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Abstract

Die Moglichkeiten zur Charakterisierung von laserstrukturierten Oberflachen
werden diskutiert. Es werden die Topographie, das Geflige, die chemische
Zusammensetzung sowie die Korrosionsbestandigkeit vor und nach der
Bearbeitung untersucht. Es wird ein Vorgehen zum Versuchsplanung und
Auswertung mit Hilfe der Methoden des Design of Experiments vorgestellt. Die
statistische Auswertung zeigt keine Effekte des Werkstoffs, der Pulsdauer von 1
MHz bis 20 MHz oder der Pulsfrequenz von 400 fs bis 10 ps auf die
resultierenden  Strukturen. Der Prozess ist damit in einem weiten
Parameterfenster skalierbar. Der Effekt der Oberflachenbeschaffenheit kann

statistisch nicht erfasst werden.
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1. Einleitung

1.1 Motivation

Laserstrukturierte Oberflachen ermdglichen vollig neue Technologien und finden
immer mehr Anwendung. Grundlage dafur sind die mittels Ultrakurzpuls-
Laserverfahren (UKP-Verfahren) erzeugten Mikrostrukturen. Sie ermdglichen es
u. a. die Rauheit von Oberflachen gezielt zu steigern. Des Weiteren tritt bei einer
sehr regelmafigen Ausrichtung der Strukturen ein gerichteter Beugungseffekt
auf. [1] Die Einsatzgebiete reichen dabei vom klassischen Maschinenbau uber
dekorative Anwendungen bis hin zu medizinischen Geraten. Oftmals wird daflr
nichtrostender Edelstahl als Werkstoff genutzt. Diese Stahle genligen den
Anforderungen an mechanische Festigkeit und Zahigkeit. Die Selbst-
Passivierung nichtrostender Stahle schitzt sie vor Korrosion, selbst nachdem die
Oberflache durch die Laserbearbeitung beeintrachtigt wurde. Die qualitative und
vor allem quantitative Erfassung der Mikrostrukturen ist eine Herausforderung.
Zum einen gibt es eine Vielzahl von EingangsgrofRen. Laser-Parameter sind
dabei u. a. Leistung, Pulsdauer oder Wellenlange. Prozessseitig nehmen
Werkstoff, Pulsabstande, Fokuslage und die Pulswiederholfrequenz Einfluss.
Zum anderen lasst sich auch das Ergebnis der Bearbeitung hinsichtlich
verschiedenster Aspekte wie Topographie, Oberflachenrauheit, chemischer

Zusammensetzung oder Korrosionsbestandigkeit untersuchen. [1, 2]

Zudem ergibt sich bei vielen Einflussfaktoren eine Versuchsanzahl die praktisch
kaum noch zu realisieren ist. Diese Arbeit beschaftigt sich daher damit, Eingangs-
und Ausgangsgroflen in Zusammenhang zu setzen. Dazu wird sich der
Methoden des Designs of Experiments (DoE) bedient. Diese gestatten eine
gezielte Versuchsplanung, die die Anzahl der notwendigen Versuche deutlich
reduzieren kann. Diese Einsparung senkt den Zeitaufwand und die Kosten. Des
Weiteren beinhaltet DoE die statistische Auswertung, mit der ein mathematischer

Zusammenhang zwischen Prozess-Parametern und Resultaten hergestellt wird.



1.2 Forschungsziel und Aufbau der Arbeit

Ziel dieser Arbeit ist es, eine grundlegende Methodik zur Charakterisierung von
laserstrukturierten  Oberflachen zu entwickeln und anzuwenden. Die
ubergeordnete Vorgehensweise sowie die dazu angewendeten Verfahren und
Methoden sind abschlie3end zu bewerten.

Die folgenden Schritte sind dabei entscheidend:

Theoretische Grundlagen der Laser-Mikrostrukturierung
Auswahl der Methodik

Versuchsplanung

Bearbeitung der Proben

Durchfihrung der Messungen bzw. Prufverfahren
Analyse der qualitativen Ergebnisse

Statistische Auswertung der quantitativen Kenngrofien
Bewertung der Resultate sowie der Verfahren

Fazit

YV V.V V V V V V V

Basierend auf diesen Schritten ist diese Arbeit in sechs Bereiche gegliedert. Nach
der Einfuhrung werden in Kapitel 2 die theoretischen Grundlagen der Laser-
Mikrostrukturierung und der Materialwissenschaft vermittelt. Im Anschluss wird in
Kapitel 3 auf die verwendeten Methoden, insbesondere das Design of
Experiments, sowie den fur die Laserbearbeitung zur Verfigung stehenden
Versuchsaufbau eingegangen.

Im Ergebnisteil in Kapitel 4 werden die Resultate der Analyseverfahren nach
Werkstoffgruppen geordnet vorgestellt und im Nachgang in Kapitel 5 diskutiert.
Das Kapitel 6 bildet das abschlieRende Fazit der wissenschaftlichen Arbeit und
gibt einen Ausblick auf zukunftige Anwendungsmaoglichkeiten.



2. Theorie

2.1 Ultrakurzpuls-Laserbearbeitung

2.1.1 Wechselwirkungen der Strahlung mit dem Werkstoff

Die infrarote Laserstrahlung mit A = 1030 nm trifft auf die Oberflache des
Werkstoffs. Dort wird sie zu gewissen Teilen reflektiert, transmittiert oder
absorbiert. Bei Stahl geht der Anteil der transmittierten Strahlung gegen Null und
kann daher vernachlassigt werden. Der Anteil der Reflexion bzw. Absorption
hangt u.a. von Faktoren wie der Wellenlange, der Oberflachenbeschaffenheit

oder der Werkstucktemperatur ab. [3,4]

Der Vorteil der Bearbeitung mit ultrakurzen Laserpulsen mit Pulsdauern im
Bereich von einigen hundert Femtosekunden bis hin zu Pikosekunden ist
zunachst darin zu sehen, dass die Warmeleitung im Material eingeschrankt wird.

In Folge dessen entsteht nur eine vernachlassigbare Warme-Einflusszone. [3,4]

Werden die UKP-Pulse allerdings mit sehr hohen Pulsfrequenzen von bis zu 20
MHz appliziert, hat dies einen gegenteiligen Effekt auf die Ausbildung einer
Warmeeinflusszone. Die Zeit zwischen den einzelnen Pulsen reicht nicht aus,
damit die eingebrachte Energie von der Oberflache in den Grundwerkstoff
geleitet werden kann. Durch den entstehenden Warmestau steigt die Temperatur
der Oberflache an. Dies hat wiederum zur Folge, dass nachfolgende Pulse
starker absorbiert werden und kann zum Aufschmelzen der Oberflache fuhren.
Zusatzlich treten in diesem Zeitbereich Wechselwirkungen der einfallenden
Strahlung mit dem dann noch existierenden Plasma oder der initiierten
Ablationswolke auf. Diese Prozesse wirken sich nachteilig auf den
Bearbeitungsprozess und damit auf die erreichte Bearbeitungsqualitat aus. [2,5]
Je nach Intensitdt kommt es zu einer Modifizierung (103 ... 10* W/cm?), zum
Aufschmelzen (10° ... 108 W/cm?) oder zum Sublimieren des Werkstoffs (10°
...108 W/cm?). Bei sehr hohen Intensitéaten (>108 W/cm?) tritt Plasmabildung auf.

