 °C rasant Blasen zu bilden. Dabei
erreicht die Standardprobe ein Plateau der Blasendichte von ungefahr 1800 mm-3. Die
Blasen expandieren dann bis zu einer Porositat von knapp 10 %, bevor die
Blasendichte wieder abfallt. Ab diesem Zeitpunkt waren die Daten durch einen Fehler
leider nicht mehr zu rekonstruieren und somit auszuwerten, aber der Verlauf der ersten
Nukleation ist erfasst. Die Probe der Legierung AlSi8Mg4Zn1 verhalt sich sehr ahnlich,
erreicht allerdings nur eine Plateaublasendichte von 1300 mm- bei einer Porositét an
dessen Ende von 10 %. Das Maximum mit 2600 mm= ist zusammen mit einer
Porositat von 17 % bei einer Temperatur von ca. 560 °C erreicht.
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3-33 - Verlauf der Porositit und Blasendichte der stranggepressten
Proben. Zusatzlich sind aus den Rekonstruktionen die segmentierten Poren fiir eine

Porositit von 0,5, 2, 10 bzw. 15 % dargestellt. Aufgenommen mit max. 10 tps.
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Bei den Proben der Legierung AISi8Mg4, sowohl mit vorlegiertem AlSi7Mg0,6-
Pulver als auch ohne, sind die entstanden Blasen in den Rekonstruktionen deutlich
orientiert. Sie bilden sich entlang von imaginaren Linien. Die Blasen im Halbzeug mit
dem vorlegierten Pulver scheinen nur sehr gering radial zu wachsen, bevor sie sich
dann mit anderen Blasen auf der imaginaren Linie vereinigen. Diese Stabchenblasen
werden im nachsten Schritt zunachst flachig, indem sie sich mit danebenliegenden
vereinigen. Das geschieht aber nicht schrittweise, sondern Uber mehrere Sekunden.
Diese Blasen konnen einen Durchmesser von 500 ym bei einer Héhe von 70 uym
erreichen.

In der Probe ohne ternares Legierungspulver wachsen die entstanden Blasen zuerst
weiter. Einige verbinden sich auch miteinander, diese ‘Stabe’ haben aber einen
grélReren und uneinheitlicheren Durchmesser. Das passiert im Vergleich zur Probe mit
vorlegiertem Pulver spater und teilweise entstehen auch Risse zwischen den Blasen.

Bei der Probe der AlISi8Mg4Zn1 ist die Orientierung nicht sofort erkennbar. Die
Blasen entstehen gleichmalig im Raum. Im weiteren Verlauf vereinigen sich dann
einige, wodurch die Orientierung erkennbar wird. Auch in dieser Probe ist ein teilweises
Aufreilden erkennbar.
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Abbildung 3-34 — Analyse der Porenform fiir die Probe des stranggepressten
Halbzeuges: links in rot die Haufigkeitsverteilungen der Spharizitidt und rechts in
blau die Haufigkeitsverteilungen des Winkels der kiirzesten Achse der Blasen zur
z-Achse, jeweils liber die Zeit.

Die Blasen, die sich wahrend des drastischen Anstiegs der Blasendichte bilden,
haben vor Uberwiegend eine Spharizitat von ~0,7. Dieses Maximum der Verteilung
verschiebt sich mit Beginn des Ansteigens der Porositat (55 s) hin zu einer Spharizitat
von 0,5. Die Verteilung der kiurzesten Achsen der Blasen, die zuvor noch fast eine
Gleichverteilung der Winkel zur z-Achse hatten, weisen nun grofteilig eher in 15°
Winkel in Richtung der z-Achse weg.

3.3. Walzen

Da die gewalzten Proben von der Firma pohltec metalfoam GmbH bereitgestellt
worden sind, konnten bei der Herstellung keine Parameter verandert werden.
Nachdem die Decklagen entfernt sind, kann die Dichte auf 98,5+ 0,1 % und der
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elektrische Widerstand auf 3,7 yQcm bestimmt werden. Die Harte der Al-Matrix des
Halbzeugs betragt 47,5 + 0,7 HV 0,1/20.

Auf dem Gefligebild in Abbildung 3-35 sieht man die langestreckte Form der Kérner
und ehemaligen Partikel. Die Si-Partikel sind davon durch ihre hohe Harte
ausgenommen. AlMg-Partikel sind nicht mehr eindeutig zu erkennen, daflr gibt es
Bereiche, in denen besonders Ansammlungen von Poren sind.

Abbildung 3-35 —
Mikroskopische Aufnahme
der schaumbaren Schicht
des Sandwichmaterials von
pohltec metalfoam GmbH

Flachenexpansion von nur 115%, die dann durch das Abkihlen um 25 %
zusammenschrumpft. In Abbildung 3-36 erkennt man, dass beim Aufschaumen die
Probe im gesamten Volumen mit Rissen durchzogen wird und dass diese Risse sich
- nicht wie sonst Ublich - grof3teilig zu Blasen verrunden. Nur einige werden zu Blasen,
wahrend andere nach dem Aufschmelzen wieder zusammenfallen. Es bildet sich auch
viel Drainage am Boden.

5 mm 2s 5mm 50s 5mm 100s 5mm 320 s

Abbildung 3-36 — Radiographien zu verschiedenen Stadien wahrend des Schaumens
der gewalzten Probe

Das Aufschaumen bei pohltec metalfoam GmbH geht durch die wesentlich gréliere
Masse, die aufgeheizt werden muss, wesentlich langsamer. Deswegen wurden auch
Proben mit einer erheblich geringeren Heizrate von 2 K/s geschaumt. Auch diese
Proben zeigen nur eine Expansion von 117 % mit einer Schrumpfung von 21 %.

10 mm

Abbildung 3-37 — Vormaterial (oben) und geschdaumte Platte (unten) des Aluminium-
Foam-Sandwich (AFS®) der pohltec metalfoam GmbH.
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Wenn man die geschaumten Platten von pohltec metalfoam GmbH begutachtet
(Abbildung 3-37), erkennt man, dass dort die schaumbare Schicht eine Expansion in
der Héhe von ungefahr 700 % erreichen kann. Da sich die Grundflache nur
vernachlassigbar andert, kann man das ebenfalls als Flachen- und Volumenexpansion
annehmen.

Die Untersuchungen an der TOMCAT zeigen, dass die gewalzte Probe fur eine
lange Zeit unverandert bleibt, dann steigt die Blasendichte innerhalb von 5 s rasant auf
2500 mm3 an (siehe Abbildung 3-38). Erst zu diesem Zeitpunkt, an dem 563 °C
gemessen werden, steigt die Porositat uber 2 %. Im Weiteren fallt die Blasendichte
wieder ab und die Porositat steigt an. In den Rekonstruktionen ist zu sehen, dass auch
hier die Blasenentstehung einer bestimmten Richtung folgt. Zuerst nukleieren die
Blasen entlang einer gedachten Linie, um sich dann schlagartig zu einem Uber das
gesamte betrachtete Volumen gehenden Riss zu verbinden. Andere flachige Poren mit
nicht so grof3en Ausmalfien entstehen ebenfalls im restlichen Volumen.
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Abbildung 3-38 — Verlauf der Porositat und Blasendichte fiir die gewalzte Probe.

Unten sind fiir Poren fir eine Porositit von 0,5, 2, 10 bzw. 15 % dargestellit.
Aufnahme mit max. 10 tps.

250 pm

Die Haufigkeitsverteilung der Spharizitat sind links in Abbildung 3-39 dargestellt.
Darin zeigt sich, dass die gebildeten Blasen hauptsachlich eine Sphérizitat von 0,45
haben. Dieses Maximum der Verteilung wird im Zeitraum bis 120 s zu 0,7 verschoben.
Die Ausrichtung der Blasen andert sich bis 120 s annahernd nicht, die kurzesten
Achsen der Blasen zeigen vor allem in Richtung der z-Achse. Der kurze
Beobachtungszeitraum ist durch das schnelle Wachstum der Blasen begrundet,
sodass am Ende zu viele Blasen bereits den Rand des Auswertungsraum beruhren
und nicht mehr analysiert werden.
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Abbildung 3-39 — Analyse der Porenform fiir die Probe des gewalzten Halbzeuges:
links in rot die Haufigkeitsverteilungen der Spharizitat und rechts in blau die
Haufigkeitsverteilungen des Winkels der kiirzesten Achse der Blasen zur z-Achse,
jeweils liber die Zeit.

3.4. Current Activated Pressure Assisted Densification

3.4.1. Isolierende Pressform

3.4.1.1. Pulverhohenvariation

Fur die Warmeentwicklung durch Strom ist der Widerstand und somit auch die
Lange des durchflossenen Leiters ausschlaggebend. Deswegen wurde in einem
ersten Schritt der Einfluss der Saulenhdhe des Pulvers getestet.

Zu diesem Zwecke wurden 2,5, 5,0 und 7,5 g abgewogen. Das entspricht einer
Hoéhe im Zylinder vor dem Pressen von ca. 10, 20 bzw. 30 mm. Es ist hier willkarlich
ein Pressdruck von 115 MPa und eine Presszeit von 10 min festgelegt worden. Die
Verlaufe der Temperatur im Stahlmantel, der Spannung zwischen den Kupferplatten
und der geflossenen Stromstarke sind in Abbildung 3-40 dargestelit.
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Abbildung 3-40 — Spannungs- und Stromstérke- (links) sowie Temperaturverlauf
(rechts) liber die Zeit wiahrend des Pressvorganges fiir Ausgangspulverhéhen von
10, 20 und 30 mm

Der Zeitpunkt, an dem die Limitierung des Stromes von Spannung auf Stromstarke
wechselt, zeigt eine klare Abhangigkeit von der Pulverhohe. Wahrend es bei der Probe
mit 10 mm Hbéhe nur 12 s dauert bis die maximale Stromstarke von 720 A erreicht ist,
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dauert es schon 77 s fur die Probe mit 20 mm bzw. 332 s bei der Probe mit 30 mm.
Die Stromstarke steigt dabei je nach Pulvermenge erst langsam an und springt mit
mehr als 50 A/s zum Maximum. Dabei fallt die Spannung zwischen den Kupferplatten
von ungefahr 5 auf unter 2 V ab. AnschlieRend sinkt sie stetig weiter bis am Ende,
noch 0,8, 0,9 bzw. 1,1V (10, 20 und 30 mm) gemessen werden. Auch bei den
Temperaturkurven (Abbildung 3-40 rechts) ist dieser Ubergang als Knick zu erkennen.
Insgesamt verhalten sich die Kurven der Proben mit 10 und 20 mm Pulverhdhe sehr
ahnlich und erreichen beide knapp 400 °C. Die Temperatur der 30 mm-Probe steigt zu
Beginn sehr viel langsamer bis zum Knickpunkt und erreicht bis zum Ende noch
368 °C.

0 100 200 300 400 500 600 700

N
o

15

Kraft [kN]

0 100 200 300 400 500 600
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Abbildung 3-41 — Verlauf der aufgebrachten Kraft liber die Zeit wahrend des
Pressvorganges fiir Ausgangspulverhéhen von 10, 20 und 30 mm

Dieser Zeitpunkt der drastischen Veranderungen bei Spannung, Stromstarke und
Temperatur ist ebenfalls im Verlauf der Presskraft zu bemerken (siehe auch
Abbildung 3-41). Die Kraft kann nicht durch die Nachregelung auf dem Niveau um
20 kN gehalten werden und bricht kurzzeitig auf 15 kN ein. Nachdem die Kraft das
Sollniveau wieder erreicht hat, steigt sie fur jede Probe zeitweilig ohne Nachregelung
an. Fir die Proben mit einer Pulverhéhe von 20 und 30 mm fallt die Presskraft dann
wieder unter die Nachregelungsgrenze. Die 10 mm-Probe muss nach dem Erreichen
des Sollniveaus nach dem Abfall nicht nachreguliert werden, da die Kraft nach dem
ersten Ansteigen absinkt, aber ohne Einwirkung des Experimentators die letzten 330 s
des Experiments wieder leicht ansteigt.

Die beiden Darstellungen der Geflige in Abbildung 3-42 zeigen, dass die Probe mit
30 mm Ausgangshohe anscheinend starker mit Porositat durchzogen ist. Die ist
allgemein in der Nahe der Si Partikel zu finden. AIMg-Partikel sind auf den Bildern nicht
zu erkennen.

Als Resultat dieser Kompaktierungsvorgange ergeben sich relative Dichten von
97,8 % bis 95,8 % (10 bzw. 30 mm Probe). Der Widerstand steigt von 8,3 yQcm auf
14,8 yQcm mit zunehmender Pulversaule (vergleiche auch Abbildung 3-43). Auch
beim Aufschdumen fallt die Expansion mit steigender Menge des eingewogenen
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Pulvers geringer aus: von 165 % auf 75 %. Diese maximalen Expansionen sind erst
am Ende der Haltezeit erreicht.

‘7’3‘:‘)*‘*‘ 1 N G ‘-:7;&% " k' 4;.; 5;‘7" H Sk i
Abbildung 3-42 — Mikroskopische Aufnahmen der Gefiige der Halbzeuge mit einer
Ausgangspulverhéhe von a) 10 mm und b) 30 mm

Die Radiographien (in Abbildung 3-43 unten) stellen den Zustand zu Beginn (2 s),
erste Blasenbildung (70 s), maximale Expansion (222 s) und nach der Erstarrung
(324 s) dar. Es ist zu erkennen, dass neben dem ersten, schon wieder
zusammengefallenen Riss, der fiur den ersten Sprung in der Expansionskurve
verantwortlich ist, sich kaum bemerkbare Blasen im oberen und unteren Randbereich
bilden. Auf den spateren Bildern ist ein dichterer (dunklerer) Bereich am Boden der
Probe zu sehen sowie eine etwas dichtere Hille um die gesamte Probe. Die Struktur
der Blasen ist relativ konstant im Bereich von 1-2 mm Durchmesser.
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Abbildung 3-43 - Relative Dichten und elektrischer Widerstand (links) sowie die
Expansionskurven (rechts) der Proben mit Ausgangspulverhéhen von 10, 20 und
30 mm. Zusatzlich sind im unteren Bereich die Radiographien verschiedener Stadien
fir die Probe mit 20 mm dargestellt: Ausgang, erste Blasenbildung (70 s), max.
Expansion (222 s) und nach Erstarrung.
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3.4.1.2. Zeitvariation

Als nachster Schritt ist die Dauer der Kompaktierung variiert worden. Dazu ist von
den vorhergehenden Ergebnissen die Menge von 5 g ausgewahlt und die Presskraft
bei 115 MPa belassen worden.

In Abbildung 3-44 (links) ist der Spannungsverlauf flr die Proben zu sehen, die flr
eine Dauer von 6,3 min bis hin zu 25 min kompaktiert wurden. Der steile Abfall auf
ungefahr 1,5 V tritt hier fur alle Proben nach ca. 15 s ein. Der Verlauf GUber die restliche
Zeit ist nahezu gleich, lediglich die Probe, die fur 6,3 min kompaktiert wurde, ist
um -0,1V verschoben. Die Kompaktierung wurde in aufsteigender Zeit bei diesen
Spannungen abgebrochen: 0,89 V, 0,87 V, 0,79 V und 0,76 V.
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Abbildung 3-44 — Spannungs- (links) und Temperaturverlauf (rechts) tiber die Zeit
wahrend des Pressvorganges von 5g Pulver und 115 MPa Presskraft mit
unterschiedlicher Dauer der Kompaktierung.

Eine Abweichung der 6,3 min-gepressten-Probe ist auch im Temperaturverlauf
(Abbildung 3-44 rechts) der Kompaktierung zu erkennen, denn deren Steigung ist
etwas flacher und erreicht im Maximum nur 245 °C. Zu diesem Zeitpunkt haben die
anderen Proben, deren Temperaturen annahernd gleich ansteigen, 290 °C bereits
Uberschritten. Deren Maximaltemperaturen am jeweiligen Versuchsende sind 353 °C
(10 min), 394 °C (15 min) und 423 °C (25 min).
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Abbildung 3-45 — Mikroskopische Aufnahmen der Halbzeuge: a) 6,3 min CAPAD mit
115 MPa, b) 25 min CAPAD mit 115 MPa.

