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Rahmen des Programms zur Férderung der industriellen Gemeinschaftsforschung (IGF) vom
Bundesministerium fir Wirtschaft und Energie aufgrund eines Beschlusses des Deutschen Bun-
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tenden Ausschusses (PA) fir die technische Unterstitzung, die Bereitstellung von Untersu-
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Zusammenfassung

Legierungen aus den beiden Elementen Nickel und Titan gehéren zu den sogenannten Formge-
dachtnislegierungen (FGL). Nickel-Titan-Legierungen sind anderen FGL (z.B. Kupfer-Zink-Alumi-
nium-Legierungen, spezielle Eisen-Mangan-Silizium-Legierungen) in fast allen Formgedachtnis-
eigenschaften Uberlegen und aufgrund ihrer Biokompatibilitét fir den Einsatz in der Medizintech-
nik pradestiniert. (Arnold 2013)

NiTi-FGL finden verbreitet Anwendung als Werkstoffe fir Rohrverbinder, Befestigungselemente,
Stellelemente und vor allem fir Komponenten chirurgischer und interventioneller Instrumente so-
wie wegen ihrer ausgezeichneten Biokompatibilitat und Korrosionsfestigkeit als Implantate
(Stockel, 2001). Fur Mikroaktoren sind die hohen Kréfte bzw. Stellwege interessant, beim Bau
von mikrochirurgischen Instrumenten nutzt man das pseudoelastische Verhalten und die gute
Biokompatibilitat der Legierungen aus (Schuler et al. 1996).

Es ist jedoch aufgrund unterschiedlicher Anforderungen an z.B. die Verformungsfahigkeit oder
auch aus Kostengriinden notwendig, Werkstoffe miteinander zu kombinieren. Schweil3en ist prin-
zipiell als Flgeverfahren gut geeignet, bringt jedoch je nach Flgeteilwerkstoff Herausforderungen
hinsichtlich auszuwahlender Parameter, Prozessfiihrung sowie deren Auswirkungen auf die Fes-
tigkeit und Korrosionsbestandigkeit sowie Sauberkeit (im Sinne der Partikelfreiheit) mit sich. Ins-
besondere bei der Verbindung artfremder Werkstoffe sto3en (Schmelz)Schweil3verfahren oft an
ihre Grenzen.

Wahrend artgleiche NiTi-FGL Verbindungen z.B, durch Laserschweil3en mit bis zu 80% der Zug-
festigkeit des Grundwerkstoffs hergestellt werden kdénnen, bereitet das Verbinden von NiTi mit
artfremden Materialien, wie etwa mit nicht rostenden Stahlen erhebliche Probleme. Bei der me-
tallurgischen Verbindung dieser Werkstoffe entstehen versprédend wirkende intermetallische
Phasen, so dass SchmelzschweilRverfahren, wie beispielsweise das Laserstrahlschweil3en, nur
bedingt und nur mit deutlich reduzierten Verbindungseigenschaften eingesetzt werden kénnen.
(Schifler et al. 1996)

Bisherige Losungsansatze zum Fugen von Nitinol mit nicht rostenden Stahlen wiesen alle indivi-
duelle Probleme oder Nachteile auf. Bei mechanischen Fligeverfahren wie Nieten, Crimpen oder
Klemmen von Nitinol-FGL und nicht rostenden Stéhlen sind die geringen ertragbaren Zugkréfte,
der relative grof3e Bauraum der Verbindungen sowie das erhdhte Gewicht der Verbindung prob-
lematisch. Ein Ldsen der Verbindungen im Betrieb der FGL besonders bei thermomechanischer,
zyklischer Be- und Entlastung stellt ein weiteres Problem dieser Verbindungen dar. (Gugel 2010)

Auch das Kleben und Léten von FGL wurde untersucht. Diese Fligeverfahren bieten zwar ebenso
wie die mechanischen Verfahren die Moéglichkeit, unterschiedliche Querschnitte miteinander zu
verbinden, haben sich bisher in der medizinischen Anwendung aber nicht durchsetzen kénnen.
Der Grund hierfur sind Bestandteile in den Klebstoffen und Loten, die als toxisch gelten. Beim
Loten werden flussséurehaltige Flussmittel, die gesundheitsschadlich sind, zum Auflésen der
TiO2-Schicht eingesetzt. Daher kommen diese Fugetechniken in der medizintechnischen Anwen-
dung nicht zum Einsatz. In der Aktorik spielt die Biokompatibilitat in den meisten Fallen nur eine
untergeordnete Rolle. Jedoch sind die L6t- und Klebverbindungen durch die Schmelztemperatur
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des Lots bzw. des Erweichungsintervalls der Klebverbindung begrenzt, so dass der Einsatz bei
thermisch aktivierten FGL nicht problemlos mdglich ist (Gugel 2010).

Daher ergibt sich ein groRer Forschungsbedarf bei der Herstellung der (stoffschliissigen) Verbin-
dung von Nitinol mit nichtrostenden Stahlen. An dieser Stelle setzt das Forschungsvorhaben ,MI-
NION*“ an. Ziel des Projektes ist die Verbesserung der Eigenschaften schmelzgeschweilter
Verbindungen zwischen Nitinol und nichtrostendem Stahl unter der Verwendung der Mikro-Elekt-
ronenstrahltechnologie.

Im Projektverlauf konnte gezeigt werden, dass das Mikro-Elektronenstrahlschweil3en ein geeig-
netes Verfahren zur Herstellung haltbarer, korrosionsbestandiger und biokompatibler Verbindun-
gen zwischen Nitinol und nichtrostendem Stahl ist. Es konnte nachgewiesen werden, dass bei
Schweillungen am Stumpfstol3 durch eine geschickte Prozessfihrung Festigkeiten bis an das
superelastische Plateau der Nitinol-Werkstoffe heran erreicht werden kdnnen. Bei geeigneter
Auslegung der Fugestellen kann das Spannungsplateau erreicht und sogar zyklisch durchfahren
werden, ohne dass es zur Schadigung der Verbindung kommt. Zusatzlich konnte gezeigt werden,
dass sich die Mikro-Elektronenstrahltechnologie mit der schnellen Strahlablenkung zur In-situ-
Reinigung zu verschweil3ender Rohteile und geschweil3ter Bauteile eignet und mittels der elekt-
ronenoptischen Beobachtung eine prozessintegrierte Qualitatssicherung der geschweildten Ver-
bindung realisierbar ist. Hierdurch ist es moglich, dass die gefertigten Bauteile mit einem nur
geringen nachgelagerten Reinigungsaufwand eine fir den Einsatz in der Medizintechnik genu-
gende Sauberkeit und Korrosionsbestandigkeit aufweisen, was durch aussagekraftige Versuche
belegt werden konnte.

Das Ziel des Vorhabens wurde erreicht.
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Angaben zu den am Projekt beteiligten Forschungseinrichtun-
gen und Firmen

Forschungseinrichtungen
Forschungseinrichtung 1:

Institut fir Produktionstechnik und Logistik

Fachgebiet fir Trennende und Fiigende Fertigungsverfahren (tff)
Universitat Kassel

Kurt-Wolters-Stral3e 3

DE-34125 Kassel

Telefon: 0561 804-7542

Fax: 0561 804-2045

Homepage: http://lwww.tff-kassel.de

Leiter der FST: Prof. Dr.-Ing. Prof. h.c. Stefan BOhm
Projektleiter: Dipl.-Ing., IWE Sebastian Hellberg

Forschungseinrichtung 2:

NMI Naturwissenschaftliches und Medizinisches Institut an der Universitat Tlbingen
Markwiesenstral3e 55
DE-72770 Reutlingen

Telefon: 07121 51530-0

Fax: 07121 51530-16

Homepage: http://www.nmi.de

Leiter der FST: Prof. Dr. Katja Schenke-Layland
Projektleiter: Dr. rer. nat. Dagmar Martin

Zusammensetzung des projektbegleitenden Ausschusses (PA)

Der PA setzte sich aus einer recht umfangreichen Anzahl von Unternehmen aus der Medizintech-
nik, der Aktorikbranche sowie Elektronenstrahl-Anlagenherstellern und Jobshops zusammen.
Aus Datenschutzgrinden kénnen jedoch die Daten der entsprechenden Firmen in dieser Verof-
fentlichung nicht genannt werden.

Verwendung der Zuwendungen durch die Forschungseinrich-
tungen

Forschungseinrichtung 1 (tff)

AP 1

In AP 1 wurden in Zusammenarbeit mit der FE 2 und dem projektbegleitenden Ausschuss die
Rahmenbedingungen fir das Forschungsvorhaben festgelegt. Dazu z&hlte, in Abstimmung mit
dem projektbegleitenden Ausschuss, Werkstoffe und Geometrien der zu schweil3enden Proben
festzulegen und die Werkstoffe zu beschaffen. Ferner mussten die Proben vorbereitet werden.
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Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 1 wurde insgesamt 1 Mannmonat (MM) an wissen-
schaftlichem Personal bendtigt. Ausgaben flr Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolg-
ten nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 2

In AP 2 wurde in Zusammenarbeit mit der FE 2 die Méglichkeit der Elektronenstrahl-Oberflachen-
reinigung von zu verschweil3enden Bauteilen untersucht. Der Schwerpunkt der FE 1 lag auf der
Erstellung eines DoE (Design of Experiments) Uber zu verwendende Parameter sowie der Durch-
fuhrung der Reinigungsversuche an nichtrostendem Stahl.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 2 wurde insgesamt 2 MM an wissenschaftlichem Per-
sonal bendtigt. Ausgaben fur Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten nicht. Die Ziele
des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 3

Das AP 3 beschaftigte sich mit dem Einfluss des Strahlablenkens und Strahlwobbelns auf das
Schweil3ergebnis. Hauptaufgabe war in diesem AP das Festlegen geeigneter Strahlparameter,
die Vorbereitung der Schweil3proben sowie die Durchfiihrung der Schweil3versuche

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 3 wurde insgesamt 4 MM an wissenschaftlichem Per-
sonal benotigt. Ausgaben fir Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten nicht. Die Ziele
des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 4

Das AP 4 umfasste die Untersuchung von induzierten Warmefeldern auf die (Heil3-)Rissbildung
an geschweil3ten Blechproben.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 4 wurden insgesamt 2 MM an wissenschaftlich-tech-
nischem Personal benétigt. Ausgaben flir Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 5

In AP 5 wurde in Zusammenarbeit mit der FE 2 das elektronenoptische Monitoring (,REM-Mo-
dus®) in Bezug auf geometrische Messungen qualifiziert und die Mdglichkeit zur Detektion von
SchweilZnahtunregelméaRigkeiten validiert.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 5 wurde insgesamt 1 MM an wissenschaftlich-techni-
schem Personal benétigt. Ausgaben fur Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 6

In AP 6 wurden in Zusammenarbeit mit der FE 2 die mechanisch-technologischen Untersuchun-
gen der geschweil3ten Proben durchgefiihrt. Schwerpunkt der Bearbeitung lag auf der Herstel-
lung der Probenform aus geschweil3ten Blechen sowie der Vorbereitung und Durchfiihrung von
Hartemessungen.
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Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 6 wurden insgesamt 3 MM an wissenschaftlichem
Personal bendtigt. Ausgaben fiir Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten nicht. Die
Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 7

Das AP 7 befasste sich projektbegleitend mit der Charakterisierung der elektronenstrahlge-
schweil3ten Proben, wobei der Schwerpunkt hier auf der Metallographie und darauffolgend der
Bestimmung des Mikrogefluiges lag.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 7 wurde insgesamt 3 MM an wissenschaftlichem Per-
sonal benotigt. Ausgaben fir Gerétebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten nicht. Die Ziele
des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 8

In AP 8 wurden in Zusammenarbeit mit der FE 2 die Funktionsmuster gefertigt. Schwerpunkt der
Bearbeitung lag auf bei der FE 1 auf der Vorbereitung der Einzelteile und dem Schweil3en der
Funktionsmuster, sowie anschlieender Metallographie und Hartemessungen.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 8 wurden insgesamt 3 MM an wissenschaftlichem
Personal bendtigt. Ausgaben fiir Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten nicht. Die
Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 9

AP 9 wurde vollstandig von FE 2 bearbeitet.
AP 10

AP 10 wurde vollstandig von FE 2 bearbeitet.
AP 11

In AP 11 wurde in Zusammenarbeit mit der FE 2 eine Optimierung der Nahtgeometrie vorgenom-
men. Schwerpunkt der Bearbeitung lag auf der Optimierung der Schweil3parameter und der
Schweil3vorrichtung hinsichtlich der Korrosionsbestandigkeit der geschweil3ten Verbindungen.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 11 wurden insgesamt 2 MM an wissenschaftlichem
Personal bendtigt. Ausgaben fiir Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten nicht. Die
Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 12

Die generelle Projektkoordination sowie das Erstellen der Zwischen- und Abschlussberichte bzw.
der Weitergabe von Forschungsergebnissen an die Mitglieder des projektbegleitenden Ausschus-
ses waren Teil des AP 12. Zudem wurden Vero6ffentlichungen und Konferenzbeitrage verfasst
sowie Ergebnisse auf Konferenzen und Tagungen vorgestellt.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 12 wurden insgesamt 3 MM an wissenschaftlichem
Personal bendtigt. Ausgaben fiir Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten nicht. Die
Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.
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An der FE wurden insgesamt 24 MM an wissenschaftlichem Personal (A1) benétigt.

Forschungseinrichtung 2 (NMI)

AP 1

In AP 1 wurden in Zusammenarbeit mit der FE 1 und dem projektbegleitenden Ausschuss die
Rahmenbedingungen fir das Forschungsvorhaben festgelegt. Dazu zéahlte, in Abstimmung mit
dem projektbegleitenden Ausschuss, Werkstoffe und Geometrien der zu schweil3enden Proben
festzulegen und die Werkstoffe zu beschaffen.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 1 wurden insgesamt 1 MM an wissenschaftlich-tech-
nischem Personal bendtigt. Ausgaben flr Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 2

In AP 2 wurden in Zusammenarbeit mit der FE 1 die Moglichkeit der Elektronenstrahl-Oberfla-
chenreinigung von zu verschweil3enden Bauteilen untersucht. Der Schwerpunkt der FE 2 lag
hierbei auf der Bestimmung des Reinigungsergebnisses mittels verschiedener oberflachenanaly-
tischer Verfahren.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 2 wurde insgesamt 3,5 MM an wissenschatftlich-tech-
nischem Personal benétigt. Ausgaben flr Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 3
AP 3 wurde vollstandig von FE 1 bearbeitet.
AP 4
AP 4 wurde vollstandig von FE 1 bearbeitet.
AP 5

In AP 5 wurde in Zusammenarbeit mit der FE 1 das elektronenoptische Monitoring (,REM-Mo-
dus®) in Bezug auf geometrische Messungen qualifiziert und die Mdglichkeit zur Detektion von
SchweilZnahtunregelméaRigkeiten validiert.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 5 wurde insgesamt 1 MM an wissenschaftlich-techni-
schem Personal benétigt. Ausgaben fur Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 6

In AP 6 wurden in Zusammenarbeit mit der FE 1 die mechanisch-technologischen Untersuchun-
gen der geschweil3ten Proben durchgefihrt. Schwerpunkt der Bearbeitung lag auf der Durchfih-
rung von quasistatischen und zyklischen Versuchen zur Bestimmung von Plateauspannung und
Festigkeiten sowie der Durchfihrung von DSC- (Differential Scanning Calorimetry) Messungen
von Schweifl3gut und Grundmaterial.
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Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 6 wurden insgesamt 5 MM an wissenschaftlich-tech-
nischem Personal bendtigt. Ausgaben flr Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 7
AP 7 wurde vollstandig von FE1 bearbeitet.
AP 8

In AP 8 wurden in Zusammenarbeit mit der FE 1 die Funktionsmuster gefertigt. Schwerpunkt der
Bearbeitung lag bei der FE 2 auf der Charakterisierung der mechanischen Eigenschaften (quasi-
statisch und zyklisch) der Proben.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 8 wurden insgesamt 4,08 MM an wissenschatftlich-
technischem Personal benétigt. Ausgaben fir Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolg-
ten nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 9

Das AP 9 umfasste die Erarbeitung von Reinigungsstrategien fir ungeschweildte und ge-
schweil3te Bauteile.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 9 wurden insgesamt 3 MM an wissenschaftlich-tech-
nischem Personal benétigt. Ausgaben flr Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 10

Das AP 10 beschatftigte sich mit der Untersuchung des Einflusses der Elektronenstrahlschwei-
Bungen auf das Korrosionsverhalten der Bauteile mittels elektrochemischer Verfahren.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 10 wurden insgesamt 4 MM an wissenschaftlich-tech-
nischem Personal benétigt. Ausgaben flr Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 11

In AP 11 wurde in Zusammenarbeit mit der FE 1 eine Optimierung der Nahtgeometrie vorgenom-
men. Schwerpunkt der Bearbeitung lag auf der Optimierung der Korrosionsbestéandigkeit der ge-
schweil3ten Verbindungen.

Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 11 wurde insgesamt 1,5 MM an wissenschaftlich-tech-
nischem Personal bendtigt. Ausgaben flr Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

AP 12

Die generelle Projektkoordination sowie das Erstellen der Zwischen- und Abschlussberichte bzw.
der Weitergabe von Forschungsergebnissen an die Mitglieder des projektbegleitenden Ausschus-
ses waren Teil des AP 12. Zudem wurden Vero6ffentlichungen und Konferenzbeitrage verfasst
sowie Projektergebnisse auf Messen vorgestellt.
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Fur die Bearbeitung des Arbeitspakets AP 12 wurden insgesamt 4 MM an wissenschaftlich-tech-
nischem Personal bendtigt. Ausgaben flr Geratebeschaffung oder Leistungen Dritter erfolgten
nicht. Die Ziele des Arbeitspakets konnten in vollem Umfang erreicht werden.

An der FE 2 wurden insgesamt 27,08 MM an wissenschaftlich-technischem Personal (Al) bend-
tigt.

Begriindung und Notwendigkeit der beantragten Mittel

Forschungseinrichtung 1 - tff

Personalausgaben Al — Personal mit abgeschlossener wissenschaftlicher Ausbildung

Der wissenschaftliche Mitarbeiter war fir die Durchfilhrung des Projektes und der damit verbun-
denen Durchfuhrung von Schweil3versuchen verantwortlich. Dafur war ein Diplom-Ingenieur
(m/w/d), Masterabsolvent (m/w/d) oder vergleichbar erforderlich, der Gber wissenschaftliche Er-
fahrungen im Bereich des Mikro-ElektronenstrahlschweiRens sowie der statistischen Versuchs-
planung und -auswertung verfugt. Insbesondere waren Erfahrungen bei der Herstellung und Ana-
lyse metallischer Mischverbindungen sowie Kenntnisse tber deren wissenschaftliche Auswer-
tung notwendig. Ein vertieftes Werkstoffwissen war fiir eine fundierte Analyse der auftretenden
Effekte erforderlich. Ihm oblag die Planung der Versuche sowie die Durchfiihrung und Uberwa-
chung der Experimente und die Beurteilung der Ergebnisse im Bereich des Elektronenstrahl-
schweilRens und der Metallographie. Er war zudem verantwortlich flr die Koordination der Arbei-
ten mit der FE 2. Zusatzlich waren Dokumentationen ebenso wie die Abfassung des Abschluss-
berichtes Teil seiner Arbeiten.

Die dazu notwendigen Personalausgaben waren notwendig und angemessen.

Personalausgaben A2 — Personal mit staatlichem Abschluss

Der Techniker (m/w/d) unterstitzte den wissenschaftlichen Mitarbeiter bei der Durchfiihrung der
Versuche. Er musste Kenntnisse Uber die Probenherstellung und Probenpréparation fur die Aus-
wertungen und Dokumentation, insbesondere im Feld der Metallographie aufweisen. Fir die
Durchfuihrung dieser Arbeiten war ein Techniker mit einer Ausbildung zum Metallographen erfor-
derlich.

Die dazu notwendigen Personalausgaben waren notwendig und angemessen.

Personalausgaben A3 — Studentische Hilfskrafte

Die studentische Hilfskraft unterstiitzte den wissenschaftlichen Mitarbeiter und den Techniker bei
der Durchfiihrung der Versuche. Er fertigte unter Anleitung Versuchsproben an, prifte diese und
bereitete die Auswertungen vor. Hierfiir war ein Student (m/w/d) eines technischen Studiengangs
im fortgeschrittenen Semester erforderlich.
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Die dazu notwendigen Personalausgaben waren notwendig und angemessen.

Forschungseinrichtung 2 - NMI

Personalausgaben Al — Personal mit abgeschlossener wissenschaftlicher Ausbildung

Der als Projektleiter eingesetzte wissenschaftliche Mitarbeiter (m/w/d) war wéhrend der Projekt-
laufzeit fur die Koordination aller damit verbundenen Teilbereiche zustandig. Dies beinhaltete die
Organisation von Prifablaufen sowie der Bereitstellung der dafir bendétigten Mittel, Materialien
und Prifvorrichtungen. Des Weiteren oblag ihm die Planung des zeitlichen Ablaufs dieser Ar-
beitsgebiete in Bezug auf Material- und Personaleinsatz (Al/Personal mit abgeschlossener wis-
senschatftlicher Ausbildung). Die weiteren beteiligten wissenschatftlichen Mitarbeiter (m/w/d) fuhr-
ten entsprechende Messung durch, arbeiteten die Prufergebnisse auf und stimmten gemeinsam
mit dem Projektleiter das daraus abzuleitende weitere wissenschaftliche Vorgehen ab. Im Rah-
men des Ergebnistransfers in die Wirtschaft prasentierten sie Forschungsergebnisse auf natio-
nalen Tagungen, Messen und knupften weitere Kontakte zu am Forschungsprojekt interessierten
Industrievertretern. Der als Projektleiter eingesetzte wissenschaftliche Mitarbeiter (m/w/d) orga-
nisierte die Projekttreffen und fuhrte diese durch und hielt laufenden Kontakt zu den Mitgliedern
des projektbegleitenden Ausschuss im Rahmen des Wissenstransfers. Ferner fiel die Erstellung
des Abschlussberichts in Zusammenarbeit mit den Ubrigen wissenschaftlichen Mitarbeitern
(m/w/d) in seinen Aufgabenbereich.

Die dazu notwendigen Personalausgaben waren notwendig und angemessen.

Personalausgaben A2 — Personal mit staatlichem Abschluss

Es wurden kein Personal mit staatlichem Abschluss (A2) beantragt.

Personalausgaben A3 — Studentische Hilfskréafte

Es wurden keine studentischen Hilfskrafte (A3) beantragt.
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Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Forschungseinrichtung 1 - tff

Zur Bearbeitung des Projektes wurden insgesamt 24 Monate wissenschaftliches Personal einge-
setzt. Gerate und Leistungen Dritter wurden nicht beantragt und nicht in Anspruch genommen.
Die Arbeiten wurden gemaf dem Forschungsantrag durchgefihrt. Die fir das Forschungsprojekt
geleisteten Arbeiten waren angemessen und zur Erreichung des Forschungszieles notwendig.

Forschungseinrichtung 2 - NMI

Zur Bearbeitung des Projektes wurden insgesamt 27,08 Monate wissenschaftliches Personal ein-
gesetzt, womit 0,68 MM mehr abgerechnet wurden als beantragt. Der Grund ist hier, dass um-
zugsbedingt temporar auf andere Geréate und Anlagen zuriickgegriffen werden musste, wodurch
sich die Bearbeitung der Arbeitspakete minimal verzégerte. Gerate und Leistungen Dritter wurden
nicht beantragt und nicht in Anspruch genommen. Die Arbeiten wurden gemaf dem Forschungs-
antrag durchgefthrt. Die fiir das Forschungsprojekt geleisteten Arbeiten waren angemessen und
zur Erreichung des Forschungszieles notwendig.

Nutzen und industrielle Anwendungsmaglichkeiten der erziel-
ten Ergebnisse

Um das Spektrum von NiTi-FGL Anwendungen zu erweitern, ist fir die Medizintechnik die stoff-
schliissige Anbindung von Nitinol an nichtrostende Stahle von besonderem Interesse, um bei-
spielsweise Fuhrungsdrahtmaterialien zu substituieren. Beispielhaft sind hier sogenannte Clot
Retriever Cages (CRC) zu nennen. Diese Behandlungsinstrumente aus NiTi-FLG werden zur
Entfernung von Thromben bei akutem Schlaganfall eingesetzt (Endovaskulare Thrombektomie)
(Killer-Oberpfalzer M et al. 2011). Um den CRC an die gewiinschte Position zu bringen, ist die
Anbindung an einen Fihrungsdraht erforderlich (Gugel 2010). Dieser erfillt die Funktion der Po-
sitionierhilfe von Behandlungsinstrumenten bis in periphere GefalRe. Insbesondere bei Operatio-
nen von kleinen GefalRen, z.B. im Bereich des Gehirns, sind die Eigenschaften der FGL's von
besonderer Bedeutung. (Vondrous et al. 2012) Um diese Fuhrungsdrahte kostengunstiger her-
stellen zu kénnen, ist es moglich, mithilfe der Projektergebnisse Drahte aus Nitinol an den Rest
des Fuhrungsdrahtes aus nichtrostendem Stahl anzubringen.

Es kénnen weiterhin unterschiedliche Anwendungen durch einen Elektronenstrahl-Schweil3pro-
zess moglich werden, die aktuell noch nicht oder nur unzureichend realisiert werden kdénnen:

e Einsatz bei Fuhrungsdréahten: Verbinden von Nitinol-Kern mit Edelstahldrahtumwicklung,
ggf. Ersatz von Klebverbindungen durch Schweil3en

e Verwendung von bis dato eingesetzten Kurzzeitimplantaten als Langzeitimplantate (ver-
besserte Korrosionsbestandigkeit durch den Mikroelektronenstrahlschweif3prozess)

¢ Endoskopschéfte aus Nitinol



Seite 13 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19.282 N

Durch die Eigenschaften von Nitinol ist es gewtinscht, dieses Material fur Endoskopschafte zu
verwenden, um ein ,semi-flexibles* Endoskop realisieren zu kénnen. Der Handgriff selbst muss
aus nichtrostendem Stahl oder Aluminium bestehen (elektr. Schirmung, Stabilitét). Die Heraus-
forderung hierbei ist die Montage des Nitinol-Schafts an das Gehause aus nichtrostendem Stahl
mit ausreichender hermetischer Dichtheit.

Die Medizintechnikindustrie in Deutschland ist eine ausgesprochen innovative und wachstums-
starke Branche. Neben einigen Gro3unternehmen, die insbesondere bei Gro3geraten den Markt
dominieren, bilden die rund 1.200 kleinen und mittelstandischen Unternehmen (KMU) mit 117.000
Beschaftigten und einem Jahresumsatz von 23 Milliarden Euro das innovative Ruckgrat der Bran-
che. Rund ein Drittel des Umsatzes der Medizintechnikindustrie wird mit Produkten erzielt, die
junger als drei Jahre sind [Quelle: BMBF KMU-innovativ: Medizintechnik].

Gerade der Einsatz von Produkten mit geschweil3ten Verbindungen von Nitinol und nichtrosten-
den Stahlen, ohne die bisherigen Einschréankungen der mechanisch-technologischen Eigen-
schaften, ist fur eine Vielzahl von KMU nicht nur der Medizintechnikbranche von hohem Interesse.

Von grol3em Nutzen sind die Projektergebnisse auch fir die Hersteller von (Mikro-) Elektronen-
strahlschweil3anlagen sowie Elektronenstrahl-Jobshops. Durch den erweiterten Einsatzbereich
der Anlagen erweitern sich deren Absatzmarkte sowie die Zahl angebotener Dienstleistungen der
Jobshops. Die Projektergebnisse kdnnen von den Firmen direkt an vorhandenen Anlagen umge-
setzt werden, da ebenfalls gezeigt werden konnte, dass die Strahlqualitat auch von Makro-Elekt-
ronenstrahlschwei3anlagen ausreichend ist, um Mikrobauteile aus Nitinol und nichtrostendem
Stahl ohne Zusatzwerkstoff zu verschweil3en.

Angaben uber gewerbliche Schutzrechte

Es wurden im Rahmen des vorliegenden Projektes keine gewerblichen Schutzrechte erworben.
Eine Anmeldung eines gewerblichen Schutzrechtes ist nicht beabsichtigt.
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Ergebnistransfer in die Wirtschaft

Der Plan zum Ergebnistransfer in die Wirtschaft entspricht den im Antrag gemachten Angaben.
Es folgt eine Auflistung der Veroffentlichungen sowie der Tagungs- und Messeteilnahmen, der
Sitzungen des projektbegleitenden Ausschusses sowie Einbindung in die Lehre.

Bisherige Veroffentlichungen und wiss. Konferenzbeitrage

Hellberg, S.; Wagner, S.; Martin, D.; Bohm, S. (2018): Micro Electron Beam Welding of the hybrid
material combination Nitinol and stainless steel without filler material. 13th EBT Conference. In-
stitute of Electronics at the Bulgarian Academy of Science. Varna (Bulgaria), 19.06.2018.

Hellberg, S.; Wagner, S.; Martin, D.; B6hm, S. (2018): Micro electron beam welding of the hybrid
material combination Nitinol and Stainless Steel without filler material. In: Institute of Electronics
at the Bulgarian Academy of Science (Hg.): 13th International Conference on Electron Beam
Technologies. Program, Abstracts, Manuscripts. Unter Mitarbeit von G. Mladenov, S. 131-136.

Hellberg, S.; Wagner, S.; Martin, D.; Bohm, S. (2018): Micro Electron Beam Welding of the hybrid
material combination Nitinol and stainless steel without filler material. In: J. Phys.: Conf. Ser.
1089, S. 12003. DOI: 10.1088/1742-6596/1089/1/012003.

Hellberg, S.; Hummel, J.; Krool3, Ph.; Béhm, S.; Niendorf, Th.: Microstructural and mechanical
properties of dissimilar Nitinol and stainless steel wire joints produced by Micro Electron Beam
Welding without filler material. 72" IIW Conference, Commission IV. International Institute of
Welding. Bratislava (Slovakia), 08.07.2019.

Geplante / vorbereitete Veroéffentlichungen und wiss. Konferenzbeitrage

Hellberg, S.; Hummel, J.; Krool3, Ph.; Béhm, S.; Niendorf, Th.: Microstructural and mechanical
properties of dissimilar Nitinol and stainless steel wire joints produced by Micro Electron Beam
Welding without filler material. Welding In The World, ISSN: 0043-2288 (Print) 1878-6669 (On-
line).

Hellberg, S.; Martin, D.; Hummel, J.; Béhm, S.: Mikro-Elektronenstrahlschwei3en der Mischver-
bindungen aus Nitinol und nichtrostenden Stahlen ohne Zusatzwerkstoff. Schweif3en und Schnei-
den, ISSN: 0036-7184.

Bohm, S.; Hellberg, S.: EB Welding of Ni-Ti and steel wires for UHPC reinforcement. 5" Interna-
tional Electron Beam Welding Conference (IEBW), Chicago, 12. + 13.11.2019.

Hellberg, S.; Béhm, S.: Micro Electron Beam Welding of Fe-based Shape Memory Alloy wires. 5"
International Electron Beam Welding Conference (IEBW), Chicago, 12. + 13.11.2019.

Hellberg, S.; Martin, D.; Hummel, J.; Béhm, S.: Mikro-Elektronenstrahlschweif3en der Mischver-
bindungen aus Nitinol und nichtrostenden Stahlen. DVS Congress 2020
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Tagungs- und Messeteilnahmen

Messe BondExpo in Stuttgart, NMI, 9.-12.10.2017
Messe BondExpo in Stuttgart, NMI, 8.-11.10.2018
Messe MedTech in Stuttgart, NMI, 17.-19.4.2018

Innovationsforum Medizintechnik Tuttlingen, NMI, 11.10.2018 Vortrag D. Martin ,Fligen
ohne Gedachtnisverlust®

Messe EuroBlech in Hannover, tff, 23.-26.10.2018

Sitzungen des projektbegleitenden Ausschusses

1.