Diese Werte gelten fur Edelstahl. [4]
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Die wirksame Intensitat hangt von Faktoren wie Pulsenergie, Pulsdauer,
Absorptionsgrad und Strahldurchmesser ab. Es konnen dabei auch mehrere
Prozesse Uberlagert bzw. zugleich stattfinden. So kann z.B. das Material im
Randbereich des Laserstrahls aufgeschmolzen werden, wahrend im Zentrum

Material durch Ablation abgetragen wird und Mikrokrater entstehen. [3,4]

Diese Arbeit betrachtet primar die Mikro- und Nanostrukturierung. Durch die
Nutzung des UKP-Laserverfahrens entstehen selbstorganisierende Strukturen
auf der Oberflache. Diese sind im englischsprachigen Raum als ,Ripple“ oder
auch ,Laser-induced periodic surface structures® (LIPSS) bekannt. Sie treten in

zwei Ausfuhrungen auf:

Die ,low-spatial-frequency LIPSS* (LSFL) treten verstarkt bei stark
absorbierenden Materialien wie Metallen oder in diesem Falle Stahl auf. Sie sind
dadurch definiert, dass die raumliche Periode A der erzeugten Strukturen ca. der
Wellenlange A der Laserstrahlung entsprich bzw. etwas darunter liegt. Im
Gegensatz dazu liegt bei ,high-spatial-frequency LIPSS* (HSFL) die rdumliche
Periode A der Strukturen unterhalb von 50 % der Wellenlange A der
Laserstrahlung. Dieses Phanomen ftritt vor allem bei transparenten Materialien
auf. [6]

Wichtige EinflussgroRen auf die Entstehung der LIPSS sind die Wellenlange A
und die Polarisation der Laserstrahlung. Prozessseitig sind die Fluenz F und die
Anzahl der Pulse nu, die denselben Punkt treffen, entscheidend. Die Probe selbst
beeinflusst die Ausbildung der LIPSS durch den gewahlten Werkstoff und die
Oberflachenbeschaffenheit. [5,6]

Im Folgenden werden nur die LSFL betrachtet. Die Periode der LIPSS sollte

folglich im Bereich der Wellenlange liegen.

2.1.2 Anwendungsfille des UKP-Verfahrens

Laserstrukturierte Oberflachen im Allgemeinen finden wie eingangs erwahnt
vielfaltige Anwendung, etwa bei der Ubertragung von Kraften im Maschinenbau
oder fur bionische Oberflachen in der Medizintechnik [1,7]. Die Erzeugung von
4



LIPSS im Speziellen wird ebenfalls bereits fur verschiedenste Zwecke genutzt
und erforscht. [1,7,8]

Eine Anwendung ist die gezielte Beeinflussung der Benetzbarkeit von
Oberflachen. Die entstehenden LIPSS haben Einfluss auf Kenngroflen wie
Oberflachenrauheit oder Spitzenzahl und kénnen somit eine Anderung des
Benetzungswinkels hervorrufen. Dadurch kann das Benetzungsverhalten so
eingestellt werden, dass sich hydrophobe oder hydrophile Flachen ausbilden. Die
Strukturen im Mikro- und Nanometerbereich ermdglichen es aulierdem,
bionische Oberflachen zu schaffen, die das Anhaften von Bakterien kontrollieren
konnen. [1,7,8,9,10]

Des Weiteren kann die Modifizierung der tribologischen Eigenschaften zur
Einstellung der Reibung zwischen zwei mechanischen Komponenten genutzt

werden, um z.B. grol3ere Krafte oder Momente zu Ubertragen. [1]

AulRerdem sei die Nutzung der periodischen LIPSS als Beugungsgitter erwahnt.
Da die Periode der erzeugten Strukturen meist leicht unterhalb der Wellenlange
des Lasers liegt, betragt sie z.B. 600 nm. Dadurch kann einfallendes Licht, das
eine ahnliche Wellenlange hat, gezielt gebeugt werden. Das Licht wird dabei
ahnlich wie bei einem Prisma spektral aufgespalten. Dieser Beugungseffekt
bewirkt eine Farbigkeit der Oberflache, da abhangig vom Betrachtungswinkel nur
ein kleiner Wellenlangenbereich zum Auge gelangt. Dadurch lassen sich sogar

optische Sicherheitsmerkmale auf Metallen aufbringen. [1,9]

Femtosekunden-Pulse konnen dartuber hinaus genutzt werden, um die
Mikroharte von Stahlen zu steigern. Dies hangt neben den durch die
Laserbearbeitung induzierten Eigenspannungen auch von der Erhéhung des
Sauerstoff- und Kohlenstoffgehaltes nahe der Oberflache ab. Der Gehalt dieser
Elemente steigt durch Diffusionsprozesse der erhitzten Oberflache mit der
umgebenden Luft. [1, 10]



2.2 Werkstoffwissenschaft

Die Werkstoffwissenschaft vereint naturwissenschaftliche und
ingenieurwissenschaftliche Herangehensweisen. Ziel ist es, anhand der
praktischen Erkenntnisse Theorien Uber das Verhalten der Werkstoffe
aufzustellen. Die gewonnenen physikalischen Modelle sollen dabei
Zusammenhange aufdecken, Vorhersagen ermdglichen und somit den

Versuchsaufwand einschranken. [11,12]

2.2.1 Grundlagen der Werkstoffwissenschaft

Nachfolgend werden die wichtigsten Begriffe zur Interpretation eines Werkstoffs,

insbesondere der Querschliffanalyse von Stahlen, vorgestellt:

» Phasen

Eine Phase ist ein Zustand des Werkstoffs mit gleichem physikalischen
Aggregatzustand und gleicher Verteilung der Legierungselemente. Beispiele
dafir sind die festen Phasen Austenit, Ferrit, Martensit und die flissige
Schmelze. [11]

» Korn
Ein Korn ist ein zusammenhangender Bereich des Werkstoffs, der nur aus einer

festen Phase besteht. Korner entstehen durch Kristallisation der erstarrenden
Schmelze und werden durch Korngrenzen getrennt. [11]

> Geflige
Das Gefuge, das heil3t die Art und Anordnung der Bestandteile, hat einen
entscheidenden Einfluss auf die wichtigsten Werkstoffkenngrofien. Gemeinsam
mit der chemischen Zusammensetzung bestimmt es, wie zah, fest, hart oder
korrosionsbestandig ein Werkstoff ist. Mikroskopische Gitterbaufehler, allen
voran Versetzungen und Fremd-Atome, tragen eine entscheidende Rolle zu den
mechanischen Eigenschaften bei. [11]