&

Die Verlaufe der Presskraft sind einander sehr ahnlich. Die einzige Besonderheit
besteht darin, dass flir die Probe, die fir 25 min gepresst wurde, nach ca. 14 min nicht
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mehr nachgeregelt werden musste. Die Kraft steigt ohne dulere Einwirkung um 1,2 kN
an, ahnlich wie im vorhergehenden Unterkapitel die Probe mit der Pulverausgangs-
héhe von 10 mm. Der Ansatz zum Ansteigen der Kraft ist auch im Verlauf der Probe,
die 15 min kompaktiert wurde, zu erahnen. Der Verlauf sinkt fur die letzten 60 s nicht
mehr ab.

Auf den mikroskopischen Aufnahmen in Abbildung 3-45 ist zu erkennen, dass die
AlMg50-Partikel lediglich in der 6,3 min kompaktierten Probe zu vermuten sind und in
allen langer kompaktierten Proben ihre ehemalige Position nur noch durch die
netzartigen Strukturen zu erahnen sind. Die fur 25 min mittels CAPAD kompaktierte
Probe (b) ist zudem merklich starker mit Ausscheidungen durchzogen.
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Abbildung 3-46 — Relative Dichte und elektrischer Widerstand (links) sowie die
Expansionskurven (rechts) der Proben mit unterschiedlicher Kompaktierungsdauer
geschaumt bei 650 °C.

Die Probe, die 25 min kompaktiert wurde, erreichte eine gemessene relative Dichte
von 100,5 %. Fur kirzere Zeiten sind die Dichten geringer: bei der 10 min-gepressten
Probe wird noch 98,8 % erreicht, wohingegen die 6,3 min kompaktierte Probe nur auf
95,4 % kommt (siehe auch Abbildung 3-46 links). Der elektrische Widerstand im
Halbzeug fallt mit der Kompaktierungsdauer deutlich ab bis hin zu einem Grenzwert:
nach der 6,3 min Pressung sind es 16,4 uQcm, nach 10 min nur noch 5,0 yQcm und
nach 25 min 4,2 pQcm.

Beim Aufschaumen erreicht die am langsten kompaktierte Probe die hdchste
Expansion von 340%, gefolgt von 250 % und 220 % fur die 15 min bzw. 10 min
gepresste Probe (vergleiche Abbildung 3-46 rechts). Auch diese maximalen
Expansionen sind erst am Ende der Haltezeit erreicht. Das 6,3 min-lang kompaktierte
Halbzeug erreicht nur eine Expansion von 29 %. In Abbildung 3-47 ist zu erkennen,
dass sich in der Mitte der Probe eine einzelne Reihe an Blasen gebildet hat. Im
Randbereich sind keine zu erkennen. Auf den Radiographiebildern ist zudem zu
erkennen, dass die Halbzeuge beim ersten Sprung in der Expansionskurve Risse
entwickeln, welche spater zur grof3eren Blasen werden. Besonders bei der Probe, die
fir 25 min gepresst wurde, ist es in Abbildung 3-47 deutlich auf dem Bild nach 60 s
und auch noch auf dem Bild der Maximalexpansion zu sehen. Die Abbildung zeigt
auch, dass die Proben, die eine gréf3ere Expansion als 200 % haben, keinen Bereich
einer dichteren Hulle zeigen. Bei ihnen sind aber auch augenscheinlich mit
zunehmender Kompaktierungsdauer die Blasen etwas grober.
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Ausgang nach 60 s max. Expansion Erstarrung

5 mm 5 mm 5 mm 5 mm

6,3 min

Abbildung 3-47 — Radiographien zu verschiedener Stadien wahrend des Schaumen
der Proben, die unterschiedlich lange bei 115 MPa Presskraft kompaktiert wurden.

In Abbildung 3-48 sind die Verlaufe der Porositat und der Blasendichte in dem
ersten Entwicklungsstadium fir die Proben dargestellt, die fir 10, 15 und 25 min mittels
CAPAD kompaktiert wurden. Es ist deutlich zu sehen, dass sie alle einen ahnlichen
Verlauf haben. Die flir 10 min kompaktierte Probe weist aber schon zu Beginn mehr
Blasen auf, so sind es hier 250 mm= im Gegensatz zu 100 mm-3. Nach 80 s, was einer
Temperatur von ~510 °C an der Tiegeloberflache entspricht, beginnt die Blasendichte
um knapp 1600 Blasen/mm? zu steigen. Das Einsetzen der Zunahme sowie das
Erreichen des Maximums in der Blasendichte ist je nach Kompaktierungsdauer leicht
unterschiedlich. So ist bei einer langeren Kompaktierung das Einsetzen der Zunahme
jeweils um ca. 1s verzogert, wahrend das Maximum um jeweils 0,5 s zu friheren
Zeiten verschoben ist. Die Porositat verhalt sich fur die drei Proben bis 105 s
vollkommen gleich und variiert dann leicht — je nachdem ob sich eine grof3e Blase im
betrachteten Volumen befindet.

In den Darstellungen der Poren ist zu sehen, dass sich zu Beginn die Blasen
besonders dicht in bestimmten Gebieten bilden, sowohl in der 10 min als auch in der
25 min kompaktierten Probe. Nach 5 s ist dann aber das gesamte Volumen geflllt und
es bilden sich einige Risse. Diese entspringen in der Regel der Position, an der sich
auch die ersten Poren gebildet haben.
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Abbildung 3-48 — Verlauf der Porositat und Blasendichte fiir die Halbzeuge, die
mittels CAPAD mit 115 MPa fiir unterschiedliche Zeitdauern kompaktiert wurden.
Zusatzlich sind aus den Rekonstruktionen die segmentierten Poren fiir eine
Porositéit von 0,5, 2, 10 bzw. 15 % fiir die Pressdauer 10 min (in orange, oben) und
25 min (in blau, unten) dargestellt. Aufgenommen mit max. 10 tps. (15 min
Pressdauer ist in Abbildung 3-54 dargestellt)

3.4.1.3. Druckvariation

Als letzter Parameter sind hier nun die Ergebnisse fur unterschiedliche Presskrafte
beschrieben. Dabei ist die Einwaage von 5 g Pulver und die Kompaktierungsdauer von
15 min nicht verandert worden.

Im Spannungs- und Temperaturdiagramm (Abbildung 3-49 links) fallt besonders
auf, dass fur die Probe, die mit 28 MPa kompaktiert wurde, der Spannungsabfall und
somit das Erreichen der maximalen Stromstarke erst nach 200 s stattfindet. Die
dazugehorige Temperatur, die vor dem Sprung eine wesentlich flachere Steigung
(~0,3 K/s) hat als die anderen drei Proben (~0,8 K/s), steigt danach im Vergleich
starker an. So sind die Temperaturen nach den 15 min Pressdauer annahernd gleich:
403 °C (28 MPa), 397 °C (57 MPa), 394 °C (115 MPa) und 393 °C (172 MPa). Im
Presskrafteverlauf (Abbildung 3-49 rechts) ist die Kurve der mit 172 MPa
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kompaktierten Probe ungewdhnlich, da sie, nachdem sie auf 172 MPa erreicht hat,
stetig bis zum Ende weiter steigt.
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Abbildung 3-49 — Spannungs- und Temperatur- (links) sowie Presskraftverlauf
(rechts) uber die Zeit wahrend des Pressvorganges mit unterschiedlichen
Presskraften, bei einer Einwaage von 5 g und Kompaktierungsdauer von 15 min.

In Abbildung 3-50 sind die Aufnahmen der polierten Schliffe der Halbzeuge
dargestellt. Die beiden Mikrostrukturen sind einander sehr ahnlich. Es ist in beiden
keine nennenswerte Porositat zu erkennen. Ebenso sind keine AIMg50-Partikel zu
erkennen.

In dieser Versuchsreihe erreicht das mit 57 MPa kompaktierte Halbzeug die hochste
Dichte von 100,2 %. Bei hoheren Pressdriicken fallt diese nur leicht ab auf 100,0 % fur
die mit 172 MPa gepresste Probe. Die mit 28 MPa kompaktierte Probe erreicht nur
99,1 % der theoretischen Dichte. Der elektrische Widerstand zeigt ein Minimum von
4,3 uQcm bei 57 MPa. Die lokalen Hochstwerte sind bei 172 MPa Presskraft mit
4,6 uQcm, bzw. 4,4 uyQcm bei 28 MPa. All das ist auch links in Abbildung 3-51 zu
sehen.

8 T R e R 2 _— S = S et o R A e
Abbildung 3-50 — Mikroskopische Aufnahmen der Halbzeuge: a) 15 min CAPAD mit
28 MPa, b) 15 min CAPAD mit 170 MPa.

Bei der Hartemessung ergibt sich fur das mit 115 MPa kompaktierte Halbzeug eine
Harte von 46 HV 0,1/20. Diese steigt dann mit fallenden Kompaktierungsdruck auf
52 HV 0,1/20 fur 57 MPa und 62 HV 0,1/20 fir 28 MPa.

Rechts in Abbildung 3-51 sind die Expansionskurven der Proben beim Schaumen
dargestellt. Die erste Nukleation ist bei allen Schaumen etwas unterschiedlich. Die mit
172 MPa kompaktierte Probe springt in der Expansion auf 30 % um zunachst langsam,
dann schneller werdend zu expandieren. Nach 120 s schwacht sich das Wachstum
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ab, um dann nahezu linear und parallel zu den anderen Kurven bis zum Maximum von
280 % zu verlaufen. Die Kurve der Probe, die mit 28 MPa gepresst wurde, enthalt
keinen Sprung, sondern steigt bis 50 s kontinuierlich und danach starker an. Die
Maximalexpansion betragt 240 %. Die Proben, die mit 57 MPa bzw. 115 MPa
kompaktiert wurden, schaumen sehr ahnlich zueinander auf und die Verlaufe bilden
eine Zwischenform zu den eben beschriebenen: Es ist ein Sprung vorhanden, aber die
Expansion verlangsamt daraufhin nicht so stark. Es wird allerdings ebenfalls nur eine
Maximalexpansion von 230 % bzw. 250 % erreicht.
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Abbildung 3-51 — Relative Dichten und elektrischer Widerstand (links) sowie die
Expansionskurven beim Schdaumen (650 °C) (rechts) der Proben, die mit
verschiedenen Presskraften kompaktiert wurden.

Auf den Radiographiebildern, die in Abbildung 3-52 dargestellt sind, sind flr die
Probe, die mit 28 MPa verdichtet wurde, keine merklichen Risse wahrend der
Nukleation zu bemerken. Die Nukleation des Halbzeuges, das mit 57 MPa bzw.
115 MPa kompaktiert wurde, verursacht deutlich kleinere Risse, allerdings recht
gleichmaliig Uber das Halbzeug verteilt. Am Boden sammelt sich jeweils etwas
Flussigkeit. Beim Aufschaumen der mit 172 MPa gepressten Probe bilden sich
grélere Risse verstarkt in einem Bereich.

Da die Poren auf den Radiographien unterschiedlichen grol3 erscheinen, ist die
PorengrofRe flr zwei Proben analysiert worden. Die Verteilung ist in Abbildung 3-53
gezeigt. Die Probe, deren Halbzeug mit 115 MPa kompaktiert wurde, hat einen
durchschnittlichen Porendurchmesser von 1,9 + 0,3 mm. Die grofdte Pore ist kleiner
als 3,8 mm im Durchmesser. Durch eine Kompaktierung mit 28 MPa zum Halbzeug
haben die Poren der resultierenden Probe einen mittleren Durchmesser von
2,5 + 0,4 mm und keine ist groRer als 3,2 mm.

Die Blasenentwicklungsuntersuchungen an der TOMCAT wurden nur an den
Proben durchgefihrt, die mit 57 MPa bzw. 115 MPa kompaktiert wurden, siehe
Abbildung 3-54. Auch hier ist der Verlauf der Blasendichte fir beide Proben sehr
ahnlich. Die Kurve, der mit 57 MPa verdichteten Probe, ist jedoch um 9 s verschoben.
Das macht einen Temperaturunterschied von ca. 5 K aus. Die maximale Blasendichte
ist mit 1600 mm?3 auch um 100 Blasen geringer als bei der mit 115 MPa kompaktierten
Probe. Der Porositatsverlauf der mit 57 MPa verdichteten Probe, die bis 110 s eine
verschobene Kopie, der mit 115 MPa kompaktierten Probe ist, flacht an diesem Punkt
wesentlich starker ab.
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Ausgang nach 60 s max. Expansion Erstarrung
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Abbildung 3-52 — Radiographien zu verschiedener Stadien wiahrend des Schaumen
der Proben, die mit verschiedenen Presskraften fiir 15 min kompaktiert wurden.
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Abbildung 3-53 - Volumengewichtete PorengréBenverteilung in den erstarten
Proben, deren Halbzeug mit 115 MPa bzw. 28 MPa kompaktiert wurde.

Aus den Rekonstruktionen der segmentierten Poren ist zu erkennen, dass sich die
Blasen wieder in ausgewahlten Bereichen zuerst bilden. Diese Bereiche sind aber
teilweise flachig sehr ausgedehnt. In der Probe, die mit 57 MPa kompaktiert wurde (in
Abbildung 3-54 die orangene Reihe), sieht man im unteren Bereich ein Band an
Blasen, welches sich Uber mehr als 1,2 mm Lange hinzieht. Bei der mit 115 MPa
verdichteten Probe (in grin) ist es fast der ganze obere Bereich des betrachteten
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Volumens. Dieses ist aber lediglich der Beginn. Innerhalb von 5 s nukleieren im
gesamten Volumen Blasen und flllen es recht gleichmaliig aus. Im weiteren Verlauf
ist in der orangenen Reihe zu erkennen, dass sich an dem Ort des ehemaligen Blasen-
bandes eine grolde langliche Blase ausbildet. Bei den in grin dargestellten Rekon-
struktionen kann das nicht Uberpruft werden, da dieser Bereich durch ein Verrutschen
der Probe aus dem Beobachtungsfenster nicht mehr betrachtet werden kann.
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Abbildung 3-54 — Verlauf der Porositat und Blasendichte fiir die Halbzeuge, die mittel
CAPAD fiir 15 min mit 57 MPa und 115 MPa kompaktiert wurden. Zusatzlich sind aus
den Rekonstruktionen die segmentierten Poren fiir eine Porositit von 0,5, 2, 10 bzw.
15 %, Pressdauer 57 MPa (in orange, oben) und 115 MPa (in griin, unten), dargestelit.
Aufgenommen mit max. 10 tps.

Bei der Analyse der Form der Blasen ergeben beide Proben ein ahnliches, sodass
hier die Auswertung fir die mit 115 MPa kompaktierte Probe in Abbildung 3-55
dargestellt ist. Die Spharizitat der sich bildenden Blasen liegt zu Beginn bei ungefahr
0,5. Im Verlauf der Nukleation und zu Beginn der Expansion verschiebt sich das
Maximum der Haufigkeitsverteilung zu 0,72, die Form wird eher kugelig. Die
Haufigkeitsverteilung der Orientierung der Blasen wird in diesem Zeitraum etwas
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Abbildung 3-55 — Analyse der Porenform fiir die Probe, deren Halbzeug mit CAPAD
bei 115 MPa verdichtet wurde: links: Haufigkeitsverteilung der Spharizitat und
rechts: Haufigkeitsverteilung des Winkels zur z-Achse

3.4.2. Leitende Pressform

Es ist auch moglich, dass der Strom auch durch die Stahlform flie3en kann und nicht
mittels eines Isolators durch das Pulver gezwungen wird. Dafur ist eine Versuchsreihe

durchgefuhrt worden, in der die Einwaage von 5 g sowie, soweit mdglich,

Pressdauer von 15 min konstant gelassen und die Presskraft variiert wurde.

die

Bei den Kompaktierungen in der Stahlform hat die aufgebrachte Kraft einen
deutlichen Einfluss auf die erreichte Temperatur der Stahlform. Diese ist aufgetragen
in Abbildung 3-56. So werden bei der Pressung mit 115 MPa in der Probe 440 °C
erreicht, bei 57 MPa sind es 475 °C und bei 28 MPa werden nach 15 min 507 °C
gemessen. Die Kompaktierung mit 17 MPa wurde sicherheitshalber nach 11 min
abgebrochen, da abzusehen war, dass 500 °C deutlich Uberschritten wirden. Zu
diesem Zeitpunkt waren schon 488 °C erreicht (zum Vergleich bei 28 MPa: 466°C).
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Abbildung 3-56 — Spannungs- und Temperatur- (links) sowie Presskraftverlauf
(rechts) uber die Zeit wahrend des Pressvorganges mit unterschiedlichen
Presskraften in der leitenden Form, bei einer Einwaage von 5g und
Kompaktierungsdauer von 15 min.