Projekttreffen (Kick-Off), 24.01.2017, Fachgebiet fir Trennende und Flgende Fertigungs-
verfahren (tff), Kassel

Projekttreffen, 21.06.2017, NMI Naturwissenschaftliches und medizinisches Institut an der
Universitat Tubingen, Reutlingen

Projekttreffen, 28.11.2017, Heraeus Medical Components, Heraeus Deutschland GmbH
& Co. KG, Hanau

Projekttreffen, 05.06.2018, NMI Naturwissenschaftliches und medizinisches Institut an der
Universitat Tubingen, Reutlingen

Projekttreffen, 29.11.2018, Fachgebiet fur Trennende und Fugende Fertigungsverfahren
(tff), Kassel

Projekttreffen (Abschlusstreffen), 26.02.2019, NMI Naturwissenschaftliches und medizini-
sches Institut an der Universitat Tubingen, Reutlingen

Einbindung in die Lehre

Im Rahmen der Vorlesung ,Strahltechnische Fertigungsverfahren®, welche jahrlich jeweils im
Sommersemester an der Universitat Kassel gehalten wird, werden die verwendeten Technolo-
gien und Projektergebnisse der Studierendenschaft Maschinenbau (inklusive des Wirtschaftsin-
genierwesens Maschinenbau) der Universitat Kassel zuganglich gemacht.
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Tabellarische Auflistung der TransfermaRnahmen wahrend der Projektlaufzeit
blau = durchgefuhrt

in die Industrie Uber

lerer Unternehmen ohne ei-

MalRnahme Ziel(e) Rahmen Datum/Zeitraum
A: Weiterbil- Weiterbildung von Mitarbei- |Al: Vortrag auf der GST 2018 |September 2018
dung/Transfer der |tern von Forschungseinrich- |(Angebot abgelehnt)

Projektergebnisse |tungen sowie kleiner und mitt- |A2: Présentation auf Sensor- |Dezember 2017

Symposium (noch keine aus-

Synergiebildung aufgrund ak-
tueller F&E-Ergebnisse ande-
rer Projekte

Fachveranstaltun- |gene Forschungskapazitaten |[segekr. Ergebnisse)
gen A3: Messe BondExpo 4.Q 2017, 4. Q 2018
A4: Messe MedTech 2.Q 2018
A5: Messe EuroBlech 4.Q 2018
A6: InnoForum Medizin 4.Q 2018
B: Vorstellung und [Austausch mit Experten im B1: Fachausschuss FA10 2.Q 2017
Diskussion der Er- |Rahmen des DVS Fachaus- |,Mikrofligen® des DVS 4.Q 2017
gebnisse im Fach- |schusses ,Mikrofiigen® 2.Q 2018
ausschuss (FA10), Anpassung der Aus- 4.Q 2018
richtung des Projektes und 2.Q 2019

C: Einbindung in
die Lehre

Wissenstransfer in zukilnftige
Ingenieure der Fertigungs-
technik

C1: Diverse Vorlesungen, z.B.
Strahltechnische Fertigungs-
verfahren

kontinuierlich

D: Projektbegleiten-
der Ausschuss

Die Forschungsergebnisse
werden fortlaufend im PA
ausfuhrlich diskutiert

D1: Vorstellung des Projektes
und Diskussion der geplanten
Arbeiten

D2: Vorstellung der erzielten
Ergebnisse und Diskussion
des weiteren Vorgehens

D3: Abschlussprasentation
und Diskussion aller erzielter
Ergebnisse

D4: kontinuierliche Ansprache
potenziell interessierter Firmen
auch auBerhalb des PA im
Mitgliedernetzwerk des DVS
(z.B. Netzwerke Tuttlingen,
Hechingen)

1.Q 2017
3.Q 2017
1.Q 2018
3.Q 2018
4.Q 2018
1. Q 2019

Kontinuierlich,
PA wurde erweitert

E: Vorstellung der
ersten Ergeb-
nisse/Zwischener-
gebnisse

Die Forschungsergebnisse
werden fortlaufend AfT des
DVS vorgestellt

E1: Vorstellung und Diskus-
sion im Ausschuss fur Technik
(AfT) des DVS (AG V 9.1)

kontinuierlich

F: Veroffentlichung
der Zwischenergeb-
nisse

Veroéffentlichung der Zwi-
schenergebnisse in Zeitschrif-
ten / auf nat. + internat. wiss.
Konferenzen

F1: Konf. EBT Varna

F2: VO Journal of Physics:
Conf. Ser.

F3: Bereitstellung der Zwi-
schenberichte zum Download

auf der Webseite des FA 10

2.Q 2018
3.Q 2018

kontinuierlich
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Tabellarische Auflistung der TransfermaBnahmen nach der Projektlaufzeit und

geplante TransfermafRnahmen
blau = durchgefihrt

in die Industrie Uber
DVS Fachveran-
staltungen

mittlerer Unternehmen ohne
eigene Forschungskapazita-
ten

G2: Vortragsangebote im Rah-
men des DVS Vortragsforum

MalRnahme Ziel(e) Rahmen Datum/Zeitraum
G: Weiterbil- Weiterbildung von Mitarbei- |G1: Vortrag auf der GST 2019, |3. Q 2019
dung/Transfer der |tern von Forschungseinrich- |8Vortragsangebot abgelehnt

Projektergebnisse [tungen sowie kleiner und G1: Vortrag auf der GST 2020 (3. Q 2020

kontinuierlich

H: Transfer in die
Industrie durch Ta-

Ergebnistransfer in die Wirt-
schaft

H1: GrofRe SchweilRtechnische
Tagung des DVS

3.Q 2020

J3: Veroffentlichung der
Schlussergebnisse in Schwei-
3en und Schneiden

J4: Vortrage im Rahmen der
Netzwerke Medical Mountains
Tuttlingen, Medical Valley
Hechingen, MedTed DS

J5: Vortrag auf der Konferenz
IEBW 2019, Chicago

gungs- und Messe- H2: Messe EuroBlech 2.Q 2020
teilnahme H3: Messe BondExpo 4.Q 2019
4. Q 2020
H4: Messe MedTech 2. Q 2020
I: Transfer in die In- |Ergebnistransfer in die Wirt- |I11: Mitarbeit in dem Gemein- [3. Q 2019
dustrie durch Merk- |schaft schaftsausschuss DVS / DIN
blatterstellung AG V 9.1/ NA 092-00-15 AA
.Elektronenstrahlschweil’en”
zur Erstellung eines Merkblat-
tes o. &. Transferform
J: Veroffentlichung |Ergebnistransfer in die Wirt- |J1: Beitrag in einer Fachzeit- |1. Q 2020
schaft schrift z.B. Schweif3en und
Schneiden, Welding In The
World, ...
J2: Internet-Auftritt des tff/NMI |3. Q 2019

4. Q 2019 (einger.)

ab 3. Q 2018

4.Q 2019

K: Transfer in die
Industrie durch den
Verband

Ergebnistransfer in die Wirt-
schaft

K1: Beitrag und Projektdarstel-
lung im Geschéftsbericht der
Forschungsvereinigung
SchweiRen und verwandte
Verfahren

K2: Bereitstellung des Schluss-
berichtes zum Download auf
der Webseite der Forschungs-
vereinigung des DVS sowie
der Forschungsstellen

2. Q 2020

3.Q 2019
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L: Einbindung in die|Wissenstransfer in zukinftige |L1: Diverse Vorlesungen, z.B. |kontinuierlich

Lehre Ingenieure der Fertigungs-  |Strahltechnische Fertigungs-
technik verfahren
M: MaBnahme zur |Ubernahme der Ergebnisse 3.Q 2019

Ubernahme in die |in die Ausbildungsinhalte im
Berufliche Aus- und |DVS-Bildungssystem beim

Weiterbildung im  |Schweil3fachingenieur (SFI)
DVS

Gegeniiberstellung der Ergebnisse mit den Zielsetzungen des
Forschungsantrags

Das Forschungsvorhaben verfolgte das Ziel, wissenschaftliche und wirtschaftliche Lésungsan-
satze fir die Verbindung zwischen nichtrostendem Stahl ohne Zusatzwerkstoff mittels des Mikro-
Elektronenstrahlschweil3ens mit ausreichender Festigkeit und Biokompatibilitéat zu entwickeln.

Im Projektverlauf konnte gezeigt werden, dass das Mikro-Elektronenstrahlschweil3en ein geeig-
netes Verfahren zur Herstellung haltbarer, korrosionsbestandiger und biokompatibler Verbindun-
gen zwischen Nitinol und nichtrostendem Stahl ist. Es konnte nachgewiesen werden, dass bei
Schweillungen am Stumpfstol3 durch eine geschickte Prozessfiihrung Festigkeiten bis an das
superelastische Plateau der Nitinol-Werkstoffe heran erreicht werden kdnnen. Bei geeigneter
Auslegung der Fugestellen kann das Spannungsplateau erreicht und sogar zyklisch durchfahren
werden, ohne dass es zur Schadigung der Verbindung kommt. Zusétzlich konnte gezeigt werden,
dass sich die Mikro-Elektronenstrahltechnologie mit der schnellen Strahlablenkung zur In-situ-
Reinigung zu verschweil3ender Rohteile und geschweil3ter Bauteile eignet und mittels der elekt-
ronenoptischen Beobachtung eine prozessintegrierte Qualitatssicherung der geschweildten Ver-
bindung realisierbar ist. Hierdurch ist es mdglich, dass die gefertigten Bauteile mit einem nur
geringen nachgelagerten Reinigungsaufwand eine fir den Einsatz in der Medizintechnik geni-
gende Sauberkeit und Korrosionsbesténdigkeit aufweisen, was durch aussagekréftige Versuche
belegt werden konnte.

Vergleicht man die geplanten Arbeiten im Abschnitt ,Gliederung und Inhalte des Projekts“ mit den
durchgefuhrten Arbeiten im Kapitel ,Ergebnisse der Arbeitspakete®, so wurden alle geplanten
Versuchsumfange durchgefiihrt und mit aussagekraftigen Ergebnissen belegt.
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Einleitung

Der Einsatz metallischer Werkstoffe in der Medizintechnik ist aufgrund ihrer hervorragenden me-
chanisch-technologischen Eigenschaften sowie, je nach Werkstoff, sehr guten Korrosionsbestéan-
digkeit und Biokompatibilitat, nicht wegzudenken und wird auch in Zukunft von polymeren Werk-
stoffen nicht verdrangt werden.

Es ist jedoch aufgrund unterschiedlicher Anforderungen an z.B. die Verformungsfahigkeit oder
auch aus Kostengriinden notwendig, Werkstoffe miteinander zu kombinieren. Schweif3en ist prin-
zipiell als Fugeverfahren gut geeignet, bringt jedoch je nach Flgeteilwerkstoff Herausforderungen
hinsichtlich auszuwahlender Parameter, Prozessfiihrung sowie deren Auswirkungen auf die Fes-
tigkeit und Korrosionsbestandigkeit sowie Sauberkeit (im Sinne der Partikelfreiheit) mit sich. Ins-
besondere bei der Verbindung artfremder Werkstoffe sto3en (Schmelz)SchweiRverfahren oft an
ihre Grenzen.

Legierungen aus den beiden Elementen Nickel und Titan im Mischungsverhéltnis etwa 1 : 1 (be-
zogen auf at.-%) gehdren zu den sogenannten Formgedachtnislegierungen (FGL). Formgedacht-
niswerkstoffe zeichnen sich dadurch aus, dass sie bei bestimmten von auf3en angeregten Um-
wandlungen definierte Forméanderungen vollziehen. Sie werden auch als Nitinol (Ni-Ti-NOL des
US-Naval Ordnance Laboratory) bezeichnet. Nickel-Titan-Legierungen sind anderen FGL (z.B.
Kupfer-Zink-Aluminium-Legierungen, spezielle Eisen-Mangan-Silizium-Legierungen) in fast allen
Formgedachtniseigenschaften tberlegen und aufgrund ihrer Biokompatibilitat fir den Einsatz in
der Medizintechnik préadestiniert. (Arnold 2013)

NiTi-FGL finden verbreitet Anwendung als Werkstoffe fir Rohrverbinder, Befestigungselemente,
Stellelemente und vor allem fir Komponenten chirurgischer und interventioneller Instrumente so-
wie wegen ihrer ausgezeichneten Biokompatibilitat und Korrosionsfestigkeit als Implantate (Stoe-
ckel 2001). Fur Mikroaktoren sind die hohen Krafte bzw. Stellwege interessant, beim Bau von
mikrochirurgischen Instrumenten nutzt man das pseudoelastische Verhalten und die gute Bio-
kompatibilitat der Legierungen aus (SchiBler et al. 1996).

Neben mikrochirurgischen Instrumenten haben sich Stents, s. Abbildung 1, und Implantate aus
NiTi-FGL fur medizintechnische Anwendungen bewahrt. Beispielhafte Anwendungen sind Blutfil-
ter, flexible Punktiernadeln, Greifer, Fangkorbe fur laparoskopische Eingriffe, s. Abbildung 1, und
Prothesen zum Verschluss von Léchern in der Herzscheidewand. Dabei sind die Anforderungen
an die medizintechnischen Produkte héchst anspruchsvoll und muissen die unterschiedlichsten
Eigenschaften erflillen. Hierzu zahlen die statische und dynamische Festigkeit, die Biokompatibi-
litét, die Korrosionsbestandigkeit und die Rontgensichtbarkeit. (Gugel 2010).

Die artfremde Verbindung einer Komponente aus einer NiTi-FGL und einer Komponente aus ei-
nem nicht rostenden Stahl wird fur die Einbindung von FGL-Komponenten in diverse Baugruppen
in der Aktorik bendtigt. In der Medizintechnik ist die artfremde Verbindung von Interesse, um bei-
spielsweise Fuhrungsdrahtmaterialien zu substituieren (Gugel 2010).
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Abbildung 1: Steinfangkdrbchen links, selbstexpandierender Nitinol-Stent rechts (EPflex Feinwerktechnik
GmbH 2013; medicut Stent Technology GmbH)

Neuere Entwicklungen aus dem Automobilbau setzen verstarkt FGL als Stellelemente ein, um
das Gewicht von Stellmotoren einzusparen. Weitere Anwendungen im nicht-medizinischen Be-
reich finden sich in Dampfungselementen flr Gebaude, in Brillengestellen, Golfschlagern, Angel-
schniren sowie selbstregelnden Aktoren. In all diesen Anwendungsbereichen ist es ebenfalls
erforderlich, die NiTi-Komponenten entweder mit einander zu verbinden oder in bereits beste-
hende Baugruppen einzufligen (Gugel 2010).

Wahrend artgleiche NiTi-FGL Verbindungen z.B, durch Laserschweil3en mit bis zu 80% der Zug-
festigkeit des Grundwerkstoffs hergestellt werden kénnen, bereitet das Verbinden von NiTi mit
artfremden Materialien, wie etwa mit nicht rostenden Stahlen erhebliche Probleme. Bei der me-
tallurgischen Verbindung dieser Werkstoffe entstehen versprédend wirkende intermetallische
Phasen, so dass Schmelzschweil3verfahren nur bedingt und nur mit deutlich reduzierten Verbin-
dungselgenschaften elngesetzt werden konnen (Schiller et al. 1996).

Abbildung 2: links LaserstrahlschweiRungen Nitinol 50/50 an 1.4301 ohne Zusatzwerkstoff, mittig Laser-
strahlschweil3ungen Nitinol 50/50 an 1.4301 mit Ni-Zusatzwerkstoff, rechts HeilRrisse bei Laserstrahl-
schweiRungen Nitinol 50/50 an 1.4301 mit Ni-Zusatzwerkstoff (Hall 2004)

Neben der Versprédung durch kritische Phasen (FeTi und Fe,Ti) kann die Verspréodung auch
durch Reaktionsprodukte aus der Atmosphare wie Oxide (TisNi>O) oder Nitride oder die dendriti-
sche Erstarrungsstruktur hervorgerufen werden. Auch die Hei3rissneigung fuhrt zu einer deutli-
chen Reduzierung der erreichbaren Festigkeiten, Abbildung 2.

Bisherige Losungsansatze zum Fugen von Nitinol mit nicht rostenden Stahlen wiesen alle indivi-
duelle Probleme oder Nachteile auf. Bei mechanischen Fligeverfahren wie Nieten, Crimpen oder
Klemmen von Nitinol-FGL und nicht rostenden Stahlen sind die geringen ertragbaren Zugkréfte,
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der relative grof3e Bauraum der Verbindungen sowie das erhdhtes Gewicht der Verbindung prob-
lematisch. Ein Ldsen der Verbindungen im Betrieb der FGL besonders bei thermomechanischer,
zyklischer Be- und Entlastung stellt ein weiteres Problem dieser Verbindungen dar (Gugel 2010).

Auch das Kleben und Léten von FGL wurde untersucht. Diese Fligeverfahren bieten zwar ebenso
wie die mechanischen Verfahren die Méglichkeit, unterschiedliche Querschnitte miteinander zu
verbinden, haben sich bisher in der medizinischen Anwendung aber nicht durchsetzen kdnnen.
Der Grund hierflr sind Bestandteile in den Klebstoffen und Loten, die als toxisch gelten. Beim
Loten werden flusssaurehaltige Flussmittel, die gesundheitsschadlich sind, zum Auflésen der
TiO2-Schicht eingesetzt. Daher kommen diese Fugetechniken in der medizintechnischen Anwen-
dung nicht zum Einsatz. In der Aktorik spielt die Biokompatibilitat in den meisten Féllen nur eine
untergeordnete Rolle. Jedoch sind die L6t- und Klebverbindungen durch die Schmelztemperatur
des Lots bzw. des Erweichungsintervals der Klebverbindung begrenzt, so dass der Einsatz bei
thermisch aktivierten FGL nicht problemlos mdglich ist (Gugel 2010).

Der Einsatz gepulster Laser ohne (oder mit) Strahlformung - auRermittig zum Stol3 positioniert -
fuhrt zu einem fehlerfreien Schwei3ergebnis, das aber sowohl einen ausgeprégten intermetalli-
schen Phasensaum als auch eine deutliche Kornvergroberung aufweist, Abbildung 3 (Gugel und
Theisen 2009). Weiterhin ist eine Verschiebung der Strahlachse zur einer Werkstoffseite aus ge-
ometrischen Grunden nicht immer maoglich.

Ein weiterer Ansatz ist das Laserstrahlschweil3en mit Zusatzwerkstoff, z.B. Nickel oder Tantal,
der vor dem Schweil3en und die Flgezone eingelegt wird (Miranda 2013). Dies ist mit einem
deutlichen Mehraufwand verbunden und verhindert ebenfalls nicht das Ausbilden einer spréden
Zone intermetallischer Phasen.

Nickel-Titanium fusion zone AlISI 304

Abbildung 3:links: KorngroRenverteilung bei einer Nitinol 50,8/49,2 - nichtrostender Stahl Schweil3ung. Die
SchweiRung wurde ohne Zusatzwerkstoff und mit einer Verschiebung des Schmelzbades zu 70% der
Schmelzbadbreite zum Nitinol hin ausgefihrt (Gugel und Theisen 2009). Mitte und Rechts: I-Stol3 an einer
Uberlappnaht bei einer Nitinol 43,6/56.4 - nichtrostender Stahl Schweiung mit gepulsten Laserstrahl und
eingelegter Nickelfolie als Zusatzwerkstoff, in der Mitte liegt der Stahl oben, auf dem rechten Bild das Nitinol
(Miranda 2013).

Reibschweil3en von Nitinol/Edelstahl, fihrt zu einer starken Einschrankung maglicher Geometrien
(Zuckschwerdt et al. 2000). Plasmastrahlschweil3en zeigt sich fir das artfremde Schweif3en von
Nitinol und nicht rostenden Stahl aufgrund seiner starken Kornvergréoberung ebenfalls als nicht
geeignet. (Vondrous et al. 2012).



Seite 32 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19.282 N

Daher ergibt sich die Problemstellung, dass es derzeit kein Flgeverfahren gibt, mit dem Nitinol
und nicht rostende Stahle mit zufriedenstellenden Eigenschaften gefligt werden kénnen (Zuck-
schwerdt et al. 2000; Kelkar 2006)

Grundiagen und Stand der Technik
Nitinol

Als NITINOL-Legierungen werden nahezu stdéchiometrisch zusammengesetzte Nickel-Titan-Le-
gierungen bezeichnet, die den Formgedéachtniseffekt (FGE) aufweisen. Dieser Effekt wurde Ende
der finfziger Jahre am Naval Ordnance Laboratory in den USA entdeckt und die ihn aufweisen-
den Nickel-Titan-Legierungen NITINOL genannt. Nitinol-Legierungen kehren nach einer plasti-
schen Verformung in ihre urspriingliche Gestalt zurtick, wenn man sie erwarmt. Dieselben Mate-
rialien kdnnen in einem bestimmten Temperaturbereich bis annahernd 10% gedehnt werden und
kehren bei Entlastung ebenfalls in ihre Ausgangsform zurlick. Das thermische Formgedachtnis
(Shape Memory) und das mechanische Formgedachtnis (Superelastizitét) sind das Ergebnis ei-
ner thermoelastischen, martensitischen Umwandlung im festen Zustand“ (Stoeckel 2001).

Zum Verstandnis der thermoelastischen, martensitischen Umwandlung sowie des Formgedacht-
niseffektes und der Superelastizitat wird auf die Ausfiihrungen z.B. in (Stoeckel 2001) verwiesen,
es wird hier nicht vertiefend auf diese Aspekte eingegangen.

~Superelastische Bauteile sind heute vor allem in der Medizintechnik weit verbreitet. Dieser In-
dustriezweig stellt das gro3te Wachstumspotential fiir Nitinol dar. Einfache Bauteile sind Draht-
biegeteile, die gestreckt durch Kanilen, Katheter oder andere Zuflihrinstrumente in den Kérper
eingebracht werden und dort elastisch in ihre Ausgangsform zurlickkehren. Eines der friilhesten
Beispiele sind Lokalisierungshaken fiir die Tumorbiopsie. Die Herstellung erfolgt auf einfache
Weise durch Wickeln von vorverformtem Draht auf eine entsprechende Vorrichtung, Warmebe-
handlung der Anordnung und anschlieBendes Trennen und Vereinzeln der Teile, Abbildung 4.
Bei der Warmebehandlung wird wiederum sowohl die Form eingestellt als auch die Superelasti-
zitat induziert* (Stoeckel 2001).

.Komplexere Instrumententeile werden vielfach durch Drahterosion vorverformter Rohlinge her-
gestellt. In Abbildung 5 ist schematisch die Funktionsweise einer gelenklosen Fasszange darge-
stellt, wie sie in der Laparoskopie verwendet wird. Es handelt sich um ein monolithisches Teil,
das wegen des Fehlens von Schrauben, Stiften und anderer Einzelteile leicht zu reinigen und
sterilisieren ist. Durch Vor- und Zurlickschieben eines Uberrohres wird die Zange geschlossen
und gedffnet. Zur Herstellung wird ein vorverformter Drahtabschnitt profilgeschliffen und die Zan-
genkontur drahterodiert. In einer Vorrichtung wird die gedffnete Zangenform eingespannt und
warmebehandelt, wobei auch hierbei sowohl die Form als auch die Eigenschaften eingestellt wer-
den” (Stoeckel 2001).
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Abbildung 4: Herstellung superelastischer Lokalisierungshaken (Stoeckel 2001)

Abbildung 5: Gelenklose Instrumente (Stoeckel 2001)

,Die wohl erfolgreichste Anwendung superelastischer Nitinol Legierungen sind selbstexpandie-
rende Stents. Stents sind Gefal3stiitzen, die BlutgefaRe und andere Gefal3e im Korper offen hal-
ten. Sie werden in Kathetern im komprimierten Zustand in das Gefal? eingebracht und an der zu
behandelnden Stelle aus dem Zufiihrsystem geschoben. Sie dehnen sich dabei elastisch oder
durch den Shape Memory Effekt aus bis sie die GefdBwand berihren und eine weitere Ausdeh-
nung behindert wird. Stents werden im Allgemeinen durch Laserschneiden aus Nitinolrohren her-
gestellt. Nach dem Schneiden werden sie auf Dornen aufgedehnt und warmebehandelt. Dabei
wird die Umwandlungstemperatur auf ca 30°C eingestellt. Abbildung 6 zeigt Stents im geschnit-
tenen und eine Ausfuhrungsform im aufgedehnten (Funktions-) Zustand“ (Stoeckel 2001).

Abbildung 6: Stents im lasergeschnittenen (li.) und aufgedehnten Zustand (re.) (Stoeckel 2001)
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Nichtrostende Stahle (Edelstahle)

In der Medizin, z. B. fur chirurgische Instrumente, wird hauptsachlich ein hochlegierter Stahl mit
17-20% Chrom, 12-14% Nickel und 2-4% Molybdan (AlSI-Bezeichnung: 316L) verwendet. Durch
den niedrigen Kohlenstoffgehalt von max. 0,03% wird die Ausscheidung von Chromkarbid an den
Korngrenzen verhindert und somit die Bestéandigkeit gegen interkristalline Spannungsrisskorro-
sion erhoht. Durch Zulegieren von 2-4 Gew.% Molybdan wird die Bestandigkeit gegen Span-
nungsrisskorrosion weiter erhoht. In jingerer Zeit wurden Duplexstahle (25Cr-7Ni-4Mo-N) fur me-
dizinische Anwendungen untersucht. Diese weisen einen héheren Molybdéan- und Stickstoffgeh-
alt als austenitische Stahle auf und sind somit bestandiger gegen Lochfrass- und Spaltkorrosion.
Die Korrosionsbestandigkeit der Chrom-Nickel-Stahle beruht im wesentlichen auf der Bildung ei-
nes dinnen Passivfilms (1-5 nm) auf der Werkstoffoberflache, der eine allgemeine Korrosion in
der Regel verhindert. Bei Vorliegen von lokalen mechanischen Oberflachenzerstérungen, Hete-
rogenitaten oder Verunreinigungen kann dieser Passivfilm durchbrochen werden (Wintermantel
& Ha, 2008).

Artgleiche SchweiRungen von Nitinol mit Nitinol

Untersuchungen zum Laserschweif3en von reinen Nitinol-Legierungen haben gezeigt, dass durch
geeignete Auswahl der Parameter eine Verbindung mit 80% der Zugfestigkeit vom Ausgangsma-
terial mit einem duktilen Bruchverhalten erreicht werden kann (Haas 1996). Das pseudoelastische
Verhalten entspricht dabei nahezu dem von massiven Bauteilen (Schlomacher et al. 1994; Haas
und Schul3ler 1995).

Andere Veroffentlichungen zeigen ebenfalls, dass Laserschweil3prozesse zu reduzierten Festig-
keiten fuhren und sprdde intermetallische Phasen entstehen. Zudem verandert es das pseudo-
elastische Verhalten wie auch den Form-Gedachtniseffekt (Tam et al. 2011).

Weitere Untersuchungen an mit Laser geschnittenen Nitinol-Stents im Vergleich zu Draht-ge-
formten Stents weisen darauf hin, dass Laserschweil3en zu einer niedrigeren Korrosionsbestan-
digkeit fihrt (Decker et al. 2011; Haider und Munroe 2011).

Die Abnahme der Zugfestigkeit und der Dehnung werden durch Ausscheidungen an den Korn-
grenzen. KornvergréfRerung und die dendritische Erstarrung hervorgerufen. Beim Laserstrahl-
schweil3en artgleicher Nitinol-FGLen kann dies eine Abnahme der Zugfestigkeit um bis zu 50%
im Vergleich zum Grundwerkstoff bedeuten (Vondrous et al. 2012).

Die hohe Affinitat von Titan zu Sauerstoff und Stickstoff ist die Ursache fir die Bildung von Oxiden
vom Typ TiO bzw. Nitriden vom Typ TiN. Wird der Werkstoff oberhalb von 500°C erhitzt, reduziert
sich der Widerstand gegen Oxidation und es kommt zur Bildung der oxidischen Phase TiO, sowie
zur interstitiellen Aufnahme von Sauerstoff, Stickstoff und Wasserstoff aus der Atmosphare. Dies
muss beim Schweil3en berticksichtigt werden, indem geeignete Mal3nahmen zum Schutz vor Oxi-
dation getroffen werden, da bereits geringe Mengen an Oxiden zu einer nennenswerten Reduk-
tion der Festigkeit fuhren konnen (Gugel 2010; Vondrous et al. 2012).
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Eine Versprodung der Schweildnaht kann zum einen durch Verunreinigungen aus der Atmo-
sphare zum anderen aber auch durch unzureichend gesauberte Ausgangsmaterialien hervorge-
rufen werden. Schwei3en von Titanwerkstoffen erfolgt daher generell unter Vakuum bzw. unter
einer Schutzgasatmosphare, die die gesamte Schweil3naht schitzt. Hierbei kommen vorwiegend
Schutzgase wie Argon oder Helium zu Einsatz. Die Gite der Schutzgasatmosphare bzw. der
Grad der Oxidation kann anhand der Anlauffarben bestimmt werden. Sind die Anlauffarben silber-
oder heufarben ist der Oxidationsschutz ausreichend, farbt sich die Oberflache hingegen hellblau
bis weil3 ist der Schutz vor Oxidation unzureichend und ist im Regelfall mit verminderten mecha-
nischen Eigenschaften verbunden.” (Gugel 2010)

Das artgleiche Schmelzschweil3en von Nitinol mit Nitinol weist somit folgende Probleme auf:

¢ Die unterschiedlichen thermomechanischen Eigenschaften von Nickel und Titan (z.B.
Schmelzpunkte, Warmeleitfahigkeit) verlangen bei der Herstellung der Legierung einen
sehr exakten Prozess, der im Vakuum stattfinden muss.

¢ Die Eigenschaften der Nitinol-FGL wie z.B. die Phaseniibergangstemperatur hangen von
der chemischen Zusammensetzung ab. Selbst geringe Abweichungen fiihren zu einem
veranderten Schweil3verhalten

e Titan ist sehr reaktiv in Verbindung mit Sauerstoff und Stickstoff und kann zu Ausbildung
sproder Phasen (z.B. TiO, TiNy) fuhren.

o Beim Schweil3en kénnen die sproden intermetallischen Phasen NiTiz, NisTis, NisTi2 entste-
hen (Vondrous et al. 2012)

Artfremde SchweiBungen von Nitinol mit nichtrostenden Stahlen

Wie bereits in der Einleitung ausgefuhrt, ist fir die artfremde Schweilung von Nitinol mit nicht
rostenden Stahlen von den untersuchten Fugeverfahren das Laserstrahlschwei3en das bisher
am besten geeignete. Hierbei werden drei unterschiedliche Ansatze der Verfahrensmodifikation
eingesetzt. Dies sind

e das Laserstrahlschweien mit Strahlversatz in Richtung des Nitinol-Fligepartners
e das gepulste Laserstrahlschweif3en mit Pulsformung und
e das Laserstrahlschweil3en mit Zusatzwerkstoff

sowie Kombinationen der drei Verfahrensmodifikationen.

LaserstrahlschweiBen mit Strahlversatz in Richtung des Nitinol-Fiige-
partners

Aus der Uberlegung heraus, die spréden Phasen weitestgehend zu reduzieren, wird versucht, die
Schmelzbadzusammensetzung durch Verlagerung des Laserspots hin zur NiTi-Komponente ge-
zZielt zu beeinflussen. Hierdurch wird eine Steigerung der Festigkeiten mit steigenden Anteilen an
Nickel und Titan erreicht (Stark 2013; Gugel 2010).
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Die Schmelzzone weist nhach dem Flgen eine Kristallstruktur vom Typ B2 auf. Mit Ausnahme der
lokalen Steigerungen der Elemente Eisen und Chrom zeigt die Schmelzzone eine (Fe,Ni)Ti Struk-
tur. Die Bildung der sproden Phase Fe,Ti kann bei der Herstellung von Fugeverbindungen mittels
SchmelzschweiRverfahren nicht unterbunden werden, kann aber durch geringe Schmelzbadvo-
lumina und den damit verbundenen héheren Abkihlgeschwindigkeiten reduziert werden. Die
Phase vom Typ Fe,Ti bildet sich als durchgangige Grenzflache auf der Stahlseite und tragt zu-
satzlich zur Verminderung der Festigkeiten der Verbindung bei. Bei Mikrodréhten kann ein Ver-
bund mit entsprechenden Festigkeiten erzeugt werden, so dass der Verbund von den FG-Eigen-
schaften der NiTi-Komponente profitieren kann. Unter zyklischer Beanspruchung zeigen die Ver-
bunde ein dem Ausgangsmaterial &hnliches mechanisches Verhalten.

Im Fall von Blechverbindungen ist zwar eine Steigerung der Festigkeiten zu beobachten, auf-
grund der Probengeometrie als auch des Schmelzbadvolumens erreichen die Verbindungen je-
doch nicht die Plateauspannung und zeigen weder in der Schmelzzone noch im NiTi-Grundma-
terial eine martensitischen Umwandlung. Bei groReren Schmelzbadvolumina ist eine erfolgreiche
Verbindung der Materialkombination von NiTi-Formgedachtnislegierungen und Stahlen vermut-
lich nur mit geeigneten Zusatzwerkstoffen moglich (Gugel 2010).

Gepulste Laserstrahlschweilen mit Pulsformung

Es gibt beim gepulsten Laserstrahlschweil3en eine untere Energieschwelle, unter der Schweil3un-
gen nicht moglich sind. L&ngere Pulse sorgen fiir eine bessere Durchmischung im Schwei3gut
(Quintino und Miranda 2012). Dies bestatigt auch Vannod (Vannod 2011).