Das makroskopische Geflige beschreibt den Werkstoff anhand der chemischen

Zusammensetzung der Phasen sowie der Form und Verteilung der Kérner. Die
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Praparation und lichtmikroskopische Analyse von Schliffen ist die
gebrauchlichste Art zur Beurteilung des makroskopischen Gefuges. Das Gefuge
kann qualitativ und quantitativ beschrieben werden. Wichtige Kenngréf3en sind
dabei u.a. Korndurchmesser, Anteile der Phasen oder die chemische
Zusammensetzung. Hochauflésende Analyseverfahren wie zum Beispiel die
Betrachtung mittels Rasterelektronenmikroskop (REM) ermoglichen eine

genauere Werkstoffanalyse. [11, 12]

» Stahl:
Stahl ist ein Werkstoff, dessen Massenanteil an Eisen grolder ist als der jedes
anderen Elementes. Er enthalt maximal 2,06 % Kohlenstoff. Des Weiteren sind
andere Elemente enthalten. Eine Ubersicht zur Einteilung der Stahle in

Stahlgruppen findet sich in Anlage I. [13]

> Nichtrostende Stéhle

Nichtrostende Stahle sind Stahle mit einem Massenanteil Chrom von mindestens
10,5% und hochstens 1,2% Kohlenstoff. [13]

> Ferrit
Ferrit ist eine Phase des Stahls, die nur aus reinem Eisen und Eisen-
Mischkristallen besteht. Chemische Verbindungen des Eisens kommen nicht vor.
Diese Phase ist der Hauptbestandteil vieler unlegierter Stahle. Es sind maximal
0,02 % Kohlenstoff geldst. Das Gitter ist kubisch-raumzentriert (krz). Ferrit ist

ferromagnetisch. [11]

> Austenit
Austenit ist eine metastabile Phase des Stahls. Durch Legierungselemente wie
Nickel kann es auch bei Raumtemperatur stabilisiert werden. Das Gitter ist
kubisch-flachenzentriert  (kfz). = Dadurch  ist  Austenit zaher und
korrosionsbestandiger als kubisch-raumzentrierte Phasen wie Martensit oder

Ferrit. Zudem kann bis zu 2,06 % Kohlenstoff gelost werden. [11]

Austenit bildet den Hauptbestandteil vieler hochlegierter und nichtrostender

Edelstahle. Der Kohlenstoffgehalt liegt dabei meist unter 0,1 % um erhohte
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Korrosionsbestandigkeit zu gewahrleisten, s. Kapitel 2.2.2. Austenit ist nicht
ferromagnetisch und lasst sich metallographisch vor allem durch die markanten
Zwillings-Korngrenzen vom Ferrit unterscheiden. Diese Korngrenzen verlaufen

jeweils paarweise parallel durch den Werkstoff. [11]

> Martensit
Bei Martensit handelt es sich ebenfalls um eine metastabile Phase des Stahls
und entstent meist durch Abschrecken. Der Stahl muss sich in der
Hochtemperaturregion oberhalb der Austenitisierungstemperatur befinden. Je
nach Kohlenstoffgehalt liegt diese zwischen 723 °C bis 911 °C fur unlegierte
Stahle mit maximal 0,8 % C. [11]

Die Abkuhlgeschwindigkeit ist dabei so hoch zu wahlen, dass der im Austenit
geloste Kohlenstoff nicht als Zweitphase an die Korngrenzen diffundieren kann.
Da das abgekuhlte krz-Gitter des Ferrits weniger C als das kfz-gitter des
Austenits der Hochtemperaturphase aufnehmen kann, wird C im Ferrit
zwangsgeldst. Dadurch bildet sich eine stark verspannte Phase: Martensit. Die
Verspannung fuhrt zu einer deutlichen Hartesteigerung von ca. 200 auf bis zu
1000 HV, jedoch dadurch auch die Zahigkeit verringert. Harten durch
Martensitbildung erfordert einen Mindestgehalt von 0,2 % Kohlenstoff und spielt

daher fUr die nachfolgend untersuchten Stahle keine Rolle. [11]

» Verformungsmartensit

Verformungsmartensit entsteht nicht durch Warmebehandlung, sondern durch
Spannungen, die durch das mechanische Verformen des Werkstoffs
hervorgerufen werden. Vor allem Bleche unterliegen in ihrer Herstellung einem
hohen Verformungsgrad. Diese Form des Martensits fuhrt nicht zu einer
signifikanten Hartesteigerung, da kein Kohlenstoff zwangsgel6st wird. Daher
kann diese Phase auch in Stahlen mit sehr geringem C-Gehalt auftreten.
Verformungsmartensit weist wie Ferrit ein krz-Gitter auf und ist dadurch
ferromagnetisch und weniger korrosionsbestandig als Austenit. [11]



2.2.2 Wirkungsweise wichtiger Legierungselemente

Die chemische Zusammensetzung des Stahls hat entscheidenden Einfluss auf
Kenngrollen wie Festigkeit, Zahigkeit und Korrosionsbestandigkeit. Die Wirkung
der wichtigsten Elemente in nichtrostenden Stahlen sind in Tabelle 1

zusammengefasst.

Wirkungsweise ausgewahlter Legierungselemente

Element |Bildner Woin [%]| Wy [%] |KBS (R, /Ry, , |Z3higkeit|Bemerkung
ermoglicht Harten durch Martensitbildung;
bindet Cr und kann dadurch KBS senken, wenn

C Austenit-B. 0,02 b1 AN B 0 S PN nicht durch Ti oder Nb abgebunden
bildet sehr dinne, feste, selbstheilende
Cr Ferrit-B. 10,5 33(™MM1TN TN J Passivschicht, meist ca. 16 -19 % fur erhohte KBS
Fe - > jedes andere El. - - B Hauptbestandteil des Stahls
Mn Austenit-B. 0 2|- s & bindet S ab und beugt dadurch Verspriidung vor
erhoht Resistenz gegen chloridhaltige Medien
Mo Ferrit-B. 0 2,5(™M I Bildung von Karbiden
-Austenit-B. 0 o,11|1 1 J kann evtl. Alterung / Versprodung hervorrufen

stabilisiert Austenit auch unter Raumteperatur
erhoht Festigkeit durch Kornfeinung und

Ni Austenit-B. 8,5 BT 11T ~ Mischkristallbildung
P - 0 0,045|- - NN Versprédung

S - 0 0,03|J - 4 Versprédung

Si Ferrit-B. 0 1|1t s J

Legendei Element-Ursprung: zulegiert im Erz enthalten
R. / Ry, = Streck-/Dehngrenze KBS = Korrosionsbestandigkeit
Tabelle 1 Wirkung der benannten Legierungselemente [11]. Min-/Max-Werte fiir C und Cr.

aus der Definition gemaR DIN EN 10027 [14]; andere Werte aus je nach Werkstoff DIN-
Vorgaben enthommen [14]