Die zwischen den Kupferstempeln gemessene Spannung erreicht bei

=
1000

den

Pressvorgangen nicht 5 V, sondern hat eine Spitze von unter 3 V und fallt dann stetig
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ab. Am Ende der 15 min besteht noch eine Spannung von 0,84 V bei der 28 MPa
Pressung, sowie 0,75 V bei 57 MPa und 0,64 V bei 115 MPa. Die Spannungsverlaufe
haben eine stufenartige Form, welche besonders zwischen 50 und 200 s
auszumachen ist. Am deutlichsten ist es fur die Probe zu sehen, die mit 57 MPa
verdichtet wurde (siehe Abbildung 3-56, rote Linie). Jede Stufe fallt mit einem
Nachregelungsschritt der Presskraft zusammen. Bei den Presskraftverlaufen ist nach
ca. 150 s eine Phase haufiger Nachregelungen zu sehen, die abhangig von der
Presskraft unterschiedlich lange anhalt. Bei der Pressung mit 115 MPa ist zum Ende
wieder eine Phase des selbstandigen Ansteigens der Kraft zu bemerken.
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Abbildung 3-57 — Mikroskopische Aufnahmen der Halbzeuge die mit CAPAD fiir
15 min in der leitenden Form mit unterschiedlichen Presskraften kompaktiert
wurden: a) 17 MPa, b) 28 MPa und c) 115 MPa
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Auf den ausgewahlten Schliffbildern sieht man, dass die mit 17 MPa verdichtete
Probe (Abbildung 3-57 a) deutlich sichtbare Restporositat aufweist. Auf den Bildern
sind keine deutlich abgegrenzten AlMg-Partikel zu sehen, lediglich die schon
beschriebene netzartige Struktur und Ansammlungen der dunklen Partikeln weisen auf
die Position hin. In c¢) kann noch eine andere Phase in der Mitte dieser Struktur
gefunden werden (hier mit einem roten Pfeil markiert).

Anteil [Atom-%]

T T T
Sl 0 50 100 150 200
50 um Entfernung [um]

Abbildung 3-58 — REM-Aufnahme des mit 115 MPa gepressten Halbzeuges (links) mit
gelb markierten Weg des EDX-Linienscans, dessen Ergebnis rechts dargestelit ist.

Auch bei einer REM-Untersuchung sind keine AlMg-Partikel zu finden. Auf der
Aufnahme der mit 115 MPa gepressten Probe (Abbildung 3-58) ist nur eine
gleichmaflige Matrix zu sehen, die immer wieder von etwas dunkleren Bereichen
unterbrochen wird. Der Linienscan zeigt jedoch ein magnesiumreiches Gebiet, das im
Bild nicht auszumachen ist. Der Mg-Anteil betragt hier fast 20 Atom-%. In diesem
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Gebiet sind auch die dunklen Bereiche enthalten, die sich als eine Mg und Si reiche
Phase herausstellen. Die Aluminiummatrix zeigt nach diesen Messungen auch
unlegierte Bereiche.

Die nach 11 min abgebrochene Probe erreicht eine relative Dichte von 92,8 % und
somit die niedrigste aller mittels CAPAD hergestellter Proben. Das Halbzeug, das mit
28 MPa kompaktiert wurde, hat eine relative Dichte von 100,0 %. Die Pressungen mit
57 MPa bzw. 115 MPa ergeben leicht niedrigere Dichten mit 99,3 bzw. 99,4 %. Der
elektrische Widerstand zeigt ein Minimum. Es liegt mit 4,3 pQcm bei 57 MPa. Die mit
17 MPa und 115 MPa verdichteten Proben zeigen einen fast gleichen elektrischen
Widerstand von 5,7 uQcm. Der gemessene Hartewert an der Aluminiummatrix betragt
fur die mit 115 MPa kompaktierte Probe 43,7 £ 6,5 HV 0,1/20 und fir die mit 28 MPa
kompaktierte Probe 65,6 + 8,7 HV 0,1/20.
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Abbildung 3-59 - Relative Dichten und elektrischer Widerstand (links) sowie die
Expansionskurven beim Schiumen (650°C) (rechts) der Proben, die mit
verschiedenen Presskraften in der leitenden Form kompaktiert wurden.

Wie rechts in Abbildung 3-59 dargestellt, ist mit zunehmender Presskraft der Sprung
zu Beginn der Nukleation grofder und das Blasenwachstum anschlieliend gehemmter.
Bei der Probe, die mit 115 MPa verdichtet wurde, stagniert der Verlauf kurzzeitig. Sie
erreicht dann eine maximale Expansion von 190 %. Die mit 28 MPa gepresste Probe
expandiert beim Schaumen am gleichmafigsten und erreicht eine Flachenvergro-
Rerung von 230 %. Die Probe, die mit 57 MPa kompaktiert wurde, zeigt eine Zwischen-
stufe zu den eben beschrieben und erreicht eine maximale Expansion von 240 %.

Auf den radiographischen Aufnahmen in Abbildung 3-60 ist zu erkennen, dass der
grofl3e Sprung in der Expansionskurve der mit 115 MPa gepressten Probe durch einen
grol3en Riss verursacht wird, der durch die halbe Probe geht. Anders als bei den bisher
betrachteten Proben, als diese Risse zu grélieren Blasen flhren, schlief3t sich der Riss
wieder und an der Stelle entsteht im spateren Schaumstadium ein Bereich erhéhter
Absorption, also mehr Material. Dasselbe Phanomen ist auch bei der Probe, die mit
57 MPa kompaktiert wurde, zu beobachten — allerdings in einem etwas kleineren
Malstab. Bei der mit 28 MPa verdichteten Probe entstehen gleichzeitig mehrere und
auch wesentlich kleinere Risse. Die entstandenen Blasen wahrend der maximalen
Expansion sind erneut etwas grober. Nur bei der mit 115 MPa, in der leitenden Form
gepressten Probe sind die kleinen herausgepressten Schmelzetropfen auf der
Oberflache wahrend des Schaumens zu erkennen. Die abgebrochene Probe, die mit
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17 MPa gepresst wurde, ist hier nicht abgebildet, da die Expansion nicht durch
Blasenbildung, sondern nur durch einen einzelnen, austretenden Schmelzetropfen
verursacht wird.

Ausgang nach 60 s max. Expansion Erstarrung

5 mm 5 mm 5 mm 5 mm

28 MPa

5 mm 5 mm 5 mm - 5 mm

5 mm 5 mm 5 mm 5 mm

115 MPa

Abbildung 3-60 — Radiographien zu verschiedener Stadien wiahrend des Schaumen
der Proben, mit verschiedenen Presskriften in der leitenden Form kompaktiert
wurden: Ausgang, nach 60 s, max. Expansion (222 s) und nach Erstarrung.

Zur Quantifizierung der Vergroberung sind hier ebenfalls die Proben, die mit dem
gleichen Kompaktierungsdruck verdichtet wurden, auf ihre PorengroRenverteilung
analysiert worden. Das Histogramm ist in Abbildung 3-61 gezeigt. Die Probe, deren
Halbzeug mit 115 MPa kompaktiert wurde, hat einen durchschnittlichen Porendurch-
messer von 1,3 + 0,3 mm und die groRte Pore ist kleiner als 2,2 mm. Durch eine
Kompaktierung mit 28 MPa haben die Poren der resultierenden Probe einen mittleren
Durchmesser von 1,7 + 0,4 mm und keine ist groRer als 3 mm.
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Abbildung 3-61 — Volumengewichtete PorengroBenverteilung in den erstarten
Proben, deren Halbzeug mit 115 MPa bzw. 28 MPa in der leitenden Form kompaktiert
wurde.
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4, Diskussion

4.1. Konsolidierung

4.1.1. Einfluss der Kompaktierungsvarianten

In dieser Arbeit sind vier verschiedene Kompaktierungsvarianten untersucht
worden. Zum besseren Uberblick sind die dabei gemessen Werte fiir die Dichte und
den elektrischen Widerstand in Abbildung 4-1 sowie fur die Hartemessung in
Abbildung 4-2 dargestellt. Dabei sind fur das uniaxiale Pressen ein Mittelwert der fur
15 min bei 400 °C hergestellten Proben und CAPAD-Verfahren die Werte der Proben
der Druckvariationen einzeln aufgetragen.
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Abbildung 4-1 — Vergleich der relativen Dichte und des elektrischen Widerstandes
der AISi8Mg4-Proben fiir die unterschiedlichen Kompaktierungsmethoden.

In der Darstellung in Abbildung 4-1 ist zu sehen, dass der spezifische elektrische
Widerstand und die Dichte der Proben nicht direkt miteinander gekoppelt sind. Zum
Vergleich sind die Werte einer schmelzmetallurgisch hergestellten Probe der
Legierung AISi8Mg4 ohne Treibmittel auch dargestellt. Die Werte flUr das uniaxiale
Pressen, Strangpressen und Walzen sind an Proben gemessen worden, deren
Herstellungsparameter sich in langjahriger Praxis als vorteilhaft erwiesen haben. Die
Werte kénnen durch die Variation der genutzten Kompaktierungsparameter beeinflusst
werden. Beispielsweise wird die Dichte des AISi8Mg4-Halbzeuges nach dem
Strangpressen nicht durch eine Presstemperaturanderung (290-350 °C) verandert
[75], wohl aber durch das Abandern der Matrizenform und -grof3e [76]. Die erzielten
Dichten liegen fur das Walzen und uniaxiale Pressen in dem Bereich, den Helwig als
optimal fur das Schaumen dieser Legierung angegeben hat [74]. Dieser liegt,
umgerechnet auf die in dieser Arbeit benutzte theoretische Dichte, zwischen 98,2 und
99,7 %. Die mit CAPAD kompaktierten Proben liegen am oberen Ende dieses Bereichs
bzw. darlber. Sie erreichen sogar fast den Wert der gegossenen Probe.

Beim spezifischen elektrischen Widerstand unterschreiten die Werte der
stranggepressten und gewalzten Probe sogar den Wert der gegossenen Probe.
Dieses konnte an den vermehrt auftretenden Scherkraften wahrend der
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Kompaktierung liegen, die die Oxidhaute brechen und feiner im Gefuge verteilen, und
an dem nicht im thermodynamischen Gleichgewicht befindlichen Geflige. Dadurch gibt
es noch Leitungsbahnen durch die Probe mit annahernd unlegiertem Aluminium.
Letzteres durfte auch beim uniaxialem Pressen der Fall sein, jedoch scheint nicht
immer die metallische Bindung komplett hergestellt worden zu sein. Das CAPAD-
Verfahren, welches bei der mechanischen Belastung der des uniaxialen Pressens
entspricht, kann die Hindernisse der Leitfahigkeit trotz des geringeren Drucks soweit
reduzieren, dass der el. Widerstand fast den Wert der gegossenen Probe erreicht.

Bezlglich der Harte zeigt sich ein etwas anderes Bild, dargestellt in Abbildung 4-2.
Hier hat das uniaxiale Pressen den niedrigsten, das Strangpressen und das Walzen
einen etwas hoheren Wert bewirkt. An den CAPAD-Proben sind Hartewerte gemessen
worden, die -je nach Kompaktierungsdruck- das ganze Spektrum von uniaxial
gepressten bis zu gegossenen AISi8Mg4-Probe zeigen. Die Unterschiede spiegeln
sich teilweise im Geflge wider (vgl. dazu Abbildung 3-2 a, Abbildung 3-32,
Abbildung 3-35 und Abbildung 3-57)
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Abbildung 4-2 — Auftragung der Hartemessungen nach Vickers fiir AISi8Mg4-
Legierung uber die unterschiedlichen Kompaktierungsmethoden. Die Achsen in
jeder Punktgruppe geben den Mittelwert an.

In einer uniaxial gepressten Probe liegen die AIMg- und Si-Partikel noch grof3teilig
unverformt vor (Abbildung 3-2 a). Das wesentlich weichere Aluminium hat sich um die
Partikel gelegt. Durch das Heillpressen ist das Mg teilweise in das Aluminium
diffundiert ebenso wie das Silizium. Die Messung ist aber an der grof3teilig unlegierten
Aluminiummatrix etwas entfernt von den AIMg- und Si-Partikeln durchgeflihrt worden.
Nach [77] hat kaltverformtes Aluminium eine Harte von ~32 HV und Reinaluminium mit
einer Zulegierung von 0,5 %Mg ~47 HV. Ein geringer Anteil von Magnesium im
Aluminium erhoht also die Harte durch eine Mischkristallbildung merklich.

Beim Strangpressen und Walzen werden die Partikel wesentlich starker verformt
und die Proben sind langer erhéhten Temperaturen ausgesetzt, wodurch auch dem
Magnesium mehr Zeit zum Diffundieren gegeben wird. Zwar ist ein typischer
Pressvorgang mit Aufheizen beim Strangpressen ca. 90 min und beim uniaxialen
Pressen nur ungefahr 40 min lang, beim Strangpressen wird allerdings mit 310 °C eine
geringere Temperatur eingesetzt als beim uniaxialen Pressen mit 400 °C. Reibung
kann die Strangtemperatur jedoch erheblich erhéhen, wobei Differenzen von Uber
100 K mdoglich sind [77]. Durch die langere Zeit und kurzzeitig auch hdhere Temperatur
konnte das Magnesium weiter diffundiert sein, was die Harte steigern wurde.
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Bei den gewalzten Halbzeugen ist nicht genau bekannt (Betriebsgeheimnis), wie
lange die Container auf Temperatur waren, bevor sie erst kompaktiert und dann
gewalzt wurden. Eine Abschatzung ermdglicht ein Vergleich der Geflgebilder in
Abbildung 3-6 ¢) und Abbildung 3-35. Auf erstem (8 h WB) sind noch vereinzelt
Partikel einer Mg-reichen Phase zu erkennen, die auf dem letzteren (nach dem
Walzen) nicht mehr gefunden werden kdnnen. Also kann von einer Zeit von wesentlich
mehr als 8 h ausgegangen werden. Das ist auch plausibel, da beim Walzen
tonnenschwere Container auf eine gleichmaliige Temperatur gebracht werden
mussen. Es kann also angenommen werden, dass sich Mg vollstandig in der Al-Matrix
gelost hat. Dies wurde die Erhohung der Harte durch die Mischkristallbildung erklaren.
Das Silizium ist noch als Partikel erkennbar. Dadurch ist die Al-Matrix dieser Proben
noch etwas weicher als die der Guss-Probe, in welcher das Silizium nur als
eutektisches Gefluge vorliegt. Die weite Spanne der CAPAD-Proben wird im
Kapitel 4.1.2 diskutiert.
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Abbildung 4-3 - REM-EDX-Aufnahme vom Rand eines AlMg-Partikels in der Probe,
die fiir 8 h warmebehandelt wurde. In Grau ist das REM-Bild und in den Farben die
Analyse der identifizierten Elemente in Atom-% dargestelit.