Durch angepasste Schweil3parameter, geschickte Auswahl der Pulsform und besonders einer
Laserstrahlpositionierung auf NiTi konnten Mischverbindungen aus Cr-Ni-Stahl mit NiTi FGL pro-
zesssicher und rissfrei gefligt werden. Obwohl die NiTi- und Stahlbleche sich poren- und rissfrei
schweil3en lassen, bestétigten die REM-Untersuchungen, dass in der Schweil3naht ein hoher
Gehalt an Eisen zu finden ist, was die Bildung von sproden intermetallischen Phasen nicht unter-
driicken lasst. Neben der sproden intermetallischen Phase Fe,Ti haben die Entfestigungen durch
TiO und Karbide grof3e Wirkung auf die Verbindungseigenschaften.

Ein weiterer negativer Einfluss auf die Festigkeitskennwerte ist das gréf3ere Schmelzbadvolumen.
Dabei wurde festgestellt, dass die Festigkeit mit der Laserstrahlpositionierung auf NiTi deutlich
gesteigert werden konnte, was aber fiir die relevante industrielle Anwendung nicht zu empfehlen
ist (Stark 2013).

LaserstrahlschweiBen mit Zusatzwerkstoff

Beim artfremden Schweil3en von Nitinol mit nichtrostenden Stéhlen bestimmt die Zusammenset-
zung des SchweilRgutes die Sprodigkeit der Schweil3naht. Die Verwendung von Nickelzusatz-
werkstoff vermindert die Ausbildung der spréden intermetallischen Phasen Fe,Ti, da die priméare
Erstarrung in Form von FeNi und NisTi erfolgt. Sind im Schwei3gut mehr als 40% Nickel oder
Eisen und weniger als 45% Titan ist das Geflige weniger rissanfallig. (Miranda 2013)
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Die erfolgreiche Verwendung von Zusatzwerkstoffen zeigte bereits die Arbeit von Wang (Wang
1997). Fur die Verbindung von Drahten aus NiTi und NiCr22Mo9Nb verwendete er Tantal als
Zwischenschicht und konnte die Festigkeiten der Verbindungen von omax = 333 MPa ohne Zu-
satzwerkstoff auf omax = 520 MPa steigern.

Die Arbeit von Hall et al. befasst sich mit dem Laserfligen von Nitinol und Stahl unter der Ver-
wendung von Zusatzwerkstoffen (Hall 2004). Um die optimale Schmelzzonenzusammensetzung
zu ermitteln stellte er 50 Versuchsschmelzen mit unterschiedlichen Volumenanteilen an der NiTi-
Legierung und der Stahl-Komponente her und testete sie mit einem Kugelhammer auf ihr Versa-
gensverhalten. Fur die Schweil3versuche mit Zusatzwerkstoff wurde Nickel ausgewéhlt. Der Zu-
satzwerkstoff wurde in Form einer diinnen Nickel-Folie zwischen die Drahte platziert und ver-
schweil3t. Die mit den gewéhlten Parametern hergestellten artgleichen Verbindungen erzielten
Bruchspannungen von omax = 802 MPa. Die artfremden Verbindungen ohne Zusatzwerkstoff zeig-
ten aufgrund der Rissbildung unmittelbar wahrend des Schweil3prozesses in den Untersuchun-
gen keinerlei Festigkeit. Mit einer Steigerung des Nickel-Gehalts in der Schmelzzone auf 61 At.-
% Ni konnten die Festigkeiten hingegen bis auf omax = 586 MPa erhtht werden (Gugel 2010).

(Mikro)Elektronenstrahlschweiflen

Das Elektronenstrahlschweilen hat sich als Flgeverfahren im Makrobereich langst industriell
etabliert, wobei seit Anfang an in der Geschichte des Elektronenstrahls auch Feinschweil3ungen
durchgefuhrt wurden. Die Anlagentechnik im Mikro/Feinwerktechnikbereich und Makrobereich
unterscheidet sich nur gering, Abbildung 7 und Abbildung 8.
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2006)
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Abbildung 8: Prinzipieller Aufbau einer Mikro-Elektronenstrahlanlage (B6hm et al. 2008)

Die Vorteile des Elektronenstrahlschweil3ens (Miko/Makro) sind:

Das SchweiRen mit dem Elektronenstrahl findet im Vakuum statt und bietet somit optima-
len Schutz vor Verunreinigungen.

Alle Parameter des Werkzeugs Elektronenstrahl sind elektrische Gré3en, sodass sie sich
mit der Geschwindigkeit und Genauigkeit elektrischer Gréf3en einstellen und regeln und
auch sehr gut Gberwachen lassen.

Der Elektronenstrahl lasst sich im pm-Bereich genau positionieren und seine Bewegung
kann exakt dem Nahtverlauf angepasst werden

Das Werkzeug Elektronenstrahl kann bei entsprechender Elektronensaule nahezu belie-
big klein werden und verschiedenste Prozesse durchfiihren, sodass sich die Prozesse
ohne den sonst Ublichen Werkzeug- oder Anlagenwechsel nacheinander durchfiihren las-
sen.

Durch die elektromagnetische, tragheitsfreie Ablenkung ist der Elektronenstrahl mehrpro-
zess- und mehrstrahlfahig. Der Elektronenstrahl kann in Strahlrichtung gewobbelt und in
X/Y-Richtung beliebig abgelenkt werden, Abbildung 9.

Am Markt verfiigbare MikroelektronenstrahlschweiRanlagen verfligen tber die Moglich-
keit, die rickgestreuten Elektronen zum Beobachten des Prozesses zu nutzen (REM-
Funktionalitat)

Hierbei dient der Einsatz der Mehrstrahl- und Mehrprozesstechnik zur Lésung von Aufgaben, die
sich im Umfeld des Elektronenstrahlschweil3ens ergeben. Dazu gehdrt die automatische Nahtsu-
che genauso wie das Harten, das Vorwarmen oder das Anlassen des Werkstlicks. Insbesondere
die Nutzung Bild gebender Informationen vor dem Schweil3en (Positionieren), wéhrend des
Schweifl3ens (Nahtsuche) und nach dem Schweif3en (Inspektion, QS-Aufgaben) wird beim Elekt-
ronenstrahlschwei3en zunehmend wichtiger (Bohm et al. 2008).
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EB-H:irten/ EB-Vorwirmen/ EB-Vorwirmen/ EB-Positionieren/
EB-Anlassen EB-Umschmelzen EB-Schweiflien/ EB-Schweifien/
EB-Glitten EB-Nachwiirmen

Abbildung 9: Mehrprozesstechnik beim Elektronenstrahlschwei3en mit verschiedenen, mdglichen Prozes-
sen und Kombinationen daraus (Béhm et al. 2008)

Alle moglichen Arten der Prozessfiihrung werden dabei Uber die sogenannte ,schnelle Strahl-
ablenkung® realisiert. Diese ermdglicht es, den Strahl mit Frequenzen bis in den einstelligen MHz-
Bereich abzulenken und damit extrem schnell von Bearbeitungsstelle zu Bearbeitungsstelle zu
springen und die Fokuslage anzupassen, sodass eine Bildgebung oder metallurgische Beeinflus-
sung des Werkstoffs an mehreren Stellen quasi simultan erfolgen kann. Grenzen liegen dabei
nur in der verwendeten Elektronik zur Ansteuerung des Ablenk-Spulenpaars und dem Spuelnpaar
selbst, da der Elektronenstrahl selbst ein nahezu tragheitsloses Werkzeug darstellt. (Dilthey
2006)

Marangonistromung

Wie bereits ausgefiihrt worden ist, ist der Grad der Durchmischung des Schweil3gutes ein Mal3
fur die Qualitat der Schweil3verbindung von Nitinol mit nichtrostenden Stahlen. Deshalb wird im
Folgenden der Einfluss der Marangonistromung auf die Durchmischung dargestellt,

Wird der Werkstoff aufgrund der absorbierten Energie der Strahlung aufgeschmolzen, so kommt
es zu Konvektionsstromungen im Schmelzbad, die auf den Temperaturgradienten an der
Schmelzbadoberflache zurtickzufiihren sind. Die Konvektion im Schmelzbad ist als Marango-
nistromung bekannt (Beyer 1995) und wurde von Arata mit einer réntgenografischen Methode
untersucht (Beck 1996). Die Beobachtung einzelner in das Schmelzbad eingebrachter Partikel
aus Wolframkarbid zeigt deren komplizierte Bewegung durch das gesamte Schmelzbad im Nach-
lauf der Dampfkapillare. Die dabei erreichten Geschwindigkeiten sind um ein Vielfaches hoher
als die eigentliche Vorschubgeschwindigkeit (Beck 1996).

Unter der Voraussetzung einer Intensitatsverteilung mit einem Maximum im Strahlzentrum ent-
steht an der Oberflache des Schmelzbades ein Temperaturgradient in radialer Richtung, d.h. im
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Zentrum des Schmelzbades ist die Temperatur héher als im Randbereich (Poprawe 2005), Ab-
bildung 10. Der Temperaturgradient hat einen Oberflachenspannungsgradienten zur Folge, da
die Oberflachenspannung o mit der Temperatur variiert. Fir den Gradienten von ¢ gilt

_ 9991 (Formel 1)

’Z'_
oT oX

wobei x von der Schweil3badmitte zum Rand angetragen wird. Durch die Abhangigkeit der Ober-
flachenspannung von der Temperatur bildet sich eine Strémung aus. Da die Temperaturvertei-
lung tUber dem Schmelzbad JT /0x gegeben ist, hangt die Strdmungsrichtung vom Temperatur-
gradienten der Oberflachenspannung ab. Ist 0o / &T negativ, ergibt sich an der Oberflache eine
Stromung von der Schweil3badmitte (hohe Temperatur) zum Rand (hiedrige Temperatur); &ndert
sich das Vorzeichen von do /T kehrt sich die Stromung um, Abbildung 11.

C

T T

Ll

nach Beyer
Abbildung 10: Marangoni-Stromung in Abhangigkeit der Oberflachenspannung (Hartl und Zah 2002)

Fur 0o/ T < 0 resultiert aus dem Temperaturfeld an der Oberflache eine Spannungsverteilung
mit kleinen Werten in der Mitte und grof3en Werten im Randbereich des Schmelzbades. Dieser
Gradient verursacht eine oberflachennahe Schmelzbadstrémung vom Zentrum zum Rand hin.
Scherkréfte fiuhren am Rand zu einer Stromung entlang der Solidus-Liquidus-Linie. In der Mitte
des Schmelzbades treffen die Stromungen aufeinander und steigen zur Oberflache. Auf diese
Weise entstehen im Schmelzbad zwei charakteristische Strémungswirbel. Die nach aul3en ge-
richtete Stromung fihrt zu einer Deformation des Schmelzbades, Abbildung 11 und Abbildung
11. Die Stromungsgeschwindigkeit der Schmelze liegt im Bereich von mehreren Metern pro Se-
kunde (Poprawe 2005).

Die Oberflachenspannung und deren Temperaturabhangigkeit werden durch die Legierungs- und
Begleitelemente bestimmt. Bei Stahl fihren z.B. die Elemente Sauerstoff und Schwefel zu einer
signifikanten Senkung der Oberflachenspannung. In seltenen Fallen kann ein positiver Gradient
entstehen, so dass sich die Richtung der Konvektionsstréme umkehrt. Fir Metalle und deren
Legierungen gilt aber in der Regel 0o/ OT < 0 (Poprawe 2005; Hartl und Zah 2002; Dilthey et all.
2008).
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Abbildung 11: Schematische Darstellung der Schmelzbadstrémung fiir do/dT < 0 beim Laserstrahlum-
schmelzen, (a) Querschnitt des Schmelzbades, (b) Langsschnitt des Schmelzbades (Poprawe 2005)

Die Fokusposition beim Laser- und Elektronenstrahlschweil3en beeinflusst die Energiedeposition
in der Dampfkapillare und somit das Aussehen der Dampfkapillare und des Schmelzbads und
beeinflusst die konvektive Warmestromung (Stone et al. 2000). Eine Erhéhung der Laserleistung
und eine Verringerung des Strahldurchmessers verstarken die Marangoni-Konvektion; die rotie-
renden Bereiche werden starker an den Rand des Schmelzbads verdrangt. Die Konvektionstiefe
geht mit steigender Laserleistung zurtick und nimmt mit einer Verkleinerung des Strahldurchmes-
sers zu (Beck 1996; Limaneevichtr und Kou 2000).

Bei Metallen mit schlechter Warmeleitfahigkeit wie Messing, Titan oder Eisenwerkstoffen bilden
sich seitlich der Kapillare nur diinne Schmelzfilme aus, durch die der gesamte vor der Kapillare
aufgeschmolzene Werkstoff flie3en muss. Dadurch kommt es dort zu hohen Geschwindigkeiten,
die das Mehrfache der Schweil3geschwindigkeit betragen (Beck 1996). Dieser Effekt ist umso
ausgepragter, je hoher die Schweildgeschwindigkeit ist. Es entsteht geradezu ein Flissigkeits-
strahl innerhalb der Schmelze. Bei hohen Schweil3geschwindigkeiten tritt dieser Effekt deutlich in
Erscheinung. Aus der resultierenden schlanken und langen Gestalt des Schmelzbades kann man
folgern, dass der Warmetransport in diesem Flissigkeitsstrahl entscheidend fir die resultierende
Schmelzbadgestalt ist.

Auch beim Tiefschweil3prozess mit Laserstrahlung kann die Schmelzbadgeometrie durch den
Einfluss von Oberflachenspannungsgradienten verandert werden kann. Allerdings ist bei tiefen
SchweilRungen und einer Fokuslage die Geometriednderung auf einen oberflaichennahen Bereich
begrenzt. Dort treten in der Schmelze heftige Wirbel auf. Typisch sind Wirbel zu beiden Seiten
der Kapillare, die sich im hinteren Teil des Schmelzbades zu einem groRen Wirbel vereinigen. In
diesem Wirbelsystem wird Warme zum grof3en Teil konvektiv durch die Strémung transportiert.
Berger weist aber auch darauf hin, dass die temperaturabhéngigen Oberflachenspannungsgra-
dienten fur die Schmelzbadgeometrie verantwortlich sind (Berger 2007).
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Eigene Vorarbeiten im Rahmen der Antragstellung

Im Rahmen des abgeschlossenen AiF IGF Vorhabens 16.517 N: Einsatz der Mehrfokustechnik
beim Laser- und Elektronenstrahlschweif3en zur Beeinflussung der Schmelzbaddynamik am Bei-
spiel ausscheidungshartender heildrissempfindlicher Nickelbasis-Superlegierungen (FokuWob)
konnte erfolgreich nachgewiesen werden, dass beim ElektronenstrahlschweiRen durch eine
Kombination einer Strahlpendelung mit tberlagertem Fokuswobbeln die Durchmischung im
Schweil3gut dermalRen verbessert wurde, dass es zu einer deutlichen Kornverkleinerung und ei-
ner Unterdrickung von Heil3rissen bei Nickelbasislegierungen kam (Seefeld und Pries 2012). Da
dieses Projekt vom Leiter der FE 1 in Braunschweig beantragt und begonnen wurde, ist es unter
den ,eigenen Vorarbeiten* aufgeflihrt. Obwohl dieses Projekt bei Nickelbasis Superlegierungen
und Blechdicken zwischen 5 und 20 mm angesiedelt war, sind die Ergebnisse der gezielten
Durchmischung auf das Schweil3en von Nitinol-Stahl Verbindungen im Submillimeterbereich
Ubertragbar.

Die Anwendung der dynamischen Mehrfokustechnik mit geringem Fokushub von fy = 10 mm bei
einer geringen Frequenz von fwe = 500 Hz zeigte im Rahmen des genannten Projektes den
groften Einfluss auf die Durchmischung und die Vermeidung von Rissen. Jedoch konnte mit Hilfe
des alleinigen Mittels der Mehrfokustechnik keine vollsténdig heil3rissfreien Schwei3ndhte herge-
stellt werden. Der Elektronenstrahl wurde deshalb zusatzlich zur dynamischen Mehrfokustechnik
mit einer lateralen Strahlpendelung moduliert. Mit Hilfe dieser EB-Schweilmethode konnten
Schweil3néhte ohne das Auftreten von Heil3rissen hergestellt werden. Der Grund fiir diese heil3-
rissfreien Nahte liegt im globular fein erstarrten Schweil3gefiige, Abbildung 12. Es konnte nach-
gewiesen werden, dass ein feinkdrniges Schweil3gefiige mit vielen klein ausgepragten Kérnern
eine stark hei3rissvermeidende Wirkung besitzt. Insbesondere eine tberlagerte Strahlbewegung
aus lateraler Pendelung und dynamischer Mehrfokustechnik zeigte dufRerst klein ausgebildete
Kornstrukturen, die mit einer hohen HeiRrissbestandigkeit einhergehen.
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Abbildung 12: Vergleich des Mikrogefliges im Schweil3gut von Durchschweil3ungen am 9 mm dicken
NiCr25FeAlY verschiedener EB-Schweil3techniken (Seefeld und Pries 2012)
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Weiterhin wurden im Rahmen der Vorversuche Schweil3ungen mit der Mikroelektronenstrahl-
schweiRmaschine MEBW-60 L95, Abbildung 13, an drahtférmigen Bauteilen aus Nitinol und dem
Edelstahl 1.4301 durchgefihrt.

Abbildung 13: Mikroelektronenstrahlschweillmaschine MEBW-60 L95 der Fa. Focus, rechts ein Beispiel fiir
die REM Funktionalitat (FOCUS GmbH)

In den Vorversuchen wurden die Schweil3parameter fur fehlerfreie Schweilungen ermittelt und
diese soweit optimiert, dass 180° Biegungen tberstanden werden konnten, Abbildung 14.

Abbildung 14: Links: Elektronenstrahlschweil3ung Nitinol an 1.4301, Drahtdurchmesser 0,508 mm und
rechts: Bruchflachen einer zerstérend gepriiften Probe einer Elektronenstrahlschwei3ung Nitinol an
1.4301, Drahtdurchmesser 0,254 mm
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Inhalt und Ablauf des Forschungsvorhabens

Arbeitshypothese

Das Projektziel liegt im prozesssicheren und wirtschaftlichen Schweil3en der Mischverbindung
Nitinol / nicht rostende Edelstdhle ohne Zusatzwerkstoff. Hierbei miissen folgende Teilziele er-
reicht werden:

Erhdéhung des Prozessverstandnisses des Mikro-Elektronenstrahlschwei3ens Nitinol /
nicht rostende Edelstéahle

Einstellung eines optimierten Gefliges durch Steuerung des Erstarrungsverhaltens
Verbessern der mechanisch-technologischen Eigenschaften der Mischverbindung

Ermittlung des Einflusses von Fokuswobbeln, Strahlpendelung, Strahlpulsung und Strahl-
achsenversatz auf das Erstarrungsverhalten

Nutzung von thermisch induzierten Druckspannungen zur Hei3rissvermeidung
Erarbeitung von QS-Strategien durch die REM Funktionalitat
Steigerung der Korrosionshestandigkeit

Verminderung des Reinigungsaufwandes bei der Herstellung der Mischverbindung Nitinol
/ nicht rostende Edelstahle

Das Vierfache der nach der DIN EN ISO 11070 geforderten Festigkeit soll erreicht werden

Die Arbeitshypothese zur Erreichung der Ziele besagt, dass es mit Hilfe der Mikroelektronenstahl-
schweil3technik mdglich ist:

durch das prozessbedingte Vakuum und die Méglichkeit in der Anlage in der gleichen
Aufspannung die Fugepartner mit dem Elektronenstrahl zu reinigen Versprodungen durch
Oxid- oder Nitridbildung zu vermeiden und eine nachgelagerte Reinigung zu vereinfachen
oder sogar komplett einzusparen

durch die gezielte Energieeinbringung in Kombination mit dem Fokuswobbeln und der
Strahlablenkung die Durchmischung zu optimieren und somit intermetallische Phasen zu
unterdriicken oder zumindest stark zu reduzieren

durch die gezielte Energieeinbringung in Kombination mit dem Fokuswobbeln und der
Strahlablenkung und zusatzlichen Hotspot, die ebenfalls mit dem Elektronenstrahl gebil-
det werden die dendritische Erstarrung zu beeinflussen und das Gefiige feinkérnig einzu-
stellen

die REM-Funktionalitét zur QS wahrend und nach dem Prozess zu verwenden.
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Losungsweg

Anhand einfacher Geometrien sollen im Projekt die Flgestellen mikrostrukturell charakterisiert
werden. Dabei stehen vor allem die Anderungen der mechanischen Eigenschaften sowie die Kor-
rosionsbestandigkeit im Vordergrund. Die Festigkeit wird benotigt, um die Funktion zu erfullen,
die Korrosionsbestandigkeit zur Zulassung der Produkte nach DIN EN 10995-15.

Eine weitere Anforderung ist die Sauberkeit der Oberflachen nach dem Schweil3en.

Beim SchweilR3en entsteht SchweilRrauch. Dieses Substanzgemisch enthalt je nach Material und
SchweilRverfahren neben Eisenoxid und Gasen auch potenziell krebserregende Metalle wie
Chrom oder Nickel. Diese spielen insbesondere beim Schweif3en von Edelstéhlen eine Rolle. Im
Projekt soll untersucht werden, mit welchen Reinigungsverfahren die gefiigten Oberflachen hin-
sichtlich bewahrten Standards ausreichend sauber sind um als Medizinprodukt eingesetzt zu wer-
den.

Die Untersuchungen des Elektronenstrahlschweil3ens wurden an pseudoelastischen NiTi-Form-
gedachtnislegierungen (FGL) durchgefiihrt. Wegen des oben erwahnten Anwendungsfeldes
sollte die Formged&chtnislegierung bei Umgebungsbedingungen pseudoelastische Eigenschaf-
ten zeigen. Es wurden kommerziell erhaltliche NiTi-Legierungen mit einer chemischen Zusam-
mensetzung von Niso sTiba beschafft, welche der Legierung SE508 entspricht. Die Halbzeuge la-
gen bei Drahten in drei unterschiedlichen Abmessungen (do = 0,1 mm; dpo = 0,5 mm; dp = 0,89
mm) und bei Blechen in zwei unterschiedlichen Abmessungen vor (dg = 0,3 mm; ds = 0,5 mm),
um die fur die Anwendung relevanten Gréf3enskalen abzudecken.

Fur die artfremden Verbindungen mit Eisenbasislegierungen wurden zwei austenitische CrNi-
Stéahle vom Typ X5CrNil18-10 (1.4301; AISI 304) bzw. X10CrNi18-8 (1.4310; AISI 301) beschafft.
Diese Legierungen zeigen im Hinblick auf ihre Eigenschaften wie Warmeleitfahigkeit (A = 15
W/mK), Schmelztemperatur und erreichbare Zugfestigkeiten ein den FGL &hnliches Verhalten
und sind in der Medizintechnik verbreitet.

Gliederung und Inhalte des Projekts
AP 1: Werkstoffauswahl und Beschaffung (NMI, tff)

Ziel: Festlegung der Werkstoffe fur die experimentellen Untersuchungen zur Verminderung des
intermetallischen Phasensaums, der Kornfeinung und der Vermeidung von Reaktionsprodukten
im Geflige und von Heildrissen sowie die Werkstoffe fir die bauteildhnlichen Proben

Inhalt: In Zusammenarbeit mit dem PA werden neben einer pseudoelastischen NiTi-Formge-
dachtnislegierung zwei Stahllegierungen beschafft. Hierbei soll eine pseudoelastischen NiTi-
Formgedachtnislegierung, die bei Umgebungsbedingungen pseudoelastische Eigenschaften
zeigt, (z.B. Nitinol 50,8/49,2) beschafft werden. Als Stahlwerkstoffe sind der 1.4310 und der
1.4301 vorgesehen. Zusatzlich werden in diesem Arbeitspaket die Probengeometrien, ebenfalls
in Zusammenarbeit mit dem PA, festgelegt.



Seite 46 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19.282 N

AP 2: Einfluss einer vorgelagerten Reinigung auf die Bildung von Oxiden
und Nitriden (tff/NMI)

Ziel: Verminderung der Reaktionsprodukte im Schweil3gut

Inhalt: Fugeteile, die einmal nur im US Bad entfettet wurden und einmal zuséatzlich mit dem Elekt-
ronenstrahl gereinigt wurden, werden mit den gleichen Schwei3parametern geschweif3t. Durch
die Elektronenstrahlreinigung sollen Verunreinigungen, Adsorbat- oder Oxidschichten an den
Oberflachen entfernt werden und dadurch die Entstehung von Oxiden (TisNi-O) oder Nitriden ver-
mieden werden. Mit Hilfe des Elektronenstrahls werden die Fugeflachen vor der eigentlichen
Schweilung durch eine Abrasterung mit geringer Leistung gereinigt. Hierzu missen mit Hilfe des
Werkstlckmanipulators in der evakuierten Arbeitskammer die Flgeflachen dem Elektronenstrahl
zuganglich gemacht werden und nach der Reinigung innerhalb der Kammer in Schweil3position
gebracht werden. Durch metallurgische Vergleiche des Schweil3guts (AP7) wird der Einfluss einer
vorgelagerten Elektronenstrahlreinigung untersucht. Von den Proben mit den geringsten Anteilen
an Reaktionsprodukten wird jeweils die Korrosionsbestéandigkeit in AP 10 ermittelt.

AP 3: Einfluss des Strahlwobbelns und Strahlablenkens auf den interme-
tallischen Phasensaum und die KorngroRe (tff)

Ziel: Verminderung des Phasensaums und Erhéhung der quasistatischen Zugfestigkeit und der
Schwingfestigkeit

Inhalt: Nach analytischer Abschatzung zielgerichteter Fokus- und Ablenkprofile werden die Strah-
leigenschaften soweit modifiziert, bis deutliche Effekte bei der Strahl-Stoff-Wechselwirkung ein-
treten. Unter Ausnutzung der sehr flexiblen Mdglichkeiten der Strahlmanipulation beim EB wer-
den sowohl dynamische Monofokus- und statische Multifokus-Strahlen mit variabler Leistungsva-
riation in den einzelnen Fokuspunkten erprobt und Ablenkfiguren eingesetzt. Zusatzlich wird auch
die Strahlachse analog der beschriebenen Laserstrahlschweil3ansatze mit variablen Abstanden
versetzt. Es werden alle SchweiRungen ohne Zusatzwerkstoff durchgefiihrt. Durch die unter-
schiedlichen Schmelzbadmorphologien, die durch die Variationen der Schwei3parameter und der
Mehrstrahl- und Mehrfokustechnologien erzeugt werden, sollen die Durchmischung und die Er-
starrung dahingehend modifiziert werden, dass der Phasensaum reduziert wird und ein feinkdr-
niges Geflige Uber das gesamte Schweil3gut erreicht wird. Die Wirksamkeit wird sowohl tber die
metallographische Auswertung (AP7) als auch die mechanisch-technologische Charakterisierung
(AP6) nachgewiesen. Von den Proben mit den geringsten Phasensdumen wird jeweils die Korro-
sionsbestandigkeit (AP10) ermittelt.

AP 4: Einfluss von Elektronenstrahl Hotspots auf die Heirissneigung
und die KorngroRe (tff)
Ziel: Reduzierung der HeiRrissneigung und Erzeugung eines feinkérnigen Gefliges

Inhalt: In dem abgeschlossenen Abschlussbericht zu dem AiF-Projekt 17.264 N ,Induzierte War-
mefelder zur Verminderung der Heildrissneigung® konnte gezeigt werden, dass durch thermisch
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indizierte Warmefelder Druckspannungen parallel zu Schweil3naht erzeugt werden kénnen, die
die HeiRrissanfalligkeit dramatisch absenken kénnen . In dem genannten Projekt wurde diese
mittels Induktion erzeugt, indem hier vorliegenden Projekt bietet es sich an, diese mit der schnel-
len Strahlablenkung durch den Elektronenstrahl selbst erzeugen zu lassen. In dem genannten
Projekt wurde ein FEM-Tool entwickelt, das genutzt werden kann, die fur eine Reduzierung der
Heil3rissanfélligkeit notwendigen Temperaturfelder zu berechnen, wodurch der experimentelle
Aufwand deutlich reduziert werden kann. Durch die Warmefelder kbnnen auch die Abkuhlbedin-
gungen eingestellt werden wodurch auch die Feinkérnigkeit des Gefliges positiv beeinflusst wer-
den kann. Die Erfolge der Hotspots und der Temperaturfelder werden in AP7 und AP6 ermittelt.

AP 5: Qualitatssicherung durch die REM Funktionalitat (NMI, tff)

Ziel: Nutzung der REM Funktionalitat zur Bestimmung der Schwei3nahtqualitat

Inhalt: Die Moglichkeit der Beobachtung des Fligevorgangs mit Hilfe der REM Funktionalitét ist
ein weiterer Vorteil des Mikroelektronenstrahlschweil3ens. Durch die elektronenoptische Be-
obachtung (Uber Rickstreuelektronen) kdnnen sowohl Aussagen Uber den Schweil3prozess
selbst online wahrend des SchweilRens getroffen werden als auch nach dem Schweil3en oberfla-
chennahe SchweilBunregelmagigkeiten erfasst werden. Durch ein Kalibrieren der elektronenopti-
schen Darstellung kénnen auch absolute geometrische GréRen gemessen werden. In diesem
Arbeitspunkt wird die Auswertung des elektronenoptisches Einblicks zur Erfassung absoluter
geometrischer Daten und zur Erkennung von SchweiBunregelmafigkeiten untersucht. Die Er-
gebnisse werden zum Ende des Projektes im AP 9 zur Qualitatssicherung an geschweif3ten Funk-
tionsmustern genutzt.

AP 6: Mechanisch-technologische Untersuchungen (NMI, tff)

Ziel: Ermittlung des Einflusses der ElektronenstrahlschweiBungen auf den FGE, die Zugfestigkeit
und die Ermudungsfestigkeit der geschweif3ten Proben und Demonstratoren.

Inhalt: Zur Bestimmung des FGE sollen die mechanischen Kennwerte wie Plateau-Krafte, bzw.
Plateau-Spannung und E-Modul mittels einer Zugprifmaschine ermittelt werden. Weiterhin wer-
den die mechanisch-technologischen Eigenschaften tber Harteprifung in der Schweil3naht und
der WEZ und quasistatische und dynamische Zug- und Biegeversuche ermittelt. Bei den Zugver-
suchen werden die Fugestellen mit einer Universalprifmaschine und beriihrungsloser Verfor-
mungsmessung zerstorend geprift. Damit sollen die mechanischen Eigenschaften tberpruft und
mit den Referenzwerten (Grundwerkstoff) verglichen werden. Es soll weiterhin die Harte der
Schweil3naht von der Warmeeinflusszone in die Schweil3naht hinein und wieder nach auf3en ge-
messen werden. Damit sollen das pseudoelastische Verhalten im Vergleich zum Ausgangsma-
terial Uberprift werden. Mit Hilfe der Dynamischen Differenzkalorimetrie (DSC) kénnen Phasen-
umwandlungstemperaturen der Schweil3ndhte ermittelt werden.
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AP 7: Charakterisierung der elektronenstrahlgeschweifRten Proben (tff)

Ziel: Ermittlung des Mikrogefuiges, der KorngroRenverteilung, etwaiger Heildrisse und des Pha-
sensaums

Inhalt: Die Untersuchung der Mikrostruktur vor und nach dem Schweil3prozess soll zunéachst mit-
tels optischer Lichtmikroskopie durchgefiihrt werden. Die mittels Drahterosion ausgetrennten
Schweil3proben sollen fir die Praparation von Quer- und Langsschliffen in einem Kalteinbettmittel
eingebettet und anschlieend geldppt werden. Durch das Kalteinbetten soll eine thermische Be-
einflussung des Schweil3gefliges vermieden werden. Die Beurteilung der Kornstruktur soll durch
Farbniederschlagsatzung nach Frenzel (50 ml Behara I, 15 mg Kaliumdisulfit) und Mikroharte-
messungen (Nanointendierung) erfolgen. Die Darstellung des Priméargefiiges mit den typischen
dendritischen Strukturen sowie der Ausscheidungen sollen anhand von Tiefendtzungen mit 20 ml
deionisiertes Wasser, 45 ml Glycerin, 25 ml Salpeter und 1 ml Flusssaure angesetzt werden (Gu-
gel H., 2010). Im Rasterelektronenmikroskop sollen die Bruchflachen analysiert werden und die
Untersuchungen der feinen Ausscheidungen durchgefihrt werden. Zur Phasenanalyse und de-
ren Zusammensetzung soll die energiedispersive Rontgenanalyse (EDX) verwendet werden. Mit
Hilfe der Nano-Computertomografie kann neben der Anfertigung von Langs- und Querschliffen
das Auftreten von Heildrissen erfasst werden.

AP 8: Herstellung der Funktionsmuster (NMI, tff)

Ziel: Nachweis der prinzipiellen Machbarkeit der Elektronenstrahlschweil3ungen an den festge-
legten Demonstratoren mit den geforderten Eigenschaften.