Eisen ist immer der Hauptbestandteil von Stahl. Kohlenstoff wird in Mengen
zwischen 0,02 % und 2 % zulegiert. Mit steigendem C-Gehalt nimmt die
Festigkeit und Harte zu, da sich zunehmend die harte Phase Zementit FesC
bildet. Des Weiteren kann der Stahl ab ca. 0,2 % C durch Abschrecken und
Martensitbildung gehartet werden. Kohlenstoff hat den Nachteil, dass es Chrom
in Chromkarbiden bindet und so die Schutzwirkung des Chroms reduziert. Daher
wird in nichtrostenden Stahlen meist unter 0,4 % C verwendet, wodurch diese
Stahle nicht gehartet werden konnen. [11] Neben Eisen und Kohlenstoff ist
Chrom der wichtigste Bestandteil. Es bewirkt bei mehr als 10,5 % eine
Passivierung des Werkstoffs durch die Bildung einer Chromoxid-Schicht. Die

Dicke der Schicht liegt im Nanometer-Bereich. Da sie allerdings fest und bei
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Beschadigung selbstheilend ist, schutzt sie den Stahl zuverlassig vor
Flachenkorrosion. Chloride konnen die Schicht allerdings zersetzen und den
Schutz damit aufheben. Dem kann durch Zugabe von ca. 2 % Molybdan
entgegengewirkt werden. [11] Nickel wird eingesetzt, um den Austenit bis unter
Raumtemperatur zu stabilisieren. Das austenitische Gefuge weist durch seine
kubisch-flachenzentrierte Struktur eine bessere Verformbarkeit als das kubisch-
raumzentrierte Gefuge eines ferritischen Stahls auf. Dies verbessert die
Zahigkeit, vor allem bei tiefen Temperaturen. Des Weiteren bewirkt Nickel die
Bildung eines feinkornigeren Gefuges, was sowohl Festigkeit als auch Zahigkeit
steigert. [11]

2.3 KenngroBen zur Charakterisierung von Oberflachen

Die folgenden KenngroRen wurden mit Hilfe eines Auswahl-Algorithmus der
Software ,VK Multifile Analyzer” fur das konfokale Laserscanning-Mikroskop der
Firma Keyence ermittelt. Dabei ca. 50 Oberflachen-Kenngréfien fur die
Messwerte mehrerer Proben untersucht und die Grélen mit signifikanten
Abweichungen zwischen den Proben ausgewahlt. Die Definition erfolgt gemafn
EN ISO 25178-2 ,Oberflachenbeschaffenheit Flachenhaft — Teil 2 Begriffe und
Oberflachen-KenngroRen®. [15]

> Sa mittlere arithmetische Héhe der skalenbegrenzten Oberfliche

Sa bezeichnet den arithmetischen Mittelwert der absoluten Ordinatenwerte
innerhalb des Definitionsbereichs. Es berechnet sich aus den gemittelten
Hbéhenunterschieden aller Messpunkte zum arithmetischen Mittel der Oberflache.
[15, 16]

» Sz maximale Héhe der skalenbegrenzten Oberfldche

Sz ist die Summe des grofdten Wertes der Spitzenhdhe und des grofdten Wertes

der Senkentiefe innerhalb des Definitionsbereichs. [15, 16]

> Str Seitenverhéltnis der Oberfldchentextur

Str stellt ein Mal} fur die Gleichférmigkeit der Oberflachentextur dar. Es stellt das
Verhaltnis des horizontalen Abstandes der Autokorrelationsfunktion mit dem
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schnellsten Abklingen auf einen vorgegebenen Wert zum horizontalen Abstand
der Autokorrelationsfunktion mit dem langsamsten Abklingen dar. Abbildung 1 a)
zeigt zwei Beispiel dafur. Die obere Struktur hat eine regelmafige Periode und
durchgehende, linienformige Erhéhungen. Damit geht der horizontale Abstand
des langsamsten Abklingens gegen unendlich, wodurch das Ergebnis ein Str
nahe 0 ist. Die untere Struktur hat keine regelmafigen Gebilde und klingt daher
schnell ab. Str liegt nahe 1. [15, 16]

a)

Str nahe 0 _

Spc=1/13 um

Abbildung 1 Schematische Beispiele fiir die Anwendung der KenngroRen a) Str; b) Spc;
c) Sdr [16]

> Spc arithmetischer Mittelwert der Spitzenkriimmung

Spc bezeichnet den arithmetischer Mittelwert der Hauptkrimmungswerte der
Spitzen innerhalb des Definitionsbereichs. Abbildung 1 c) zeigt ein Beispiel. [15,
16]

> Sdr entwickeltes Ubergangsflachenverhéltnis einer skalenbegrenzten
Oberflache

Das Verhéltnis des Zuwachses der Ubergangsflache einer skalenbegrenzten

Oberflache innerhalb des Definitionsbereichs iber dem Definitionsbereich A wird
als Sdr bezeichnet. Es gibt an, wie stark die reale Oberflache durch Erhéhungen
und Vertiefungen vergrof3ert wird. Eine ideale Ebene hat einen Wert von Sdr = 0,
s. Abbildung 1 c). [15, 16]
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3. Versuchsaufbau und Methodik

3.1 Grundlagen des Design of Experiments

Die Planung, Vorbereitung und Durchfihrung von Versuchen ist oft aufwandig.
Durch die Methode ,Design of Experiments® (DoE) kann die Anzahl der
bendtigten Versuche begrenzt werden. Dies spart wertvolle Zeit und Kosten. Im
deutschsprachigen Raum wird DoE oft als ,Statistische Versuchsplanung®
bezeichnet. Im Folgenden wird der international gebrauchliche Begriff Design of
Experiments verwendet. Systeme haben meist mehrere Funktionen oder
Merkmale, deren Erfullungsgrad sich in messbaren Ergebnissen auflert. Sie
stellen das Resultat der Reaktion des Systems auf die Eingangsgréfien dar. Mit
Hilfe des DoE konnen diese Ergebnisse quantifiziert werden. Damit lassen sich
wiederum statistisch fundierte Aussagen Uber das mogliche Verhalten des
Systems treffen. Die Erkenntnisse ermdglichen die Optimierung des Systems

anhand der festgelegten Merkmale. [17]

Systematisches Vorgehen

Reduktion der Versuchsanzahl

Vorhersage mittels Interpolation
Audecken unbekannter Wechselwirkungen

Vorteil

Statistische Auswertung erfordert spezielle
Nachteil |Software wie "Minitab" oder "JPM"
Bemerk. |keine Extrapolation zulassig

Tabelle 2 Uberblick der Vor- und Nachteile des DoE [17]

Wesentlicher Bestandteil des DoE ist die Versuchsplanung. Ein Versuchsplan
umfasst alle gewunschten Kombinationen aus den zu variierenden
EingangsgrofRen, den Faktoren. Im Gegensatz zum klassischen Ansatz ,Ein
Faktor auf einmal“ setzt DoE auf die gleichzeitige Variation aller Faktoren. Die
Ergebnisse werden mathematisch aufbereitet, um die nicht getesteten
Faktorkombinationen zu berechnen. Tabelle 2 fasst die Vor- und Nachteile des

Design of Experiments zusammen. [17]
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3.1.1 Versuchsplanung

Die Arbeit mit dem DoE erfordert den Umgang mit speziellen Begriffen. Tabelle
3 umfasst die grundlegenden Bestandteile der Versuchsplanung. Die Planung
muss stets auf die Gegebenheiten im Einzelfall angepasst werden. Ein gutes
Verstandnis des DoE und vor allem des untersuchten Systems sind dabei
Grundvoraussetzung. Der bzw. die Versuchsplaner mussen bei der Erstellung
viele Entscheidungen treffen, die Uber Erfolg oder Misserfolg des Projektes

entscheiden kdénnen.