Im Geflige aller Proben ist in aller Regel nur eine Veranderung bei der
magnesiumreichen Phase zu erkennen. Die AlIMg-Partikel haben sich unter den
verschiedenen Kompaktierungsvarianten unterschiedlich verhalten. Beim uniaxialen
Pressen unter Luft fir 15 Minuten bilden sich im Partikel zwei Phasen aus. In den EDX-
Messungen (Abbildung 3-7, links) ergibt sich fur den inneren Bereich eine
Zusammensetzung nahe der y-Phase (Al12Mg+t7) und fur den auleren nahe der
B-Phase (AlsMg2). Die dunklen Ausscheidungen, die sich in der Regel an einem AIMg-
oder Si-Partikel befinden, kdnnen als Mg2Si-Phase identifiziert werden. In derselben
Abbildung sind auch die EDX-Untersuchungen der warmebehandelten Proben
dargestellt. Daraus wird ersichtlich, dass sich die y-Phase durch die 2 h WB vollstandig
in B-Phase umwandelt und der aul’ere Rand des ehemaligen Partikels aus Aluminium-
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Magnesium-Mischkristall besteht. Mit ca. 15 % hat dieser auch die maximale
Ldslichkeit bei 400 °C erreicht [78]. Nach 8 h haben sich fast alle AIMg-Partikel gelost,
einige noch zu erkennende Partikel sind gesattigter Al-Mischkristall. Es war jedoch
maoglich, mit dem REM noch Partikel auf dem gesamten Querschliff (ca. 1 cm? groR)
zu finden, welche eine den Partikeln ohne Warmebehandlung entsprechende
Zusammensetzung haben. Der Flachenscan eines dieser Partikel, der in
Abbildung 4-3 dargestellt ist, zeigt eine deutliche Oxidschicht. AuRerdem ist im
Ubergang auch vermehrt Kohlenstoff zu finden, der nur von in einem Hohlraum
angesammelten Schmutz herrihren kann. Das Partikel hatte also noch eine
annahernd intakte Oxidhaut mit geringer Anbindung zur umgebenden Matrix, wodurch
die Diffusion wesentlich verringert wurde. Der Diffusionskoeffizient flr Magnesium in
Aluminium bei 400 °C betragt 9,4 - 10-®m?/s [79], in der Oxidphase MgAl204 nur
1,6 - 102*m?/s [80]. Empirische Belege flir den errechneten Wert gibt es jedoch nur
von 1200-2000 °C. Jedoch gilt Dwmgmgazos(1200 °C) ~ Dmga(400 °C), dement-
sprechend kann bei gleicher Temperatur von einem wesentlich schlechteren
Koeffizienten im Spinell ausgegangen werden. In der Elementanalyse ist zu erkennen,
dass es sich bei den dunkleren Bereichen der ausgefransten Phase um Mg2Si handelt.
Diese scheint auch eine gewisse Sauerstoffaffinitat zu besitzen.

Durch die Warmebehandlung der Proben ist in der Dichte und im Widerstand eine
Abnahme festgestellt worden. Der Widerstand durfte durch Sintervorgange zwischen
Pulver gesenkt worden sein. Dies geht an und flr sich mit einer Erhéhung der Dichte
einher. Dass dieses nicht der Fall ist, ist vor allem auf die Bildung von Poren durch das
Abspalten adsorbierter Gase von den ehemaligen Pulveroberflachen zurtckzufihren
[81]. Auf den metallographischen Schliffen sind diese zwar nicht zu erkennen, jedoch
kann es durch weiche Poliermitteltrager zu Abrundungen des Aluminiums kommen.
Dadurch und durch Materialabrieb, der sich in den Poren sammelt, werden dann die
kleinen Poren oberflachlich wieder geschlossen. Dass sie aber dennoch vorhanden
sind, zeigt das zeitaufgeldste Tomographie-Experiment. Dort sind im noch festen
Zustand unter 400 °C Uber 1000 Blasen/mm? identifiziert worden. Hier sind die ca.
150 Blasen bereits abgezogen, die auch in den andern Proben festgestellt wurden.

Zur Atmosphére beim Kompaktieren sei folgende Uberlegung angestellt: Die
Reaktionskinetik wird vor allem durch hohere Temperaturen gefordert. Wenn eine
Reaktion erfolgt, werden die Resultate ohne eine Vorkompaktierung wesentlich
deutlicher sein, da durch die Kompaktierung bei Raumtemperatur die Porositat
drastisch reduziert wird, also die Hohlraume, in denen sich die Atmosphare befindet.
Die Schittdichte dieser Legierungen liegt ungefahr bei 45 %, durch die
Kaltkompaktierung mit 300 MPa wird eine Grindichte von 85-90 % erreicht. Das
erniedrigt das vorhandene Porenvolumen und somit die Menge des Gases als
Reaktionspartner auf unter ein Siebtel. Bei einer Porositat > 5 % dominiert die offene
gegenuber der geschlossenen Porositat [82][83], somit ist der grofte Teil der Porositat
mit der Oberflache verbunden. Folglich kann auch diese umgebende Atmosphare
reagieren. Beim Auslassen der Vorkompaktierung befindet sich der obere Stempel
wahrend des Aufheizens noch auf Abstand. Das Volumen Uber der Probe steht also
zusatzlich fur eine Reaktion zur Verfigung. Nach einer Kaltkompaktierung ist das
Pulver hingegen komplett von der Form und den Stempeln eingeschlossen. Das ist
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kein abgedichtetes System, verhindert aber praktisch die Einflussnahme der
umgebenden Atmosphare.

Es wurde vorhergehend schon gezeigt, dass die Temperatur von 400 °C und der
Konzentrationsunterschied ausreichend sind fur eine Diffusion des Magnesiums in die
Aluminiummatrix. Unter Argon-Wasserstoff und Vakuum, jeweils oVK, vollzieht sich
die Diffusion bis zur volligen Auflosung des Partikels schon wahrend des
Pressvorgangs (siehe Abbildung 3-2 c) und d)). Es sind hier vermutlich die als
Diffusionsbarrieren agierenden Oxidschichten um die AlMg-Partikel soweit
geschwacht worden, dass sie beim Kompaktieren auch bei einer geringeren Belastung
aufgebrochen werden. Diese bessere Verbindung aller Partikel spiegelt sich auch in
dem deutlich verringerten elektrischen Widerstand dieser Proben wider. Vergleichs-
weise niedrigere Dichten unter Argon-Wasserstoff-Atmospharen wurden auch beim
Sintern von Aluminiumlegierungen festgestellt [84]. Es ist mdglich, dass sich an der
Aluminiumoberflache AlHs bildet, welches die Verbindung der Partikel beeintrachtigt.
Die Bildung ist prinzipiell auch bei niedrigen Dricken maoglich [85]. Wahrscheinlicher
ist jedoch die Moglichkeit, dass der Wasserstoff in Gitterfehlern eingeschlossen wird
und so die Diffusion von Al und somit das Sintern behindert [86].

Auf der nicht-entgasten Pulveroberflache sind verschiedene Gase/Reaktions-
produkte adsorbiert oder gebunden wie zum Beispiel Hz, Oz, N2, CO, COz2, H20 oder
Hydroxide [87]. Beim Aufheizen werden diese von der Oberflache abgespalten und
dann durch ein Vakuum dem 2zu kompaktierenden Probenvolumen entzogen.
Zusatzlich wird mittels Vakuums der in der geschlossenen Porositat herrschende
Gasdruck gesenkt. Dadurch wird die Kraft gesenkt, die einem Schlie3en dieser Poren
mittels Diffusion entgegensteht. Es kann also eine hohere Dichte erreicht werden.
Zusatzlich kdnnen die Pulveroberflachen nicht weiter mit dem Luftsauerstoff reagieren.
Dadurch, sowie durch die bessere Verbindung unter den Partikeln, wird auch hier die
Diffusionsbarriere erniedrigt. Bei einer Kaltkompaktierung fallen diese Effekte geringer
aus, da die Adsorbate noch an der Pulveroberflache gebunden sind. Diese fillen nach
ihrer Abspaltung das Vakuum zumindest zum Teil wieder und konnen, weil es sich
teilweise um Sauerstoffverbindungen handelt, statt des Luftsauerstoffs mit dem Metall
reagieren.

Stickstoff wird bei der kommerziellen Sinterung von Aluminium zur Verringerung der
Restporositat eingesetzt. Diese Verringerung wird in der Literatur durch die Bildung
von Aluminiumnitriden [84][88] und -oxynitriden [86] erklart. Das senkt den Gasdruck
in der Restporositat, wodurch eine dichtere Sinterung ermdglicht wird. Dieses fihrt zu
einer geringfligigen Verbesserung beim Pressen mit einer Kaltkompaktierung und
einer etwas deutlicheren Erh6hung ohne Vorkompaktierung. Dass dieser Effekt nicht
starker ausgepragt ist, durfte erneut an den nicht entfernten Adsorbaten liegen. Die
Poren (siehe Abbildung 3-2 b), die sich in der y-Phase der AIMg-Partikel gebildet
haben, konnen durch teilweise Bildung von AIN und MgsN2 entstanden sein, deren
Bildung bereits bei 400 °C einsetzt und deren Dichte mit 3,0 bzw. 2,71 g/cm?3 hoher ist
als die des Partikels [85], und somit eine lokale Schrumpfung bedeuten wirde.

Das Pressen unter Luft oVK hat im Vergleich zu mKK nur einen sehr geringen
Einfluss auf das Halbzeug. Eine Erhéhung der Dichte hat sich manifestiert, die sich
jedoch an der Grenze der Messunsicherheit befindet. Sie kann auch durch eine weitere
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Oxidation der Pulver durch die Luftfeuchtigkeit hervorgerufen werden, die ab einer
Temperatur von 300 °C stattfindet [81].

Zink ist in Aluminium bei 400 °C zu uber 50 Atom-% lI6slich [89], es ist also nicht
verwunderlich, dass in den Schliffbildern der uniaxial gepressten Proben kein neues
Partikel und keine neue Phase auftaucht. Zusatzlich beinhaltet das Aluminium-Zink-
Phasendiagramm eine eutektische Phase auf der Zinkseite, die bei 381 °C schmilzt.
Fir eine kurze Zeit wahrend des Heil3pressens kann sich eine flissige Phase gebildet
haben. Deren Effekt des erhdhten Stofftransports in der Flussigkeit wirde auch den
Anstieg der relativen Dichte und den Abfall des elektrischen Widerstandes erklaren.
Es ware also zum sogenannten Flussigphasensintern gekommen. Die Warme-
behandlung dieser AlSi8Mg4Zn1-Legierung bewirkt vergleichbare Ergebnisse zu den
bereits diskutierten der AISi8Mg4. Die Zugabe des Zinks beim Strangpressen aulert
sich durch eine nicht so deutlich erkennbare Auspragung der Orientierung der Partikel
(besonders AlMg-Partikel) im Querschliff, die Ublicherweise entsteht (vgl.
Abbildung 3-32). Es ware mdglich, dass sich durch eine weiche bzw. halbauf-
geschmolzene Zinkphase die Partikel wahrend des Strangpressens leichter umordnen
konnen und dementsprechend nicht so stark deformiert werden. Bei den in
Abbildung 3-32 gesehenen zusatzlichen Ausscheidungen konnte es sich um
verschiedene zinkbasierte Ausscheidungen handeln, die bereits unter 400 °C
entstehen: Mg2Zn11, MgZn oder Mg2Zn3 [90].

Der Einsatz von Presshilfsmitteln verbessert die Verdichtung bei der genutzten
Kompaktierung nicht. Das liegt vor allem daran, dass Form und Stempel bereits mit
dem MoSz2-basierten Schmiermittel Molykote behandelt sind. Sie kdnnten also lediglich
fur bessere Gleiteigenschaften zwischen den Pulverpartikeln sorgen. Der
kaltkompaktierte Grinkorper wird direkt nach dem Pressen in der Form belassen und
aufgeheizt. Dadurch schmilzt das Wachs auf und tritt grof3teilig aus. Gewisse Reste
sind allerdings eingeschlossen worden und flhren bei ihrer Zersetzung zu einer
erhohten Porositat. Amidwachse werden fur Aluminium an Stelle von Stearaten
eingesetzt, weil sie nahezu riickstandsfrei ausgetrieben werden kénnen [24]. Das gilt
vordringlich flirs drucklose Sintern, da hier Uber die noch offene Porositat die
Zersetzungsprodukte entweichen kdnnen. AulRerdem ist ein eigener Temperaturschritt
zum Austreiben vorgesehen. Bei einer dem uniaxialen Pressen ahnlichen
Temperaturbehandlung von losen Schittungen der Presshilfsmittel sind die
Tabelle 4-1 aufgefuhrten Ruckstande in den Tiegeln verblieben.

Pulver Riickstand Rickstand in einer Tablette
Licowax C 0,3 % 1,35 mg
Deurex A26P 0,3 % 1,35 mg
Deurex A27P 0,1 % 0,45 mg
Deurex A28P 0,06 % 0,27 mg

Tabelle 4-1: Riickstande der Amidwachse nach einer Temperaturbehandlung
ahnlich der beim uniaxialen Pressen und Masse der daraus berechneten
verbleibenden Riickstidnde in einer Tablette fiir 1,5 Gew.-% PHM.

Fur die ungleichmallige Auspragung der B-Phase beim AlMg-Partikel kdnnte eine
Erklarung sein, dass sich an diesen Stellen Amidwachs anlagert und dadurch die
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Diffusion behindert. Dieser Effekt tritt nur bei den Pulvern Licowax C und Deurex A26P
auf. Bei diesen beiden Pulvern ist die resultierende Dichte auch niedriger als bei den
anderen beiden getesteten PHM. Vermutlich durch leichte Unterschiede in der Kinetik
der Zersetzung verbleiben hier mehr Rickstande in den Proben, die dann die Diffusion
und die Verdichtung storen. Der deutlich groRere el. Widerstand der Probe mit
Licowax C-Zusatz kénnte durch eine feinere Verteilung des Wachses bzw. dessen
Uberreste in der Probe hervorgerufen werden. Bei der Variation des Gehalts von
Licowax C zeigt sich die ungleichmaliige Auspragung der (B-Phase erst ab einem
Gehalt von 0,5 Gew.-%. Im Schliffbild der Probe von 0,25 Gew.-% ist dieser Effekt
nicht zu erkennen. Die Dichte in dieser Variation fallt bis zu einer Zugabe von
0,75 Gew.-% Licowax C deutlich ab, bei hdheren Gehalten setzt sich dieser Trend nur
stark abgeschwacht fort. Die Dichte wird durch mehr Amidwachs nicht mehr so stark
beeinflusst, da anscheinend nur eine gewisse Menge in der sich schlieRenden
Porositat eingeschlossen und der Uberschuss aus der Form gepresst wird. Reziprok
zeigt sich dieses Bild auch fur den el. Widerstand.

Bei der Verwendung des vorlegierten ternaren Pulvers wird bei einem Gehalt von
40 Gew.-% ein Minimum der Dichte erreicht (siehe Abbildung 3-25). Das wird
vermutlich durch zwei gegenlaufige Effekte verursacht. Durch die Zunahme an
vorlegiertem Pulver kann das Pulvergemisch nicht mehr so gut kompaktiert werden,
da die Partikel des Pulvers durch ihr eutektisches Geflige harter sind als die des
Aluminiums. Dem entgegen steht eine steigende Sinterneigung der Partikel durch die
gleichmaligere Verteilung des Magnesiumanteils. Auch ein geringer Anteil von
weniger als 1 % Mg fuhrt zu einer Verbesserung der Sinterneigung in Al [86][91]. Durch
den Anteil von 0,6 % im ternar vorlegierten Pulver werden die Oxidhaute einfacher
aufgebrochen. Diese bessere Verbindung wird auch durch den fallenden
el. Widerstand belegt. Dadurch steigt die Dichte mit zunehmendem Gehalt Gber
40 Gew.-% des vorlegierten Pulvers an.

In der Harte des vorlegierten Pulvers durfte auch der Grund fir die Zunahme der
Dichte beim Strangpressen, verglichen mit der uniaxialen Pressung, sein. Durch den
héheren Wiederstand, den diese Partikel gegen eine Verformung austben, erhdht sich
auch der Druck vor der Matrize. Dieser Effekt auf die Dichte beim Strangpressen durch
hartere Pulver wurde auch an anderer Stelle beobachtet [92].