Inhalt: Mit den Ergebnissen der AP2, AP3, AP4, AP6 und AP7 sollen die mit dem PA festgelegten
Demonstratoren umgesetzt werden. Es soll neben der prinzipiellen Machbarkeit der Nachweis
des rissfreien Schweil3ens bei prozessrelevanter KorngroRe des Werkstoffs erbracht werden. Die
Demonstratoren verbleiben nach Abschluss des Projektes bei den Forschungsstellen und werden
nicht kostenlos oder gegen Entgelt an ein Unternehmen abgegeben. Die Eigenschaften der De-
monstratoren werden in den AP 6 und AP7 ermittelt.

AP 9: Erarbeitung von Reinigungsstrategien (NMl)

Ziel: Vorgabe fur notwendige Reinigungsschritte bei Elektronenstrahl geschweif3ten Nitinol-Stahl-
Verbindungen

Inhalt: Im Gegensatz zu LaserstrahlschweilBungen an Atmosphare sind die Schweil3rauche im
Vakuum zu vernachléassigen. Trotzdem kann es zu einem Belag der Oberflachen durch Metall-
dampfkondensat kommen. Die Kontaminationen an den Oberflachen aus dem Schweil3prozess
sind mit geeigneten Reinigungsverfahren zu entfernen. Ein Belag kann durch oberflachenanaly-
tische Untersuchungen durch Rontgenphotoelektronenspektroskopie (XPS) nachgewiesen wer-
den. Im Projekt soll untersucht werden, mit welchen Reinigungsverfahren die gefligten Oberfla-
chen hinsichtlich bewéahrter Standards ausreichend sauber sind um als Medizinprodukt eingesetzt
zu werden. Es kdnnen sich im Metalldampfkondensat auch potenziell krebserregende Metalle,
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wie Chrom oder Nickel, befinden. Diese spielen insbesondere beim Schweil3en von Edelstahlen
eine Rolle.

AP 10: Einfluss der ElektronstrahlschweiBungen auf das Korrosionsver-
halten (NMI)

Ziel: Sicherstellung, dass durch das Elektronenstrahlschweil3en das Korrosionsverhalten nicht
verandert wird.

Inhalt: Aus dem makroskopischen Schweil3en von nichtrostenden Stéhlen ist bekannt, dass die
Anlauffarbenproblematik aufgrund des geringen Sauerstoffanteils an den Restmolekilen eher zu
vernachlassigen ist. In einem laufenden Forschungsprojekt (BMBF ,LaserPromise®), an dem
beide Forschungsstellen beteiligt sind, konnte zudem gezeigt werden, dass sich die Korrosions-
bestandigkeit von mit Laser vorbehandelten Edelstahloberflachen (Reinigung und Strukturierung)
in Abh&ngigkeit der verwendeten Parameter signifikant &ndert. Um neben den Anlauffarben auch
mdgliche andere Ursachen fir eine Verschlechterung der Korrosionsbestandigkeit zu ermitteln,
sollen elektrochemische Untersuchungen (Modellprufkérper) sowie Realauslagerungen (Funkti-
onsmuster) im Autoklav mit begleitender Oberflachenanalytik (Lichtmikroskopie, ggf. Rasterelekt-
ronenmikroskopie) durchgefiihrt werden. Fir die Zulassung von metallischen Produkten fir die
Medizintechnik mussen elektrochemische Untersuchungen nach DIN EN 10993-15 (Biologische
Beurteilung von Medizinprodukten - Teil 15: Qualitativer und quantitativer Nachweis von Abbau-
produkten aus Metallen und Legierungen) durchgefiihrt werden. Dabei darf das Korrosionspoten-
tial der FUgeverbindung nicht niedriger sein als das der einzelnen eingesetzten Materialien. Dazu
werden potentiostatische und potentiodynamische Messungen zur Messung von Ruhe- und
Durchbruchspotentialen durchgefiihrt. Zudem ist eine Ausscheidung von Nickel an der Fugestelle
zu untersuchen. Dazu werden Untersuchungen an den Priflésungen aus den elektrochemischen
Untersuchungen sowie an Proben aus dem Immersionstests (Lagerung bei 37°C tber 7 Tage in
wassrigem Medium, Vorgaben in der DIN EN I1SO 10993-15) durchgeftihrt.

AP 11: Optimierung der Nahtgeometrie NMI, tff)

Ziel: Verbesserung der Reinigung und der Sterilisierbarkeit durch Vermeidung von Spaltbildungen

Inhalt: Die Reinigbarkeit eines Medizinproduktes wird beeinflusst durch die Geometrie des Medi-
zinproduktes und konstruktive Details wie Spalten, Gelenke, Hohlraume, Gewinde, Art der Ober-
flachen etc. Es muss sichergestellt sein, dass im gesamten Reinigungsprozess alle inneren und
aulleren Oberflachen des Medizinproduktes erreicht werden. Das bedeutet fur die Herstellung
der Fugestellen, dass diese weder Spalte noch UnregelmaRigkeiten auf/in der Oberflache auf-
weisen dirfen, in die im Einsatz Koérpermedien o0.a. oder bei der Reinigung Bestandteile der Rei-
niger eindringen koénnen, die nicht entfernt werden kdnnen. Anhand der Schwei3ergebnisse der
AP2, AP3, AP4 und APS8 soll eine Untersuchung der Nahtgeometrie zur Vermeidung von Spalt-
bildungen in der Fiigezone (Realisierung einer optimalen Reinigung und Sterilisation) erfolgen.
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AP 12: Berichterstellung (NMI, tff)

Ziel: Veroffentlichung der Ergebnisse in Form von Zwischenberichten, Veréffentlichungen und
eines Abschlussberichtes

Inhalt: Das Arbeitspaket beinhaltet im Wesentlichen die Erstellung der Zwischenberichte sowie
des Abschlussberichtes. Zudem sind diverse Verdffentlichungen in Fachzeitschriften (z.B.
WOMAG, mt-medizintechnik, DeviceMed, ...) bereits wahrend der Projektlaufzeit geplant, um
Betriebe aus dem Medizintechnikbereich bereits wahrend der Laufzeit auf die Forschungsarbei-
ten aufmerksam zu machen.
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Verwendete Gerate + Materialien, Untersuchungsmethoden

Analysemethoden

Mikro-Elektronenstrahlanlage pro-beam / selmi SEM108

Zur Durchfuhrung der Schweil3ungen, der Elektronenstrahl-Reinigungsaufgaben sowie zur Qua-
litatssicherung wurde die am Fachgebiet tff vorhandene Mikro-Elektronenstrahlschwei3anlage
verwendet. Die technischen Daten der Maschine sind in Tabelle 1 aufgefiihrt, ein Foto der Anlage
in Abbildung 15.

Tabelle 1: Technische Daten der Mikro-Elektronenstrahlanlage SEM108

Beschleunigungsspannung: | 10 kV ... 60 kV

Strahlstrom: 10 pA ... 20 MA

Strahldurchmesser bei 1 mA: |~ 30 um

Strahldurchmesser bei 20 pA: | < 3 um

Vakuumerzeugung: bis 10°® mbar im Arbeitsraum, 6lfrei durch Turbopumpen

Arbeitskammer: VergrofRerung: 16x bis 1000x

Strahlablenkung: Schnelle Strahlablenkung in X, Y und Z, pro-beam MiniMod,
5 MHz max. nutzbare Ablenkfrequenz

Elektronenoptische

Auflésung: >4 pum bei 60 kV und 5 MPx/s (materialabhéangig)

Abbildung 15: Mikro-Elektronenstrahlanlage pro-beam / selmi SEM108
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Bei der Anlage handelt es sich um ein umgebautes Rasterelektronenmikroskop der Fa. JSC selmi
(Sumy, Ukraine), welches von der Fa. pro-beam mit einem neuen und leistungsfahigeren Strah-
lerzeuger, einer neuen Anlagensteuerung sowie neuen Ablenk- und einer dynamischen Fokus-
sierungsspule ausgestattet wurde. Bedingt durch den geringen Arbeitsabstand, das Abbildungs-
verhaltnis des Strahlerzeugers sowie durch eine einschwenkbare Blende lassen sich, bei kleinen
Strahlstromen, sehr kleine Strahldurchmesser im unteren einstelligen Mikrometerbereich erzeu-
gen. Daher eignet sich der Modus der elektronenoptischen Darstellung gut zur Erzeugung hoch-
auflésender Bilder. Aufgrund der Beschleunigungsspannung von 60 kV und der Tatsache, dass
Ruckstreuelektronen von den Auffangerplatten aufgenommen werden, ergibt sich aufgrund der
Eindringtiefe der Elektronen in den Werkstoff eine dichteabhangige Auflésung bei verschiedenen
Werkstoffen. Sie betragt bei Stahlwerkstoffen mit einer Dichte von ca. 8 g/cm3 etwa 10 um, bei
Aluminiumwerkstoffen mit 2,7 g/cm?3 ca. 27 um und bei Wolfram mit der sehr hohen Dichte von
19,25 g/cm3 etwa 4 um (Lorenz 1997). Aufgrund der Mdéglichkeit, die Elektronen-Auffangerplatten
mit einer negativen Spannung zu beaufschlagen, werden niederenergetische thermische Elekt-
ronen von den Auffangerplatten ferngehalten.

Beim Schweil3en kann mit einem Strahlstrom von max. 20 mA, das entspricht einer Strahlleistung
von 1,2 kW, gearbeitet werden, wodurch Einschwei3tiefen im unteren einstelligen Millimeterbe-
reich moglich werden. Durch die mit max. 5 MHz (Kleinwinkel) arbeitende, schnelle Strahlablen-
kung sind alle Méglichkeiten der Mehrprozess- und Mehrstrahltechnik anwendbar.

Hochaufgeléste Photoelektronenmikroskopie (HRXPS)

Bei der Photoelektronenspektroskopie wird die Oberflache der Probe durch monoenergetische
Strahlung angeregt. Aufgrund des Photoeffekts werden Elektronen emittiert, deren kinetische
Energie charakteristisch fur das jeweilige Element und dessen Oxidationszustand ist. Auf diese
Art und Weise kénnen die Elementzusammensetzung und die chemischen Verbindungen an der
Oberflache bestimmt werden.

Die Anregung wird Uber weiche Rontgenstrahlung (z.B. MgKa oder AlKa) durchgefunhrt.
AulRer Wasserstoff und Helium kdnnen alle Elemente detektiert werden. Aufgrund der geringen
kinetischen Energie der Elektronen im Bereich von 50 eV bis zu 1500 eV hat dieses Verfahren
eine sehr geringe Informationstiefe im Bereich von wenigen Atomlagen. XPS ist deshalb ein sehr
oberflachensensitives Verfahren, mit dem vorteilhaft auch diinne Kontaminationsschichten bis
hinunter zu Teilen von Atomlagen identifiziert werden kénnen.

Aufgrund der vergleichsweisen Einfachheit des photoelektrischen Effektes ist XPS ein ausge-
zeichnetes quantitatives Verfahren, mit dem Element- und Verbindungskonzentrationen an der
Oberflache bestimmt werden konnen. Au3erdem kdnnen Schichtdickenmessungen im Grol3en-
ordnungsbereich der Informationstiefe vorgenommen werden.

Die Photoelektronenspektroskopie ist inzwischen zu einem kommerziellen Standardverfahren ge-
worden und wird in vielen Bereichen eingesetzt. Das Spektrum reicht von Forschung und Ent-
wicklung Gber Qualitatssicherung bis hin zur Untersuchung von Schadensfallen.
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Tabelle 2: Technische Daten des verwendeten HRXPS-Geréats

Analysegerét: Physical Instruments Quantera SXM

MeRparameter: Rontgenquelle: Al Ka (1486,6 eV), monochromatisch
Rontgenstrahl: 200 um &, 50 W
Untersuchungsgebiet: Flache, 1,4 mm x 1,4 mm
Passenergie: 224 eV (Ubersicht) / 55 eV (Detail)

Lichtmikroskopie

Beim Lichtmikroskop wird die vergrof3erte Darstellung der Probe durch die Bindelung des sicht-
baren Lichtes durch zwei Linsensysteme das Objektiv- und das Okularsystem erreicht.

Die Linsen eines Mikroskops sind so angeordnet, dass das vom Objektiv erzeugte reelle, aber
kopfstehende und seitenverkehrte Bild, das Zwischenbild (,Reelles Bild“) im Brennpunkt des Oku-
lars liegt. Der Betrachter sieht durch das Okular ein vergroRertes virtuelles Abbild dieses reellen
Bildes des Objektivs.

Die GesamtvergrofRerungsleistung eines Mikroskops wird durch die Brennweiten der beiden ver-
bauten Linsensysteme bestimmt, wobei durch die Verwendung verschiedener Objektivsysteme
eine Variation der Vergrof3erung erreicht wird.

Durch die Verwendung verschiedener Beleuchtungsarten ist sowohl die Betrachtung diinner licht-
transparenter Proben (,Durchlichtmodus®) als auch die Untersuchung von Probenoberflachen
(»Auflichtmodus*®, bei dem das reflektierte Licht vom Objektiv erfasst wird) moglich.

Tabelle 3: Technische Daten der verwendeten Lichtmikroskope

Analysegerét: Olympus SZX12 mit Digitalkamera Olympus ColorView Illu
Geratekenndaten: Vergrof3erung:5x bis 225x
Analysegerét: Digitales Lichtmikroskop Keyence Typ VHX-600
Geratekenndaten: VergroRerung: 20x bis 5000x
Analysegerét: Digitales Lichtmikroskop Leica DM2700
Geratekenndaten: Vergrof3erung: 16x bis 1000x

Polarographie

Die Nickelkonzentration nach dem Immersionstest DIN EN ISO 10993-15 wurde mit Hilfe der
Polarographie bestimmt. Die Polarographie ist ein Sonderfall der Voltammetrie. Bei der Polaro-
grafie werden Quecksilbertropfelektroden eingesetzt, an der der Elektrolysestrom gemessen
wird. Das zu bestimmende Metall (auch unedle Metalle) werden wegen der groRen Uberspan-
nung von Wasserstoff an Quecksilber abgeschieden und der dabei flieRende Strom wird gemes-
sen. Dieser stellt das analytische Signal dar.

Es wurde ein Polarograph 757 VA Computrace der Firma Deutsche Metrohm verwendet.
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Rasterelektronenmikroskopie in Verbindung mit der energiedispersiven
Roéntgenspektroskopie

Die Rasterelektronenmikroskopie ist ein abbildendes Analyseverfahren, bei welchem Oberfla-
chen zeilenférmig mit einem Elektronenstrahl abgerastert werden. Die an jedem Punkt der Ober-
flache ausgeltsten Sekundarelektronen bestimmen durch ihre Intensitat die Bildpunkthelligkeit.
Die Intensitat der Sekundarelektronen wird zum einen durch die Struktur der Oberflache be-
stimmt, zum anderen ist sie von der jeweiligen Elementzusammensetzung abhangig.

Mittels Rontgenanalyse EDX (Energy Dispersive X-ray Analysis) kann zerstorungsfrei die
Festkorperoberflache auf deren Elementzusammensetzung hin untersucht werden. Dabei wird
der Primarelektronenstrahl benutzt, um die Probe zur Emission von charakteristischer Rontgen-
strahlung anzuregen. Dieses Messverfahren dient v.a. der lokalen Elementanalyse einzelner
Fragmente in der Oberflache.

Dieses Verfahren kann auch genutzt werden, um ein Elementmapping lUber das gesamte
REM-Bild zu erstellen. Hierbei wird der ausgewahlte Probenausschnitt mehrfach auf charakteris-
tische Rontgenstrahlung gescannt, wobei die Ortliche Verteilung von Elementen dargestellt wer-
den kann.

Tabelle 4: Technische Daten des verwendeten Rasterelektronenmikroskops

Elektronenmikroskop: Zeiss Auriga mit Gemini 500 Strahlerzeuger
Auflésung: 0,6 nm bei 15 kV
EDX-Detektor: Bruker AXS XFlash Detector 5030

Focused lon Beam Technik (FIB)

Mithilfe der Focused lon Beam Technik werden Mikroquerschliffe an der Oberflache erzeugt (bis
zu 20um). Der Mikroquerschliff kann mit der Rasterelektronenmikroskopie und der energiedisper-
siven Roéntgenspektroskopie untersucht werden. In Abbildung 16 ist die schematische Darstellung
eines FIB-Schnittes dargestellt. Die Querschnittsflaiche eines FIB-Schnittes liegt dabei in der Re-
gel senkrecht zur Oberflache.
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Abbildung 16: Schematische Darstellung eines FIB-Schnittes

Elektronenriickstreubeugung (Electron backscatter diffraction - EBSD)

EBSD Detektoren werden in Rasterelektronenmikroskopen oder Transmissionselektronenmikro-
skopen eingesetzt. Mit dieser Technik kann die Struktur von kristallinen Phasen, ihre kristalline
Orientierung , Kornmorphologie, Korngrenzen an kristallinen, teilkristallinen oder polykristallinen
Probenoberflachen.

Die Methode beruht auf einer Elektronenbeugung des fokussierten Elektronenstrahls, bei der so-
genannte Kikuchi Muster erzeigt werden. Elektronen des Primarstrahls werden an den Kristall-
ebenen gebeugt. Dabei entsteht durch die Modulation der Elektronen durch die Beugungsbedin-
gungen am Kristall ein Beugungsmuster. Dieses ist spezifisch fir die Kristallstruktur und ihre Ori-
entierung. Das Beugungsbild wird aufgenommen und ausgewertet. Durch die hohe laterale Auf-
I6sung des Elektronenmikroskops und der automatisierte Bildauswertung wird die ortsaufgeloste
Ermittlung (Mapping) der Kristallsymmetrien (Kristallstruktur) und deren Ausrichtung (Kristallori-
entierung) ermaoglicht.

Gerat: Oxford XMax EDX Detector

Sekundarneutralteilchen-Massenspektroskopie

Die Sekundarneutralteilchen-Massenspektrometrie gehoért wie SIMS zu den massenspektromet-
rischen Oberflaichenanalysemethoden. Diese basieren auf dem Prinzip der Festkdrperzerstau-
bung durch Beschuss mit primaren lonen und anschlieendem Nachweis der zerstaubten Partikel
in einem Massenspektrometer. Eingesetzt wird diese Methode zur qualitativen Analyse der che-
mischen Zusammensetzung von Oberflachen, dinnen Schichten und Bulkmaterial von Festkor-
pern. Es kénnen sowohl elektrisch leitende (Metalle, Halbleiter, Legierungen) als auch nicht lei-
tende (Glas, Keramik) Materialien untersucht werden. Mit Hilfe einer Referenzprobe kénnen auch
quantitative Analysen durchgefiihrt werden.

Die Informationstiefe betragt bei diesem Messverfahren nur wenige Atomlagen, so dass auch
sehr diinne Schichten, bis zu 10 nm Dicke, untersucht werden kdnnen. Weiter kdnnen Element-
konzentrationen in Abh&ngigkeit von der Tiefe bestimmt werden. (Langbein 2009)


https://de.wikipedia.org/wiki/Kristall
https://de.wikipedia.org/wiki/Kristall
https://de.wikipedia.org/wiki/Kristallstruktur
https://de.wikipedia.org/wiki/Kristallorientierung
https://de.wikipedia.org/wiki/Kristallorientierung
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Tabelle 5: Technische Daten des Sekundarteilchen-Massenspektrometers

Gerét: Leybold / Specs INA X /INA 3
Ortsaufldsung: 7mm/2-5mm

Tiefenauflosung: bis 10 nm

Nachweisgrenze: bis 1 ppm (nur Bulkanalyse)

Probengrof3e: maximal 10 mm dick, Durchmesser < 20 mm

Mechanisch-technologische Untersuchungen

Zugpriifung an Standardpriifkérpern

Der einachsige, quasistatische Zugversuch gilt international als Grundversuch zur Messung von
Festigkeiten von metallischen Werkstoffen und Schweil3néhten. Es lassen sich die Streckgren-
zen, Zugfestigkeiten, E-Module, Bruchdehnungen sowie Spannungs-Dehnungs-Diagramme be-
stimmen. Die Priifungen im Projekt finden in Anlehnung an die DIN EN ISO 6892-1: Metallische
Werkstoffe — Zugversuch — Teil 1: Prifverfahren bei Raumtemperatur statt.

Die Probenform der Zugproben wurde in Anlehnung an die Norm DIN 50125: Prufung metallischer
Werkstoffe — Zugproben ausgewahlt. Da zum einen das Probenmaterial Nitinol teuer und zum
anderen die Grol3e des Schweildraums am tff begrenzt ist, wurden mdglichst kleine Probenformen
aus nicht rostendem Stahl (1.4310; Zugfestigkeit 1100 — 1300 MPa) erprobt und eine reprodu-
zierbar prifbare Probengeometrie festgelegt. Untersucht wurden folgende Probenformen nach
der Norm DIN 50125:

e FormH25
Form H 25M

Form H 50

Form E 25

Form E 25M

Zudem wurde fur die keinen Zugproben ein geeigneter Probenhalter erstellt und erprobt, der eine
querkraftfreie und rutschsichere Einspannung ermaglicht.

Fur die eigentlichen Prifungen wurde die Probenform H25 (siehe folgende Abbildung), aufgrund
des guten Handlings beim Schweil3en und Prifen ausgewahlt.
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Abbildung 17: Form und Mal3e der Zugproben in Anlehnung an Norm DIN 50125

Daraufhin wurde der Einfluss der Probenherstellung bei nichtrostendem Stahl (1.4310) ermittelt
und eine Probenherstellung festgelegt. Letzte Arbeiten bezogen sich auf erste mechanische Pru-
fungen an Reinstoffproben und geschweil3ten Mischverbindungen aus Nitinol und Edelstahl.

Die Messung wurden auf einer Universal-Priifmaschine vom Typ Zwick Z020 durchgefiihrt, Ab-
bildung 18 links. Die Messung der Langenanderung der Probe wurde mittels Video-Extensome-
ters optisch oder mittels Traverse und Korrekturkurve aufgenommen. Die Markierung der Mess-
lange bei der Videoxtens erfolgte mittels selbstklebender Messmarken, Abbildung 18 rechts. Da-
bei muss sichergestellt werden, dass der Bruch innerhalb der Messmarken auftritt. Die Proben-
korper wurden zentrisch in eine Spannvorrichtung eingespannt. Wahrend der Prifung wurden die
Bruchkraft und die Bruchspannung ermittelt. Die Priifung erfolgte bei einer Vorkraft von 0,01 MPa.
Je nach elastischer und plastischer Verformung der Zugprobe erfolgten die Prifungen bei Prif-
geschwindigkeiten von 30 bis 90 MPa/s. Die Einspannléange wurde je nach Probenform in Anleh-
nung an die Norm DIN 50125 gewahlt.

Abbildung 18: Prifmaschine Zwick 2020 (links) und Zugprobe mit Messmarken (rechts)
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Mehrstufenschwingversuch an Nitinolstreifen

Die dynamischen Prifungen Prufungen im Projekt wurden an der servoelektrischen 2-Saulen-
Prifmaschine 2kN der Firma DYNA-MESS Priifsysteme GmbH (Aachen) an der Forschungsein-
richtung 2 durchgefiihrt. Die Prifkérper wurden zentrisch in einer Spannvorrichtung eingespannt
(siehe Abbildung 19). Untersucht wurden reine Nitinolstreifen (25 mm x 2,9 mm x 0,5 mm).

Abbildung 19: Aufbau der dynamischen Prufung auf der Prifmaschine DYNA-MESS mit Nitinol-Probe

Die Lastaufbringung erfolgt dabei sinusformig zwischen der maximalen und minimalen Last (Ab-
bildung 20). Die minimale Last entspricht 10 % der maximalen Last. Die Prufung erfolgte in BI6-
cken (siehe Tabelle 6 und Abbildung 20), dabei wird alle 500 Zyklen das Lastmaximum um 50 N
erhoht. Die Prufung erfolgt bei einer Frequenz von 1 Hz.
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Abbildung 20: Sinusformige Lastaufbringung (links) und die Darstellungen der Krafterh6hung alle 500
Zyklen um 50 N im Mehrstufenschwingversuch (Rechts)
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Tabelle 6: Lastaufbringung im Blockverfahren

Block | Start bei Zyklen Lastminimum Fmin [N] Lastmaximum Fmax [N]
1 0 30 300
2 500 35 350
3 1000 40 400
4 1500 45 450
5 2000 50 500
6 2500 55 550
7 3000 60 600
8 3500 65 650
9 4000 70 700

Wahrend der Priufung erfolgten die Aufzeichnung der minimalen und maximalen Kraft, der mini-
male und der maximale Weg als auch die Aufnahme der Belastungsfrequenz und die Anzahl der
Belastungszyklen.

Zugpriifungen an Funktionsmustern

Neben Zugprifungen an Standardzugproben wurden auch Zugprifungen am Funktionsmuster in
diesem Forschungsprojekt durchgefuihrt, um Zugfestigkeiten, Bruchdehnungen und das Span-
nungs-Dehnungs-Verhalten von geschweildten Verbindungen zu ermitteln. Die Prifungen im Pro-
jekt finden in Anlehnung an die DIN EN ISO 6892-1: Metallische Werkstoffe — Zugversuch — Teil
1: Prifverfahren bei Raumtemperatur statt.

Die festgelegten Funktionsmuster werden spéater im Abschnitt AP 8: Herstellung der Funktions-
muster detailliert erlautert.

Zugpriifungen an geschweifSiten Drihten

Die Messung wurden auf einer Universal-Priifmaschine vom Typ Zwick Z020 durchgefiihrt, Ab-
bildung 21. Die Probenkérper wurden zentrisch in eine Spannvorrichtung, bestehend aus einem
Backenfutter unten und einem Schraubspannkopf oben, eingespannt. Wahrend der Prifung wur-
den die Bruchkraft und die Bruchspannung ermittelt. Die Prifung erfolgte bei einer Vorkraft von
0,05 N und einer Priifgeschwindigkeit von 30 MPa/s bis 90 MPa/s je nach Material der Probe.
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Abbildung 21: Aufbau der Zugprifung von Drahten an der Zwick Z020 mit Nitinol-Draht

Zugpriifungen an geschweiSten Edelstahl-Nitinol-Rohren

Die Messung wurden auf einer Universal-Priifmaschine vom Typ Zwick Z020 durchgefiihrt, Ab-
bildung 22. Die Probenkérper wurden zentrisch in eine Spannvorrichtung, bestehend aus einem
Backenfutter unten und einer Spannzange oben, eingespannt. Wahrend der Prifung wurden die
Bruchkraft und die Bruchspannung ermittelt. Die Prifung erfolgte bei einer Vorkraft von 1 N und
einer Priifgeschwindigkeit von 30 MPa/s. Die Wandstarke der geschweil3ten Nitinol-Rohre betragt
0,15 mm, der AuRendurchmesser 2,5 mm.
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Abbildung 22: Aufbau der Zugprifung an Nitinol-Rohr

In einer weiteren Prufung wurden geschweil3te Nitinol-Rohre einer zyklischen Prifung unterzo-
gen. Diese erfolgte ebenfalls an der Prifmaschine Zwick Z2020. Die Probenkodrper wurden eben-
falls zentrisch in eine Spannvorrichtung eingespannt. Wahrend der Prifung wurden die Bruchkraft
und die Bruchspannung ermittelt. Die Prifung erfolgte bei einer Vorkraft von 0,1 N und einer
Prufgeschwindigkeit von 0,3 mm/s. Die Erhéhung der Kraft erfolgte bis zu einer maximalen Deh-
nung von 2 mm. AnschlieBend wurde die Kraft bis auf O N reduziert und der Vorgang mindestens
funf Mal wiederholt.

Dynamische Differenzkalorimetrie

Mit Hilfe der dynamischen Differenzkalorimetrie (DSC, englisch differential scanning calorimetry)
wird die Warmemenge bestimmt, die bei einer physikalischen oder chemischen Umwandlung ei-
nes Stoffes aufgebracht werden muss oder entsteht. Dementsprechend &ndert sich die innere
Energie des Stoffes, die bei konstantem Druck als Enthalpie bezeichnet wird.

Vorgénge, die zu einer Erh6hung der Enthalpie (Schmelzen, Verdampfen, Glasiibergang) fiihren,
werden als endotherm, Vorgange, welche die Enthalpie erniedrigen (Kristallisation, Hartungsver-
lauf, Zersetzen) als exotherm bezeichnet.

Die Anderung der Enthalpie wird mit Hilfe eines sog. Kalorimeters als abweichender Verlauf des
Warmestroms von der Basislinie gemessen. Unter der Basislinie versteht man den aufgenomme-
nen Teil der Kurve auBBerhalb der Reaktions- oder Umwandlungsbereich. In diesem Bereich
selbst wird eine Gerade angelegt, von der man annimmt, dass die Reaktions- und/oder Umwand-
lungswérme gleich Null ist.
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Die spezifische Warmekapazitat gibt an, wieviel Energie aufgewendet werden muss, um 1 g eines
Stoffes um 1 °C bei konstantem Druck zu erwarmen. Da die Bestimmung der Warmekapazitat
geratetechnisch aufwendig ist, wird bei der Dynamischen Differenzkalorimetrie der Warmestrom,
d.h. die Warmemenge pro Zeiteinheit und Masse ermittelt. Dieser ist der spezifischen Warmeka-
pazitat direkt proportional. Der Proportionalitatsfaktor entspricht der Heizrate.

Bei der DWDK (Dynamische Warmestrom- Differenzkalorimetrie) besteht die Messzelle aus ei-
nem Ofen, in dem die Probe und Referenz zusammen nach einem Temperaturprogramm aufge-
heizt bzw. abgekihlt werden. Solange Probe und Referenz dem Temperaturprogramm gleicher-
malf3en folgen kdnnen, sind die Warmestrome von Ofen in die Probe und in die Referenz konstant.
Kommt es nun zu einem endothermen Phaseniubergang (z. B. Schmelzen) in der Probe, wird alle
Energie zunéachst fir den Schmelzprozess benotigt, so dass die Probe der Referenz in der Tem-
peratur hinterherhinkt und sich eine Temperaturdifferenz einstellt. Entsprechendes gilt fur
exotherme Phaseniibergange (z. B. Kristallisation), in der die Probe in der Temperatur der Refe-
renz vorauseilt. Diese Temperaturdifferenz ist direkt proportional der Differenz des Warmestro-
mes in die Probe im Vergleich zur Referenz (Bonnet 2014; Ehrenstein et al. 2003).

DSC-Untersuchungen erméglichen grundsatzlich die Messung endo- und exothermer Effekte, die
auf der Enthalpieerhéhung bzw. -erniedrigung des Stoffes basieren. Abbildung 23 zeigt die sche-
matische Darstellung einer DSC-Kurve mit den moglichen eintretenden endo- und exothermen
Effekten. (Tieke 2005)

Rekristallisation
Exo- l

therlrm Zarselzung

dH

df- Schmalzen

! L
Endo-| Glasibergang
tharm

T

Abbildung 23: Schematische Darstellung einer DSC-Kurve mit mdglichen Effekten (Tieke 2005)
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Zur Verfigung stand an der Forschungseinrichtung 2 — NMI die DSC 204 F1 Phoenix der Fa.
Netzsch, um die entscheidenden Phasenibergangstemperaturen der Schwei3ndhte im Vergleich
zu den Ausgangsmaterialien nichtrostender Stahl (1.4310) und Nitinol zu bestimmen. Die Unter-
suchungen wurden nach den folgenden Bedingungen durchgefihrt:

e Heiz-/ Kihlrate: 10 K/min

e Atmosphére: Stickstoff

e Probenmenge: 2,8g-4,7g

e Temperaturprogramm (= 1 Messzyklus):

o
o
o

O

0°C

. Q(D"C

Abklihlung: 25 °C — 70 °C (Startbedingungen)
Isotherm: 10 min

Aufheizung: 150 °C
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Abbildung 24: gewahltes Temperaturprogramm fir die DSC-Untersuchungen

Alle Proben wurden zerkleinert, in Aluminium-Tiegel eingewogen und 1. Messzyklus unterzogen.
Samtliche Schritte des Temperaturprogramms wurden aufgezeichnet. Ausgewertet wurde pro
Probe jedoch nur die zweite Aufheizphase.
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Ergebnisse der Arbeitspakete
AP 1: Werkstoffauswahl und Beschaffung

In diesem gemeinsam von tff und NMI bearbeitetem Arbeitspaket wurden, in Zusammenarbeit mit
dem PA, die im Projektverlauf zu verwendenden Werkstoffe festgelegt, Tabelle 7.