Design of Experiments - Versuchsplanung

Begriff Bedeutung
Desgin of
Experiments (DoE) Statistische Versuchsplanung
Systemgrenze Abtrennung des untersuchten Bereichs
Parameter Menge aller EingangsgrofRen
im Versuchsplan enthaltene Parameter, der
Faktor gezielt variiert wird
Parameter innerhalb des Systems, der
Konstante beobachtet und konstant gehalten wird
EingangsgroRe auRerhalb des Systems, die
StorgroRe unkontrollierbaren Schwankungen unterliegt
Stufe festgelegter Zustand fir den jeweiligen Faktor
Stufenabstand Differenz zwischen den Stufen eines Faktors

einheitliche Bezeichnung der Faktorstufen
Stufen-Kodierung z.B. +/- oder 1/2/3/4

beinhaltet alle angestrebten Kombinationen
Versuchsplan der Faktoren

Tabelle 3 Grundlegende Begriffe bei der Versuchsplanung des DoE, nach [17]

Zu Beginn ist es notwendig, die Systemgrenzen zu definieren. Daraus leitet sich
ab, welche Eingangsgrofien in bzw. aulRerhalb des Einflusses des Versuchs
liegen. Der Begriff Parameter umfasst alle Eingangsgréfien. Diese teilen sich auf
in die bewusst variierten Faktoren sowie in Konstanten und Stérgréfien. Wahrend
letztere nur beobachtet werden, bilden die Faktoren den Kern der
Versuchsplanung. Sie werden in festgelegten Stufen verandert und miteinander

kombiniert, um die Auswirkung auf das System zu untersuchen. Zu Beginn jedes
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DoE-Projektes ist es entscheidend, die Faktoren aus der Vielzahl der Parameter
auszuwahlen. Fehlt ein wichtiger Faktor in der Untersuchung, so kann das Projekt
sein Ziel verfehlen. Werden zu viele Faktoren untersucht, so wachst die Zahl der
Versuche exponentiell an. Jeder Faktor muss mindestens zwei Stufen aufweisen.
Eine hohere Stufenanzahl ermoglicht es, komplexere bzw. nicht-lineare
Zusammenhange darzustellen. Allerdings erhoht sich auch dadurch der Umfang

der Untersuchung. [17]

Alle getroffenen Entscheidungen definieren die Fallstudie, die den konkreten
Rahmen der Untersuchung festlegt. Vor der Durchfuhrung der Versuche wird der
Versuchsplan randomisiert, um systematische Abweichungen z.B. durch
Verschlei} oder steigende Temperaturen zu verringern. Zudem dient eine
Einteilung in Blocke dazu, gleiche Prozessbedingungen zusammenzufassen und
fur die spatere Analyse verwertbar zu machen. So kdnnen z.B. die einzelnen
Tage der Bearbeitung, Werkstoff-Chargen oder Bediener zu einem Block
zusammengefasst werden, um Unregelmafigkeiten zu erkennen. Diese Schritte
sind in Tabelle 4 zusammengefasst. AbschlieRend sei erwahnt, dass
Abweichungen vom Versuchsplan zwingend dokumentiert werden mussen, um

eventuelle Einflusse auf die statistische Auswertung bestimmen zu konnen. [17]

Design of Experiments - Durchfiihrung
zufdllige Reihenfolge der Versuche, um

Randomisierung systematische Abweichungen zu verringern

Zurordnung der Versuche zu Bl6cken bzw.
Gruppen, um Abweichungen zwischen den

Blockbildung Blocken erkennen zu kdnnen
Gruppe von Versuchen mit libergeordneten
Block Gemeinsamkeiten, z.B. Bediener oder Tag

Untersuchung im Rahmen konkreter, realer
Fallstudie Gegebenheiten

Tabelle 4 Grundlegende Begriffe bei der Durchfiihrung des DoE [17]
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3.1.2 Auswertung

Begriffe DoE: Auswertung

Qualitatsmerkmal kontinuierliche AusgangsgréRe, die das
(Qm) System beschreibt

Differenz der Mittelwerte eines QM bei
Haupteffekt (HE) verschiedenen Faktoreinstellungen
Wechselwirkung Abhangigkeit des Haupteffektes eines
(WWE) Faktors von anderen Faktoren
Lineares fasst die HE und WWE zu einem math.
Beschreibungsmodell |Modell zusammen und ermdglicht lineare
(lin. GLS) Beschreibung des Systems
qguadradtisches
Beschreibungsmodell |erfordert mehr Versuche als lin. GLS
(quad. GLS) kann Minima/Maxima abbilden
Modellkonstanten beschreiben HE bzw. WWE im lin. GLS

Tabelle 5 Grundlegende Begriffe bei der Auswertung des DoE, nach [17]

Die Ergebnisse der Versuche werden Qualitatsmerkmale (QM) genannt und
dienen dem Vergleich von Systemen. Alle QM mussen kontinuierlich sein, da
digitale Merkmale keine Berechnung ermoglichen. Mit Hilfe spezieller Software
wie ,Minitab® oder ,JMP“ koénnen die Eingangs-Faktoren und die
AusgangsgroRen, die Qualitdtsmerkmale, in einen mathematischen
Zusammenhang gebracht werden. Diese Zusammenhange werden durch die
Haupteffekte der Faktoren sowie durch die durch Interaktion entstehenden
Wechselwirkungseffekte beschrieben. Ein Effekt ist als Differenz der Mittelwerte
eines Qualitdtsmerkmales zweier Faktorstufen definiert. Formel 1 zeigt ein
Beispiel fur den Effekt des Parameters C - Pulsdauer: Alle Ergebnisse der
niedrigeren Pulsdauer 400 fs bilden einen Mittelwert, von dem der Mittelwert aller
Ergebnisse der hoheren Pulsdauer 10 ps abgezogen wird. Effekte werden stets
in der Einheit des untersuchten Qualitatsmerkmals angegeben, z.B. ym fir Sa.
[17]

Formel 1 Berechnung des Effektes von Parameter C - Pulsdauer

_ Y1t t Y3 Yottt Y3
Ec =Ewy = 16 - 16 = Y400 fs — Y10 ps
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Gleichungssysteme werden mit den Daten bisheriger Versuche gespeist und
ermoglichen es, durch Interpolation eine Vorhersage fur noch unbekannte
Parameterkombinationen zu treffen. Eine Extrapolation Uber das Parameter-
Fenster hinaus ist dabei nicht zulassig. Die Genauigkeit der Aussage hangt vom
Anteil der bekannten Ergebnisse ab. Dadurch birgt die Auswertung das Risiko,
falsche Vorhersagen zu treffen. Dieses Risiko lasst sich mit Hilfe statistischer