4.1.2. Einfluss des elektrischen Stroms bei CAPAD

Ein wesentlicher Vorteil des CAPAD-Verfahrens, der immer wieder gepriesen wird,
ist die Mdglichkeit, hohe Heizraten von bis zu 1000 K/min [93] zu erreichen. In
Abbildung 4-4 sind die Verlaufe der Temperaturen in der Form fir die
Kompaktierungen bei 115 MPa dargestellt. Dabei werden bei dem in dieser Arbeit
verwendeten CAPAD-Aufbau lediglich zu Beginn maximale Heizraten von 90 K/min
erreicht. Im Vergleich erreicht die Heizmanschette ein Maximum von 30 K/min. Hierbei
ist allerdings zu beachten, dass es sich um die Temperatur der Matrize handelt. Es ist
aus friheren Arbeiten bekannt [94], dass die Temperatur im Pulverpressling geringer
ist. Die Daten ergeben im Pressling eine Heizrate von maximal 25 K/min. Das
begriindet sich darin, dass die Warme von aufen - am Messpunkt vorbei - nach innen
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zum Pulver geleitet werden muss und auf dem Weg auch die gesamte Pressform

aufheizt.
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Abbildung 4-4 — Temperatur und Kraftverlauf wahrend der Kompaktierung mit
115 MPa Presskraft fiir CAPAD und uniaxiales Pressen.

Da fUrr das uniaxiale Pressen die Form zuerst aufgeheizt wird, bevor der Pressdruck
aufgebracht wird, dauert der gesamte Vorgang viel langer. Wie in Abbildung 4-4 zu
sehen ist, wird die Presskraft erst nach 25 min aufgebracht. Um die Temperatur nicht
zu Ubersteuern, bendtigen die letzten 20 K fast 10 min.

Beim CAPAD-Verfahren wird die Temperatur im Inneren erzeugt und nach Aulen
geleitet. Das heilt, die Heizrate und auch die Temperatur sind im Pulver hoher als hier
gemessen. Das erkennt man auch am Unterschied zwischen den Temperaturkurven
der leitenden und der isolierenden Form. Durch die 2,5 mm Aluminiumoxidkeramik
wird nicht nur die Pressform vom Strom isoliert, sondern auch die Temperaturmessung
behindert. Da hier der Strom durch die Probe gezwungen wird, liegt es nahe, dass die
Temperatur auch etwas hoher liegt.
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Abbildung 4-5 - Verlauf des Quotienten aus der Spannung zwischen den
Kupferplatten und Spannung am Netzteil sowie der errechnete Kabel- und Kontakt-
widerstand bei einer CAPAD-Kompaktierung (115 MPa ,15 min, isolierende Form)

Die Heizraten, die in dieser Arbeit gezeigt sind, bleiben hinter den Erwartungen
zuruck, die in der Literatur geschildert werden. Dieses liegt vor allem an dem
vorhandenen Aufbau. Durch eine gesamte Kabellange von 5 m, die fur den sicheren
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Einbau in die Presse notig ist, und die Verluste an verschiedenen Kontakt-
widerstanden, ist die Spannung, die zwischen den Kupferplatten noch anliegt, und
somit die zur Erwarmung der Probe verflgbare Leistung deutlich reduziert. Zur
Verdeutlichung ist in Abbildung 4-5 der Prozentsatz der Spannung dargestellt, die auf
eine Probe Uber die Zeit wirkt. Nachdem die Stromstarke ihre volle Starke erreicht hat,
sind es nur noch 55 % der Spannung, welche die Probe erreichen. Am Ende des
Pressvorgangs sind es sogar nur noch 30 %. Kumulativ betrachtet bedeutet dieses,
dass 60 % der moglichen Warme in den Kupferkabeln entstanden ist. Das ist auch am
zunehmenden Widerstand der Kabel zu bemerken, der ebenfalls in Abbildung 4-5
abgebildet ist. Diese Werte sind hier fur die Probe berechnet, die mit 115 MPa flr
15 min in der isolierenden Form kompaktiert wurde, aber qualitativ gelten sie fur jede
Probe. Diese Ausfuhrung soll lediglich die Limitierung des genutzten Aufbaus zeigen,
nicht die Ergebnisse in Frage stellen.

Abbildung 4-6 — Schematische Darstellung von Pulverpartikeln in einer Form. a) lose
Schiittung, b) nach mechanischer Verformung (nun mit stellenweiser metallischer
Verbindung) und c) méglicher Weg des elektrischen Stromes in rot.

Als VorlUberlegung fur die weitere Argumentation sei nachfolgend das elektrische
Verhalten der Pulver wahrend der Kompaktierung diskutiert. Bei der elektrischen
Leitung durch eine Pulversaule dominiert ohne Druck die Leitfahigkeit der Oxidschicht
[95], lediglich die Berlhrpunkte der Pulverpartikel sind der Leitungsquerschnitt. Durch
eine Druckbelastung der Saule werden die Partikel verformt und die Berihrungsflache
nimmt zu, wodurch der Widerstand sinkt. Ohne Erhéhung der Temperatur verhalt sich
der Widerstand einer solchen Saule bis zum Aufbrechen der Oxidhaute proportional
zum anliegenden Druck und der PartikelgrofRe. Beispielsweise liegt diese Grenze bei
Raumtemperatur fur Kupferpulver bei 50 MPa [95]. Durch eine Erhdhung der
Temperatur wird die plastische Verformung der Pulverpartikel erleichtert, wodurch die
Oxidschicht auch bei niedrigeren Dricken aufbrechen kann. Es braucht ein
Mindestmald an Verformung fur die Leitung durch die Masse der Partikel, wodurch
dann der spezifische Widerstand aufgrund der guten Leitfahigkeit der Metalle deutlich
abfallt. Schematisch dargestellt ist dieses in Abbildung 4-6 dargestelit.

Diese Abhangigkeit ist in Abbildung 3-49 fiir die Druckvariation in der isolierenden
Pressform gut zu erkennen, da die Probe, die mit 28 MPa gepresst wurde, eine
deutlich langere Zeit bendétigt, um die volle Stromstarke zu erreichen. Bei der
eingestellten Spannung von 5V liegt der Widerstand des gesamten Aufbaus beim
Fluss der maximalen Stromstarke von 720 A nach dem Ohm’schen Gesetz bei 6,9 mQ.
Das Ersatzschaubild des Versuchsaufbaus ist in Abbildung 4-7 dargestellt. In diesem
Fall kann der Pfad der Pressform vernachlassig werden, da flr Aluminiumoxid der
spezifische Widerstand >10" yQcm [96] ist. Dadurch wird es zu einer
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Reihenschaltung von verschiedenen Widerstanden und es ergibt sich Gleichung 13.
Hierbei sind Kontaktwiderstande nicht beachtet.

B Kabelwiderstand

Widerstand von Stempel
— P

° und Untersetzer
° UCAPADﬁ

[ Widerstand des Pulvers

T 1 Widerstand der Pressform

|ges

O

Abbildung 4-7 — Reduziertes Ersatzschaltbild des CAPAD-Versuchsaufbaus

In Rkabel sind alle Widerstande aullerhalb der Spannungsmessung der
Pressvorrichtung vereinigt. Dieser ist nach Gleichung 14 durch die gemessenen
Spannungen des gesamten Aufbaus Ucesamt und der zwischen den Kupferplatten
Ucapap sowie der Stromstarke /cesamt zu bestimmen. Es lasst sich nach dem
Ohm‘schen Gesetz ebenso Reesamt berechnen.

Rgesamt = Rkabel + 2 RStempel + Rpulver Gleichung 13

Ugesamt — Ucapap d R _ Ugesamt
un Gesamt —

Rgabel = Gleichung 14

IGesamt IGesamt

Die Widerstande der Stempel kdonnen durch Daten des temperaturabhangigen
spezifischen Widerstandes des Materials pxscrits-10(T) aus [97], den Abmalien A und
h der Stempel und der Temperatur der Pressform nach Gleichung 15 abgeschatzt
werden.

Pxscrnits—10 (T) * hst 1
RStempel = — Rl Gleichung 15

AStempel

Mit diesen Formeln lassen sich nun alle Widerstande berechnen. Sie sind
exemplarisch fur die mit 28 MPa verdichtete Probe in Abbildung 4-8 dargestellt. Diese
Formeln stellen eine gewisse Vereinfachung dar, da sie ebenso die Kontakt- als auch
die Messwiderstande vernachlassigen. Der aus den Messungen maximale errechnete
Gesamtwiderstand betragt 0,7 Q. Bei einer Einbeziehung des parallelgeschalteten
1,2 kQ Widerstandes ergibt sich eine vernachlassigbare Abweichung von unter 1 %o.
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Abbildung 4-8 — Verlauf der errechneten Widersténde liber die Zeit fiir die Probe, die
mit 28 MPa fiir 15 min kompaktiert wurde. Der griin hinterlegte Bereich ist im
anderen MaRstab im kleine Ubersichtsdiagramm noch einmal abgebildet.

Wenn diese Formeln fiur die anderen Proben der isolierenden Pressform
angewendet werden, erhalt man die in Abbildung 4-9 dargestellten Verlaufe der
Widerstande des Pulverpresslings. Die mit 57 MPa kompaktierte Probe kann nicht
ausgewertet werden, da es zu einem Aufzeichnungsfehler der Stromstarke kam. Es ist
aber auch ohne diesen Wert die oben angesprochene Abhangigkeit des Widerstandes
der Pulversaule von dem aufgebrachten Druck im linken Diagramm der Abbildung 4-9
klar zu erkennen. Im Diagramm rechts wird verdeutlicht, dass ein hoherer Widerstand,
der durch eine hohere Pulversaule verursacht wird, zu einer anderen Einschrankung
fuhrt. Durch die Aufbringung der Presskraft wird das Pulver bis zu einem bestimmten
Punkt verdichtet. Im Falle der Probe mit einer Pulversaule von 30 mm ist dieser Punkt
bei einem Widerstand von ca. 150 mQ erreicht. Zur weiteren Verdichtung ist eine
Erhohung der Temperatur notig.

Dazu lasst sich folgende Uberlegung anstellen: Warmeenergie wird beim
elektrischen Strom nach dem Joule-Lenz-Gesetz erzeugt, das in Gleichung 16 gezeigt
ist.

Qw =E;;, =P-t=U-1-t=1*"R-t Gleichung 16

Somit steigt die abgegebene Energie mit dem Quadrat der Stromstarke.
Stromstarke, Spannung und Widerstand sind jedoch durch das Ohm’sche Gesetz
miteinander verbunden. Da die Spannung und Stromstarke vom Netzteil vorgegeben
werden, ist eine Beeinflussung nur Uber den Widerstand maoglich. Hiernach muss der
Widerstand sinken, damit mehr Strom flief3t.

Da im Fall der oben angesprochenen Probe (Pulverhéhe von 30 mm) ein Strom
flieRt, erwarmt sich die Probe langsam, jedoch langsamer als die Proben mit geringerer
Pulversaule. Dadurch verdichtet sie nur langsam weiter. So erreicht die Probe nach
einer gewissen Zeit (~330 s) den Punkt, an dem der Gesamtwiderstand des Aufbaus
unter 6,9 mQ fallt. Ab diesem Zeitpunkt fliel3t die maximale Stromstarke, wodurch die
Temperatur wesentlich starker ansteigt (vergleiche Abbildung 3-40 rechts). Jedoch
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sind ab diesem Zeitpunkt die Widerstdnde des Pulverpresslings und des
Kabelwiderstandes in derselben GréRenordnung, wodurch nach Gleichung 16 auch
ein wesentlicher Anteil der Warme im Kabel erzeugt wird.

700 700 -

Presskraft .
Ausgangspulverhéhe
— 28 MPa
600 600 —— 10 mm
115 MPa —— 20 mm
c 500 A 172 MPa ) 500 A 30 mm
£ £
5 400 5 400
c c
i) )
£ 300 £ 300
9] 9]
o kel
< 200 - < 200 -
100 100
0+ 0

0 SIO 1(I)0 150 2(I)0 2éO S(I)O 3%0 0 5IO 1(I)0 150 2(I)O ZéO 3(I)0 3%0
Zeit [s] Zeit [s]

Abbildung 4-9 - Verlauf der errechneten Widerstande des Pulverkorpers fiir

verschiedene Presskrafte (bei 20 mm Pulversaulenhohe, Dauer 900 s) (links) und

unterschiedlicher Pulverausgangshoéhen (bei 115 MPa, Dauer 600 s) (rechts).

Wenn man die Temperaturverlaufe in Abbildung 3-56 betrachtet, sieht man eine
pragnante Abstufung nach der aufgebrachten Presskraft. So wird bei der hdchsten
Presskraft die niedrigste Temperatur gemessen. Da hier in der leitenden Form aus
Edelstahl verdichtet wurde, gibt es fir den Strom zwei Wege: durch die Form oder
durch die Pulversaule.

Um den Stromfluss ausschliel3lich durch die Stahlform zu leiten, wurde ein Bornitrid-
Block (pel > 10" yQcm [98]) mittels CAPAD kompaktiert. Links in Abbildung 4-10 sind
die gemessenen Daten aufgetragen. Wenn man nun die Differenz aus der Spannung
dieser Probe und den in Abbildung 3-56 dargestellten Spannungen bildet, erhalt man
ein Mal} daflr, inwieweit der Strom durch das Pulver fliel3t (Abbildung 4-10 rechts).
Dort ist zu erkennen, dass in den ersten 50 s dieser von Anfang an nicht gleich Null
ist. Dieses scheint ein Effekt der Nachregelung der Presskraft zu sein. Bei dem daraus
resultierenden Umordnen der Pulver wird die Leitfahigkeit kurzzeitig erhoht. Das
konnte an der auf den oxidischen Pulveroberflachen sitzenden Ladungen liegen, die
durch die Bewegung dann abflieRen kénnen. Nach den 50 s ist die Presskraft erreicht
und es stellt sich fur die bei 17 MPa, 28 MPa bzw. 57 MPa kompaktierten Proben ein
Minimum ein. Dieses ist bei 17 MPa und 28 MPa praktisch gleich null. Das bedeutet,
dass bei diesen Proben so gut wie der gesamte Strom durch die Pressform flief3t.
Durch die héheren Presskrafte haben sich die Pulver in den anderen beiden Proben
soweit verbunden, dass sie bereits einen elektrischen Wiederstand in der
Grollenordnung der Pressform haben und somit auch einen wesentlichen Teil des
Stromflusses ubernehmen. Dadurch sinkt die Differenz der Spannungen nicht auf Null.

Diese Differenzen der Spannungen bedeuten, dass ein erheblicher Teil der
Temperatur in der Pressform erzeugt wird, da die Pulver zu Beginn noch einen sehr
hohen Widerstand haben. Dieses ist auch durch die Temperaturverlaufe in
Abbildung 3-56 und Abbildung 4-10 belegt, da diese zu Beginn fast identisch verlaufen
und je nach Pressdruck zu unterschiedlichen Zeitpunkten abflachen. Der
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Temperaturverlauf bei der Kompaktierung der Bornitrid-Stabes flacht jedoch nicht ab,
da hier der Stromfluss nur durch die Pressform flie3en kann.
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Abbildung 4-10 — Verlauf von Kraft, Spannung und Temperatur wahrend der CAPAD-
Kompaktierung eines nichtleitenden Bornitrid-Presskoérpers (links) und Differenz der
Spannungen zu dieser nichtleitenden Probe.