Tabelle 7: Im Projektverlauf verwendete Werkstoffe

Nichtrostender Stahl Nichtrostender Stahl

Nitinol SES08 1.4310 1.4301

Werkstoff- Superelastische Nickel- Nichtrostender Nichtrostender
art Titan-Leg. Cr-Ni-Stahl Cr-Ni-Stahl
Legierungs- 55,8 Gew.-% Ni 18% Cr, 8% Ni 18% Cr, 10% Ni
elemente 44 Gew.-% Ti max. 0,15% C max. 0,05% C
Alternative X10CrNil18-8 X5CrNi18-10
Bezeich- AlSI 301 AlSI 304
nung

Plateauspannung ca. Hohe Zugfestigkeit Ger. Festigkeit als
Besondere o 40|0[|)\/||;a, bis 2100 MPa, o0 11.4113(1)0MP
Eigenschaft o €l. behnung Kaltverfestigung, (700- a)

Interkr. Korrosion (-) Interkr. Korrosion (0)

Bei der verwendeten Nickel-Titan-Legierung handelt es sich um eine superelastische Legierung
mit der Bezeichnung SE508, welche zu 50,8 at.-% Nickel besteht. Sie zeichnet sich durch ein
superelastisches Verhalten auf einem Plateau von ca. 400 - 500 MPa (bei Raumtemperatur) aus
und kann etwa 6 - 8 % elastische Dehnung ertragen, Abbildung 25. Nitinol zeichnen sich, neben
seinen hervorragenden mechanischen Eigenschaften, durch eine sehr gute Korrosionsbestéan-
digkeit und Biokompatibilitat aus (Wintermantel 2009).

Als nichtrostende Stéhle wurden sowohl der Typ 1.4310 als auch 1.4301 ausgewahlt. 1.4310 als
typischer Vertreter der Federstahle (austenitisch) lasst sich stark kaltverfestigen (Bildung von
Reibmartensit) und erreicht dadurch Zugfestigkeiten bis 2.100 MPa, wodurch er typischerweise
als Federbandstahl oder als Draht verwendet wird. Er besitzt eine fir die Anwendung in der Me-
dizintechnik ausreichende Korrosionsbestandigkeit, durch den recht hohen Kohlenstoffgehalt ist
er jedoch anféallig fur interkristalline Korrosion aufgrund der Chromverarmung an den Korngren-
zen, besonders beim Einsatz in chloridhaltigen Umgebungen. Der Cr-Ni-Stahl 1.4301 besitzt ein
austenitisches Geflige, durch seinen geringeren Kohlenstoffanteil neigt er nicht zur starken Bil-
dung von Reibmartensit, was sich in einer geringeren Zugfestigkeit, aber héherer Duktilitat aus-
driickt. Auch die Anfélligkeit fir interkristalline Korrosion ist geringer. (Deutsche Edelstahlwerke
GmbH 2015, 2016; Wintermantel 2009)
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Abbildung 25: Spannungs-Dehnungs-Diagramm von Nitinol SE508 bei verschiedenen Temperaturen (Y-
oun et al. 2011)

Mit dem PA wurde vereinbart, dass Versuche primar mit Stahl vom Typ 1.4310 durchgefihrt wer-
den sollen und nur beim Auftreten von Problemen aufgrund des héheren Kohlenstoffgehalts auf
1.4301 zuruckgegriffen wird. Als Flachproben werden Bleche mit 0,3 mm und 0,5 mm Blechdicke
verwendet, Geflgt wird am Stumpfstol3. Die Probenform wurde auf eine quadratische Probe 25
X 25 mmz2 angepasst, damit ergeben sich Fligepartner mit den Abmessungen 12,5 x 25 mmz2. Die
einfach geschweildten Proben kdnnen so ,recycelt” werden. Als Rundproben werden Dréhte ver-
wendet mit 0,1 mm und 0,5 mm Drahtdicke und 50 mm Lange. Gefluigt wird am Stumpfstol3, zu-
nachst ohne Drehung der Drahtenden.

Die Probenvorbereitung erfolgt durch Wasserstrahlschneiden, damit keine Beeinflussung der Ma-
terialeigenschaften stattfindet. Es ergibt sich eine hohe Maschinengenauigkeit, aber es entsteht
ein leichter Grat sowie eine sowie eine recht grof3e Rauhtiefe, s. Abbildung 26. Daher wurden
die Schnittkanten auf einem Tellerschleifer (nass) mit SiC-Papier Korn 1200/2500 nachgearbeitet.

Abbildung 26: Schnittkante einer mittels Wasserstrahl geschnittenen Schweil3probe
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Die Form der Zugprobe wurde in Anlehnung an die DIN 50125, Form H gewahlt. Eine Zeichnung
der Zugprobe ist in Abbildung 27 dargestellt. Als Fertigungsverfahren flr Zugproben aus ge-
schweil3ten Blechproben wurde, aufgrund der sehr hohen Maschinengenauigkeit, der guten
Oberflachenqualitat sowie der Gratfreiheit das Drahterodieren genutzt.

Abbildung 27: Zugprobe nach DIN 50125 Form H

Am Stumpfsto3 zu verschwei3ende Drahtproben mussten stirnseitig geplant werden. Mittels ei-
ner speziellen Haltevorrichtung wurden die geschnittenen Drahtenden auf dem Tellerschleifer,
mit abgestuften Kérnungen bis hin zur Kérnung 2500, plan geschliffen.

AP 2: Einfluss einer vorgelagerten Reinigung auf die Bildung von
Oxiden und Nitriden

Untersucht wurde der Einfluss einer vorgelagerten Reinigung auf die Schweil3naht bei artgleichen
Verbindungen an Blindschweil3ungen. Die Elementzusammensetzung wurde mittels XPS
(ESCA) charakterisiert. Ein Schwerpunkt war hierbei der Gehalt an Kohlenstoff, Sauerstoff und
Stickstoff, also die Verunreinigung mit Kohlenwasserstoffen, bzw. die Entfernung von Nitriden
und Oxiden anhand der Zusammensetzung des Schweil3gefliges. Die Experimente wurden zu-
nachst an einem nichtrostenden Stahl vom Typ 1.4301 durchgefiihrt. Es zeigte sich, dass anhand
des Schweil3gefiiges keine aussagekraftigen Analyseergebnisse in Bezug auf die Oberflachen-
verschmutzung generieren lie3en, daher wurde in Absprache mit dem PA eine direkte Untersu-
chung der gereinigten und ungereinigten Oberflachen mittels oberflaichenanalytischer Techniken
vorgenommen.
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Elektronenstrahlreinigung der Bleche

Bei der Elektronenstrahlreinigung wird die Blechoberflache mit einem Elektronenstrahl niedriger
Leistung, aber hoher Energiedichte, abgerastert. Durch die hohe Energiedichte wird in kurzer Zeit
die Oberflache erwarmt, sodass es entweder zu einem Verdampfen von (organischen) Oberfla-
chenbelagen, einer Aufschmelzung der Oberflache oder, bei noch héherer Leistungsdichte, zu
einem Verdampfen der obersten Schicht des Substrats kommt. Fir die Parameterfindung der
Elektronenstrahlreinigung wurde ein Design of Experiment (DoE nach Box-Behnken) Uber 60
Proben durchgefuihrt. Dabei wurde ein Edelstahl 1.4301 verwendet.

Variiert wurden:
e Der Arbeitsabstand (40, 50, 60 mm)
¢ Die Fokuslage (0, +50 mA, -50 mA)
e Die Punktmuster (100%, 75%, 50% Flachendeckung)
o Die Verweilzeit pro Punkt (0,1 ps, 1 us, 10 us)
e Der Strahlstrom (0,1 mA, 0,3 mA, 0,5 mA)

o auf jeweils 3 Stufen.

Als Ergebnis stehen zwei Parametersétze zur Verfugung: einer fur eine rein ablative Reinigung
sowie einer fur eine Reinigung mit Anschmelzung der Oberflache. In Abbildung 28 sind die gerei-
nigten Blechoberflachen dargestellt. Das gereinigte Feld hat eine Breite von ca. 10 mm. Die
schwarze Oberflache stellt eine spiegelblanke Oberflache dar. Mittlere Leistungen, geringe Fla-
chendeckung und kurze Verweilzeiten flhren zu einer ablativen Reinigung, héhere Flachende-
ckung und langere Verweilzeiten bei mittleren und héheren Leistungen flihren zu einer Auf-
schmelzung der Oberflache.

Abbildung 28: Gereinigte Blechoberflachen: Ablativ (links) und mit Anschmelzung (rechts)
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Charakterisierung der Oberflache nach Reinigung
Darstellung der XPS-Ergebnisse
Untersucht wurden folgende Reinigungsmethoden:
e Vorreinigung mit Aceton
e Vorreinigung mit Aceton, Elektronenstrahlreinigung rein ablativ
e Ungereinigt, Elektronenstrahlreinigung rein ablativ
e Vorreinigung mit Aceton, Elektronenstrahlreinigung mit Anschmelzung
¢ Ungereinigt, Elektronenstrahlreinigung mit Anschmelzung

Untersucht wurden Edelstahlbleche (1.4301, Blechdicke: 0,3 mm, Zugfestigkeit: 1100 — 1300
MPa), mit der Photoelektronenspektroskopie und der Rasterelektronenmikroskopie.

Tabelle 8: Untersuchte EB-gereinigte Proben

NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-021-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10)
Referenz: Blech ungereinigt
35410-PP-022-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10)
Referenz: Blech ungereinigt
35410-PP-023-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10)
Referenz: Blech mit Aceton entfettet
35410-PP-024-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10)
Referenz: Blech mit Aceton entfettet
35410-PP-025-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil18-10) keine Vorreinigung, EB-
Reinigung mit Anschmelzung der Oberflache
35410-PP-026-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) keine Vorreinigung, EB-
Reinigung mit Anschmelzung der Oberflache
35410-PP-027-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10)
Aceton-Vorreinigung, EB-Reinigung rein ablativ
35410-PP-028-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10)
Aceton-Vorreinigung, EB-Reinigung rein ablativ
35410-PP-029-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10)
keine Vorreinigung, EB-Reinigung rein ablativ
35410-PP-030-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10)
keine Vorreinigung, EB-Reinigung rein ablativ
35410-PP-031-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil18-10) Aceton-Vorreinigung,
EB-Reinigung mit Anschmelzung der Oberflache
35410-PP-032-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Aceton-Vorreinigung,

EB-Reinigung mit Anschmelzung der Oberflache
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Als Referenz wurde das Edelstahlblech wie erhalten mit der Photoelektronenspektroskopie (XPS)
mit Parametern nach Tabelle 10 untersucht. Die Proben wurden im Eingangszustand dokumen-
tiert und mittels Klebeband auf dem Probenhalter befestigt. Die XPS-Spektren sind im Anhang
dargestellt, die tabellarische Zusammenfassung der Ergebnisse in Tabelle 9. Es wurde eine
100% Rechnung, bei homogener Verteilung ohne die Bertcksichtigung von Wasserstoff durch-

gefiuhrt.

Tabelle 9: Tabellarische Zusammenfassung der Elementkonzentrationen

Konzentration [at%]
Probe
35410-PP-021-00

ungereinigt

35410-PP-022-00

ungereinigt

35410-PP-023-00

mit Aceton entfettet

35410-PP-024-00

mit Aceton entfettet

35410-PP-025-00

keine Vorreinigung EB Reini-
gung mit Anschmelzung der
Oberflache

35410-PP-026-00

keine Vorreinigung EB Reini-
gung mit Anschmelzung der
Oberflache

35410-PP-027-00

Aceton Vorreinigung, EB-
Reinigung rein ablativ

35410-PP-028-00

Aceton Vorreinigung, EB-
Reinigung rein ablativ

35410-PP-029-00
Keine Vorreinigung, EB-Rei-
nigung rein ablativ

35410-PP-030-00

Keine Vorreinigung, EB-Rei-
nigung rein ablativ

35410-PP-031-00
Aceton Vorreinigung EB Rei-
nigung mit Anschmelzung
der Oberflache

35410-PP-032-00

Aceton Vorreinigung EB Rei-
nigung mit Anschmelzung
der Oberflache
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Na Fe Zn
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22 34 -
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- 9,7 -
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Si Ca
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<1
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<1
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<1
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<1
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<1
0,3

<1
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<1
(0,9)

<1
(0,6)

<1
(0,5)

K

<1
(0,4)

<1
(0,8)

<1
(0,5)

<1
(0,6)

Cr

3,6

3,4

2,7

2,8

13

9,9

9,2

10

3,1

2,7

Mn F

<1
(0,9

<1 <1
0,7 (0,9

2,6 -

4,5 -

Ni

<1
(0.8)

<1
(0,1)

<1
0,7)

<1
(0,5)
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Tabelle 10: Messparameter der Photoelektronenspektoskopie

MeRparameter: Rontgenquelle:

Roéntgenstrahl:
Untersuchungsgebiet:
Passenergie:

Al Ka. (1486,6 eV), monochromatisch
200 um @, 50 W

Flache, 1,4 mm x 1,4 mm

224 eV (Ubersicht) / 55 eV (Detail)

In der Abbildung 29, Abbildung 30 und Abbildung 31 sind die in der Tabelle 9 dargestellten Er-
gebnisse grafisch wiedergegeben. Das Reinigungsergebnis lasst sich deutlich an der Kohlen-
stoffkonzentration, welche als Malf? fir organische Verschmutzung herangezogen werden kann,
erkennen.

90

80

70

60

50

40

30

20

1

(=]

ungereinigt/mit Aceton gereinigt

II}I)I\f‘II-Proben- Angaben zur Probe:

35410-PP-021-00

35410-PP-022-00

35410-PP-023-00

‘ 35410-PP-024-00

__III|.__l - _
Cls N1s 01

s Nals Fe2p3 Zn2p3  Si2p Ca2p

Referenz: Blech ungereinigt
Referenz: Blech ungereinigt
Blech mit Aceton entfettet

Blech mit Aceton entfettet

[ | - -
K2p Cr2p3 Mn2p3 Fls Ni2p3

W 35410-PP-021-00 m35410-PP-022-00 35410-PP-023-00  m 35410-PP-024-00

Abbildung 29: Elementkonzentration Referenz (ungereinigt) und mit Aceton entfettete Probe
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Ablativ ungereinigt/vorgereinigt

50
. IIBI\f‘II-Proben- Angaben zur Probe:

40 35410-PP-027-00 Aceton-Vorreinigung, _
EB-Reinigung rein ablativ
35 -
Aceton-Vorreinigung,
30 35410-PP-028-00 EB-Reinigung rein ablativ
keine Vorreinigung,
25 _PP-
35410-PP-029-00 EB-Reinigung rein ablativ
35410-PP-030-00 <€ Vorreinigung,
15 EB-Reinigung rein ablativ
10 ‘
5
Cls 1s Nals Fe2p3 Zn2p3  Si2p Ca2p K2p Cr2p3 Mn2p3 Fls Ni2p3

N 35410-PP-027-00 W 35410-PP-028-00 W 35410-PP-029-00 W 35410-PP-030-00

Abbildung 30: Elementkonzentration ablativ EB-gereinigter Proben mit und ohne Aceton-Vorreinigung

Mit Anschmelzung ungereinigt/vorgereinigt

* NMI- Angaben zur Probe:
Proben-

50 ID:
35410-PP-  keine Vorreinigung, EB-Reinigung mit

40 025-00 Anschmelzung der Oberfliche
35410-PP-  keine Vorreinigung, EB-Reinigung mit

0 026-00 Anschmelzung der Oberfliche
35410-PP-  Aceton-Vorreinigung, EB-Reinigung
031-00 mit Anschmelzung der Oberflache

20 35410-PP-  Aceton-Vorreinigung, EB-Reinigung
032-00 mit Anschmelzung der Oberflache

10

. IIII - mn il

1s Nals Fe2p3 Zn2p3  Si2p Ca2p K2p Cr2p3 Mn2p3  Fis Ni2p3

W 35410-PP-025-00 m 35410-PP-026-00 m35410-PP-031-00 m 35410-PP-032-00

Abbildung 31: Elementkonzentration mit Anschmelzung EB-gereinigter Proben mit und ohne Aceton-Vor-
reinigung
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Korrosionsbestéidndigkeit der Oberflichen

Das im nichtrostenden Stahl vorhandene Chrom bildet eine Chromoxidschicht, die als Passivie-
rungsschicht fungiert. Durch die Reinigung mit Lésemitteln wird diese Passivierungsschicht nicht
verandert. Wird die Oberflache jedoch durch den Elektronenstrahl gereinigt, wird sich die Ele-
mentzusammensetzung an der Oberflache &ndern. Vor allem bei einem Reinigungsverfahren mit
Umschmelzung der Oberflache ist zu erwarten, dass die Passivierungsschicht zerstort wird. Ein
Mald fur die Gute der Chromanreicherungsschicht ist das Chrom/Eisen Verhéltnis. Das Cr/Fe
Verhaltnis ist bei einer intakten Passivierungsschicht grofer null.

In Tabelle 11 sind Ergebnisse des Projekts Projekt ,Innovative Nanostrukturen zur Verbesserung
der Korrosionsfestigkeit bei Edelstahlen® dargestellt, inwieweit sich andere Oberflachenreini-
gungs- oder Bearbeitungsverfahren auf das Chrom/Eisen-Verhaltnis, und damit die Korrosions-
bestandigkeit, nichtrostender Stahle auswirken. Zusatzlich ist der erreichbare Wert durch eine
Passivierung mit Citrisurf angegeben. In Tabelle 12 sind die Ergebnisse der XPS-Untersuchun-
gen im Hinblick auf das Cr/Fe-Verhaltnis dargestellt. Es ist, gegeniiber den Referenzproben, eine
deutliche Erhdéhung des Verhdltnisses durch eine ablative Reinigung festzustellen. Ein Auf-
schmelzen der Oberflache im Vakuum fuhrt jedoch zu einer Verringerung, da im Vakuum der
Elektronenstrahlanlagen-Kammer durch den fehlenden Sauerstoff keine Repassivierung der
Oberflache stattfinden kann.

Tabelle 11: Verhéltnis von Element- und Verbindungskonzentration von Fe und Cr von 1.4301 nach un-
terschiedlicher Vorbehandlung und Passivierung

Cr /Fe Crox. | Feox.
Probe (Cr/Fe (Crox. | Feox.
ohne Passivierung) ohne Passivierung)

F1 (Frasen) 1,00 1,28
(0,40) (0,42)
F2 (Strahlen) 1,20 1,51
(0,40) (0,38)
F3 (Scotchen/Birsten) 1,75 2,03
(0,20) (0,20)
F4 (Elektropolieren) 2,00 3,91
(1,75) (2,82)
F5 (Laserstrahlschweil3en) 1,17 1,45

(0,40) (0,43)
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Tabelle 12: Chrom/Eisen-Verhaltnis der mittels XPS untersuchten Probenoberflachen

Konzentration [at%)]

Probe
35410-PP-021-00

35410-PP-022-00

35410-PP-023-00

35410-PP-024-00

35410-PP-025-00

35410-PP-026-00

35410-PP-027-00

35410-PP-028-00

35410-PP-029-00

35410-PP-030-00

35410-PP-031-00

35410-PP-032-00

Fe

<1
(0.1)

3.4

3,3

9,8

8,7

6,4
3,9
4,5

4,7

9,7

11

Cr

3,6

3.4

2,7

2,8

13

9,9

9,2

10

3,1

2,7

Cr/Fe

1,06

1,03

0,28

0,32

2,03

2,54

2,04

2,13

0,32

0,25

Angaben zur Probe

Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10) Referenz:
Blech ungereinigt

Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10) Referenz:
Blech ungereinigt

Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10)

Blech mit Aceton entfettet

Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil18-10)

Blech mit Aceton entfettet

Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10) keine Vor-
reinigung, EB-Reinigung mit Anschmelzung der
Oberflache

Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10) keine Vor-
reinigung, EB-Reinigung mit Anschmelzung der
Oberflache

Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil18-10) Aceton-Vor-
reinigung, EB-Reinigung rein ablativ
Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10) Aceton-Vor-
reinigung, EB-Reinigung rein ablativ
Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10) keine Vor-
reinigung, EB-Reinigung rein ablativ
Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil8-10) keine Vor-
reinigung, EB-Reinigung rein ablativ
Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil18-10) Aceton-Vor-
reinigung, EB-Reinigung mit Anschmelzung der
Oberflache

Probeplattchen 1.4301 (X5CrNil18-10) Aceton-Vor-
reinigung, EB-Reinigung mit Anschmelzung der
Oberflache
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Oberflichentopographie der gereinigten Oberflidchen

Durch verschiedene (Elektronenstrahl-) Reinigungsverfahren kann eine Veranderung der Ober-
flachentopographie entstehen. Aufgrund dessen wurden die mit verschiedenen Verfahren gerei-
nigten Proben im REM auf ihre Topographie untersucht, Abbildung 32 bis Abbildung 35.

Es ist deutlich zu erkennen, dass nur bei der Reinigung mit Anschmelzung eine Beeinflussung
der Topographie stattfindet.

Abbildung 32: REM-Bilder der ungereinigten Probenoberflache (Referenz)
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Abbildung 33: REM-Bilder der mit Aceton gereinigten Probenoberflache

Abbildung 34: REM-Bilder der vorgereinigten und ablativ EB-gereinigten Oberflache
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Abbildung 35: REM-Bilder der vorgereinigten und mit Anschmelzung EB-gereinigten Oberflache

Bewertung der XPS Ergebnisse in Bezug auf Reinigung und Korrosionsbestén-
digkeit

Die ungereinigten Probepléattchen zeigen einen sehr hohen Gehalt an Kohlenstoff. Die Werkstoff-
oberflache ist nicht zu sehen. Das Entfetten der Oberflache mit Aceton entfernt einen Teil der
Verunreinigung. Die Bestandteile des Werkstoffs (Eisen/Chrom) sind sichtbar. Zusétzlich ist hier
auch Stickstoff deutlich zu sehen.

Die rein ablative EB-Reinigung reduziert den Kohlenstoffgehalt mit und ohne Vorreinigung nur
noch um wenige Atomprozent, entfernt den Stickstoff nicht vollstandig, die Werkstoffbestandteile
Eisen, Chrom und Nickel sind erhoht, ebenso der Gehalt an Natrium. Kalzium und Kalium sind
ebenfalls auf der Oberflache zu sehen. Das Chrom/Eisenverhaltnis ist grof3er 2, es findet also
durch die Reinigung eine Anreicherung von Chrom an der Oberflache statt.

Die EB Reinigung ohne Vorreinigung mit Anschmelzung der Oberflache zeigt einen hdheren Rei-
nigungseffekt, der durch Vorreinigen mit Aceton noch verbessert werden kann. Insgesamt zeigen
alle Reinigungsverfahren einen relativ hohen Restkohlenstoffgehalt (<30at%), der eventuell auf
Redeposition zurlckzufiihren ist.

Bei der EB Reinigung mit Anschmelzung der Oberflache erhdht sich der Eisengehalt im Vergleich
zur ungereinigten Referenzprobe. Das Chrom/Eisenverhdltnis ist kleiner 1, es findet also durch
die Reinigung eine Verarmung von Chrom an der Oberflache statt. Die Korrosionsbestandigkeit
nimmt also ab, die mit Chrom angereicherte Schicht ist nicht mehr so stark vorhanden. Die Volu-
menbestandteile des Stahls wie Nickel sind nicht messbar, Mangan hingegen ist vorhanden.
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Bei den ablativen Verfahren erhéht sich der Chromgehalt. Gleichzeitig ist aber der Volumenbe-
standteil Nickel, wenn auch nur in Spuren, zu sehen (<1%).

In Tabelle 13 werden alle wichtigen Erkenntnisse der Reinigungsversuche auf einen Blick darge-
stellt.

Tabelle 13: Zusammenfassung der Ergebnisse der Reinigungsversuche

Reinigunasverfahren Entfernung Cr/Fe Entfernung
gung Kohlenstoff Verhéltnis Oxidationsschicht

Acetonreinigung teilweise Ca.l nein
Elektronenstrahl Besser als nur nein

. . - Ca.2
ablativ ohne Vorreinigung Acetonreinigung
Elektronenstrahl Keine Verbesserung zZu nein

Elektronenstrahl ablativ Ca.2

ablativ mit Vorreinigung ohne Vorreinigung

Elektronenstrahl Anschmel- Im Bereich der ablativen <05 ja
zung ohne Vorreinigung Verfahren '
Elektronenstrahl Anschmel- Im Bereich der <05 ja
zung mit Vorreinigung Standardoberflache '

Beeinflussung der mechanischen Eigenschaften der Grundwerkstoffe durch
die Elektronenstrahlreinigung

Zur Sicherstellung, dass keine Beeinflussung der mechanischen Eigenschaften der Werkstoffe
durch das Elektronenstrahlreinigen stattfindet, wurden Zugproben aus den gereinigten Blechen
gefertigt. Diese wurden im Rahmen des AP 6 gepriift. Es konnte durch das Reinigen keine signi-
fikante Beeinflussung festgestellt werden. Detaillierte Ergebnisse sind im Kapitel AP 6: Mecha-
nisch-technologische Untersuchungen aufgefiihrt.
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AP 3: Einfluss des Strahlwobbelns und Strahlablenkens auf den in-
termetallischen Phasensaum und die Korngrofe

In diesem Arbeitspaket, welches ein zentrales Arbeitspaket im Projektverlauf darstellt, wurden
samtliche SchweiRungen an Blechen und Drahten durchgefiihrt. Dazu zahlten auch das Entwi-
ckeln von SchweilRvorrichtungen, die Durchflihrung von Referenzschweil3versuchen (auch an an-
deren EB-Schweil3anlagen) sowie die letztendlichen Schweildversuche mit Variation der Strahl-
parameter an den festgelegten Proben.

Entwicklung von Schweiflvorrichtungen fiir die zu schweiRenden Proben

Folgende Anforderungen werden an die Schweifl3vorrichtung gestellt:

¢ Einfache Vorrichtung, bei denen die Probebleche mittels geschraubten Niederhaltern fi-
xiert werden

e Nut unter der Naht sichert freie Wurzelausbildung
¢ Einstellung eines technischen Nullspalts méglich (ca. 0,01 mm)

Dazu wurde, basierend auf einer vorhandenen Tragerplatte, eine einfache Vorrichtung mit ge-
schraubten Klemmblechen aufgebaut, Abbildung 36.

Abbildung 36: Schweil3vorrichtung. Links: CAD-Modell, Mitte: Foto, Rechts: ELO-Bild des Fligespalts.

Es wurden TestschweiBungen (artgleich) ohne Strahlablenkung mit Fokus auf der Blechoberfla-
che in der Vorrichtung durchgefiihrt. Es wurde ein Strahlstrom von 3 mA bei einer Beschleuni-
gungsspannung von 60 kV gewahlt (entsprechend 180 W Leistung) sowie eine Vorschubge-
schwindigkeit von 15 mm/s.
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Man sieht eine saubere Nahtoberflache mit guter Wurzelausbildung, Die Schwei3nahtbreite ist
im Verhaltnis zur Blechdicke jedoch recht hoch (0,65 ... 0,8 mm), Abbildung 37.

Abbildung 37: Erste Probeschweil3ung

Die Vorrichtung zeigte jedoch Schwéachen. Es trat ein starker Verzug der Bleche auf, verbunden
mit einem Kantenversatz und sich anderndem Fugespalt, Abbildung 38. Eine Optimierung der
Vorrichtung war notwendig.

Abbildung 38: Starker Verzug des Blechs

Die einfache Vorrichtung erflllte nicht die Anforderungen an Positionierbarkeit und Stabilitat. An
eine verbesserte Vorrichtung wurden folgende Anforderungen gestellt:

e Grundplatte (Probentrager) passend in die Aufnahme der EB-Maschine

e Wechselbare Einlage im Schweif3bereich mit Nut zur freien Wurzelformung

e Verstellbare Spannleisten

e Mechanische Druckausibung auf die Proben mdglich (Vermeidung Heilrisse)
¢ Hohe Positionsgenauigkeit

e Keine Kontamination der Proben durch die Vorrichtung, daher Fertigung aus nichtrosten-
dem Stahl 1.4301

Abbildung 39 zeigt ein CAD- Modell der neuen Vorrichtung, in der alle in der obigen Aufzahlung
genannten Anforderungen eingearbeitet wurden. Uber die rosafarbenen Spannleisten lassen sich



Seite 80 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19.282 N

die Proben mittels der gelben Schrauben fixieren. Auerdem kann Uber die wei3en Schauben
der mittels eines Stifts geflihrte Anschlag verstellt werden, sodass eine reproduzierbare Spann-
situation gewabhrleistet ist. Zusatzlich kénnen die Anschldge genutzt werden, um Uber die Schrau-
ben mechanischen Druck auf die Fligezone auszutiben, was sich in vorherigen Projekten (Re-
bensdorf 2014) vorteilhaft beziglich der Vermeidung von Rissen herausgestellt hat.

Abbildung 39: Optimierte SchweilRvorrichtung

Die Korrosionsuntersuchungen in AP 10 zeigten, dass die elektrisch leitende Auflage der zu
schweilRenden Proben zu Korrosion fuhrte. Deshalb wurde die Vorrichtung dahingehend geéan-
dert, dass ein isolierter Schweildvorgang mdglich ist. Dazu wurden sowohl die Spannleisten als
auch die Auflage der Grundplatte mit einem hochhitzebestandigem Polyimid-Klebeband isoliert.
Da jedoch beim Elektronenstrahlschweifl3en eine elektrisch leitende Kontaktierung notig ist, wurde
diese Uber die verstellbaren Anschlage realisiert. Dieser Bereich wurde spater bei den Korrosi-
onsuntersuchungen mittels eines Lacks maskiert und damit nicht mit gepruft.

Durchfiihrung der Referenzschweilungen

Im Folgenden werden die ReferenzschweiRungen zur Ermittlung eines Parameterfensters be-
schrieben. Die Referenzschweif3ungen wurden als Blindschweilungen an nichtrostenden Stahl-
blechen aus 1.4310 ausgefiihrt. Dabei wurden, auf Wunsch des PA, nicht nur die Mikro-Elektro-
nenstrahlschweil3anlage SEM108 des FG tff betrachtet, sondern auch verschiedene Mikro- und

Makro-Anlagen unterschiedlicher Hersteller. Folgende Anlagen wurden bei den SchweiRungen
bertcksichtigt:

o U-EB pro-beam SEM108 mit Kathode BKO0,9 (am tff vorhanden)
e p-EB FOCUS MEBWG60-L95 (bei Fa. FOCUS, Hunstetten)
e Makro-EB PTR K700 mit Kathode BK1 (bei Fa. PTR Strahltechnik, Langenselbold)

o Makro-EB pro-beam K6 mit 80-40-1 Strahlerzeuger (bei Fa. pro-beam, Planegg)
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Die Ermittlung des Parameters erfolgte vollfaktoriell an Blechen mit der Dicke von 0,3 und 0,5
mm. Ziel der Versuche war das Erreichen einer Durchschwei3ung mit sauber ausgepragter Ober-
und Unterraupe bei mdglichst geringem Energieeintrag. Folgende Parameter wurden fir die Ver-
suche verwendet:

e Beschleunigungsspannung: 60 kV

e Leistungvon 60 ... 300 W (1...5 mA @ 60 kV) (10 Stufen, sinnvoll zur Schweif3geschwin-
digkeit passend angeordnet, in Schritten von 0,2 mA)

o Schweillgeschwindigkeit 15 ... 80 mm/s (4 Stufen: 15, 30, 50, 80 mm/s)
e Reine cw-Schweif3ungen ohne Strahlmodulation
e Fokus: Blechoberflache

e Bei Makro-EB-Maschinen: minimaler Arbeitsabstand ca. 150 mm, bei Mikro-EB-Maschi-
nen: mittlerer Arbeitsabstand, ca. 50 mm

Aus der den Parameterplanen ergibt sich eine Gesamtanzahl von 160 Proben, welche ge-
schweil3t und ausgewertet wurden. Zur Auswertung wurden Querschliffe hergestellt, prapariert
und mittels eines Digitalmikroskops Aufnahmen erstellt. Die genaue Art der Praparation ist dem
Kapitel AP 7: Charakterisierung der elektronenstrahlgeschweil3ten Proben zu entnehmen.

Beispielhafte Ergebnisse des Vergleichs der Anlagen sind in Form von Querschliffen in der Ab-
bildung 40 und Abbildung 41 dargestellt. Bei allen untersuchten Anlagen stellten sich bei ver-
gleichbaren Schweil3parametern ahnliche SchweiRnahtgeometrien ein. Damit konnte gezeigt
werden, dass auch Makro-Elektronenstrahlschweil3anlagen prinzipiell fir die Herstellung von
Mikro-Schweil3ndhten geeignet sind.

Abbildung 40: Referenzschweil3ungen mit SchweilRgeschwindigkeit 50 mm/s, Blechdicke 0,3 mm. Ver-
gleich zwischen FOCUS MEBW 60 (unten) und pro-beam SEM108 (oben)
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FOCUS, 30 mm/s, 1,8 mA pro-beam, 30 mm/s, 3 mA

0,3 mm Blech

0,5mm Bleph

FOCUS, 50 mm/s, 3,2 mA PTR, 50 mm/s, 3 mA

Abbildung 41: SchweiBungen mit unterschiedlicher Blechdicke und langsamerer SchweilRgeschwindigkei-
ten von 30 und 50 mm/s, Vergleich zwischen FOCUS MEBW 60 (links) und pro-beam SEM108 (tff) (rechts)

Anhand der durchgefiihrten Untersuchungen konnten Parameterkennlinien fir eine Durchschwei-
Bung bei den beiden Blechdicken an der SEM108 generiert werden, Abbildung 42. Diese kénnen
im Verlauf der folgenden Untersuchungen als Anhaltspunkte fir das DoE genutzt werden, um
den Versuchsumfang auf ,sinnvolle“ Parameterkombinationen einzugrenzen. Die Parameter-
kennlinien sind, mit nur geringen Abweichungen, auch fur andere Elektronenstrahl-Schweilima-
schinen verwendbar.