Signifikanztest, z.B. durch eine Varianzanalyse, abschatzen. [17]

Bei der Varianzanalyse wird Uberpruft, ob die Mittelwerte von zwei oder mehr
Grundgesamtheiten gleich sind. Die Grundgesamtheiten stellen in diesem Fall
die jeweiligen Einstellungen der Faktorstufen dar. Liegt keine Ubereinstimmung
vor, so ist von einem Effekt des untersuchten Faktors auszugehen. Die Varianz,
die quadrierte Standardabweichung der Werte, dient dabei als Rechengrundlage
und gibt dem Verfahren seinen Namen. Diese Form des Signifikanztests ist fester
Bestandteil des DoE der Software Minitab und wird in Kapitel 5.1.2 durchgefuhrt.
Es wird daher nicht naher auf die genauen mathematischen Zusammenhange

eingegangen. [17]

Anhand der gewonnenen Erkenntnisse konnen Prozesse und Eingangsgrofden
mit Hilfe schlieBlich hinsichtlich eines oder mehrerer Qualitatsmerkmale optimiert
werden. [17]

3.2 Anwendung auf die Charakterisierung von Oberflachen

Die zuvor genannten Methoden der Versuchsplanung mit Hilfe von Design of
Experiments und Minitab 17 werden auf das konkrete Thema der
Charakterisierung von Oberflachen angewendet. Alle nachfolgenden Kapitel

beziehen sich direkt auf diese Fallstudie.

3.2.1 Faktor A — Werkstoff

Stahl, insbesondere rostfreier Edelstahl, findet in vielen Bereichen Anwendung.
Die austenitischen Stahlsorten 1.4031 und 1.4401 werden wegen der hohen
Korrosionsbestandigkeit bevorzugt fur die Lebensmittel-, Erdol-, und chemische
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Industrie eingesetzt. Neben dem Automobil- und Maschinenbau zahlen des
Weiteren dekorative Zwecke zum Einsatzgebiet. [18,19]

Aufgrund ihrer weiten Verbreitung werden diese Stahlsorten fur die Fallstudie
ausgewahlt. Beide Werkstoffe enthalten deutlich mehr als 10,5 % Cr und sind
somit korrosionsbestandig. Der wesentliche Unterschied liegt in der Zugabe von
2 ...25 % Mo im 1.4401. Molybdan steigert die Bestandigkeit gegen Chlorid-
lonen, die die schitzende Chromoxidschicht beschadigen kénnen. Dadurch ist
die Korrosionsbestandigkeit des 1.4401 in chlor- und salzhaltigen Umgebungen

hoher als die des 1.4301. Die Legierungselemente sind in Tabelle 6 aufgefuhrt.

chem. Zusammensetzung Schaeffler-

Werkstoff (Massenanteile in % nach DIN EN 10088-3) Diagramm

Nr. Kurzbezeichnung |Geflige C Si Mn |P S Cr |Ni [Mo [N Nieq Cieq
1.4301| X5CrNi18-10 | austenitisch D L 9 0 91575 &5 L 0 8,5 1.5
0,07 i | 2| 0,05| 0,03| 19,5| 10,5 0( 0,11 13,6 21
1.4401|X5CrNiMo17-12-2| austenitisch L L g 9 OIE10, 5 B0 2 9 B 185
0,07| 1| 2|o0,05|0,03[185 13| 2,5 o,1] 161 225
1.4034 X46Cr13 martensitisch 043 0 0 : O y 0 0 2] 25
0,5 1 1| 0,04| 0,02 14,5 0 0 0 {155 16!

Legende: Abweichungen bezogen auf 1.4301| deutlich gering

Tabelle 6 Werkstoffbezeichnungen und Legierungselemente der ausgewahlten Stihle
1.4031 und 1.4401 sowie des martensitischen Stahls 1.4034 [14]

Der Werkstoff 1.4034 ist als Alternative genannt, die flr Folgeprojekte interessant

sein kann. Er weist ein martensitisches Gefuge auf.

Mechanische Eigenschaften fir d <160 mm

Werkstoff |Harte [HB] |Rqo2[MPa] R, o[Mpa]l |R,[Mpa] |A,[%] langs |AV [J] langs
1.4301 <215 > 190 2225 500..700 |z45 > 100
1.4401 <215 =200 2235 500..700 |240 =100
1.4034 - > 650 i 800...1000 |z 10 212

Tabelle 7 Mechanische Eigenschaften der ausgewahlten Stahle. Die Harte des 1.4034
wird in Datenblattern nicht angegeben, da sie von der jeweiligen Warmebehandlung
abhéngt. [18,19,20]

Der hohe Kohlenstoffanteil von 0,43... 0,5 % bewirkt eine hohe Harte und
Festigkeit und ermoglich es, diese durch Verglten noch weiter zu steigern.
Kohlenstoff senkt allerdings auch die Korrosionsbestandigkeit in aggressiven
Medien und die Zahigkeit. Der Stahl 1.4034 wird daher vor allem fur
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Schneidwaren, Messer und Walzlager im Maschinenbau sowie der
Medizintechnik verwendet. [20]

Die Zusammensetzung der verwendeten Stahlsorten unterliegt Schwankungen
und ist mit gro3ziigigen Toleranzen versehen. So liegt, wie in Tabelle 6 zu sehen,
der zulassige Chromgehalt des Stahl 1.4301 zwischen 17,5 % und 19,5 %. Durch
diese moglichen Schwankungen konnen sich die Legierungselemente selbst bei
ein und derselben Stahlsorte auf das Ergebnis auswirken. Daher wird pro
Kombination aus Werkstoff und Oberflachenbeschaffenheit nur Material aus

einer Charge verwendet, um Abweichungen zu vermeiden. [18]

Diese Toleranzen lassen sich mit Hilfe des Schaeffler-Diagramms verdeutlichen.
Das minimale bzw. maximale Chrom- und Nickelaquivalent bildet die Grenzen
des zulassigen Bereichs fur jeden Stahl. Abbildung 6 in Kapitel 0 zeigt das
Ergebnis. Das Diagramm gilt fur Gleichgewichtszustand bei langsamer
Abkuhlung. Die beiden austenitischen Stahle 1.4401 und 1.4301 haben wie
anhand der Legierungszusammensetzung zu erwarten eine grof3e Schnittmenge.
Die Formeln 2 wund 3 dienen der Berechnung des Nickel- bzw.

Chromaquivalentes. [11]
Formel 2 Berechnung des Nickelaquivalentes
Ni,q; = %Ni+30-%C + 0,5 %Mn
Formel 3 Berechnung des Chroméaquivalentes

Creq = %Cr + %Mo + 1,5 %Si + 0,5 %Nb
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3.2.2 Faktor B — Oberflaichenbeschaffenheit

Oberflachenbezeichnung gemal EN 10088-2 (Auszug)

Oberflaichenbezeichnung

Ausfiihrung

2R kaltgewalzt, blankgegliiht
2B kaltgewalzt, warmebehandelt, kalt nachgewalzt
1D warmgewalzt, warmebehandelt, gebeizt

Tabelle 8 Oberflichenbezeichnungen gemaR EN 10088-2 [21]

3.2.3 Faktor C — Pulsdauer

Sowohl Pulse im Femto- als auch in Pikosekunden-Bereich sollen fur die
Untersuchung genutzt werden. Die minimale Pulsdauer des Lasers von 400 fs
wird als Stufe 1 festgelegt. Stufe 2 betragt 10 ps = 10000 fs. Dadurch deckt die

Untersuchung eine ausreichende Parameter-Spanne ab.