Bei den Untersuchungen nach der Kompaktierung zeigen sich sowohl erwartete, als
auch unerwartete Ergebnisse. Zu den erwarteten gehoren, dass sich die Dichte bei
zunehmender Pulvermenge vermindert (vgl. Abbildung 3-43 links). Der elektrische
Widerstand steigt gleichzeitig leicht an, welches auch durch die verminderte
Kompaktierung zu erklaren ist. Die Kompaktierung verringert sich durch die zusatzliche
Reibung der Pulverpartikel untereinander und an der Pressform [99]. Hinzu kommt,
dass die Probe, die eine Ausgangshohe von 30 mm hatte, durch den oben
beschriebenen Effekt eine kirzere Zeitspanne bei Temperaturen tber 150 °C erfahrt.
Alanitz et al. konnten zeigen, dass sich bei einer homologen Temperatur von 0,45 - Tm
(~150 °C) Aluminium mit CAPAD zu verdichten beginnt [100].

Ebenfalls zu erwarten ist, dass durch eine langere Kompaktierungsdauer die Dichte
steigt, wie es in Abbildung 3-46 links zu sehen ist. Das beobachten auch Helwig et al.
in [74]. In dieser Arbeit ist bei der Serie der Kompaktierungsdauer mit 25 min die Probe
mit der hochsten Dichte von 2,627 g/cm?® entstanden. Das entspricht 100,5 % der
theoretischen Dichte in dieser Arbeit. Wie schon in Kapitel 2.3.1 erwahnt, sind bei
deren Berechnung keine Mischphasen oder Oxide eingeflossen. Diese sind nicht
immer bekannt und je nach Herstellung variiert auch die Menge. Durch langere
Zeitspannen Uber 300 °C ist die Volumendiffusion im Aluminium langer aktiv. Dadurch
werden die Proben dichter. Hinzu kommt, dass sich bei der Aufheizung durch die
Joulesche Warme das Gleichgewicht zwischen aufgenommener elektrischer Leistung
und Ableitung der Warme erst nach 25 min annahernd eingestellt hat (siehe
Abbildung 3-44 rechts). Dieses ist aber vor allem durch die thermisch isolierende
Wirkung des Keramikrohrs verursacht, da die Temperatur nur im Mantel der
stabilisierenden Stahlform des Al203-Rohres gemessen worden ist.

Es wurden zwei Referenzmessungen mit unterschiedlichen Kompaktierungs-
dricken durchgefuhrt, bei denen die Temperatur im Pressstempel 1 mm von der
Pressflache entfernt gemessen wurde. Eine dauerhafte Messung an dieser Stelle war
nicht moglich, da sich die angebohrten Stempel bei den Pressvorgangen verformten.
Die Temperaturdifferenz ist in Abbildung 4-11 dargestellt. Es ergibt sich eine
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kurzzeitige Erhohung der Temperatur der Probe um 112 K im Vergleich zur
Manteltemperatur kurz nach dem Erreichen der maximalen Stromstarke fur die
Pressung bei 115 MPa. Bei 57 MPa wird die volle Stromstarke erst spater erreicht und
die Differenz erreicht hier maximal 88 K. Beziglich der leitenden Stahlform ist
anzunehmen, dass die Differenz der Temperatur zwischen dem Messpunkt und dem
Pulver geringer ausfallt, da hier die Warmeleitung nicht durch das Keramikrohr
behindert wird.
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Abbildung 4-11 — Differenz zwischen der Temperatur gemessen im Stempel, 1 mm
von der Pressoberfliache entfernt, und im Mantel.

Bei dem Vergleich der Gefligebilder in Abbildung 3-45 a) und Abbildung 3-2 a) ist
ein pragnanter Unterschied zu erkennen. So sind bei der mit CAPAD kompaktierten
Probe (380 s und max. 244 °C) die AlMg-Partikel bereits aufgelost, obwohl die
gemessene Temperatur und Zeitspanne geringer waren als beim uniaxialen Pressen.
Auch unter der Annahme der hochsten Differenz zum Ende der Aufnahme sind die
400 °C, die wahrend des uniaxialen Pressens herrschen, nicht erreicht. Dass die
AlMg-Partikel trotz der kurzen Dauer und geringeren Temperatur vollstandig aufgelost
sind, kann durch den Effekt der Elektromigration erklart werden [101]. Dabei wird der
Stofftransport durch den Stromfluss angeregt. Simulationen fir Aluminium haben
gezeigt, dass bei einer Presskraft von 283 MPa, einer Temperatur von 400 ° und einer
Porositat unter 10 % die Elektromigration der dominante Effekt bei der Verdichtung ist
[102]. Ein kaltkompaktierter Pulverpressling besitzt schon eine relative Dichte von 80-
85 % und nach 380 s mit CAPAD bei 115 MPa kompaktiert, ist die Porositat bereits
auf 4,5 % gesunken (siehe Abbildung 3-46).

Es war unerwartet, dass in allen mit CAPAD kompaktierten Proben kein intaktes
AlMg-Partikel im Querschliff zu finden ist. In Abbildung 4-3 ist gezeigt, dass auch nach
8 h Warmebehandlung noch ein intaktes AIMg-Partikel in einer uniaxial gepressten
Probe vorhanden ist. Solche Rickstadnde sind im gesamten Querschliff der am
kurzesten mit CAPAD kompaktierten Probe nicht zu finden. Diese intakten Oxidhaute,
die in den uniaxial gepressten Proben vorkommen, kénnten durch die Einwirkung des
Stromflusses bei der Verdichtung durchbrochen werden. Dieser Effekt des
Durchbrechens der Oxidhaut bei einer Kompaktierung durch Strom wurde bereits fur
Ni/NiO gezeigt [103]. Dudina und Bokhonov zeigten jedoch, dass dieser Effekt
hauptsachlich in Gegenwart von Kohlenstoff auftritt [104], der typischerweise in den
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CAPAD-Verfahren als Form und Stempel genutzt wird. Es ist jedoch fur Metall-Oxid-
Halbleiter-Feldeffekttransistoren bekannt, dass durch die Belastung des elektrischen
Stromes SiO2-Schichten durchbrochen werden kénnen [105].
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Abbildung 4-12 — Relative Dichte der Halbzeuge liber den Kompaktierungsdruck fiir
CAPAD in leitender und isolierender Form im Vergleich zur Heizung iiber eine
Heizmanschette. Der griin hinterlegte Bereich ist rechts vergroBert dargestelit

Ebenso unerwartet ist, dass bei den Druckvariationen ein lokales Maximum in der
Dichte existiert. Wie in Abbildung 4-12 zu sehen ist, erreichen mittels CAPAD in der
isolierenden Form die Probe, die mit 57 MPa kompaktiert wurde, und die in der
leitenden Form mit 28 MPa verdichtete Probe die jeweils héchste Dichte. Ungefahr bei
diesen Drucken zeigt auch der spez. el. Widerstand ein Minimum. Der in dieser Arbeit
genutzte CAPAD-Prozess ist nicht temperaturgeregelt, d.h. der Strom flie3t in voller
Starke bis zum gesetzten Zeitlimit. Der daraus resultierende Unterschied ist am
leichtesten links in Abbildung 3-56 zu sehen. Die mit 28 MPa in der leitenden Form
verdichtete Probe erreicht am Ende eine im Mantel gemessene Temperatur von
507 °C. Das ist 30 K hoher als die mit 57 MPa gepresste Probe und tber 100 K héher
als in der Heizmanschette. Die hohere Temperatur entsteht durch den hoheren
Widerstand des Pulverpresslings aufgrund der geringeren Kompaktierung durch den
kleineren Pressdruck. Dadurch flie3t der Strom vor allem durch die Pressform, die
hierdurch aufgeheizt wird. Bei den hoheren Drucken flie3t ein groRerer Teil des Stroms
durch die Pulver (vgl. S. 75). Dadurch ist die Warmeentwicklung in der Pressform
geringer. Eine verstarkte Entwicklung im Pulver ist moglich, jedoch unwahrscheinlich,
da sie durch die nicht durch ein Keramikrohr gehinderte Warmeleitung am Messpunkt
registriert werden musste. Als wahrscheinlicher wird erachtet, dass die hohere Dichte
in einer Temperatur Uber der eutektischen Temperatur der Aluminium-Magnesium-
Phase und dem damit einhergehenden Flussigphasensintern begrindet liegt. Mit
hoherer Temperatur ist also auch mehr FlUissigphase vorhanden, jedoch ist der
eingestellte Druck dann geringer. In dieser Weise ist das Verfahren in gewissen
Grenzen selbstregulierend. Ein ahnlicher Effekt ist auch bei der isolierenden Form zu
erwarten, wobei dort der Strom nicht durch die Form flieRen kann. Dadurch entsteht
die Verschiebung des Dichtemaximums, da bei geringeren Dricken in der ersten
Kompaktierungsphase die Temperaturentwicklung fehlt.
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Die Proben, die mit der Heizmanschette auf 400 °C aufgeheizt wurden, zeigen eine
stetige Zunahme der Dichte bei steigenden Pressdricken. Bei einem geringeren
Pressdruck als 150 MPa ist der Unterschied zu den durch CAPAD erreichten Dichten
groRer als 2 % der theoretischen Dichte. Um einen reinen Temperatureffekt
auszuschliel3en, wurde eine Probe bei 57 MPa und 500 °C kompaktiert. Damit liegt die
Temperatur fur diese Probe 26 K hoher als die maximal gemessene Temperatur der
Probe, die mit CAPAD bei diesem Pressdruck kompaktiert wurde. So ist auch die
etwas niedrigere Temperatur im Pulver beim uniaxialen Pressen ausgeglichen. Die
relative Dichte dieser Referenzprobe erreichte 94,2 % (vgl. in Abbildung 4-12
magentafarbener Punkt). Damit wurde die Dichte zwar im Vergleich zur bei 400 °C
uniaxial gepressten Probe deutlich erhoht, aber es bleibt auch noch eine markante
Differenz zur Dichte der mittels CAPAD kompaktierten Proben bestehen. Das
unterstreicht nochmals, dass der Strom einen unterstitzenden Effekt bei der
Verdichtung der Probe hat. Durch die erhdhte Temperatur sind die AIMg-Partikel in der
Matrix geldst worden.

Die mit CAPAD kompaktierten Proben haben bei der Hartemessung eine weite
Streuung gezeigt, aber es kann dabei noch differenziert werden. So ist eine Abstufung
nach der Presskraft erkennbar (siehe auch Abbildung 4-13). Die Proben, die mit
28 MPa gepresst wurden, haben einen Mittelwert bei 65 HV 0,1/20, und die mit
115 MPa verdichteten Proben haben einen bei 45 HV 0,1/20. Das ist unabhangig
davon, ob eine leitende oder isolierende Matrize benutzt wurde. Es wird auf den
verschiedenen mikroskopischen Abbildungen in Kapitel 3.4 gezeigt, dass in allen
CAPAD-Proben die AlMg-Partikel weitestgehend aufgeldst sind. Eine Erhéhung der
Harte ist also auch wieder auf die Mischkristallhartung zurickzufuhren. Zusatzlich
konnte die weitere Erhdhung der Harte bei den Proben, die mit 28 MPa gepresst
wurden, durch die geringere elektrische Leitfahigkeit bedingt sein. Die aus dem
héheren Widerstand resultierende héhere Temperatur kann zu einem Auflegieren des
Aluminiummischkristalls mit Silizium fUhren. Das wirde auch die Harten nahe der
Harte der Gussprobe (74 HV 0,1/20) erklaren, bei der die gesamten 8 Gew-% Si gelost
sind.
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Abbildung 4-13 — Auftragung der Hartemessungen nach Vickers fiir mittels CAPAD
hergestellte Proben. Die Achsen in jeder Punktgruppe geben den Mittelwert an.
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4.2. Schaumverhalten

Der Schaumprozess kann in verschiedene Stadien aufgeteilt werden, wie es auch
beispielsweise Babcsan et al. in Abbildung 4-14 getan hat. Entlang der
Temperaturkurve sollen in diesem Kapitel verschiedene Phanomene beleuchtet

werden.
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Abbildung 4-14 — Schaumstadien, nach [106]

4.2.1. Erste Schmelzebildung

An verschiedenen Stellen in dieser Arbeit ist das Austreten von Schmelzetropfen
beim Aufheizen der Proben bemerkt worden. Dieses kann teilweise so massiv
auftreten, dass die Probe dadurch von der Heizplatte abgehoben wird, wie es in
Abbildung 4-15 gezeigt ist. Dadurch wird die Warmezufuhr verschlechtert, dieses
verzogert wiederum die weitere Expansion (vgl. Abbildung 3-15).

5 mm 5 mm 5mm 5mm

28 s

I
Abbildung 4-15 - Austretende Schmelzetropfen (rote Pfeile) wiahrend des
Schaumens der Probe mit 1,5 Gew.-% Deurex A26P Zusatz.

326 s
e

2s

82s

Diese Schmelzetropfen treten in der Regel bei ungefahr 440 °C auf. Nach den
binaren und dem ternaren Phasendiagrammen der AISiMg-Legierungen [78,107—-109]
sind bei dieser Temperatur nur Zusammensetzungen um das niedrigschmelzende
Al-Mg-Eutektikum bereits flissig. Das Eutektikum bildet sich an den BerlGhrungs-
punkten von Al- und AIMg-Partikeln. Wenn sich diese Punkte nahe der Proben-
oberflache befinden, kann die Schmelze durch den Gasdruck herausgedrtickt werden,
der durch die beginnende Zersetzung des TiH2 oder durch Abspaltung der
eingelagerten Adsorbate von den ehemaligen Pulveroberflachen entsteht. In der Regel
werden diese Auswlchse beim Aufschmelzen der restlichen Probe durch die
Oberflachenspannung wieder absorbiert. Bei besonders groRen Tropfen, wie in

79
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Abbildung 4-15 zu sehen, wird die Resorption teilweise verhindert, vermutlich durch
eine Oxidschicht, die sich am Hals des Tropfens gebildet hat.

Die Schmelzetropfen treten allerdings nicht bei allen Proben aus bzw. auf. So
zeigen die mit CAPAD verdichteten Proben sie Uberhaupt nicht, ebenso wenig wie die
beiden Proben, die oVK unter Argon-Wasserstoff-Atmosphare bzw. im Vakuum
gepresst wurden oder die gewalzte Probe. Besonders viel Schmelze tritt hingegen bei
den Proben mit Zusatz von Deurex A26P bzw. Licowax C aus.

Der Unterschied dieser Proben der identischen Legierung AISi8Mg4 liegt im
Geflge. So ist in allen Proben, die keinen Schmelzeaustritt zeigen, die
Magnesiumphase vollstandig in der Aluminiummatrix aufgelést. Es gibt keinen
lokalisierten Konzentrationsunterschied mehr, an dem sich das Eutektikum bilden
kann.

Viel Schmelze tritt bei den Proben mit Zusatz der beiden oben genannten
Amidwachse aus. Deren Kompaktierung resultiert in einer knapp 1 % geringeren
relativen Dichte als jene ohne Zusatz (Abbildung 3-13). Bei einer relativen Dichte von
97,5 % Uberwiegt die geschlossene Porositat [82][110], aber Ruckstande der
zersetzten Presshilfsmittel kdnnte diese leicht erhdhte Porositat —zumindest teilweise—
zusatzlich miteinander vernetzt sein. Dadurch kénnte auch tiefer in der Probe
entstandene Schmelze an die Oberflache gedrickt werden.

Bei den warmebehandelten Proben zeigt sich die austretende Schmelze erst kurz
(ca. 2 s/ 15 K) vor der ersten Blasenentstehung, also dem Aufschmelzen der gesamten
Probe. Diese zeitliche Verschiebung ist dadurch bedingt, dass die Diffusion in diesen
Proben langer wirken konnte und die Konzentrationsunterschiede zwischen Al-Matrix
und Mg-reicher Phase abgeflacht sind. Die Phase, die sich wahrend des Aufheizens
bildet, ist vermutlich weiter vom Eutektikum entfernt und hat dementsprechend eine
hohere Solidustemperatur als das Eutektikum.

4.2.2. Nukleation

Bei der Nukleationsuntersuchung mit der zeitaufgelosten Tomographie liegt das
Auflésungslimit der Blasen, die als solche erkannt werden, bei 7 ym Durchmesser.
Das ist bedingt durch die PixelgroRe des aufgenommenen Bildes (2,97 um) und die
anschlie3ende Bildbearbeitung und -filterung, bei der diejenigen Objekte als Rauschen
identifiziert und ausgeschlossen werden, die sich aus weniger als 7 Voxeln
zusammensetzen. Es wird in dieser Arbeit davon ausgegangen, dass Blasen, die sich
gebildet haben, aber noch nicht detektiert werden konnen, weiterwachsen, sodass sie
das Limit uberschreiten und erkannt werden.