Parameterkennlinien Durchschweifung 1.4310

3,5
3
T 25
£
e 2
o
% 1,5
e
o
& 1 —@®— 0,3mm Blech
0,5 —®— 0,5mm Blech
0
0 10 20 30 40 50 60

Schweilgeschwindigkeit [mm/s]

Abbildung 42: Parameterkennlinien fir Durchschwei3ungen an 0,3 mm und 0,5 mm dicken Blech aus
1.4310
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SchweiBen der Mischverbindungen aus Nitinol und nichtrostendem
Stahl

Als Ausgangspunkt fir das folgende DoE wurden Schweil3ungen einer Mischverbindung zwi-
schen Nitinol SE508 und 1.4310 (gering kaltverfestigt) in 0,3 mm Blechdicke mit folgenden Para-
metern ausgefuhrt:

e Strahlstrom 1,25 mA

e SchweiRgeschwindigkeit: 15 mm/s
e Kein Strahlversatz

e Oberflachenfokus

Diese erste Schweilung einer Mischverbindung zeigt, vorrichtungsbedingt, unterschiedliche
Nahtbreiten, da sie noch mit der alten Schwei3vorrichtung geschweif3t wurde und es zu einem
starken Verzug kam. Im linken, schmaleren Bereich der Naht zeigen sich wenige Risse (Heil3-
risse), Abbildung 43. Im rechten, breiteren Bereich der Schwei3naht zeigen sich viele Risse.
Diese sind besonders deutlich im ELO-Bild der Schweif3naht zu erkennen, Abbildung 44. Alle in
der Literatur beschriebenen Phanomene liel3en sich damit reproduzieren. Es zeigt sich an dieser
Schweil3ung, dass schmale Schweil3nahte tendenziell weniger rissanfallig sind als breitere.

Aufgrund der hohen Anzahl von Rissen wurde auf eine mechanische Prifung dieser Proben ver-
zichtet. Mechanische Kennwerte weiterer in diesem Kapitel durchgefiihrten Schweil3ungen wer-
den im Abschnitt AP 6: Mechanisch-technologische Untersuchungen dargestellit.

Abbildung 43: SchweiRung einer Mischverbindung NiTi / 1.4310. Links: Ubersicht, rechts: linker schmale-
rer Bereich der Naht.
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-
Abbildung 44: Schweil3ung einer Mischverbindung NiTi / 1.4310. Links: breiterer Bereich mit grof3er An-
zahl von HeiR3rissen, rechts: ELO-Bild

Als nachster Schritt im mehrstufigen Versuchsplan wurde ein Screening-Versuchsplan mit nach-
folgend aufgelisteten Parametern bzw. Parametervariationen durchgefiihrt. Die Methoden basie-
ren auf Erfahrungen aus der Literatur, dass ein Strahlversatz, insbesondere auf die Nitinol-Seite,
zu deutlich besseren mechanischen Kennwerten fihren kann. Weiterhin wurde fur die Wahl der
Parameter die Annahme beriicksichtigt, dass eine Strahlpendelung, insbesondere langs zur Vor-
schubrichtung, die Durchmischung im Schweif3gut begunstigt.

e Gesamt: 10 Parametersatze

Je 2 Schweil3geschwindigkeiten
o Jangsam®. 15 mm/s Schweillgeschwindigkeit, 1,25 mA Strahlstrom
o ,schnell“: 50 mm/s Schweillgeschwindigkeit, 2,5 mA Strahlstrom
e Schweif3ung ohne Strahlversatz
e Schweif3ung mit 0,15 mm Versatz auf Nitinol
e SchweifRung mit 0,15 mm Versatz auf nichtr. Stahl
e Schweif3ung ohne Strahlversatz, linear langs pendeln 100 Hz, Amplitude 0,25 mm
e Schweif3ung ohne Strahlversatz, linear langs pendeln 1 kHz, Amplitude 0,25 mm

Alle nicht genannten Parameter entsprechen denen der Referenzversuche. Aus diesen ge-
schweil3ten Proben wurden Zugproben gefertigt, welche im Projektverlauf auf ihre mechanischen
Kennwerte hin untersucht wurden. Es wurden ebenfalls Querschliffe erstellt, von denen zwei Bei-
spiele in Abbildung 45 dargestellt sind. Es zeigt sich hier deutlich, dass die bei niedrigen Schweil3-
geschwindigkeit gefuigte Probe eine deutlich homogenere Durchmischung der Elemente aufweist
als diejenige mit der héheren Schweil3geschwindigkeit.
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Abbildung 45: Querschliffe einer mit 15 mm/s (links) und 50 mm/s (rechts) geschweil3ten Verbindung ohne
Strahlversatz

Die Ergebnisse dienen als Grundlage weiterer Versuchsplane. Als Fazit der Versuche ergibt sich:

Langsame Schweil3geschwindigkeiten fiihren zu homogener Durchmischung, aber breite
SchweilRnahte und die Schweillnaht ,wandert* aufgrund eines vorlaufenden Warmefelds
in Richtung NiTi-Fugepartner

Schnelle SchweilBungen: Weniger homogene Durchmischung

Strahlversatz auf NiTi fihrt zu einem Phasensaum, der Rissbildung begunstigt und far
stark reduzierte Festigkeiten sorgt

Strahlversatz auf Stahl reduziert den Ti-Gehalt der Verbindung und fiihrt zu rissarmen
oder rissfreien Verbindungen

Schnelle Langspendelung (1 kHz) lasst Verbindungen schon in der Vorrichtung rei3en

Langsame Langspendelung (100 Hz) beeinflusst Durchmischung leicht positiv, verglichen
mit dem Einfluss der SchweiRgeschwindigkeit auf die Durchmischung ist der Einfluss je-
doch gering.

Die Analyse der Zugproben (siehe dazu Kapitel AP 6) bestétigten die aus dem Erscheinungsbild
der Naht und der Anzahl der Risse hervorgehenden Erwartungen. Proben mit einem Strahlver-
satz in Richtung des Stahl-Fligepartners weisen im Vergleich die hochsten Festigkeiten (tiber 400
MPa) auf, gefolgt von Proben, die mit Langspendelung geschweil3t werden (ca. 300 MPa). Auf
Basis dieser Ergebnisse wurden weitere Versuchsplane in Richtung Strahlversatz Stahl, ver-
schiedener Schweil3geschwindigkeiten sowie langsamer Langspendelung ausgelegt.

Aus diesem Grund wurde folgender Parameterplan (Tabelle 14) aufgestellt und an jeder Posi-
tion der Tabelle, an denen sich ein Kreuz befindet, wurden Schweildungen durchgefihrt.
Langsp. steht dabei als Abkurzung fir Langspendeln mit einer Frequenz von 100 Hz und einer
Amplitude von 0,25 mm. Es wurden ebenfalls Bleche mit einer Dicke von 0,3 mm verwendet.
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Tabelle 14: Parameterplan der Schwei3ungen

Strahl- 15 mm/s 30 mm/s 50 mm/s 15 mm/s, Langsp. 100 Hz
versatz St.

0,05 mm X X X

0,1 mm X X X X

0,15 mm X X X X

0,2 mm X X X

0,25 mm X

0,3 mm X

Abbildung 46 bis Abbildung 49 zeigen ELO Bilder von SchweiRungen mit unterschiedlichem
Strahlversatz und unterschiedlichen SchweiRgeschwindigkeiten sowie der Langspendelung. Der
Strahlversatz ist immer in Richtung des Stahl-Fligepartners angegeben.

0,05 mm Versatz

0,1 mm

0,15 mm

0,2 mm

Abbildung 46: Unterschiedlicher Versatz auf Stahl, geschweif3t mit 15 mm/s (ELO-Bilder):
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Stahl

0,05 mm Versatz

0,1 mm

0,15 mm

0,2 mm

0,05 mm Versatz

0,1 mm

Abbildung 48: Unterschiedlicher Versatz auf Stahl, geschweif3t mit 30 mm/s (ELO-Bilder)

Stahl
0,1 mm Versatz

0,15 mm

Abbildung 49: Versatz auf Stahl, geschweil3t mit 15 mm/s sowie Langspendelung 100Hz, Dreieck,
0,25mm Amplitude (ELO Bilder)
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Als Hauptproblem der Schweildungen werden Querrisse identifiziert, die sich auf Grund der Delta-
Alpha-Problematik bilden:

®  QONiTi, Martensit= 7 * 106 1/K
®  ONiTi, Austenit= 11 © 10°1/K
e Qi310=18+10%1/K

Aufgrund der Differenzen in den Warmeausdehnungskoeffizienten kommt es beim Abkuhlen der
Fugepartner nach dem Schweil3en zu groRen Spannungen, welche vom Werkstoff aufgenommen
werden missen. Aufgrund dessen ist der Warmeeintrag so gering wie maoglich zu halten. Zuatz-
lich sind die E-Module der Werkstoffe (40 ... 80 GPa bei Nitinol zu 200 GPa bei Stahl) komplett
unterschiedlich und das pseudoelastische Plateau ist temperaturabhangig, sodass bei erhdhter
Temperatur nach dem Schweil3en nicht alle Spannungen durch das superelastische Nitinol auf-
genommen werden kdnnen. Als entscheidend hat sich auch der Fligespalt bei den Schweil3ungen
herausgestellt. Ein minimaler Spalt im Bereich weniger Hundertstelmillimeter flhrt zu verstarkter
Rissbildung gegentiber einem technischen Nullspalt.

Die Untersuchungen zeigen aber, dass innerhalb eines schmalen Parameterfensters bei 15 mm/s
und 50 mm/s SchweiRgeschwindigkeit und einem Strahlversatz auf den Stahlfligepartner das
rissfreie SchweiRen mdglich ist.

Abbildung 50 bis Abbildung 53 zeigen Schiliffbilder der Schwei3nahte.

0,05 mm Versatz 0,1 mm Versatz

0,15 mm Versatz 0,2 mm Versatz

Abbildung 50: Schliffbilder Versatz auf Stahl, geschweiRt mit 15 mm/s, Atzung mit V2A-Beize, polarisier-
tes Licht
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0,05 mm Versatz 0,1 mm Versatz

0,15 mm Versatz 0,2 mm Versatz

Abbildung 51: Schliffoilder Versatz auf Stahl, geschweif3t mit 30mm/s, Atzung mit V2A-Beize, polarisiertes
Licht

0,1 mm Versatz 0,15 mm Versatz

Abbildung 52: Schliffbilder Versatz auf Stahl, geschweif3t mit 15mm/s, Langspendelung 100Hz, Dreieck,
0,25mm Amplitude, Atzung mit V2A-Beize, polarisiertes Licht
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o 0,1 mm Versatz
- ui-.‘r;,:%‘-"-gi. ey,

0,05 mm Versatz

ik,

0,15 mm Versatz

Abbildung 53: Schliffbilder Versatz auf Stahl, geschweit mit 50mm/s, Atzung mit V2A-Beize, polarisiertes
Licht

In den Schliffbildern stellen sich aufgrund der Verwendung polarisierten Lichts nitinolreiche Ge-
flgezonen in gelben, roten und blauen Farbtonen dar, nichtrostender Stahl hellgrau, intermetalli-
sche Phasen zwischen Eisen und Titan dunkelgrau bis schwarz. Da die Schliffbilder nahe des
Endkraters angefertigt wurden, sind bei einigen Verbindungen aufgrund vorhandener Risse be-
reits Briiche wahrend der Praparation aufgetreten.

Die Aussage, dass langsamere Schweil3geschwindigkeit zu homogenerer Durchmischung und
breiteren Schweil3nahten fuhren, wird bestatigt. Dies lasst sich insbesondere gut an der Abbil-
dung 50, unten rechts, sowie der Abbildung 53, unten links erkennen. Der Effekt ist durch die
langere Interaktionszeit des Strahls mit dem Material zu erklaren. In der langeren schmelzflissi-
gen Phase hat die sich ausbildende Marangoni-Strémung mehr Zeit, flr eine Durchmischung zu
sorgen. Verglichen dazu bringt die Strahlpendelung nur einen geringen Einfluss auf die Durchmi-
schung.

Aufgrund der hohen erforderlichen Positioniergenauigkeit ist eine automatische Fugensuche, wie
sie in den Versuchen verwendet wurden von Vorteil, da hier eine grol3ere Genauigkeit als bei
einer manuellen Positionierung moglich ist und eventuelle Positionierungenauigkeiten bis zu ei-
nem gewissen Grad kompensiert werden kénnen..

Die folgende Abbildung 54 zeigen den Harteverlauf der Schweil3nahte.
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Hiarteverlauf Schweifung 50 mmy/s, 0,15 mm Versatz

WE 3 é S 6 8 v
St NiTi NiT

Abbildung 54: Hartemessungen, geschweil3t mit 50mm/s, oben Schliffbilder nach Atzung mit V2A-Beize,
polarisiertes Licht, unten korrespondierender Harteverlauf

Die Auswertung des Harteverlaufs zeigt:

o Bereits geringe Mengen Titan in der Schmelze erhéhen die Harte sehr deutlich auf 900 ...
1000 HV 0,1

e Bei entsprechender Strahlpositionierung stellt sich stahlseitig ein gradierter Harteliber-
gang ein

e Zu groler Strahlversatz und dadurch eine diffusive Anbindung an das Nitinol fihren zu
einem sehr harten und schmalen Phasensaum (,Schwdéten®), welcher eine Schwachstelle
im Flgeverbund darstellt.

Zur Beurteilung der Korngrof3e in der Schweil3naht wurden EBSD-Mappings angefertigt. Ein Bei-
spiel dafir ist in der Abbildung 55 gegeben. Die Farben stehen fir die Kornorientierung, ebenfalls
kann man an der Abbildung die KorngréRen abschatzen. Es konnte tber die Bilder nachgewiesen
werden, dass die Schweil3naht ein sehr feinkdrniges Gefuge mit aufweist und keine Grobkornbil-
dung auftritt. Die Korngréf3en liegen im unteren zweistelligen Mikrometerbereich. Bei den Versu-
chen hat sich herausgestellt, dass mit keiner Praparationsmethode EBSD-Informationen von Nit-
inol erreicht werden konnten, sodass Uber die Korngréf3e des Ausgangsmaterials keine Aussage
getroffen werden kann.
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B -500 ym: MopZ. Stepe5 . GraZean 71

Abbildung 55: EBSD-Mapping einer mit 50 mm/s und 0,15 mm Strahlversatz auf Stahl geschweil3ten
Naht

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass es mittels der (Mikro-) Elektronenstrahltech-
nologie maoglich ist, rissfreie Schweil3nahte zwischen nichtrostendem Stahl 1.4310 und Nitinol
SE508 herzustellen. Das Parameterfenster dazu ist allerdings sehr schmal und die einzuhalten-
den Toleranzen bei der Bauteilvorbereitung sehr klein. Die Zugfestigkeit der hergestellten Zug-
proben reicht bis an das pseudoelastische Plateau heran, worauf im Kapitel AP 6 noch genauer
eingegangen wird. Eine Grobkornbildung konnte nicht beobachtet werde.

AP 4: Einfluss von Elektronenstrahl Hotspots auf die HeiBrissnei-

gung und die KorngrofRe

Im Arbeitspaket 4 wurde der Einfluss von Wéarmefeldern auf die Ausbildung von Rissen in der
Schweil3naht untersucht. Da bezuglich der Auswirkung der Warmefelder auf die Schweil3naht-
qgualitdét noch keine Ergebnisse von Voruntersuchungen vorlagen, wurden zunéchst zwei
Schweil3parametersatze gewahlt, welche im Arbeitspaket 3 zu fehlerfreien oder fehlerarmen
SchweilRungen gefiihrt haben. Zur Erzeugung der Warmefelder wurde die schnelle Strahlablen-
kung verwendet, welche den Strahl mit einer Frequenz von 100 kHz von der Schweil3stelle zu
den zu erwarmenden Stellen fihrt. Der Strahl selbst wurde dort, um Uberhitzungen oder An-
schmelzungen zu verhindern, defokussiert. Fir die Einbringung der Warmefelder wurde ein voll-
faktorieller Versuchsplan aufgestellt, bei dem die folgenden Parameter variiert wurden:

e Leistung fur beide Warmefelder (30 W, 90 W)
e Position (vorlaufend 1 mm, parallel zur Fligezone, nachlaufend 1 mm)

e Durchmesser der Warmefelder (0,2 mm und 0,5 mm Durchmesser)
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Daraus ergeben sich, unter Berticksichtigung, dass zwei Schweillparametersatze (,langsam“ und
»schnell“ aus AP 3) verwendet werden, im ersten Versuchsdurchlauf eine Anzahl von 24 Proben.

Bei der Durchfuihrung der Versuche konnte festgestellt werden, dass keine der Proben, welche
ohne Warmefelder fehlerfrei oder nur mit einer geringen Anzahl von Rissen gefiigt werden konn-
ten, nunmehr fehlerfrei zu schweil3en sind. Bei allen Proben kam es bei geringer Leistung der
Warmefelder zu kleineren Rissen und bei h6éherer Warmeleistung zum Bruch der kompletten
Probe in der Vorrichtung. Um einen Defekt oder eine Fehlprogrammierung der Anlage auszu-
schliel3en, wurde der Prozess auf einem Phosphor-Leuchtschirm visualisiert, wobei sich aber kein
Fehler feststellen liel3.

Die Ursache fir die Verschlechterung der Nahteigenschaften liegt in der Delta-Alpha-Problema-
tik, da sich aufgrund der unterschiedlichen Warmeausdehnungskoeffizienten (6,7 ... 11 « 10° 1/K
bei Nitinol, 18 « 10 1/K bei 1.4310) durch die starkere Erwarmung der Fligepartner diese auch
starker ausdehnen, was zu groR3eren Schrumpfspannungen fihrt. Zudem fuhrt eine héhere Tem-
peratur auf der Nitinolseite zu einer Erhéhung der Plateauspannung (siehe dazu auch Abbildung
25), sodass die Schrumpfspannungen dadurch ebenfalls ansteigen. (Kaack 2002; Zuckschwerdt
et al. 2000; Deutsche Edelstahlwerke GmbH 2016)

Die eingebrachten Warmefelder eignen sich daher nicht zur Lésung einer Rissproblematik bei
der Mischverbindung. In Absprache mit dem PA wurde daher auf eine weitere Versuchsdurch-
fihrung mit eingebrachten Warmefeldern verzichtet.

AP 5: Qualitatssicherung durch die REM Funktionalitat der Mikro-
elektronenstrahlschweiBanlage

Die Moglichkeit der Beobachtung des Flgevorgangs mit Hilfe der REM-Funktionalitat (auch ge-
nannt ELO-BIld, fur elektronenoptisches Bild) ist ein weiterer Vorteil des Mikroelektronenstrahl-
schweil3ens. Durch die elektronenoptische Beobachtung (iiber Rickstreuelektronen) kénnen so-
wohl Aussagen Uber den Schweil3prozesses selbst online wéhrend des Schweil3ens getroffen
werden als auch nach dem Schweil3en oberflachennahe SchweiRunregelmaRigkeiten erfasst
werden. Zur Qualitatssicherung wurde in diesem Arbeitspaket die nachgelagerte Abbildung der
Schweil3ndhte gewahlt. Dazu wurde tber eine Messreihe zunéchst eine Kalibrierung der elektro-
nenoptischen Abbildung vorgenommen, damit maf3stabsgetreue Bilder erzeugt werden kénnen.
Die im Arbeitspaket 3 aufgenommenen ELO-Bilder zeigen sehr deutlich Risse sowie vorhandene
Inhomogenitaten. Sie sind deutlicher zu sehen als in den lichtmikroskopischen Bildern. Die Auf-
I6sung in der GréRenordnung 3...5 pym ist ausreichend um auch feinste Risse zu erkennen, Der
Abgleich mit REM-Bildern zeigt die gleiche Anzahl an Rissen. Im ELO-BIld sind Risse noch deut-
licher zu erkennen als in REM-Bildern, Abbildung 56.
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Abbildung 56: ELO Bild (oben) und rasterelektronenmikroskopische Abbildung (unten). Es handelt sich
nicht um die gleichen Proben

Die Abbildung 57 und Abbildung 58 zeigen die Risse der Probe C6 im REM-Bild in hdherer Ver-
grofRerung.

NMI 2

Abbildung 57: REM-Abbildung am Riss links und vergrofl3erte Abbildung s. Rechteck
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Abbildung 58: REM-Abbildung Ausschnitt aus Abbildung 57

Es hat sich im Verlauf des Arbeitspakets gezeigt, dass sich mittels der ELO-Bilder eine sehr gute
Maglichkeit ergibt, SchweiRnahte auf inre Geometrie und auf Risse zu untersuchen. Die Erkenn-
barkeit von Rissen ist ELO-Bild deutlich besser als im Lichtmikroskop oder sogar im REM, was
die Methode fiir den Einsatz als QS-Instrument qualifiziert.

AP 6: Mechanisch-technologische Untersuchungen
Zugpriifung an geschweifRten und ungeschweiliten Normpriifkérpern

Ermittiung der Probenform

Die Ermittlung der Probenform erfolgte zu Beginn des Forschungsprojekts. Da zum einen das
Probenmaterial Nitinol teuer und zum anderen die GroRRe des Schweildraums am tff begrenzt ist,
wurden mdoglichst kleine Probenformen aus nicht rostendem Stahl (1.4310; Zugfestigkeit 1100 —
1300 MPa) erprobt. Untersucht wurden dabei die Probenformen nach der Norm DIN 50125 mit
einer unterschiedlichen Lange des parallelen Teils, Tabelle 15. Der Buchstabe (H oder E) bezieht
sich dabei auf die Probenform nach der Norm, die Zahl fur die Gesamtléange der Probe, das M
am Ende steht fir ,modifiziert” (langere Einspannlange). Alle Zeichnungen der Prifkdrper sind im
Anhang dargestellt. Die Probenherstellung erfolgte mittels einer Drahterodiermaschine.

Tabelle 15: ausgewéahlte Probenformen der Zugproben nach DIN 50125

Probenform Lé&nge des parallelen Teils [mm]
Form H 25 11,4

Form H 25M 9,5

Form H 50 22,7

Form E 25 7,7

Form E 25M 7,7

Form E 50 15,5
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Die Abbildung 59 zeigt den aufgezeichneten Spannungs-Dehnungsverlauf der untersuchten Pro-
benformen.

——H25-01 ——HZz5-02 ——HZ5M-01 ——HZ5M-02 —E25-01
] = ———E25M-01 = E25M-02 H50-01 H50-02
——H5003 —— 5001 E50002 £50 03

1400

1200

1000 !-f:;#f,,///’

800

600 “

techn. Zugspannung [MPa]

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
techn. Dehnung [%]

Abbildung 59: Spannungs-Dehnungs-Diagramm der Zugprufung: unterschiedliche Probenformen von
nicht rostendem Stahl (1.4310)

Wie aus den Diagrammen in Abbildung 60 hervorgeht, sind die Zugfestigkeit und die Bruchdeh-
nung abhéngig vom Probentyp und deren Lange des parallelen Teils. Fir alle weiteren Prifungen
an Zugproben wurde die Probenform H 25 ausgewahlt, da diese eine mdglichst grof3e Lange des
parallelen Teils von 11,4 mm aufweisen und ein gutes Handling beim Schweif3en und bei der
Zugprufung zeigen. Ein weiterer Grund war die bei dieser Probenform geringere Streuung der
Werte und die geringe Neigung zum Durchrutschen in der Spannvorrichtung.

Zugspannung Dehnung
1300 20

1250 15

1200

10
1150
1050 0

H25M* H50** E25* E25M* EDSO0** H25* H25M* H50** E25* E25M* ES0**

Zugspannung Og,,, [MPa]
Dehnung &gy, (%]

Abbildung 60: Zugspannung (links) und Bruchdehnung (rechts) von nicht rostendem Stahl 1.4310: Ver-
gleich verschiedener Probenformen (* Mittelwert aus 2 Messungen; ** Mittelwert aus 3 Messungen)
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Ermittiung der Referenzfestigkeiten des nichtrostenden Stahls (1.4310)

Aufgrund der nur ungenauen Festigkeitsangaben des nichtrostenden Stahls (1.4310) wurden mit-
tels Normprufkorpern die Festigkeiten ermittelt. Im gleichen Versuch wurde untersucht, welches
Herstellungsverfahren sich am besten fur die Herstellung der Prifkorper eignet. Betrachtete Her-
stellungsverfahren waren Erodieren, Wasserstrahlschneiden und Erodieren + Elektropolieren.
Zudem wurde der Einfluss unterschiedliche Dicken an Zugproben untersucht. In der folgenden
Tabelle sind die Probenbezeichnung, die Dicke der Proben und das Herstellungsverfahren der
untersuchten Proben aufgelistet:

Tabelle 16: Probenbezeichnung sowie Dicke und Herstellverfahren der untersuchten Zugproben

Probenbezeichnung Dicke [mm] | Anmerkung zu Herstellungsverfahren und Material
H25-003 0,5 erodiert, weich

H25-004 0,3 erodiert, hart

H25-005 0,3 erodiert, weich

H25-006 0,3 Wasserstrahl geschnitten, hart
H25-007-1 0,5 Wasserstrahl geschnitten, hart
H25-007-2 0,5 Wasserstrahl geschnitten, weich
H25-008 0,5 Erodiert + elektropoliert, hart
H25-009 0,3 Erodiert + elektropoliert, hart
H25-010 0,3 Erodiert + elektropoliert, weich
H25-011 0,5 Erodiert + elektropoliert, weich

Aus den folgenden Spannungs-Dehnungs-Diagrammen in Abbildung 61 und Abbildung 62 geht
hervor, dass sich die ,weichen“ und ,harten“ Proben im Dehnungsverhalten deutlich unterschei-
den. Die weichen Proben kdnnen Dehnungen bis zu 12 % aufnehmen. Die harten Proben zeigen
hauptsachlich eine elastische Verformung, eine plastische Verformung ist kaum vorhanden.
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,-":.:.-:"_"
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Abbildung 61: Spannungs-Dehnungs-Diagramm der Zugprufung exemplarisch an weichen Proben H25-
1.4310
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Abbildung 62: Spannungs-Dehnungs-Diagramm der Zugprifung exemplarisch an harten Proben H25-
1.4310

Abbildung 63 zeigt, dass tendenziell hdhere Festigkeiten bei nach dem Erodieren elektropolierten
Proben als bei ausschlief3lich erodierten Proben festzustellen sind. Nicht dargestellt sind wasser-
strahlgeschnittene Proben, da hier sehr grof3e Streuungen bei der Prifung aufgetreten sind. Kein
signifikanter Unterschied in der Zugfestigkeit ist bei der Dicke der Probe festzustellen. Aus Abbil-
dung 64 geht zudem hervor, dass die ,harten“ Proben eine hdhere Zugspannung beim Bruch als
die ,weichen® Proben aufweisen.

Zugspannung "weich" erodiert Zugspannung "hart" erodiert
elektropoliert elektropoliert
2500 2500
‘© T
o a
= 2000 = 2000
& 1500 & 1500
2 ®
S 1000 S 1000
- c
c c
3 500 = £ g 500 £ =
) E £ S E E
R 3 o 3 2 a
0 0
H25-005 H25-003 H25-010 H25-011 H25-002 H25-004 H25-008 H25-009

Abbildung 63: Zugspannung der ,weichen® Proben (links) und ,harten” Proben (rechts) mit Vergleich zwi-
schen den Herstellungsverfahren Erodieren und Elektropolieren

Zugspannung 0,5 mm hart Zugspannung0,3 mm hart
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Abbildung 64: Zugspannung der 0,5 mm dicken (links) und der 0,3 mm dicken Proben (rechts) mit Ver-
gleich zwischen den ,weichen“und ,harten“Proben
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Des Weiteren wurden die verschiedenen angewandten Herstellungsverfahren bei den Zugproben
einer mikroskopischen Untersuchung unterzogen, Abbildung 65. Das Wasserstrahlschneiden er-
zeugt, im Gegensatz zu Erodieren bzw. Erodieren + Elektropolieren, unsaubere Schnittkanten
und ist somit ungeeignet fir die Herstellung der Zugproben, da sehr grof3e Streuungen im Zug-
versuch auftreten. FUr die weitere Herstellung von Prifkérpern wurde auf das Herstellungsver-
fahren Erodieren zuriickgegriffen, da es einen guten Kompromiss zwischen Genauigkeit und Her-
stellungskosten aufweist und die Streuung der Proben untereinander ahnlich gering ist wie bei
zusatzlich elektropolierten Prufkérpern.

H25-010_03-1

Abbildung 65: Mikroskopischer Vergleich der Herstellungsverfahren: Wasserstrahlschneiden (oben), Ero-
dieren (mittig) und Erodieren + Elektropolieren (unten)

Zugpriifungen an Reinstoffproben aus Nitinol und elektronenstrahlgereinigten
Proben aus Nitinol und 1.4310

Zur Ermittlung der Festigkeiten und der Plateauspannung von Nitinol und zur Untersuchung, ob
das Elektronenstrahlreinigen einen Einfluss auf die Zugfestigkeit von Reinstoffproben aus Nitinol
und nicht rostendem Stahl (1.4310) hat, wurden Prifungen an Zugproben der Probenform H25
durchgefuhrt.

Am Reinstoff Nitinol ist kein signifikanter Unterschied zwischen dem unbehandelten und dem
elektronenstrahlgereinigten Prifkérper festzustellen (Abbildung 66). Die maximale Zugspannung
liegt bei beiden in etwa bei 1300 MPa. Die ,harten® Prifkdrper aus 1.4310 zeigen mit etwa
1650 MPa eine deutliche hdhere Zugspannung als die ,weichen* Prifkorper (etwa 1150 MPa).
Gegentber den unbehandelten Reinstoffproben in der Abbildung 63 in hellblau stellt sich ein
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leichter Festigkeitsabfall von ca. 50 MPa (,weiche* Prifkorper) bzw. 100 MPa (,harte” Prifkérper)

ein.
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Abbildung 66: Zugspannung der Reinstoffproben aus Nitinol und nicht rostendem Stahl 1.4310: unbehan-
delt und elektronenstrahlgereinigt (* mit Darstellung der Plateauspannung bei 450 MPa)

Abbildung 67 zeigt das Spannungs-Dehnungs-Diagramm an Reinstoffproben aus Nitinol. Die Pla-
teauspannung bei etwa 450 MPa ist deutlich zu erkennen. Die Elektronenstrahlreinigung hat kei-
nen Einfluss auf die Lage des Spannungsplateaus (nicht in der Abbildung dargestellt).
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Abbildung 67: Spannungs-Dehnungs-Diagramm der Zugprifung exemplarisch an Nitinol Reinstoffproben:
Plateauspannung zu erkennen
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Des Weiteren wurden geschweildte Reinstoffproben aus nicht rostendem Stahl ,weich“ und ,hart®,
sowie Nitinol SE508 als Referenz untersucht. Dabei sollte zudem der Einfluss verschiedener
Schweil3geschwindigkeiten und Stromstarken ermittelt werden. Es wurden jeweils Proben mit ei-
ner Dicke von 0,3 mm hergestellt. Einen Einfluss bei der Schweil3geschwindigkeit und der Strom-
starke ist nur bei dem Material Nitinol SE508 auszumachen (Abbildung 68). Der Unterschied zwi-
schen einer schnellen (616 MPa) und einer langsamen Schwei3geschwindigkeit mit entsprechen-
der Stromstarke (684 MPa) betragt 68 MPa. Keinen signifikanten Einfluss bei der Schweil3ge-
schwindigkeit und der Stromstarke ist bei dem ,weichen® und ,harten” nichtrostendem Stahl zu
ermitteln. Auch hier zeigt sich, dass der ,harte” Stahl eine h6here maximale Zugspannung als der
,weiche“ Stahl aufnehmen kann. Im Vergleich zu den elektronenstrahlgeschweilten Proben (Ab-
bildung 66) hat sich die maximale Zugspannung bei beiden Stahlsorten (1.4310 ,hart* und
~weich®) reduziert, wobei die Reduktion bei dem ,harten” Material deutlich starker ausgepragt ist.
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Abbildung 68: Zugspannung der geschweifdten Reinstoffproben aus nicht rostendem Stahl 1.4310 hart
und weich sowie Nitinol SE508: Vergleich zwischen langsam und schnell geschweil3ten Herstellungsver-
fahren

Zugpriifungen an geschweilSten Mischverbunden aus Nitinol und nicht rosten-
der Stahl

Der Einfluss der Schwei3geschwindigkeit und dem Strahlversatz an geschweifl3ten Proben aus
Nitinol und nicht rostendem Stahl (1.4310) wurde ermittelt. Untersucht wurden im ersten Scree-
ning-Versuch Schwei3geschwindigkeiten von 15 mm/s und 50 mm/s. Zudem wurde der Einfluss
von Langspendeln beim Schweil3en von 100 Hz erprobt. In der folgenden Tabelle 17 sind die



Seite 102 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19.282 N

Schweil3geschwindigkeit und der Strahlversatz der untersuchten Proben aufgelistet. Die Proben-
bezeichnung setzt sich dabei aus der Schweil3geschwindigkeit, dem Langspendeln und dem
Strahlversatz zusammen.