3.2.4 Faktor D - Pulsfrequenz

Es werden vier Pulsfrequenzen untersucht, um nicht-lineare Effekte festzustellen.
Die maximale Pulsfrequenz der Laseranlage betragt 19,63 MHz. Um das
Parameterfeld moglichst weit zu spannen, wird diese Pulsfrequenz als Stufe 4
des Versuchsplans festgelegt. Da die Pulsfrequenz der Anlage nur durch ganze

Teiler geteilt werden kann, ergeben sich folgende Werte: 0,96 MHz fur Stufe 1;

4,81 MHz fur Stufe 2 und 9,63 MHz fur Stufe 3.

3.2.5 Zusammenfassung der Faktoren fur die Fallstudie

Tabelle 9 fasst die zuvor ausgewahlten Faktoren zusammen.

Einstellun
Faktor / Parameter Symbol : 5 33 7| Einheit
« |Werkstoff A 1.4301 (1.4401
g Oberflachenrauheit B 2R |28 [1D
< |pulsdauer Tw C 400| 10000(- fs
(3]
Y- |Pulsfrequenz (73 D 0,96| 4,81| 9,63 19,25|MHz

Tabelle 9 Zusammenfassung der nachfolgend beschriebenen Faktoren
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Durch Kombination aller Faktoreinstellungen ergibt sich eine Gesamtanzahl von
32 Versuchen. Diese sind in Abbildung 2 grafisch mit Hilfe von zwei
zusammengehdrigen, dreidimensionalen Systemen dargestellt. Jede Dimension
bezeichnet dabei einen Faktor. Der vierte Faktor wird durch die Erweiterung um
das zweite System dargestellt. Es lasst sich erkennen, dass das Schema nur
teilweise symmetrisch ist, da es drei Faktoreinstellungen fur die Oberflache gibt,
fur den Werkstoff 2 (1.4401) allerdings nur die mittlere Einstellung genutzt wird.

e 7 -

Werkstoff

s

i LTS
1 2 31w L . N
N BOberfache | Puisdauer? | X
~ B Oberfliche f L Pulsdauer 2 .

e e e Limimemr ==

A Werkstoff

Abbildung 2 Schema des Versuchsplan, dargestellt als dreidimensionales System mit
Werkstoff (zweistufig), Oberflache (dreistufig) und Pulsfrequenz (vierstufig). Die vierte
Dimension, die Pulsdauer, wird durch die Erweiterung um ein weiteres System

dargestellt

3.2.6 Versuchsplan
Der Versuchsplan in Abbildung 3 stellt das Ergebnis des Kapitels 3.2 und die

Grundlage fur die anschliellende Versuchsdurchfihrung dar. Durch farbige
Markierung der Einstellung der Parameterstufen wird das Schema deutlich. Die
32 Versuche umfassen jeweils eine Probe und sind unter Berucksichtigung des
Werkstoffs und der Oberflache in vier Gruppen eingeteilt. Durch Randomisierung
entstand die Durchlauf-Reihenfolge (DL), nach der die Proben fortlaufend
nummeriert werden. Mit Hilfe der Blockbildung kénnen die Versuche den

jeweiligen Tagen und Prozessbedingungen zugeordnet werden.
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, Faktor
Einordnung
A B L D
DL- | Std-
Nr. | Nr. | Block WS OF |ty [fs] | f,[MHz]
29 1 s [ 0,96
_ 25 2 3 o 4,83
= 27 3 3 9,63
= 23 [ 4 3 19,63
1.4301 2R
=) 31 5 3 0,96
= 17 6 3 4,83
&) 10000
19 7 3 9,63
21 8 3 19,63
14 9 2 0,96
— 2 10 1 o 4,33
= 3 11 1 9,63
A 1 12 1 19,63
o 1.4301 28
=) 15 13 2 0,96
QO‘ 5 14 1 : 4,33
4 15 1 0000 9,63
6 16 1 19,63
v
30 17 3 0,96
26 18 3 L
= o 4,83
= 28 19 3 9,63
: 24 20 3 e 0 19,63
=) 32 21 3 0,96
x 18 22 3 4,83
&) 10000 -
20 23 3 9,63
22 24 3 19,63
13 25 2 [ 0,96
> 11 26 2 i 4,83
=2 27 2 9,63
» 7 28 2 19,63
o 1.4401 28
5 16 29 2 0,96
& 9 30 2 4,83
) 10000
12 31 2 9,63
10 32 2 19,63
. R1 | 40 = [ 14301 2R - -
E R2 45 - 1.4301 28 - -
= R3 50 i 1.4301 1D - -
R4 | 55 - 1.4401 28 -

Abbildung 3 Versuchsplan eingeteilt nach Gruppen | — IV; geordnet nach der Standard-
Nummer (Std-Nr.); die Proben werden nachfolgend mit Ihrer Durchlaufnummer (DL-Nr.)
bezeichnet, die die Reihenfolge der Versuche wiedergibt; gleiche Einstellungsstufen der

Parameter sind innerhalb der Spalten mit gleichen Farben gekennzeichnet
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3.3 Experimenteller Aufbau

Die Zusammenfassung aller Parameter findet sich in Anlage II.

3.3.1 Laseranlage

Die Laseranlage vom Typ UFFL100 wird von der Firma AFS produziert. Es
handelt sich um einen Yb:SiO2-Faserlaser mit Ac = 1030 nm und 100 W interner
Leistung. Die nutzbare Ausgangsleistung betrug je nach Zeitpunkt der
Bearbeitung, eingeteilt in Blocke, 67,5 W oder 60,7 Watt. Die Leistung sank im
Laufe des Projekts, da ein zusatzlicher Strahlaufweiter in den Strahlengang
integriert wurde. Der Laserstrahl ist linear polarisiert und besitzt einen
Strahldurchmesser von 44 ym im Fokus sowie eine Beugungsmalfdzahl von 1,42.
Weitere Details und Berechnungen zur Strahlqualitat sind in Anlage 11l zu finden.

Tabelle 10 fasst die wichtigsten Parameter der Laseranlage zusammen.