Bei der Nukleation kann in dieser Arbeit ein deutlicher Unterschied zwischen den
einzelnen Halbzeugen festgestellt werden. Beim Schdumen zeigen manche
Halbzeuge eine temperaturabhangige, zweistufige, andere wiederum nur eine
einstufige Blasennukleation. Kamm beobachtete in seiner Arbeit [65] ebenfalls ein
solch variierendes Verhalten von schaumbarem Halbzeug, allerdings hatten diese
unterschiedliche  Legierungszusammensetzungen. Unter den untersuchten
Legierungen war auch AISi8Mg4, bei der eine zweiteilige Blasenbildung beobachtet
wurde. Als Ort der ersten Nukleation bei dieser Legierung konnte Kamm die B-Phase
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der AlMg-Partikel identifizieren, also die Zusammensetzung im Gefuge, wie schon in
Kapitel 4.2.1 diskutiert, mit der niedrigsten Schmelztemperatur.
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Abbildung 4-16 — Nukleationsrate iliber der Temperatur der unter verschiedenen
Atmospharen kompaktierten Proben

Dieses variierende Verhalten ist in Abbildung 4-16 besser zu sehen. Dort ist die
Ableitung der Blasendichte nach der Zeit, also die Rate der Blasenbildung Uber der
Temperatur abgebildet. Fir die Proben, die unter Stickstoff bzw. Luft kompaktiert
wurden, bilden sich bereits ab ~440 °C Blasen. Die zweite Nukleationsstufe beginnt
bei ungefahr 510 °C. Bei dieser Temperatur beginnen auch die Proben, die unter
Argon-Wasserstoff bzw. unter Vakuum verdichtet wurden, Blasen zu bilden. Bei dieser
zweiten Stufe steigt die Nukleationsrate auf iber 200 mm-=3s-" an, lediglich bei der unter
Luft gepressten Probe wird nur ein Maximum bei 60 mm=3s erreicht. Diese deutlich
hohere Rate konnte an mehr moglichen Nukleationspunkten durch die vermehrt
beobachteten Ausscheidungen im Geflige (siehe Abbildung 3-2) verursacht sein.

Diese erste Stufe der Blasenbildung stimmt mit den Ergebnissen von Kamm [65]
Uberein. In den beiden Proben, welche nur ein einstufiges Nukleationsverhalten zeigen
(Argon-Wasserstoff; Vakuum), ist die magnesiumreiche Phase aufgelést worden.
Dadurch bildet sich keine Schmelze bei ~440 °C und bei ihnen entfallt die erste
Nukleationsstufe. Der Beginn der zweiten Stufe erscheint verfraht, in Anbetracht der
Tatsache, dass das ternare Eutektikum erst bei 557 °C aufschmilzt [109]. Das
behandelte Titanhydrid beginnt jedoch schon bei 461 °C Wasserstoff abzuspalten [54].
Bei 510 °C scheint der dadurch aufgebaute Gasdruck soweit angestiegen zu sein,
dass die Festigkeit des Materials Uberschritten ist. Dadurch reil3t das Material dann an
diesen Stellen auf und Blasen werden gebildet. In Abbildung 3-4 ist gezeigt, dass sich
die Blasen zu diesem Zeitpunkt nicht gleichmaRig tUber das Material verteilen. Wie
schon in Kapitel 4.1 diskutiert wurde, befindet sich das Gefuge nicht im Gleichgewicht.
Auch wenn die Mg-Phase aufgeldost wurde, gibt es Bereiche mit erhohter
Mg-Konzentration, wodurch die Solidustemperatur herabgesetzt ist. Dann ist in diesen
Bereichen die Festigkeit bei gleicher Temperatur bereits geringer, welches die
Blasenbildung vereinfacht.
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Eine Ausnahme bildet anscheinend die Probe, die unter Argon-Wasserstoff
verdichtet wurde. Die im Vergleich gleichmaRige Nukleation Uber das gesamte
betrachtete Volumen kdnnte eine Folge einer delokalisierten Gasquelle sein. Wie in
Kapitel 4.1 vermutet, kdnnten der an den Korngrenzen eingeschlossene Wasserstoff
Hydride gebildet haben. Bei einer Zersetzung ware der Druck gleichmaRiger verteilt,
wodurch schon geringe Festigkeitsunterschiede zu einem Riss bzw. Nukleationspunkt
fuhren kdnnen.

In der Probe, die 8 h lang warmebehandelt worden ist, sind schon verschiedene
Hohlraume vor dem Start der Aufzeichnung bei 390 °C vorhanden. Durch die lange
Verweildauer auf 400 °C und dem Lésen des Mg in der Al-Matrix hat sich vermutlich
auch das in den AIMg50-Partikeln enthaltene MgH2 [111][112] zersetzt, welches zu der
hohen Blasendichte flhrt. Die Blasen sind, wie in Abbildung 3-11 zu sehen ist, auch
um bestimmte Bereiche geordnet. Diese haben einen nicht blasenhaltigen Kern. Es
konnte sich bei den Bereichen um die ehemaligen AIMg-Partikel handeln. Die leichte
Abnahme der Blasendichte in den ersten 90 s des Experiments ist auf eine leichte
laterale Verschiebung der Probe sowie auf die thermische Expansion der Probe
zurlckzufuhren. Viele der zu Beginn bereits vorhandenen Blasen werden durch die
einsetzende Nukleation und dem somit schon vorhanden Gasdruck in der Probe
zunachst nicht aufgeblasen, sondern es werden neue Blasen nukleiert. Beispielhaft ist
eine solche Blase in Abbildung 4-17 gezeigt. Die Blasen scheinen zunachst noch
zusatzlich durch die erhdhte Anzahl der Mg2Si-Ausscheidungen stabilisiert zu sein, wie
sie in Abbildung 3-6 c¢) zu sehen ist. Die Mg2Si-Ausscheidungen kénnen in Aluminium
bis 583 °C vorhanden sein [113].

‘ 102 s

‘“ 5(ﬁm

Abbildung 4-17 — Stabilitat einer schon vorhandenen Blase (roter Kreis) in der 8 h
lang warmebehandelten Probe.

Der Zusatz von 1 Gew.-% Zink zur Legierung verandert das zeitliche Verhalten der
Nukleation deutlich. Eine zinkhaltige Phase ist zwar nicht mehr in den Querschliffen zu
sehen. Im Rontgenkontrast sind jedoch Gebiete hoherer Absorption zu erkennen, die
auf eine erhdhte Zinkkonzentration hinweisen. Der Beginn der zweiten Nukleations-
stufe ist zu geringeren Temperaturen verschoben und durch die Bildung eines
quaternaren Eutektikums durch ein zusatzliches Legierungselement erklarbar.
Aulerdem scheint das Zink mehr Nukleationspunkte zu bedingen, da die erste
Nukleation wesentlich feiner verteilt ist, als es bei der AlSi8Mg4-Legierung der Fall ist.
Das Zink scheint aber die Matrix in bestimmten Bereichen zu schwachen, was ein
AufreiRen der Zellwande ermdglicht.
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Bei der Probe, die hingegen mit 50 Gew.-% des vorlegierten AlSi7Mg0,6-Pulvers
hergestellt wurde, ist die erste Nukleationsstufe wesentlich ausgepragter. Es ist
mdglich, dass durch die harteren AlSi7Mg0,6-Partikel die Oxidhille der TiH2-Partikel
mehr als sonst beschadigt wurden, ahnlich wie es in Abbildung 4-18 zu sehen ist.
Dadurch wurden nicht oxidierte Flachen beim TiH2-Partikel erzeugt werden. An diesen
Flachen wurde Wasserstoff wie bei nicht behandelten TiHz freigesetzt werden, welches
schon ab 375 °C einsetzen wirde [54]. Dieses wurde den frihen und kontinuierlichen
Anstieg der Porositat erklaren (siehe Abbildung 3-28). Dadurch, dass die Nukleation
keine erkennbaren bevorzugten Bereiche hat, in denen sie stattfindet, scheinen die
Oberflache der AISi7Mg0,6-Partikel auch als Keimstelle zu dienen. Es ist mdglich,
dass das Magnesium der Legierung an die Oberflache der Partikel diffundierte [114]
und dort den mit den Adsorbaten MgH:2 bildete. Dadurch ware eine fein verteilte
Gasquelle gegeben.
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Abbildung 4-18 — Mikroskopische Aufnahme gebrochener TiH-Partikel.

In der stranggepressten Probe mit vorlegierten ternar Pulver tritt die Nukleation noch
friher auf, sodass der Startpunkt aus den vorhandenen Aufnahmen nicht ermittelt
werden kann. Die unterschiedlichen Nukleationsstufen konnten auch nicht mehr
identifiziert werden. Durch das AISi7Mg0,6-Pulver ist anscheinend der gesamte Ablauf
der Blasennukleation verandert worden. Auch hier liegt die Vermutung nahe, dass
mehr Treibmittelpartikel durch die mechanische Umformung gebrochen bzw.
zumindest deren Oxidschicht beschadigt wurde.

Generell fallt bei den stranggepressten Proben auf, dass sie bei 520 °C schon eine
Porositat von Uber 10 % haben. Dieses kann daran liegen, dass durch die hdheren
Scherkrafte a) mehr TiH2-Partikel gebrochen werden und b) die Matrix gasdichter ist
und das durch die neuen TiH2-Partikeloberflachen friher freigesetzte Gas nur in
geringeren Malden entweichen kann. Die Nukleationszentren sind entlang gedachter
paralleler Linie orientiert, die senkrecht zur z-Achse liegt. Die Ausrichtung dieser Linien
wird mit der Pressrichtung zusammenfallen, da sich die ersten Blasen in dieser
Legierung in der aufgeschmolzenen B-Phase der AIMg-Partikel bilden, welche
wiederum in der Strangpressrichtung orientiert und langgezogen sind.

Fur die stranggepresste AlSi8Mg4Zn1-Probe ist diese Auspragung der Orientierung
der Nukleationszentren nicht so ausgepragt, wie bei den anderen stranggepressten
Proben. Bei dieser Probe sind auch die Partikel, die auf dem Querschliff sichtbar sind,
weniger stark orientiert.
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Die mittels CAPAD kompaktierten Proben zeigen unabhangig von ihrer
Kompaktierungsdauer ein gleiches Nukleationsverhalten. Dieses ist einstufig, da die
frihschmelzende Phase durch die Kompaktierung mit Stromfluss vollstandig aufgeldst
wurde. Durch die kiurzere Kompaktierungsdauer verbleiben jedoch mehrere
Hohlraume in der Probe, die bereits zu Beginn detektiert werden konnen. Dies ist
anhand der relativen Dichten in Abbildung 3-46 zu sehen. Anders als fur die
warmebehandelte Probe beschrieben, sind diese anscheinend nicht durch Partikel,
Oxide oder anderweitig stabilisiert, da sie teilweise zu grof3eren Blasen anwachsen.
Durch die hohere Temperatur beim Kompaktieren mit niedrigerem Druck scheint das
TiH2 bereits etwas Gas verloren zu haben, dadurch wirde sich die Verschiebung der
Nukleation zu hoheren Temperaturen erklaren.

Die Form der Blasen kurz nach ihrem Entstehen ist bei CAPAD deutlich anisotroper
als beim uniaxialen Pressen oder Strangpressen. Die Spharizitatsverteilung ahnelt der
Verteilung fur die gewalzte Probe (vgl. Abbildung 3-12, Abbildung 3-34,
Abbildung 3-39 und Abbildung 3-55). Das ist nachvollziehbar, wenn man bedenkt,
dass bei diesen beiden Halbzeugen die Mg-Phase vollstandig aufgelost ist und die
Nukleation in einer Stufe bei hdherer Temperatur ablauft. Durch diese hohere
Temperatur hat das TiH2 bereits Gas abgespalten und der Gasdruck im Inneren des
Halbzeugs Ubersteigt die Festigkeitsgrenze. Dadurch kommt es zu kleinen Rissen. Im
Unterschied zu der gewalzten Probe sind die kirzesten Achsen der Blasen zum Ende
des beobachteten Nukleationszeitraums bevorzugt senkrecht zur z-Achse orientiert.
Dementsprechend liegen diese Risse eher parallel zur Hauptkompaktierungsachse,
welches so in der gesamten Ubrigen Arbeit nicht beobachtet wurde. Die Orientierung
der Risse ist jedoch parallel zur Flussrichtung des Stromes.

Durch das Walzen sind die ehemaligen Pulverpartikel im Halbzeug langezogen und
in Lagen Ubereinander kompaktiert worden. Dadurch liegen die ehemaligen Oxidhaute
oder auch andere Schwachstellen zwischen diesen Lagen und vereinfachen die
Rissbildung wahrend der Nukleation. Dieses ist auch an der Orientierung der
Hauptachse der Blasen zu sehen, die hauptsachlich senkrecht zur z-Achse stehen
(siehe auch Abbildung 3-55). Beim CAPAD ist diese Schichtung der Lagen nicht
gegeben, dort ist die Verformung der Partikel analog zum uniaxialen Pressen eher
gering, dadurch ist die Rissbildung weniger ausgepragt als beim Walzen.

Beim uniaxialen Pressen und beim Strangpressen kann die Nukleation in der sich
bildenden Schmelze stattfinden. Dementsprechend sind die entstehenden Blasen
auch deutlich naher an der Form einer Kugel. Durch das Verbinden von Blasen werden
sie weniger spharisch, beim Strangpressen ist eine Langung der Blasen in den
Rekonstruktionen in Abbildung 3-33 zu erkennen. Diese Langung ist fast senkrecht zur
z-Achse (2 Hauptkompaktierungsachse). Es ist zu vermuten, dass sich diese
langlichen Blasen entlang der langlichen AIMg50-Partikel bilden, jedoch war durch die
schnelle Aufnahme der Bilder der Helligkeitskontrast zwischen Al und AIMg50 nicht
ausreichend, um sie separieren und den Nachweis dafir erbringen zu kénnen.
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4.2.3. Expansion und Schrumpfung

Bei der Variation der Atmosphare stellt sich die Kompaktierung unter Vakuum als
positiver Einfluss fur die Expansion heraus. Mit einer Kaltkompaktierung steigt die
Expansion von 220 auf 380 %, oVK steigt sie von 110 auf 330 %. Einen ahnlichen
Effekt hat bereits Jimenez et. al. fur Halbzeug aus AlSi11 bemerkt. Jedoch wurde die
bessere Kompaktierung durch ein Verhindern einer zusatzlichen Oxidation erreicht.
Diese stabilisierenden Oxide fehlen wahrend der isothermen Haltezeit und der
folgenden Abkuhlung, wodurch der Schaum durch Zellwandplatzen an der Oberflache
stark zusammenfallt [115]. Dieses zeigt sich auch bei Untersuchung der AISi8Mg4-
Legierung mit einer deutlich erhdhten Schrumpfung von ~30 %.

Ebenso konnte bei Stickstoff oVK eine Verbesserung der Expansion beobachtet
werden. Dies scheint durch eine Verbesserung der Kompaktierung begrindet zu sein,
die sich in der Dichte widerspiegelt und vermutlich eine hohere Gasdichtigkeit des
Halbzeugs zur Folge hat. Dadurch sind die Gasverluste geringer und eine hohere
Expansion kann erreicht werden. Das Halbzeug, das mit Kaltkompaktierung hergestellt
wurde, verhalt sich sehr ahnlich zum Halbzeug, das unter Luft mKK hergestellt wurde.
Das Gasvolumen, welches auf die Pulver wahrend des Pressens einwirken konnte, ist
jedoch sehr gering und hat dementsprechend nur einen sehr kleinen Einfluss. Jedoch
ist zu bemerken, dass die Blasenstruktur im Schaum grober ist, als bei der
Kompaktierung unter Luft. Dies durfte auf einen geringeren Anteil an Oxiden
zuruckzufuhren sein, die sich ohne Sauerstoff nicht bilden konnten. Diese Oxide fehlen
dann bei der Stabilisierung der Zellwande, wie Kérner et al. gezeigt haben [116].