Tabelle 17: Probenbezeichnung sowie Schweil3parameter der untersuchten Zugproben im ersten Scree-
ning-Versuchsplan

Probenbezeichnung Schweil3- Langspendeln Strahlversatz
geschwindigkeit [mm]
[mm/s]

15 mm/s, kein Versatz (Referenz) 15 - 0

50 mm/s, kein Versatz (Referenz) 50 - 0

15 mm/s 0,15 mm Versatz Nitinol 15 - -0,15

50 mm/s 0,15 mm Versatz Nitinol 50 - -0,15

15 mm/s, kein Vers., Pendeln 100Hz | 15 Langspendeln bei 100Hz | O

50 mm/s, kein Vers., Pendeln 100Hz | 50 Langspendeln bei 100Hz | O

15 mm/s 0,15 mm Versatz Stahl 15 - 0,15

50 mm/s 0,15 mm Versatz Stahl 50 - 0,15

15 mm/s, kein Vers., Pendeln 1kHz 15 Langspendeln bei 1 kHz | O

50 mm/s, kein Vers., Pendeln 1kHz 50 Langspendeln bei 1 kHz | 0

In Abbildung 69 sind die erreichten Zugspannungen dargestellt. Nicht dargestellt sind die Proben,
welche mit einer Langspendelung von 1 kHz geschweildt wurden, da diese bereits wahrend des
Schweil3vorgangs gebrochen sind. Die Referenzproben ohne Strahlversatz zerbrachen bereits
beim Aufbringen der Vorkraft in der Zugprifmaschine. Entgegen der Erwartungen zeigten auch
die Proben, welche mit einem Strahlversatz auf Nitinol geschweil3t wurden, keinerlei Festigkeit.
Dies ist insofern verwunderlich, da in der Literatur beim artverwandten Laserstrahlschweil3en die
besten Ergebnisse mit einem Strahlversatz auf Nitinol erreicht wurden. (Stark 2017; Gugel 2010)

Alle Proben zeigten ein sprodes Versagen entweder in der Schweil3naht oder an der Grenze
zwischen der Schweil3naht und einem der Grundmaterialien.
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Abbildung 69: Zugspannung der geschweil3ten Proben aus Nitinol und nicht rostendem Stahl 1.4310: Er-
gebnisse der ersten Screening-Versuche
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Basierend auf den Ergebnissen des ersten Screening-Versuchsplans wurde ein zweiter Ver-
suchsplan erstellt. Untersucht wurden im zweiten Versuchsplan SchweiRgeschwindigkeiten von
15 mm/s, 30 mm/s und 50 mm/s. Zudem wurde der Einfluss von Langspendeln beim Schweil3en
von 100 Hz erprobt. Der Schwerpunkt lag aber, aufgrund der Ergebnisse der ersten Versuche,
auf einem Strahlversatz auf dem Stahlfiigepartner In der folgenden Tabelle 18 sind die Schweil3-
geschwindigkeit und der Strahlversatz der untersuchten Proben aufgelistet. Die Probenbezeich-
nung setzt sich dabei aus der Schweil3geschwindigkeit, dem Langspendeln und dem Strahlver-
satz zusammen.

Tabelle 18: Probenbezeichnung sowie Schwei3parameter der untersuchten Zugproben im zweiten Ver-
suchsplan

Probenbezeichnung Schweil3- Langspendeln Strahlversatz
geschwindigkeit [mm]
[mm/s]
15mm/s Langspendeln 0,1 Versatz 15 Langspendeln bei 100 Hz | 0,1
15mm/s Langspendeln 0,15 Versatz | 15 Langspendeln bei 100 Hz | 0,15
50mm/s 0,05 mm Versatz Stahl 50 - 0,05
50mm/s 0,1 Versatz Stahl 50 - 0,1
50mm/s 0,15 Versatz Stahl 50 - 0,15
50mm/s 0,2 Versatz Stahl 50 - 0,2
15mm/s 0,05 Versatz Stahl 15 - 0,05
15mm/s 0,1 Versatz Stahl 15 - 0,1
15mm/s 0,15 Versatz Stahl 15 - 0,15
15mm/s 0,2 Versatz Stahl 15 - 0,2
30mm/s 0,1 Versatz Stahl 30 - 0,1
30mm/s 0,15 Versatz Stahl 30 - 0,15
30mm/s 0,2 Versatz Stahl 30 - 0,2

In Abbildung 70 und Abbildung 71 sind die erreichten Zugfestigkeiten der untersuchten Proben
dargestellt. Die beiden Balken geben den Maximal- und Minimalwert an. Unten im Balken sind
Informationen zum Bruchverhalten angegeben. Die Werte entsprechen dem Anteil des Bruchs
an der Nitinol-Flgelinie / an der Stahl-Flgelinie / in der Schwei3naht. Bei nur einem dargestellten
Balken ist mindestens eine Probe beim Handling oder der Praparation gebrochen. Die héchsten
Festigkeiten von im Mittel 375 MPa bei einer geringen Streuung kénnen bei einer Schweil3ge-
schwindigkeit von 15 mm/s und einem Strahlversatz von 0,15 mm auf den Stahl-Fligepartner
erreicht werden. Ebenfalls gute Ergebnisse liefert der Parametersatz mit einer Schwei3geschwin-
digkeit von 50 mm/s und einem Strahlversatz von ebenfalls 0,15 mm auf den Stahlfligepartner.

Keine der Stumpfsto3-Schweildungen an Blechen erreicht das pseudoelastische Plateau des Nit-
inol-Werkstoffs, zudem tritt immer ein sprédes Versagen ein. Dennoch sind die Festigkeitswerte
der Blechschweil3ungen mindestens etwa 30 % besser als die Werte in der Literatur, welche mit
anderen Schweil3verfahren an Blechen, auch mit Zusatzwerkstoff, erreicht wurden. (Gugel 2010;
Miranda 2013; SchloBmacher et al. 1994; Stark 2017)
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Abbildung 70: Zugspannung der geschweifdten Proben aus Nitinol und nicht rostendem Stahl 1.4310:
Vergleich verschiedener Strahlgeschwindigkeiten und Strahlversatzen (mit Darstellung der Plateauspan-
nung bei 450 MPa)
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Abbildung 71: Zugspannung der geschweildten Proben aus Nitinol und nicht rostendem Stahl 1.4310:
Vergleich verschiedener Strahlgeschwindigkeiten und Strahlversatzen (mit Darstellung der Plateauspan-
nung bei 450 MPa)
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Abbildung 72 zeigt das Spannungs-Dehnungs-Diagramm von geschweil3ten Proben. Im Ver-
gleich zu dem Spannungs-Dehnungs-Diagramm von reinem Nitinol (Abbildung 67) kann keine
Plateauspannung erkannt werden, da die ermittelten Zugspannungen der Proben unter der Pla-

teauspannung von etwa 450 MPa liegen. Zusatzlich ist hier deutlich das sprode Versagen der
Proben erkennbar.

A
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Abbildung 72: Spannungs-Dehnungs-Diagramm der Zugprifung exemplarisch an geschweil3ten Proben

In den folgenden beiden Abbildung 73 und Abbildung 74 sind exemplarisch Bruchbilder an ge-
schweil3ten Zugproben aus Nitinol und nicht rostendem Stahl 1.4310 dargestellt. Ein Bruch in der
Schweifl3naht oder am Rand der Schweif3naht kann festgestellt werden. Auch im Bruchbild zeigt
sich der verformungslose, sprode Bruch der Prifkorper.
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smns .05 Versat | 1mm | s o imm versate

15mm/s 0,1mm Versatz 15mm/s Langspendeln 0.15mm Versatz

15mm/s 0,15mm Versatz 15mm/s 0,2mm Versatz

Abbildung 73: Exemplarische Bruchbilder der Zugprifung: Schweil3geschwindigkeit 15 mm/s; Versatz
0,05 bis 0,2 mm
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30mm/s 0,1mm Versatz 30mm/s 0,15mm Versatz

Abbildung 74: Exemplarische Bruchbilder der Zugprifung: Schweil3geschwindigkeit 30 mm/s; Versatz 0,1
bis 0,2 mm
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Mechanisch-technologische Priifungen an Funktionsmustern

Zugpriifung an geschweifSiten Edelstahl-Nitinol-Dréhten

Untersucht wurde die Zugspannung an geschweil3ten Drahten aus Nitinol und nicht rostendem
Stahl. Der Einfluss der Stromstéarke und des Strahlversatzes standen dabei im Fokus. Untersucht
wurden Stromstéarken von 0,25 bis 2 mA. Der Strahlversatz bei der SchweiRung erfolgte zum
einen in Richtung Stahl, zum anderen in Richtung Nitinol. Zudem wurden auch die Zugspannung
an geschweil3ten proben ohne Strahlversatz ermittelt. In Tabelle 19 sind die untersuchten Proben
aufgelistet:

Tabelle 19: Probenbezeichnung sowie der Angabe des Strahlversatzes der untersuchten Proben

Probenbezeichnung Stromstarke [mA] | Versatz [mm)]
St.l 2 0,2 auf Stahl
St.2 15 0,2 auf Stahl
St.3 1 0,2 auf Stahl
St4 2 0,2 auf Nitinol
St.5 15 0,2 auf Nitinol
St.6 1 0,2 auf Nitinol
St.7 2 -

St.8 15 -

St.9 1 -

St.10 0,25 -

Der Strahlversatz auf Stahl erzeugt héchste Festigkeiten, gefolgt von dem Strahlversatz auf Niti-
nol und keinem Strahlversatz. Zudem werden bei Schweiungen mit einem Strahlversatz auf
Stahl Festigkeiten bis zum Beginn des pseudoelastischen Bereichs erzielt. Nitinol* dient dabei
als Referenzprobe zur Darstellung des pseudoelastischen Bereiches.

Von den Proben St.4, St.7 und St.9 konnte keine Zugspannung ermittelt werden.

600
500 = _
& > = _
=
= 400 z
2 2
H
2 300
c 2
a 5
o 200 3
=
™~
100 I
0
* N Vv % % % © A % o Q
R - S L O C S S e
N

Abbildung 75: Zugspannung von geschweil3ten Nitinol-Edelstahldrahten: Vergleich verschiedener Strom-
starken und Versatzarten des Schweil3strahles
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In den folgenden Abbildungen sind exemplarisch Bruchbilder der Zugprifung an Drahten darge-
stellt. Der Bruch der SchweifRverbindung tritt nahezu immer zur Stahlseite hin auf.
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Abbildung 76: Exemplarische Bilder von geschweildten Dréhten im Ausgangzustand sowie Bruchbilder
nach der Zugprifung: Dicke 0,5 mm; Strahlversatz 0,2 mm auf Stahl, Strahlstrom 1 mA bis 2 mA



Seite 110 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19.282 N

1,5mA

35410-ZP-105-90fach

Abbildung 77: Exemplarische Bilder von geschweildten Drahten im Ausgangzustand sowie Bruchbilder
nach der Zugprifung: Dicke 0,5 mm; Strahlversatz 0,2 mm auf Nitinol; Strahlstrom 1 mA und 1,5 mA
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Abbildung 78: Exemplarische Bilder von geschweiliten Dréhten im Ausgangzustand sowie Bruchbilder
nach der Zugprifung: Dicke 0,5 mm; keinen Strahlversatz; Strahlstrom 1 mA und 1,5 mA
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Abbildung 79: Exemplarische Bilder von geschweildten Dréhten im Ausgangzustand sowie das Bruchbild
nach der Zugprifung: Dicke 0,1 mm; keinen Strahlversatz; Strahlstrom 0,25 mA

Auch von den Draht-Mischverbindungen, welche mit einer schnelleren SchweiRgeschwindigkeit
geschweildt wurden, wurden Proben gezogen. Die Ergebnisse der Zugprifung, in Vergleich zu
den ,langsamen® Schweillungen und der Plateauspannung des Nitinoldrahts sind in Abbildung
80 dargestellt.
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Abbildung 80: Zugspannung der geschweif3ten Mischverbindungen mit verschiedenen Parametern

Des Weiteren wurden die maximale Zugspannung an Referenzproben aus Nitinol, SE508 und
nicht rostendem Stahl (1.4310) sowie geschweif3ten Verbindungen aus den identischen Materia-
lien ermittelt, siehe Abbildung 81. Vergleichen wurden dabei zusétzlich verschiedene Schweil3-
parameter:

e SchweiRparameter langsam: Schweil3geschwindigkeit 15 mm/s, Stromstarke 1,5 mA
e SchweiRparameter schnell: SchweiRgeschwindigkeit 50 mm/s, Stromstarke 4 mA

Bei dem Materialien 1.4310 und SE508 wurde eine Blindschwei3ung gewahlt. Bedingt durch die
thermische Ausbildung bildeten sich in der Mitte tropfenférmige Schweil3néhte aus, was aber
keinen Einfluss auf die Festigkeit hat, da in den Randbereichen der Durchmesser der Schweil3-
naht dem Drahtdurchmesser entspricht. Die geschweil3ten Proben weisen eine Lange von 100
mm und einen Durchmesser von 0,5 mm auf. Geprift wurden die Drahte aus nicht rostendem
Stahl und Nitinol bei 30 MPa/s, die Drahte aus SE508 bei 90 MPa/s.

Im Vergleich zur Plateauspannung von Nitinol SE508 (540 MPa) und der Zugfestigkeit von Nitinol
SE508 (1390 MPa) kann am Reinmaterial 1.4310 die hdéchste Zugspannung im Mittel von
1888 MPa festgestellt werden. Die maximale Zugspannung des 1.4310 liegt dabei Uber der der
Plateauspannung von Nitinol (etwa 540 MPa). Der Festigkeitsabfall der geschweil3ten Proben im
Vergleich zum Grundmaterial lasst sich durch die Kaltverfestigung, die bei der eigentlichen
Drahtherstellung durch das Umformen eingebracht wird und welche im Schweil3gefiige nicht
mehr vorhanden ist, erklaren. Die Festigkeiten entsprechen etwa den Literaturwerten fur nicht
kaltverfestigte Materialien. Die Festigkeit aller Grundmaterialien, auch im geschweil3ten Zustand,
liegt immer Uber der Plateauspannung, wahrend die Mischverbindungen (Schwei3parameter
langsam/schnell) leicht unter dieser liegen.
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Abbildung 81: Zugspannung von geschweifdten Drahten aus Nitinol,Nitinol SE508 und nicht rostendem
Stahl (1.4310) sowie Referenzproben aus Reinmaterial und der Vergleich verschiedener Schweil3parame-
ter
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Die folgende Abbildung 82 enthalt Bruchbilder der Zugprifung an geschwei3ten und unge-
schweildten Drahten aus nicht rostendem Stahl 1.4310 und Nitinol SE508. Dabei ist bei den
Schweil3verbindungen ein Bruch entlang der Kugel-Schweiverbindung bei beiden Materialien
festzustellen. An den ungeschweil3ten Proben trat der Bruch an der Einspannung auf.

1.4310 SchweiRparameter langsam

1.4310 langsam_3 ‘500 pm 1.4310 langsam 2 ’500 Mm
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1.4310 SchweilRparameter schnell
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SE508 SchweilRparameter schnell

SE508 schnell 1 SE508 schnell_4

Abbildung 82: Exemplarische Bruchbilder von geschweif3ten und ungeschweif3ten Drahten: Material
1.4310 und SE508

Zugpriifung an Funktionsmuster ,,geschidifteter Draht“

An den Funktionsmustern ,geschafteter Draht® wurden Zugprufungen durchgefuhrt. Eine exemp-
larische Abbildung einer gepriften Probe ist in Abbildung 83 dargestellt.
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Abbildung 83: Geschéfteter Draht vor und nach der Zugprifung

Entgegen der Annahme, dass durch den unverschweif3ten Bereich im Querschnitt die Festigkeit
erhdht wird, lagen die Festigkeiten, verglichen mit reinen StumpfstoRverbindungen, recht niedrig.
Die gemessenen Festigkeiten lagen zwischen 217 MPa und 338 MPa.
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Zugpriifung an Funktionsmuster ,,Nitinol-Uberlastschutz*

Durch die Verstarkung mit Hilfe einer Langsschweil3ung beim Funktionsmuster konnten Festig-
keiten bis etwa 150 MPa oberhalb der Plateauspannung von Nitinol (etwa 450 MPa, rote Linie)
erreicht werden, siehe Abbildung 84. Damit kann das pseudoelastische Plateau der Nitinol-Réhr-
chens voll durchfahren werden, ohne dass ein Versagen der Probe eintritt.

Die Nitinol-EdelstahlverschweiRung ohne Langsverschweil3ung erreicht Zugfestigkeiten von ca.
100 MPa. Als Referenz wurde noch die Zugspannung an ungeschweif3ten Nitinol-Rohren ermit-
telt. Diese weisen im Mittel eine Zugspannung von > 1400 MPa auf.
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0 |
Nitinol-Edelstahl Nitinol-Edelstahl Nitinol Rohr

SchweilBung SchweilBung mit
Langsnaht

Zugspannung [MPa]

Abbildung 84: Zugspannung von geschweif3tem Nitinol-Edelstahl-Rohr und reinem Nitinol-Rohr als Refe-
renz mit zusatzlicher Plateauspannung von Nitinol bei etwa 450 MPa

Abbildung 85 zeigt exemplarisch geschweil3te Nitinol-Rohre (ohne Langsnaht) vor und nach der
Zugprufung. Eine homogen geschlossene umlaufende Schweil3naht ist im Ausgangszustand zu
erkennen. Der Bruch der Schweil3naht erfolgt an der Nitinolseite des Nitinol-Edelstahl-Rohres.
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AN P12 08
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35410-ZP-120-Pos2 35410-ZP-120-Pos9

Abbildung 85: Exemplarische Bilder von geschweif3ten Nitinol-Edelstahl-Rohren im Ausgangzustand so-
wie Bruchbilder nach der Zugprifung

In der folgenden Abbildung 86 sind exemplarische Bilder der geschweil3ten Nitinol-Edelstahl-
Schweil3verbindung mit zusatzlicher Langsnaht vor und nach der Zugprifung dargestellit.

135419-ZP-301-02-50fach 35419-ZP-301-01-40fach E

135419-ZP-302-02-50fach | 135419-ZP-301-02-40fach |
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Abbildung 86: Exemplarische Bilder von geschweif3ten Nitinol-Edelstahl-Rohren mit Langsnaht im Aus-
gangzustand sowie Bruchbilder nach der Zugprifung

Zyklische Zugpriifung an Nitinol-Rohren

Abbildung 87 zeigt den Kraft-Weg-Verlauf der zyklischen Zugprifung an geschweil3ten Nitinol-
Rohren exemplarisch. Die Krafteinwirkung von 500 N werden bei beiden Proben mehr als
20 Belastungszyklen standgehalten. Die Dehnung der Nitinol-Rohre liegt dabei bei ca. 4 %. Die
Anforderungen an das Demonstratorbauteil werden somit erfillt.
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Abbildung 87: Ergebnisse Zyklische Zugprufung an Nitinol-Rohr
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Mehrstufenschwingversuch an Nitinolstreifen

Im Mehrstufenschwingversuch an der Prifmaschine DYNA-MESS wurden Reinstoffproben aus
Nitinol untersucht. Die aufgebrachte Belastung in Blécken ist in den folgenden beiden Diagram-
men deutlich zu erkennen. Alle 500 Zyklen wurde die maximale Last um 50 N erhdht. Die mini-
male Last entspricht jeweils 10 % der maximalen Last.

Probe 1 ist nach 3441 Lastwechseln, Probe 2 nach 3505 Lastwechseln gebrochen. In beiden
Diagrammen (Abbildung 88 und Abbildung 89) ist zu erkennen, dass die Dehnung (orange und
blau Kurven) mit zunehmen Zugspannung zunimmt. Am deutlichsten ist dieser Effekt bei dem
Lastblock von 400 N auf 450 N bei Probe 1 und dem Lastblock von 450 N auf 500 N bei Probe 2
zu erkennen. Dies entspricht in etwa der Plateauspannung von Nitinol. An den Diagrammen ist
deutlich zu erkennen, dass das Nitinol im pseudoelastischen Bereich nur eine kurze Lebensdauer
aufweist. Nach rund 500 zZyklen im pseudoelastischen Bereich ist mit einem Versagen des Mate-
rials zu rechnen.
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Abbildung 88: Zugspannung und Weg gegenlber Anzahl der Lastwechsel Probe 1
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Abbildung 89: Zugspannung und Weg gegenliber Anzahl der Lastwechsel Probe 2
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Dynamische Differenzkalorimetrie

Bei der DSC-Analyse wurden vier Proben untersucht und miteinander verglichen: Nitinol, nicht-
rostender Stahl 1.4310 und zwei Schweiverbindungen aus Nitinol und nichtrostenden Stahl, die
mit unterschiedlichen Schweil3geschwindigkeiten (15 mm/s und 50 mm/s) gefiigt wurden.

Zwischen dem Nitinol und dem Stahl (1.4310) sind deutliche Unterschiede im Verlauf zu erkennen
(siehe Abbildung 90). Das Nitinol (rot) zeigt die Phasenubergénge zwischen Austenit und Mar-
tensit mit einem Mehrfachpeak zwischen -5 ° und +5 °C.

Die beiden Schweil3verbindungen (SchweiRgeschwindigkeit 15 mm/s und 50 mm/s) verhalten
sich wie der nichtrostende Stahl 1.4310, der Superelastizitatseffekt ist hiermit in der Schweil3naht
somit nicht mehr gegeben.

DSC /(mW/mg)
0.221 | exo

NiTi rein
Schweilnaht 15mmis

DSC
Schweiknaht S0mmis
DsC

020 i 1.4310 e

0.18 1

0.16 4

0.14 1

0.12

0.10 1

0.08 1

.30 20 -10 0 10 20 30
Temperatur /°C

Abbildung 90: DSC-Kurven von Nitinol rein, rostfreien Stahl 1.4310 rein und Schweil3verbindungen aus
beiden Materialien
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AP 7: Charakterisierung der elektronenstrahlgeschweiflten Proben

Das AP 7 wurde als projektbegleitendes Arbeitspaket ausgefiihrt und beinhaltete primér die Me-
tallographie und die Mikroskopie der Schweif3néhte und des Gefliges

Die Untersuchung der Schwei3nahte wurde zundchst mittels optischer Lichtmikroskopie durch-
gefuhrt. Die mittels Drahterosion ausgetrennten Schwei3proben wurden fir die Praparation von
Querschliffen in einem Kalteinbettmittel eingebettet und anschlie3end mit SiC-Papier bis zu einer
Koérnung 4000 geschliffen. Durch das Kalteinbetten sollte eine thermische Beeinflussung des
Schweil3gefliges vermieden werden. Auf das Schleifen folgte eine Politur mit kollodialer SiO»-
Losung mit einer Korngré3e von 0,1 pm.

Bei der elektronenmikroskopischen Betrachtung wurden die polierten Proben direkt, ohne eine
vorherige Atzung, ins REM gegeben. Bei der Praparation wurde auch ein elektrisch leitendes
Warmeinbettmittel anstelle des Kalteinbettmittels verwendet.

Fur die lichtmikroskopische Betrachtung der Proben wurde hingegen eine Atzung vorgenommen.
Abweichend vom Antrag und in Absprache mit dem projektbegleitenden Ausschuss wurde das
Atzmittel ,V2A-Beize* eingesetzt, welches das Gefiige des nichtrostenden Stahls sichtbar macht
und in den Schweifl3ndhten bei Eisen-Titan-Verbindungen eine schwarze Farbung hervorruft. Auf
eine Atzung mit Behara-Atzmittel oder eine Tiefenatzung wurde aufgrund der groRen Gesund-
heits- und Umweltgefahr durch die Freisetzung bzw. Verwendung von Flusssaure verzichtet.

Zu diesem Arbeitspaket gehdrte weiterhin die Erstellung der EBSD-Bilder, welche auf dem glei-
chen REM wie auch EDX-Aufnahmen, erstellt wurden.

Ergebnisse dieses Arbeitspakets sind in den Arbeitspaketen 3 und 8 wiedergegeben.

AP 8: Herstellung der Funktionsmuster

Herstellung von geschweillten, nichtostender Stahl-Nitinol-Drahten

Als Funktionsmuster wurden gemeinsam im Kick-Off-Treffen zwei (drei) Arten geschweil3ter
Drahte festgelegt. Dazu z&hlten:

e SchweiRungen an Drahten mit 0,5 mm Durchmesser am Stumpfstol3
e SchweifRungen an Drahten mit 0,89 mm Durchmesser, geschaftet
e (Schweilungen an Drahten mit 0,1 mm Durchmesser am Stumpfstol3, Stichversuch)

Als Draht wurde ein 1.4310 verwendet, der durch das Ziehen recht stark kaltverfestigt wurde (ca.
1900 MPa) sowie ein Nitinoldraht SE508.

Fir die Schweif3ungen an Dréhten musste eine Vorrichtung angefertigt werden, in der die Drahte
spaltfrei positioniert werden kdnnen. Dazu wurde eine Platte aus nichtrostendem Stahl 1.4301
mit gefrésten Nuten versehen, sodass die Drahte wie in einem Prisma eingelegt werden konnten.
Eine Positionierung der auf dem Schleifteller mit einer speziellen Vorrichtung stirnseitig geplanten
Drahte wurde unter dem Mikroskop durchgefiihrt und eine Fixierung Uber einen leitfahigen Kleb-
stoff vorgenommen. Abbildung 91 zeigt ein Foto dieser Vorrichtung.
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Abbildung 91: Schweil3vorrichtung fur Drahte mit eingelegten und fixierten Drahten unter dem Mikroskop

Im ersten Versuchsdurchlauf wurden Drahte im Stumpfsto3 verschweildt. Dabei wurden die
Drahte nicht gedreht, sondern im TiefschweiR3verfahren von einer Seite her mit einem bewegten
Elektronenstrahl durchgeschweil3t. Die Schweil3geschwindigkeit wurde fix auf 15 mm/s festge-
setzt, der Strahlstrom und der Strahlversatz wurden variiert. Die Parameter der Schweil3ungen
sind in Tabelle 20 dargestellt.

Tabelle 20: SchweiRparameter des ersten Versuchsumfangs der Drahtschweif3ungen

Probenbezeichnung Durchmesser [mm] | Stromstarke [mA] Versatz [mm]
St.1 0,5 2 0,2 auf Stahl
St.2 0,5 15 0,2 auf Stahl
St.3 0,5 1 0,2 auf Stahl
St4 0,5 2 0,2 auf Nitinol
St.5 0,5 1,5 0,2 auf Nitinol
St.6 0,5 1 0,2 auf Nitinol
St.7 0,5 2 -

St.8 0,5 15 -

St.9 0,5 1 -

St.10 0,1 0,25 -

Bei allen Proben, aul3er den Proben St.4, St.7 und St.9 konnten auf3erlich defektfreie Schweil3un-
gen hergestellt werden, Abbildung 92 links. Im Querschiliff, Abbildung 92 rechts, zeigt sich eine
rissfreie Naht, allerdings mit einer Pore. Die Naht zeigt die typische Form einer Tiefschweil3ung.

Die Zugfestigkeiten der geschweil3ten Dréahte sind im Abschnitt AP 6 dargestellt.
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Abbildung 92: AuRenansicht der und Querschliff der Probe St.2

Im n&achsten Versuchsplan wurde eine statistische Absicherung des Parametersatzes St.2 vor-
genommen und eine Erweiterung auf eine ,schnelle” Vorschubgeschwindigkeit quer zum Draht
erweitert. Die Erweiterung beinhaltete folgenden Parametersatz:

e Einseitiges Schweil3en

e Vorschub: 50 mm/s (quer zum Draht)

e 4 mA Strahlstrom (entspricht 240 W Strahlleistung)
e 0,1mm Versatz Richtung Stahldraht

Auch mit diesem Parametersatz konnten auf3erlich riss- und fehlerfreie Schweil3néhte hergestellt
werden. Im Querschliff zeigt sich ebenfalls eine typische Tiefschweildung, welche allerdings durch
die schnellere Schweil3geschwindigkeit schmaler und flankenparalleler ausfallt, Abbildung 93. Es
sind keine Fehler in der Schweil3naht zu erkennen. Die mechanischen Kennwerte der Verbindung
sind ebenfalls im Kapitel AP 6 gegeben.

Abbildung 93: Querschliff der Drahtschweil3ung 0,5 mm mit héherer Schwei3geschwindigkeit
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Als drittes Funktionsmuster ,Draht am Stumpfsto3* wurden geschéaftete Drahte mit einem Durch-
messer von 0,89 mm verschweil3t. Auf Wunsch des PA wurde dieses Funktionsmuster beschlos-
sen. Die mechanische Vorbereitung wurde durch ein PA-Mitglied als vAW-Leistung tibernommen.
Die vorbereiteten Teile sind in Abbildung 94 dargestellt. Es wurde dieselbe Schweilvorrichtung
wie fur die 0,5 mm Drahte verwendet. Aufgrund der mechanischen Vorbereitung der Flgepartner
kam es teilweise zu unterschiedlich gro3en Flgespalten.

Abbildung 94: Geschaftete Drahte vor dem SchweiRen. Oben: Geringer Flgespalt. Unten: 0,1 mm Flge-
spalt.

Als SchweilRung wurde, nach einigen Fehlversuchen, eine Lage-Gegenlage-Schweil3ung ge-
wahlt. Folgende Schweil3parameter wurden, auf Grundlage der vorhergehenden Versuche mit
0,5 mm Drahten, verwendet:

e Zweiseitiges Schweil3en (Lage/Gegenlage)
e Vorschub: 50 mm/s (quer zum Draht)

e 3,5 mA Strahlstrom

e 0,1mm Versatz Richtung Stahl

Schweil3ungen mit einer niedrigeren Schwei3geschwindigkeit stellten sich als nicht zielfiihrend
heraus, da die entstehende Schmelze abtropfte und eine Verbindung unmdéglich machte. Ein &hn-
licher Sachverhalt stellte sich bei dem Versuch, einlagig zu schweil3en, ein.

In Abbildung 95 sind die Nahtoberflachen von zwei geschéfteten Drahtpaaren nach dem Schwei-
Ren dargestellt. Abhéngig vom Figespalt stellt sich ein mehr oder weniger starker Nahteinfall ein.
Alle geschweil3ten Bauteile waren dennoch rissfrei, sowohl an der Oberflache als auch im Quer-
schliff. Es waren auch keine anderen Schweinahtfehler im Querschliff zu erkennen. Die mecha-
nischen Kennwerte der Verbindung sind im Abschnitt AP 6 angegeben.
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Abbildung 95: Geschéftete Drahte nach dem Schweil3en. Oben: Geringer Fugespalt. Unten: 0,1 mm FU-
gespalt.

Nichtr. Stahl

£63,658 ym

Abbildung 96: Querschliff der Schweilung der geschéafteten Drahte. Die obere Schweil3naht wurde zuerst
ausgefihrt

Zusatzlich zu den Querschliffen wurde ein Hartemapping angefertigt, Abbildung 97. Die Hartwerte
entsprechen weitgehend den Werten, die im Kapitel AP 3 an Blechschweil3ungen gemessen wur-
den. Wahrend die Grundwerkstoffe Hartewerte zwischen 250 und 300 HV0,1 aufweisen, werden
in den Schweil3néhten, besonders der zweiten Schweil3naht, Hartewerte bis 947 HVO,1 erreicht.
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Nichtr. Stahl

Abbildung 97: Hartemapping am Querschliff aus Abbildung 96

Herstellung eines geschweifRten Nitinol-Uberlastschutz

In Absprache mit dem PA wurde als weiteres Funktionsmuster ein ,Nitinol-Uberlastschutz aus-
gelegt und gefertigt. Dieser besteht aus zwei nichtrostenden Stahlstiicken, welche den beidseiti-
gen Abschluss und die Aufnahme des Uberlastschutzes darstellen sowie einem Nitinolréhrchen,
was durch den Superelastizitatseffekt einen Kraftbegrenzer darstellt. Eine schematische Darstel-
lung einer Seite des Uberlastschutzes ist in der Abbildung 98 dargestellt, die letztendlich gefer-
tigten Rohteile in Abbildung 99. Die gefertigten Rohteile wurden so ausgelegt, dass die Pla-
teauspannung bei ca. 500 MPa liegt. Zur Verbindung des Bauteils mussten insgesamt finf
Schweil3néhte eingebracht werden, wovon eine Naht am Stumpfsto umlaufend eingebracht wer-
den muss und vier Langsnahte mittels der Strahlablenkung geschweil3t werden kénnen.