Derselbe Effekt durfte auch die relativ gro3en Poren in der Probe verursachen, die
unter Argon-Wasserstoff oVK kompaktiert wurde. Die Nukleation ist durch die
zusatzliche Gasquelle feiner verteilt, jedoch sind die Zellwande im Vergleich zu den
anderen Proben weniger stabilisiert und reiRen schneller. Mit Kaltkompaktierung
scheint die Probe nicht gasdicht zu sein, sodass nur eine geringe Expansion in der
Mitte der Probe stattfindet. Auch die Probe, die unter Luft oVK kompaktiert wurde,
expandiert nur gering. Durch die Temperaturbehandlung unter Luft sind die Pulver
vermutlich weiter oxidiert. Weigand zeigte in seiner Arbeit bereits, dass ein zu hoher
Oxidanteil (>0,7 %) im Pulver sich negativ auf die Expansion auswirkt [117]. Das deckt
sich mit den Ergebnissen von Asavavisithchai et al., die bei ihren Messungen ab einem
Oxidgehalt >0,6 % eine geringere Expansionen erhielten [118].

Die Warmebehandlung des Halbzeuges (Kap. 3.1.2) hat wenig Auswirkungen auf
die maximale Expansion der Proben. Bei der Porenverteilung unterscheiden sie sich
jedoch merklich. Eine unterschiedliche Stabilisierung durch verschiedene Oxidgehalte
scheint unwahrscheinlich, da das Halbzeug vor der WB bereits zu 98 % dicht
kompaktiert wurde und die Porositat also hauptsachlich geschlossen ist. Au3erdem
wurden die Proben aus dem Inneren entnommen, so dass die oberflachliche Oxidation
ebenfalls entfernt wurde. Die verminderte Stabilitdt kdnnte durch die verlangerte
Einwirkung des Mg auf das Oxid sein. Durch die fehlende B-Phase in der 8 h lang
warmebehandelten Probe sind die Nukleationsorte gleichmaRiger verteilt, jedoch liegt
durch die geringere Stabilisierung die letztendliche Porenverteilung der Probe
zwischen denen der Probe ohne und mit 2 h WB.
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Durch die Zugabe der Amidwachse zum Pulver (Kap. 3.1.3) verbleiben im Halbzeug
nach der Kompaktierung Zersetzungsruckstande. Die Menge der Ruckstande
unterscheidet sich je nach Art des Wachses wie schon in Kapitel 4.1 gezeigt. Jedoch
ist nicht bei jeder Wachsart eine gasdichte Kompaktierung gewahrleistet. Bei der
Zugabe von Deurex A28A bleiben zwar die geringsten Ruckstande in der Probe
zurlck, jedoch zeigt die Probe beim Schaumen die geringste Expansion. Allerdings
reduzieren die Wachsrickstande die Schrumpfung von ~12% auf unter 5 %. Die
stabilisierenden Wirkung von Kohlenstofffasern wurde bereits von Cao et al. gezeigt
[119]. Es ist jedoch wahrscheinlicher, dass sich hier keine Fasern sondern Karbide
(AlsCs) gebildet haben, da Cao et al. die Fasern extra beschichten mussten, damit das
nicht passiert. Diese scheinen vor allem die kleinen Satellitenporen zu stabilisieren,
die in diesen Proben besonders haufig auftreten (vgl. Abbildung 3-18). Hingegen ist
die Porengrofenverteilung bei 0,25 Gew.-% zu gréoReren Durchmessern verbreitert
und bei hdheren Gehalten zu groReren Durchmessern verschoben.

Zink als zusatzliches Legierungselement konnte die Expansion sowohl fur die
strang- also auch fur uniaxial gepresste Probe geringfugig steigern. Durch die leichte
Erniedrigung der Liquidustemperatur aufgrund des zusatzlichen Legierungselements
wird die Probe geringfugig fruher flissig und kann die Gasverluste dementsprechend
frGher minimieren.

Die stranggepressten Proben zeigen eine leicht schlechtere maximale Expansion
als die uniaxial gepressten Proben. Wie auf den vorhergehenden Seiten gezeigt,
werden durch das Strangpressen teilweise die Treibmittelpartikel beschadigt, wodurch
hier das Gas fruher freigesetzt wird. Dieses verlorene Volumen fehlt dann in der
Expansion.

Die geringen Expansionen der gewalzten Proben im Vergleich zu den mdglichen
Expansionen in der industriellen Fertigung sind vor allem auf einen GroReneffekt
zurtckzufihren. Im vorherigen Kapitel wurde gezeigt, dass die Proben rissartig
nukleieren und dass diese Risse mehrere Millimeter lang sein konnen. Wenn diese
Risse am Rand der Probe liegen und die Oberflache erreichen, kann das Gas Uber
diese Kanale entweichen. Da die Proben flir die Radiographieuntersuchung eine
Grofde von 10 x 10 x 4 mm? aufweisen, fuhren fast alle Risse zur Oberflache. Erst
nachdem die Probe endgultig aufgeschmolzen ist, werden diese Kanale abgedichtet.
In der industriellen Fertigung nehmen diese Randeffekte ein wesentlich geringeres
Volumen ein.

Bei allen Proben, die mittels CAPAD hergestellt wurden, ist die maximale Expansion
am Ende der isothermen Haltezeit noch nicht erreicht. Es wird also im Inneren mehr
Gas produziert, als Uber die Schaumoberflache abgegeben wird. Auch hier liegt die
Vermutung nahe, dass das TiH2 durch die anscheinend erhdhte Temperatur beim
Kompaktieren bereits Gas verloren hat und das Gas eine langere Zeit braucht, um von
Inneren der Partikel freigesetzt zu werden. Ein ahnliches Verhalten zeigen auch
Proben, die nach dem Formgrip-Verfahren hergestellt wurden [120]. Bei ihnen wird das
warmebehandelte TiH2-Pulver in die Aluminiumschmelze eingeruhrt, die danach
moglichst schnell abgekuhlt wird, um das TiH2 nicht weiter zu beschadigen. Es braucht
jedoch eine Temperatur deutlich Uber der ehemaligen Temperatur der Schmelze, um
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ideal zu schaumen. Aus Grunden der Vergleichbarkeit mit den anderen Proben ist die
Heizplattentemperatur nicht verandert worden.

Auch ohne Bestimmung der maximal moglichen Expansion durch verschiedene
Optimierungen kann in dieser Arbeit gezeigt werden, dass durch die CAPAD-
Kompaktierung eine Erniedrigung des bendtigten Pressdruckes im Vergleich zum
uniaxialen Pressen moglich ist. Wie in Abbildung 4-19 zu sehen ist, wird nur noch ein
Druck von 28 MPa benotigt. Gegenuber dem uniaxialen Pressen ist das nur ein
Sechstel des minimal bendtigten Drucks. Es sei hier erwahnt, dass die Probe, die bei
500 °C kompaktiert wurde, lediglich die thermische Expansion jedoch keine
Schaumbildung beim Aufheizen auf 650 °C zeigt.
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Abbildung 4-19 — Expansion liber Pressdruck bei der Herstellung der Halbzeuge mit
CAPAD und uniaxiales Pressen.

Bei der CAPAD-Kompaktierung kann sowohl fur die leitende als auch fur die
isolierende Form festgestellt werden, dass die Porenverteilungen in den geschaumten
Proben der mit 28 MPa verdichteten Halbzeugen enger und bei kleineren
Durchmessern liegen als bei hoheren Drucken. Diese Proben haben, wie schon
argumentiert, die hochste Temperatur bei der Kompaktierung erreicht.
Dementsprechend herrscht in diesen Proben beim Schaumen vermutlich ein etwas
geringerer Gasdruck, der die Blasenbildung vorantreibt. Besonders bei der in der
isolierenden Form hergestellten Probe, sind beim Schaumen keine gro3eren Risse in
der Probe festzustellen (siehe Abbildung 3-52).

Bei den mit 57 MPa bzw. 115 MPa in der leitenden Matrize kompaktierten Proben
ist der Gasdruck wahrend des Schaumens anscheinend so hoch und die Probe so
gasdicht kompaktiert, dass in den Proben ein grof3er Riss bis zur Oberflache entsteht.
Durch diesen kann ein erheblicher Teil des Gases entweichen, welches die
vergleichsweise geringe Expansion der mit 115 MPa kompaktierten Probe erklart
(Abbildung 3-60).

Bezlglich des Energieverbrauchs ist, wie in Kapitel 4.1.2 dargestellt, der Aufbau
noch nicht ausgereift. Wenn man jedoch nur die zwischen den Stempeln abgegebene
Energie berechnet, wird fur die Herstellung eine Probe ~0,18 kWh verbraucht. Beim
uniaxialen Pressen muss die Heizmanschette zum Erreichen und Halten der
Temperatur in der Pressform ~0,48 kWh aufwenden.
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Die Kompaktierung mittels CAPAD zeigt also sowohl bzgl. des bendtigten Drucks
als auch der zum Erhitzen bendtigten Energie ein deutliches Potential zur
Kostensenkung in der Herstellung. Doch ist die verwendete Stromdichte von 4 A/mm?
fur eine Ubertragung auf einen groBtechnischen MaRstab eine ernstzunehmende
Herausforderung. Um beispielsweise ein Halbzeug mit einer Flache von einem
Quadratmeter herzustellen, ware eine 28 MN-Presse und die Bereitstellung einer
Stromstarke von 40.000 A notig. Beides liegt im Bereich des Moglichen aber nicht
Trivialen.

Helwig zeigte in seiner Arbeit fur die Legierung AlSi8Mg4, dass eine zu hohe relative
Dichte sich negativ auf die Expansion auswirkt [121]. In der in Abbildung 4-20
gezeigten Auftragung ist dieser abfallende Bogen der Expansion bei hdheren Dichten
anhand der schwarzen Punkte der Proben zu erahnen, die mittels uniaxialem
Pressens kompaktiert wurden. Im Unterschied dazu zeigen die Proben mit einer
CAPAD-Kompaktierung einen nahezu linearen Anstieg der Expansion uber der Dichte.
Als eine mogliche Erklarung des Abfalls nannte Helwig, dass durch die hohere Dichte
frih entstandenes Gas nicht entweichen kann und Risse im Halbzeug verursacht. Das
durch diese Risse verlorene Gas steht dann nicht mehr fur die Expansion zur
Verfugung.
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Abbildung 4-20 — Expansion in Abhangigkeit der Dichte der Halbzeuge, hergestelit
mit CAPAD und uniaxiales Pressen.

Wie in diesem Kapitel schon diskutiert, kdnnen in den CAPAD-Proben Gasverluste
wahrend der Verdichtung verursacht worden sein. Die insgesamt geringere Expansion
unterstreicht das. Durch den dementsprechend geringeren Gasdruck in der Probe
wahrend des Schaumvorgangs entstehen weniger oder gar keine solcher Risse bei
der gleichen Dichte. Folglich ist der Verlust auch geringer. Insgesamt verschiebt sich
so der von Helwig beschriebene Bogen zu hdheren Dichten. Um die Verluste
auszugleichen musste noch eine Optimierung der Treibmittelgehaltes durchgefuhrt
werden. Darauf wurde in dieser Arbeit verzichtet, um zunachst die Vergleichbarkeit der
Proben zu gewahrleisten.

Bei der entsprechenden Auftragung der Ergebnisse der uniaxialen sowie
stranggepressten Proben, wie es in Abbildung 4-21 geschehen ist, konnen die
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resultierenden Einflusse der in Kapitel 3.1 und 3.2 betrachteten Parameter besser
erkannt und verglichen werden. Es zeigt sich, dass die Amidwachs-Proben insgesamt
eine eher geringere Expansion haben. Die Ergebnisse bei den verschiedenen
Pressatmospharen stechen aus der Masse heraus, so kann mittels Vakuumpressen
ein Halbzeug mit hoher Dichte zusammen mit einer guten Expansion hergestellt
werden. Die Expansion der Probe fallt aber bei Herstellung unter Luft oVK oder unter
Argon-Wasserstoff mKK sehr gering aus. Eine gute Expansion mit geringer Dichte
zeigen die warmebehandelten Proben, wobei sich durch die Warmebehandlung die
Expansion nicht verandert hat, sondern lediglich die Dichte des Halbzeuges.
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Abbildung 4-21 — Expansion in Abhéngigkeit der Dichte der Halbzeuge, dargestelit
sind die Proben der Variationen des uniaxialen Pressens und des Strangpressens
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5. Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit ist der Einfluss der Kompaktierung schaumbarer
Halbzeuge auf die spatere Blasenentstehung untersucht worden. Dabei lassen sich
mehrere Themenbereiche unterscheiden: die Auswirkungen verschiedener Faktoren
beim uniaxialen Pressen und der Einfluss verschiedener Kompaktierungsarten auf das
Gefluge und die Nukleation der Blasen. Hierbei ist auch das Kompaktieren mit einer
alternativen Erwarmung mittels eines Stromflusses durch die Probe (CAPAD-
Verfahren) getestet worden.

Wahrend der Untersuchungen zum uniaxialen Pressen sind verschiedene Effekte
festgestellt worden: Eine Erhéhung der Expansion konnte mithilfe der Zugabe ternar
vorlegierten Pulvers sowie Zink erreicht werden. Des Weiteren konnte durch die
Nutzung des ternar vorlegierten Pulvers eine Delokalisierung des Gases und damit
eine gleichmafig Uber das Volumen verteilte Blasenbildung erreicht werden. Dieser
Effekt konnte auch beim Pressen unter Argon-Wasserstoff-Atmosphare beobachtet
werden. Eine Warmebehandlung nach dem Pressen kann das AufreiRen der Proben
wahrend des Schaumens vermindern.

Die verschiedenen Kompaktierungsarten (Strangpressen, uniaxiales Pressen und
Walzen) resultieren in Halbzeugen mit annahernd gleichen Dichten aber
unterschiedlichen Gefligen. Diese Auspragungen des Gefliges beeinflussen die
Nukleation der Blasen beim Aufschaumen, was sich beispielsweise in der Temperatur
niederschlagt, bei der die Nukleation beginnt. So bildet sich in Gefligen, in denen noch
AlMg-Partikel vorhanden sind, bereits bei ~450 °C Schmelze, in der die ersten Blasen
entstehen konnen (uniaxiales Pressen, Strangpressen). Bei der Herstellung der
Proben mittels Walzen sind diese Partikel aufgeldst und Nukleation wird erst bei
hoéheren Temperaturen beobachtet. Das Auflésung der AlIMg-Partikel kann allerdings
auch beim uniaxialen Pressen unter bestimmten Bedingungen auftreten.

Nach der Verdichtung mittels CAPAD sind die magnesiumreichen Phasen ebenfalls
aufgeldst, wodurch die Nukleation auch hier zu héheren Temperaturen verschoben ist.
Dieses ist teilweise auf eine hohere Temperatur wahrend der Verdichtung
zurtckzufihren, jedoch auch teilweise auf die erhéhte Diffusion durch den elektrischen
Strom. Durch das CAPAD-Verfahren kann der benétigte Kompaktierungsdruck auf ein
Sechstel im Vergleich zum uniaxialen Pressen reduziert und immer noch ein gut
schaumbares Halbzeug produziert werden. Auch der Energiebedarf zum Erhitzen der
Probe ist geringer. Eine Optimierung der Prozessfuhrung und des Treibmittelgehalts
steht allerdings noch aus. Das volle Potential dieser Kompaktierungsmethode ist also
noch nicht erreicht.

Ausblickend sind genauere Untersuchungen des kompletten Schaumprozesses mit
der zeitaufgeldsten Tomographie nétig, um auch eine Aussage Uber die Entwicklung
der Blasen im spateren Schaumstadium tatigen zu kdnnen.
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