L Smm |

|

N\ AN

Nitinol Umlaufende 4 Segmente orthogonal
_ DichtschweiBung zur DichtschweiBung
I Nichtr. Stahl

Abbildung 98: Schematischer Aufbau einer Seite des Uberlastschutzes
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Abbildung 99: Rohteile des Nitinol-Uberlastschutzes

Zur Durchfuhrung der Rundschweil3ung musste eine Vorrichtung aufgebaut werden, welche das
Bauteil definiert und mit hoher Préazision dreht. Dazu wurde eine Rundschweil3vorrichtung kon-
struiert, Abbildung 100. Nach dem Prinzip einer Vorrichtung fir das spitzenlose Schleifen wird
das Bauteil (wei) Uber zwei angetriebene Wellen (orange) gedreht. Uber Andrickrollen (nicht im
Modell dargestellt) wird das Bauteil in einer exakten Position gehalten. Der Antrieb Uber einen
Elektromotor und Zahnriemen ist nicht im Modell dargestellt. Die Grundplatte passt in die Vorrich-
tungsaufnahme der Mikro-EB-Schweimaschine. Die Vorrichtung wurde mittels 3D-Druck aus
Kunststoff gefertigt uns mit Lagern und Wellen aus (nichtrostendem) Stahl versehen sowie an
verschiedenen Stellen metallisiert, um eine Ableitung des Strahlstroms sicher zu gewéhrleisten.

Abbildung 100: RundschweiBvorrichtung fiir den Nitinol-Uberlastschutz
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Mithilfe der Vorrichtung wurde es moglich, eine rissfreie Rundnaht (VT fehlerfrei) zu schweil3en,
Abbildung 101. Das Bauteil wurde wahrend des Schweildvorgangs gedreht. Dabei wurde eine
Drehzeit von 1,2 s bei einer Schweil3geschwindigkeit von 6,65 mm/s eingehalten. Der Strahlstrom
betrug 0,7 mA, dies entspricht einer Leistung von 42 Watt. Ein Strahlversatz auf den Stahl-Fuge-
partner von 0,1 mm wurde eingestellt. Die Schweil3naht erscheint auch im Schiliff fehlerfrei, siehe
Abbildung 102.

S mm

Abbildung 101: Geschweil3tes Funktionsmuster mit Rundnaht

439,801 um

Nichtr. Stahl

Abbildung 102: Schliffbilder der Rundnaht

Da die Festigkeit der Rundnaht allein nicht ausreicht um die geforderte Kraft zu Gbertragen, wur-
den vier zusatzliche Langsnahtsegmente als Uberlappnahte mit einer Lange von je 3,5 mm ein-
gebracht, Abbildung 103 links. Diese wurden mithilfe der Strahlablenkung bei einer Schweil3ge-
schwindigkeit von 50 mm/s und einem Strahlstrom von 1,7 mA, entsprechend einer Leistung von
102 W, geschweil3t. Die Schweif3naht zeigt sowohl im Schliff, siehe Abbildung 103 rechts, als
auch an der Nahtoberseite keine Risse. In Abbildung 104 ist ein Foto eines fertig geschweil3ten
Uberlastschutzes dargestellt, welcher keiner nachfolgenden Reinigung unterzogen wurde. Me-
chanische Kennwerte aus Zugversuchen sind in Abschnitt AP 6 angegeben.

Alle gestellten Anforderungen an das Bauteil konnten erfllt werden.
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Nichtr, Stahl

Abbildung 103: Links: Geschweildtes Funktionsmuster mit zusatzlicher Langsnaht. Rechts: Schliffhild ei-
ner der vier Langsnéhte

| Wlﬂllﬂﬂ]lﬂ/lﬂﬂ[!ﬂlqlmql/l]lml’l’l]I]l’l]l[lm![ljl!l'I|l,l]l’l|l|I|I]I|I|l|||l|l|||l]l|||l|l|l|l|l|l |||p||||

_ [mm 1;[03] 2/20°c 3, BMI 4 INOX 6 e
-11111-1/11/1”1/”11/m [l f hm’nnhm'nnlnn nnhn:.; |

Abbildung 104: Fertiges Funktionsmuster nach dem Schweien, ohne nachgelagerte Reinigung.
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AP 9: Erarbeitung von Reinigungsstrategien

Eine Bauteilreinigung von geschweildten medizinischen Bauteilen gliedert sich in zwei Reini-
gungsschritte:

e Vorreinigung zur Herstellung definierter Oberflachenbedingungen beim Schweil3en

¢ Nachreinigung zum Entfernen unerwinschter Metallkondensate oder Partikel auf der
Oberflache sowie eventuell Wiederherstellung der Passivierung

Fur die Erarbeitung der Reinigungsstrategie wurden, bereits im AP 2, Probeplattchen zunéchst
entfettet und dann mit dem Elektronenstrahl (ablativ, mit Umschmelzung) gereinigt. Damit konnte
der Einfluss einer Vorreinigung untersucht werden. Die Proben wurden zur Analyse mit der Pho-
toelektronenspektroskopie auf Verunreinigungen untersucht. Die Ergebnisse konnen im Kapitel
AP 2 in Tabelle 9, Tabelle 12, Tabelle 11 und Tabelle 13 eingesehen werden.

Das ungereinigte Blech zeigt eine sehr hohe Verschmutzung mit Kohlenstoff. Die Hauptwerkstoff-
bestandteil Eisen ist praktisch komplett abgedeckt Die Acetonreinigung zeigt einen Reinigungs-
effekt, die Verschmutzung ist aber mit 49 at-% C immer noch sehr hoch. Den besten Reinigungs-
effekt erzielt man mit einer Vorreinigung und einer anschlie3enden Elektronenstrahlreinigung mit
Umschmelzung. Die Vorreinigung mit ablativer Elektronenstrahlreinigung ergibt vergleichbare Er-
gebnisse. Um zu prifen in wieweit sich die Reinigung auf das Korrosionsverhalten auswirkt,
wurde das Cr/Fe Verhdltnis als Mal3 fur die Ausbildung einer Passivierungsschicht, ebenfalls mit-
tels XPS, ausgewertet.

Nichtrostender Stahl bildet eine Passivierungsschicht aus. Hierbei kommt es zu einer Chroman-
reicherung an der Oberflache. Bei der ungereinigten Probe kann das Cr/Fe Verhaltnis aufgrund
der Abdeckung der Oberflache durch Kohlenstoff nicht bestimmt werden. Nach der Entfettung
der Oberflache liegt der Wert bei ca. 1. Durch eine Anschmelzung der Oberflache sinkt das Ver-
haltnis unabhangig von einer Vorreinigung auf ca. 0,3. Die Passivierungsschicht ist nicht mehr
vorhanden. Durch eine ablative Reinigung steigt das Cr/Fe Verhaltnis auf zwei. Die Passivie-
rungsschicht wird verstarkt. Durch das gute Reinigungsergebnis, den positiven Einfluss auf die
Korrosionsbestandigkeit und die relativ geringe Warmebelastung des Grundwerkstoffs kann die
ablative Reinigung mit vorheriger Acetonentfettung als sinnvolle Vorreinigung angesehen wer-
den.

Im nachsten Schritt wird der Einfluss der Vorreinigung auf den Schwei3prozess und die Ver-
schmutzung durch den Schweil3prozess untersucht. Dazu wird ebenfalls die Photoelektronen-
spektroskopie verwendet. Als Proben werden die definierten Probebleche mit eingebrachter
Schweil3naht verwendet, Abbildung 105.
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= In der SchweilRnaht

= Stahl abgedeckt
= Stahl neben Schweiflnaht
= Stahl als Referenz
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Abbildung 105: Untersuchungsstellen an einer Mischverbindung aus Nitinol und nichtrostendem Stahl

Stahl und Nitinol wurden wahrend des Schweifl3vorgangs au3erhalb des Schweil3bereichs abge-
deckt. Es wurden unterschiedlich vor- und nachgereinigte Proben untersucht, Tabelle 21.

Tabelle 21: Proben zur Untersuchung des Einflusses des Schweil3vorgangs auf die Verunreinigung

NMI-Proben-ID:

35410-A6-01-00

35410-B6-01-00

35410-C6-01-00

Schweil3parameter

50 mm/s; 2,5 mA Strahlversatz
auf Stahl 0,15 mm

50 mm/s; 2,5 mA Strahlversatz
auf Stahl 0,15 mm

50 mm/s; 2,5 mA Strahlversatz
auf Stahl 0,15 mm

Angaben zur Probe:

vorgelagerte EB-Reinigung

Vor- und nachgelagerte EB-Reini-
gung

Keine EB-Reinigung
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Die Tabelle 22 zeigt die Ergebnisse der Probe 35410-A6-01-00 mit vorgelagerter Elektronen-
strahlreinigung. Die Werte beziehen sich auf eine 100% Rechnung, bei homogener Verteilung
und ohne Berucksichtigung von Wasserstoff.

Tabelle 22: Elementkonzentrationen nach XPS, Probe 35410-A6-01-00

gi4olé)A6 C N OTi Cr Ni MnFe CuSi P S CaCo Zn Ba F Sn Mg
1 Mitte

SchweiRnaht 8 [24118 13 D2

2 Mitte 582 201 5 6 7

SchweilRnaht

3 Mitte44 4 33 5 9 5 04

Schweil3naht

LNITIabge- yg 5 358 0,304 0207062 0503 <01
deckt

2 NiTiabge- 42 4 39 9 0,2 1 2 0404<01050,2
deckt

3 NiTiabge- 39 5 40 10 0,4 0,1 1 2 0,5 0,4 0,2 0,4
deckt

NiTi 396 429 0,5 1 2 0,8
NiTineben 61 6 193 3 4 2 0,6

SchweilRnaht

2 NiTinebengpo 3 16 0,8 5 7 7 1

Schweil3naht

3 NiTineben 43 4 35 5 9 4 04

SchweilRnaht

1 Stahlab- 67 10 21 0,5 1 09

gedeckt

2 Stahlab- g5 9 21 1 2 2 0,2

gedeckt

3 Stahlab- 40 5 39 5 5 7 0,5

gedeckt

Stahl 48 5 40 1 4 1 0,2

1 Stahl ne-

ben 536 241 5 5 5 04

SchweilRnaht

2 Stahl ne-

ben 4 19 5 9 6 1

SchweilRnaht

3 Stahl ne-

ben 5 36 5 9 5

SchweilRnaht
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Die Abbildung 106 zeigt die SXI Abbildungen der Messstellen.

Abbildung 106: Messstelle in der Schweif3naht von links nach rechts - 1,2,3. Probe 35410-A6-01-00

Es sind Verunreinigungen auf den abgedeckten und auf den Referenzstellen erkennbar - auf allen
Stellen einen hohen Kohlenstoffanteil, Stahlanteile (Fe, Cr, Mn) auf allen Stellen auRer auf den
abgedeckten Nitinolstellen und der Nitinolreferenz. Der Schweil3schmauch besteht tberwiegend
aus Stahlbestandteilen, Titan als Hauptbestandteil von Nitinol ist stahlseitig nicht detektierbar.

Die Tabelle 23 zeigt die Ergebnisse der Probe 35410-B6-01-00 mit vor- und nachgelagerter Elekt-
ronenstrahlreinigung. Zugrunde gelegt wurde hier ebenfalls eine 100% Rechnung, bei homoge-
ner Verteilung und ohne Beriicksichtigung von Wasserstoff. Abbildung 107 zeigt die zugehérigen
SXI-Abbildungen der Messstellen.
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Tabelle 23: Elementkonzentrationen nach XPS, Probe 35410-B6-01-00

35410-B6-01-
00

1 Mitte
Schweil3naht
2 Mitte
Schweil3naht
3 Mitte
Schweil3naht
1 NiTi abge-
deckt

2 NiTi abge-
deckt

3 NiTi abge-
deckt

NiTi

NiTi neben
SchweilRnaht
2 NiTi neben
Schweil3naht
3 NiTi neben
Schweil3naht
1 Stahl abge-
deckt

2 Stahl abge-
deckt

3 Stahl abge-
deckt

Stahl

1 Stahl neben
Schweil3naht
2 Stahl neben
Schweil3naht
3 Stahl neben
Schweil3naht

C N O Ti

28

22

22

26

21

26

50

26

21

22

32

30

25

46

27

24

24

7 40

4 45

2 48

0,452

49

1 48

4 40

0,947

22

15

15

17

22

19

6

19

18

14

Cr Ni

0,7

0,2

0,3

0,1

0,4

0,6

0,9

Mn Fe Cu Si

0,7

10 1

11 1

10 2

7,765

10 8

12 9

P S CaCoZn Ba F Sn

04

0,6

2

0,5

0,8

0,8

06 020,40,1

0,7 0,2

0,6 0,1

0,9 0,5

0,2

0,2

0,1

0,4 0,4

0,6
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Abbildung 107: Messstelle in der SchweiRnaht von links nach rechts - 1,2,3. Probe 35410-B-01-00

Alle Stellen zeigen Stahlanteile (Fe, Cr, Mn) aul3er die abgedeckten Nitinolstellen und die Nitinol-
referenz. Es lasst sich erkennen, dass die nachtragliche Elektronenstrahlreinigung den Schweif3-
schmauch zwar reduziert, aber nicht vollstandig entfernt.

Die Tabelle 24 zeigt die Ergebnisse der Probe 35410-C6-01-00 ohne Elektronenstrahlreinigung,
ebenfalls als 100% Rechnung, bei homogener Verteilung und ohne Berlcksichtigung von Was-

serstoff, die Abbildung 108 die zugehoérigen SXI-Abbildungen.
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Tabelle 24: Elementkonzentrationen nach XPS, Probe 35410-C6-01-00

35410-C6-01-
00

1Mitte
Schweil3naht
2 Mitte
Schweif3naht
3 Mitte
Schweil3naht
1 NiTi abge-
deckt

2 NiTi abge-
deckt

3 NiTi abge-
deckt

NiTi

NiTi neben
Schweif3naht
2 NiTi neben
Schweif3naht
3 NiTi neben
Schweif3naht
1 Stahl abge-
deckt

2 Stahl abge-
deckt

Stahl abge-
deckt

Stahl

1 Stahl neben
Schweif3naht
2 Stahl neben
Schweif3naht
3 Stahl neben
Schweif3naht

C N O S

24 2 43 0,6
22 3 45 04
22 9 41

39 7 40 0,8
29 4 48

32 5 45

42 6 39 05
25 1 47

20 2 48 01
23 2 50

49 6 35 0,7
39 4 40

53 6 33

56 9 30

25 0,7 49 1

13 2 48 0,6
23 2 47

Ca

0,4

0,2

0,3

Ti Cr Mn Fe Ni F

10 3

14 3

18 3

13

12

12 4

23

0,4 6

0,7 7

0,6 9

3

2

0,7

15

11

11

11

18

10

04 0,7 1

0,2 0,6 1

0,5 0,5

0,7 0,3

03 04 15 05 0,6

04 0,7 1
0,9
0,4
0,6

0,6

0,2

0,2

0,4 0,1

0,4 <0,1

0,4

0,3

0,2

0,1

0,1

0,2

0,2

0,1

P Co Zn Sn Ba Si

0,4

0,9

0,8

0,6
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Abbildung 108: Messstelle in der Schwei3naht von links nach rechts - 1,2,3. Probe 35410-C-01-00

Auch hier zeigen alle Stellen Stahlanteile (Fe, Cr, Mn) aul3er die abgedeckten Nitinolstellen und
die Nitinolreferenz. Man sieht Verunreinigungen auf allen Stellen au3erhalb der Schweil3naht.
Gegentber den ungereinigten Proben zeugt sich hier, dass die vor- und nachgelagerte EB-Rei-
nigung einen Teil der Verschmutzungen entfernen kann.

Die Reinigungsstrategie stellt sich daher folgendermaRen dar:

Vorreinigung ist notwendig, um gleichméRige Oberflacheneigenschaften zu erreichen. Sie
kann als Elektronenstrahlreinigung mit vorgelagerter Entfettung direkt vor dem Schweil3-
prozess erfolgen.

Nach dem Schweil3vorgang ist Schweild3schmauch nachweisbar
Schweil3schmauch besteht hauptséchlich aus Stahlbestandteilen Fe, Cr, Mn

Nachtragliche EB-Reinigung entfernt Schweil3schmauch, aber nicht vollstandig an allen
Stellen

EB-Reinigung ist kein zuséatzlicher Prozessschritt, sondern im Schweil3prozess integrier-
bar und damit wirtschaftlich darstellbar.

Dennoch muss nach Abschluss der SchweiRungen eine Repassivierung und Abreinigung
der verbliebenen Schmauchanteile vorgenommen werden. Dazu bietet sich ein elektro-
chemisches Beizen in 75%iger Phosphorsaure an, siehe dazu auch AP 10.
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AP 10: Einfluss der ElektronstrahlschweiBungen auf das Korrosi-
onsverhalten

Zunachst wurden als Referenz Korrosionsuntersuchungen an den Ausgangsstoffen durchgefihrt.
Die Proben wurden mit Hilfe der cyclischen Voltammetrie untersucht. Es wurden Durchbruchspo-
tential Ep, Passivierungspotential E, und das Ruhepotenzial E; bestimmt.

35420-Kor-01-00 Pl St bt Spaltkorrosion
10,0 <
9,0
80 | Er/mV(AgAGCI 3MKCI) = -45
70 | Eb/mV(AgAGCI 3MKC)= 1191
6.0 Ep / mV (Ag/AgCI 3 M KCI) = none
50
4,0
30
2,0
1,0 )
0,0

-400 100 600 1100
E/V (Ag/AgCl 3 M KCl 3 M)

| / mA/em?

35420-Kor-02-00

1,2
t0 Er/ mV (Ag/AgCl 3 M KCI) = -22
* Eb/mV (Ag/AgCl 3 M KCI) = 1190

€08 Ep / mV (Ag/AgCI 3 M KCI) = 1042
o
2os
" 04

0,2

0,0

-400 100 600 1100

E/V (Ag/AgCl 3 M KCl 3 M)

1180530 501
35420_Kor-02-00 [
nach

Abbildung 109: Nichtr. Stahl 1.4310 weich Probe 35420-Kor-01-00 (oben) und 35420-Kor-02-00 (unten)
Links: Cyclovoltammogramm, rechts: lichtmikroskopische Abbildung nach der Charakterisierung
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35420-Kor-03-00 ‘ : Loch-Korrosion
25 :
20 | Er/mV(Ag/AgCI 3MKCI) =44 %
Eb/mV (Ag/AgC! 3 M KCI) = 485
"51.5 Ep / mV (Ag/AgCl 3 M KCI) = none
2 1
£
= 1,0 |
05
0,0 =
-100 0 100 200 300 400 500 600
£/V (Ag/AgCl 3 M KCI 3 M) 155420, Kor 09.00
35420-Kor-04-00 Loch-Korrosion
14,0
12,0 | Er/mV (AgiAgCl 3MKCI) = -34
100 | Eo/mY (ADAGCI 3MKCi) = 800
E 0. Ep/mV (Ag/AgC! 3 M KCI) =
S 80
§ 6,0
4.0
2,0
0,0
-100 100 300 500 700 900

E/V(Ag/AgCl 3 M KCl 3 M) w%%mm
[nach

Abbildung 110: Nichtr. Stahl 1.4310 hart Probe 35420-Kor-03-00 (oben) und 35420-Kor-04-00 (unten)
Links: Cyclovoltammogramm, rechts: lichtmikroskopische Abbildung nach der Charakterisierung

35420-Kor-05-00
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Sos
E
=06
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-100 400 900 1400
E/V (Ag/AgCl 3 M KCl 3 M)
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25
2,0 Er/mV (Ag/AgCI 3 MKCI) = -6
Eb/mV (Ag/AgCl 3 M KCI) = 364
t15 Ep / mV (Ag/AgC! 3 M KCI) = none
o
g
=10
05
.
L
0,0 s
-200 -100 0 100 200 300 400 1180530_519

E/V (Ag/AgCI 3MKCI3 M) A543 Kor 0000

Abbildung 111: Nitinol Probe 35420-Kor-05-00 (oben) und 35420-Kor-06-00 (unten) Links: Cyclovoltam-
mogramm, rechts: lichtmikroskopische Abbildung nach der Charakterisierung
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Anschlieend wurden gereinigte Proben charakterisiert, um den Einfluss der Reinigung auf die
Korrosionsbestandigkeit zu untersuchen.

35420-Kor-07-00 Loch-/Spalt-

10,0 . Korrosion

9,0

80  Er/mV(Ag/AgCl 3MKC)) =27
70 | Eb/mV (Ag/AGCI 3M KCI)= 358
6.0  EP/mV (AgAGCI 3 M KCI) = none

5,0
4.0
3.0
2,0
1,0
0,0

-100 0 100 200 300 400 Lo

E/V (Ag/AgCl 3 M KCI 3 M) e 0
‘nach P

|/ mAlem?

e

1288

35420-Kor-08-00 Loch-/Spalt-

Er/mV (A/AGCI 3 M KCI) = -629 s - i Korrosion
Eb/mV (Ag/AgCI 3 M KCI) = 177
Ep / mV (Ag/AGCI 3M KCI) = -3

2,0
1,8
16
14

E1.2

<10

=08
06
04
0,2
0,0 =
-700 -500 -300 -100 100 300

E/V (Ag/AgCl 3 M KCl 3 M) 1180530_531
-354§D_K3r-08-00
nacl

Abbildung 112: 1.4310 nichtr. Stahl weich mit Elektronenstrahl gereinigt, Probe 35420-Kor-07-00 (oben)
und 35420-Kor-08-00 (unten) Links: Cyclovoltammogramm, rechts: lichtmikroskopische Abbildung nach
der Charakterisierung

Abschlielend wurde eine Schweil3naht auf dem Referenzmaterial erzeugt und die Probe elektro-
chemisch charakterisiert.
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Abbildung 113: 1.4310 nichtr. Stahl weich mit Elektronenstrahl geschweif3t (Blindschweil3ung), Probe
35420-Kor-09-00 (oben) und 35420-Kor-10-00 (unten) Links: Cyclovoltammogramm, rechts: lichtmikro-
skopische Abbildung nach der Charakterisierung

Fast alle Proben zeigten nach der Aufnahme der Cyclovoltammogramme Korrosionseffekte. Die
Ergebnisse sind in Tabelle zusammengefasst.

Tabelle 25: Elektrochemische Charakterisierung der Ausgangsmaterialien

NMI-Proben-ID:

35420-Kor- Probe Er / mV Eb/mV Ep /mV

01-00 und 02-00 | Ausgangswerkstoff ' .34 + 16 1191 +1 1042*
1.4310 weich

03-00 und 04-00 | Ausgangswerkstoff | .39+ 7 643 + 223 none
1.4310 hart

05-00 und 06-00 | Ausgangswerkstoff | .73 + 33 892 + 747 1039*
NiTi SE508

07-00 und 08-01 | 1.4310 weich -328 + 426 268 + 128 -3
EB-gereinigt
1.4310 weich

09-00 und 10-01 | SchweiRnaht + EB- | -220 + 13 248 + 17 -87 + 108
gereinigt

*Es wurde nur eine Probe vermessen
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An elektronenstrahlgeschweif3ten Nitinol/Stahlverbindungen wurde das Korrosionsverhalten be-
stimmt, indem mittels cyclischer Voltammetrie das Durchbruchspotential bestimmt wurde. Dabei
wurde festgestellt, dass die Korrosionserscheinungen zunéchst an den Schnittkanten der Proben
sichtbar wurden, bzw. die Auflageflache auf der Spannvorrichtung sichtbar wurde.

Abbildung 114: Links: Probe teilweise isoliert mit Korrosionserscheinungen an der Schnittkante; Mitte:
Korrosionspits entlang der Auflageflache der Spannvorrichtung; Rechts: An den Schnittkanten vollstandig
isolierte Probe, mit einer mittels 3M 98C-1 Hochtemperaturklebeband (Polyimid) abgeklebten Vorrichtung
geschweil3t, Kontaktierung erfolgte tUber die riickseitige Stirnseite am Nitinolblech

Beim Schweil3vorgang muss daher die Probe von der Vorrichtung isoliert werden. Das erfolgte in
diesem Fall mittels eines Hochtemperaturklebebands. Die Kontaktierung fiir das Elektronen-
strahlschweiRen erfolgte Uber die Rickseite des Nitinolblechs. Abbildung 115 zeigt die Durch-
bruchspotenziale flr Proben mit unterschiedlicher Schweil3geschwindigkeit (15 bzw. 50 mm/s),
unterschiedlichem Strahlversatz. Zuséatzlich wurden einzelne Proben nach dem Schweil3en in 75
%iger H3sPO4 elektrochemisch gebeizt bzw. vor dem Schweil3en elektropoliert.

1100
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—
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o
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100
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— — o~ o~

Abbildung 115: Proben: 1-5 gebeizt 50mm/s 0,15 mm Strahlversatz auf Stahl; 6-10 gebeizt elektroche-
misch in 75 %-iger HzPO4 15mm/s 0,2 mm Strahlversatz auf Stahl; 11-15 Nitinol-Stahl Probe, isoliert ge-
schweifdt, 15mm/s 0,2 mm Strahlversatz auf Stahl; 16-20 50mm/s 0,15 mm Strahlversatz auf Stahl; 21-25
elektropoliert vor Schweil3en, geschweil3t, 15 mm/s 0,15 mm Strahlversatz auf Stahl; 26-30 elektropoliert
vor Schweil3en, geschweildt, 50 mm/s 0,15 mm Strahlversatz auf Stahl
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Bei den vor dem Schweif3en elektropolierten Proben und den nicht vorbehandelten Proben fihrt
eine Anderung der SchweiRgeschwindigkeit nur zu einer geringen Veranderung des Durchbruch-
spotentials. Eine langsame Schweifl3geschwindigkeit in Verbindung mit einem Beizprozess fihrt
zu den besten Durchbruchspotentialen. In der Literatur (Lonn et al. 2015; Rosenbloom und Cor-
bett 2007; Corbett 2004) wird ein Durchbruchspotential E, < 300 mV als nicht akzeptabel, Ep
zwischen 300 und 600 mV als grenzwertig und E, > 600 mV als akzeptabel beurteilt. Diese Werte
beziehen sich auf Edelstahl 316, Kobalt-Chrom-Legierungen, Titan und Nitinol). Zusammenfas-
send lasst sich sagen, dass ein isolierender Schweil3prozess mit Beizen zu sehr guten und in der
Literatur akzeptierten Korrosionseigenschaften fuhrt.

AP 11: Optimierung der Nahtgeometrie

Das AP 11, dessen Ziel es war, die Nahtgeometrie im Hinblick auf die Reinigbarkeit und Sterili-
sierbarkeit sowie die Festigkeit zu erhéhen, wurde projektbegleitend in den Arbeitspaketen 3, 5,
6, 7 und 8 durchgefihrt.

AP 12: Berichterstellung

Im Rahmen des AP 12 wurden sowohl der vorliegende Schlussbericht sowie die im entsprechen-
den Abschnitt genannten Verdéffentlichung angefertigt. Zusatzlich wurden Messeausstellungen
und Vortrage vorbereitet, in denen das Projekt MINION und dessen Ergebnisse vorgestellt wurde.
Dies geschah in enger Zusammenarbeit der beiden Forschungseinrichtungen.
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Schlussfolgerungen

Im Projekt ,MINION* konnte gezeigt werden, dass das Mikro-Elektronenstrahlschweif3en ein ge-
eignetes Schweil3verfahren ist, um Nitinol mit nichtrostenden Stahlen ohne Zusatzwerkstoff riss-
und defektfrei zu figen. Die erzielten Festigkeiten liegen dabei zum Teil deutlich Uber denen an-
derer Schweil3verfahren. Dennoch tritt, am Stumpfstol3, ein sprodes Versagen der Schweil3naht
beim Erreichen des superelastischen Spannungsplateaus auf. Durch geschickte konstruktive
Auslegung der SchweilRnaht bei dem Funktionsmuster ,Nitinol-Uberlastschutz®, einhergehend mit
einer VergrofRerung der Fugeflache, lassen sich Bauteile herstellen, welche die superelastische
Spannung des Nitinols ertragen und es erlauben, das Plateau auch zyklisch ohne nennenswerte
Schaden zu durchfahren. Die Korrosionseigenschaften der nur mit einem einfachen Beizprozess
behandelten Bauteile sind aus medizinischer Sicht sehr gut und fur einen Einsatz im Korper ge-
eignet, selbst unbehandelte Bauteile zeigen nach dem Schweil3en eine noch grenzwertig gute
Korrosionsbestandigkeit.

Alle Arbeitshypothesen konnten mit aussagekraftigen Ergebnissen belegt werden:

e durch das prozessbedingte Vakuum und die Mdglichkeit in der Anlage in der gleichen
Aufspannung die Flgepartner mit dem Elektronenstrahl zu reinigen, dadurch die Qualitat
der Flgestelle zu verbessern und eine nachgelagerte Reinigung stark zu vereinfachen

¢ durch die gezielte, prazise steuerbare Energieeinbringung die Durchmischung zu optimie-
ren und somit intermetallische Phasen stark zu reduzieren

e durch die gezielte Energieeinbringung das Gefiige feinkdrnig einzustellen
¢ die REM-Funktionalitat zur QS wahrend und nach dem Prozess zu verwenden.

Die Ergebnisse zeigen, dass das Mikro-Elektronenstrahlschweil3en ein vielversprechendes Fi-
geverfahren ist, um in der Zukunft neuartige Medizinprodukte mit verbesserten Eigenschaften
herzustellen oder die Wirtschaftlichkeit der Herstellung und/oder Haltbarkeit des Produkts zu er-
hoéhen.
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Anhang

XPS-Spektren der EB-gereinigten Proben und Referenzen

NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:

35410-PP-021-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Referenz: Blech ungereinigt
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XPS-Spektrum 1. Ansicht: Ubersichtsspektrum

Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C,N, O,Na, Fe, Zn Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm



Seite 150 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 19.282 N

NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:

35410-PP-022-00 Probepléattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Referenz: Blech ungereinigt
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XPS-Spektrum 2. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C,N, O, Na, Sij, Ca Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-023-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Referenz: Blech mit Aceton ent-
fettet
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XPS-Spektrum 3.

Nachgewiesene Elemente:
C, N, O, Na, Fe, Ca, K, Cr, Mn

Ansicht: Ubersichtsspektrum

Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich
Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-024-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Referenz: Blech mit Aceton ent-
fettet
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XPS-Spektrum 4. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C,N, O, Na, Fe, Ca, Cr, Mn, F Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-025-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) keine Vorreinigung, EB-Reini-
gung mit Anschmelzung der Oberflache
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XPS-Spektrum 5. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C, O, Na, Fe, Ca, Cr, Mn Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:

35410-PP-026-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) keine Vorreinigung, EB-Reini-
gung mit Anschmelzung der Oberflache
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XPS-Spektrum 6. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C, O, Fe, Ca, Cr, Mn Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:

35410-PP-027-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Aceton-Vorreinigung, EB-Reini-
gung rein ablativ
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XPS-Spektrum 7. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C, O, Na, Fe, Ca, Cr, Ni Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-028-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Aceton-Vorreinigung, EB-Reini-

gung rein ablativ
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XPS-Spektrum 8. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

Nachgewiesene Elemente:
Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm

C, N, O, Na, Fe, Ca, K, Cr, Ni
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-029-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) keine Vorreinigung, EB-Reini-
gung rein ablativ

% 10" 35410-PP-029-00
3 T T T T T T

25 L;f .\ § A

L5 § g -
N,
14 L LA j -
e HI'
| Z : :
0.5+ 3 =8
VL.. 7 *-N“N‘W\
0 1 | 1 1 1 1 A
1200 1000 800 600 400 200 0
Binding Energy (eV)
XPS-Spektrum 9. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C,N,O, Na, Fe, Ca, K, Cr, Ni Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-030-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) keine Vorreinigung, EB-Reini-
gung rein ablativ
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XPS-Spektrum 10. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C, N, O, Na, Fe, Ca, K, Cr, Ni Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-031-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Aceton-Vorreinigung, EB-Reini-
gung mit Anschmelzung der Oberflache
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XPS-Spektrum 11. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C, O, Fe, Ca, Cr, Mn Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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NMI-Proben-ID: Angaben zur Probe:
35410-PP-032-00 Probeplattchen 1.4301 (X5CrNi18-10) Aceton-Vorreinigung, EB-Reini-
gung mit Anschmelzung der Oberflache
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XPS-Spektrum 12. Ansicht: Ubersichtsspektrum
Nachgewiesene Elemente: Untersuchungsstelle: Behandelter Bereich

C, O, Fe, Ca, Cr, Mn Analyseflache: 1,4 mm x 1,4 mm
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