Parameter Einstellung Einheit

Wellenlange A - 1030 nm
max. Pulsfrequenz f, 19,25 MHz

o |Pulsdauer Ty 400 ... 10000 fs

& |Ausgangsleistung P 60,7 ... 67,5 w

T% Polarisation - - linear

é'; Brennweite der Optik f - 255 mm

58 |Fokus-Durchmesser do - 44,0 pm
Strahlradius im Fokus Wo o - 22,0 pm
Beugungsmalzahl m? 1,42

Tabelle 10 Ubersicht der Parameter der Laseranlage

3.3.2 EinstellgroRen

» Geometrischen Prozessparameter

Die Testfelder werden durch linienweises Rastern des Laserstrahls Uber die
Probe erstellt. Die Bearbeitung springt dabei nach jeder Linie um 75 pm weiter.
Nach Abschluss einer Uberfahrt wird das gesamte Feld 25 ym verschoben.
Insgesamt werden so drei Uberfahrten genutzt, um das Feld einmal komplett mit
einem resultierenden Linienabstand von 25 ym zu bearbeiten. Dieses Vorgehen

hat den Vorteil, dass das Auftreten von Warmestau an der Oberflache durch die
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Abstande von 75 pm zwischen den Linien verringert wird. Als Pulsabstand wird
10 ym gewahlt. Tabelle 11 beinhaltet die geometrischen Prozessparameter.

Parameter Einstellung Einheit
Verschiebung Fokus AZ - 0 mm
" Pulsabstand deys - 10 pm
& |Linienabstand grof dineo |- 75 pm
§ Linienabstand resultierend Aineres |- 25 pm
= Anzahl Uberfahrten Ngber - 18
Anzahl Uberfahrten Niberres |- 6

Tabelle 11 Ubersicht der geometrischen Prozessparameter

» Frequenzabhéanqgige Prozessparameter

Die folgenden Einstellungen sind von der Pulsfrequenz (Faktor D) abhangig. Zur
Bearbeitung mit den Pulsfrequenzen 4,81 ... 19,63 MHz wird ein Polygon-
Scanning-System eingesetzt. Ein rotierendes Rad mit Spiegelfacetten lenkt den
Laserstrahl uber die Probe. Dadurch lassen sich die notwendigen
Scangeschwindigkeiten im Bereich von bis zu 200 m/s erreichen. Mit Hilfe eines
Polygonscanners sind darlber hinaus bereits von J. Schille et. al.

Scangeschwindigkeiten von 880 m/s erreicht wurden. [22]

Far fp, = 0,96 MHz wird ein Galvanometer-Scanning-System, bestehend aus zwei
kippbaren Spiegeln genutzt. Dieses System ist besser fur die geringe
Scangeschwindigkeit von ca. 10 m/s geeignet als Das Polygon-System. Die
Scangeschwindigkeit errechnet sich in Formel 4 aus dem Pulsabstand und der

Pulsfrequenz.
Formel 4 Berechnung der Scan-Geschwindigkeit
Vscan = Apuis 'fp

Zur Bestimmung der effektiven Laserleistung auf der Oberflache der Probe wurde
zunachst der Wirkungsgrad der Strahlfuhrung nsr = 0,87 bestimmt. Dieser bildet

in Formel 5 das Verhaltnis der zur Ausgangsleistung des Lasergerates.
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Formel 5 Berechnung der effektiven Leistung Peft
Peff = MNsr* PAusg

Die Pulsenergie Epuis berechnet sich nach Formel 6 durch Division der effektiven

Leistung auf der Probenoberflache durch die Pulsfrequenz.
Formel 6 Berechnung der Pulsenergie

P
1T = 3,05

Epuis = EPuls,max = Epyis (fp = 19,25 MHz) = f
14

Fir diese Versuchsreihe sollen die Pulsenergie = 3,05 pyJ und die Fluenz F = 0,4
J / cm2 konstant gehalten werden. Formel 7 dient der Berechnung der Fluenz.

EinflussgroRen sind die Pulsenergie und der Strahlradius im Fokus wg .

Formel 7 Berechnung der Fluenz

E = 19,25 MHz
F =E,4 = F(fp = 19,25 MHz) = 2 - & (p . ) _ 0,4 LZ
Wio' T cm

Die Intensitat berechnet sich nach Formel 8 aus der effektiven Leistung und dem
Strahlradius im Fokus. Sie steigt mit zunehmender Pulsfrequenz proportional an.
Die Fluenz kann somit auch bei hohen Scangeschwindigkeiten konstant gehalten

werden.

Formel 8 Berechnung der Intensitat

F
I=—
T

» Betrachtung der Fehler und Abweichungen

In Tabelle 12 werden Abweichungen der effektiven Leistungen Pest deutlich.
Dadurch stimmt die Pulsenergie Epus und somit die Fluenz F nicht bei allen
Proben mit den Sollwerten Uberein. Gemal Design of Experiments sind diese

Abweichungen festzuhalten, um sie bei der spateren Auswertung zu beachten.

24



Die Pulswiederholfrequenz von Stufe 1 betragt nur ein Funftel des Wertes von
Stufe 2, die Leistung betragt jedoch die Halfte der von Stufe 2. Dadurch ergibt
sich fur fp = 0,96 MHz eine Pulsenergie, die 250 % der Pulsenergie aller anderen
Proben betragt. Dies ist auf einen Rechenfehler wahrend der Versuchsplanung

zuruckzufuhren und wurde erst nach Durchfuhrung festgestellt.

Einstellun
Faktor / Parameter Symbol : > g ; 7| Einheit
Werkstoff - A 1.4301 [1.4401 - -
Oberflachenrauheit - B 2R 28 1D - -
Pulsdauer Ty C 400 10000(- - fs
Pulsfrequenz fp D 0,96 4,81 9,63| 19,25|MHz
- —— r—— 1
Scan-System - - Galvo Polygon -
Scangeschwindigkeit v - 9,63 48,1 96,3 192,5|m/s
mittl. Ausgangsleistung Block 1 |P,,.. - 67,5
- sl i 8,4 16,9 | 338 — W
mittl. Ausgangsleistung Block 2 [Py, - 60,7
Wirkungsgrad Strahlfahr. Nse - 0,87 -
mittl. effektive Leistung Block 1 |P.s - 58,7
7, - w
mittl. effektive Leistung Block 2;|Pex - ¥ Ll s 52,8
Pulsenergie Block 1 Epuis - 3,05
7,63 3,05 W
Pulsenergie Block 2; 3 Epuis - 2,74
Fluenz Block 1 F - 0,40
4 1,00 0,40 1/ em?
Fluenz Block 2; 3 F - 0,36
mittlere Intensitat Block 1 lsv - 77,2 10°
9,7 7,6 15 5
mittlere Intensitat Block 2; 3 I3y = 69,5 W/cm

Tabelle 12 Faktoren und frequenzabhéngige Prozessparameter; Sollwerte sind griin
dargestellt; gelbe Werte sind aufgrund eines Fehlers in der Berechnung um 150 % zu

hoch; blaue Werte aufgrund der gesunkenen Leistung um 10 % zu niedrig

Des Weiteren ist die von 67,5 W auf 60,5 W gesunkene Ausgangsleistung
auffallig. Zwischen Block 1 und 2 wurde wie zuvor erwahnt ein Strahlaufweiter
integriert, wodurch die Leistung um ca. 10 % gesunken ist. Dies wird durch die

Blockbildung im statistischen Modell erfasst.

3.4 Analyseverfahren

Nachfolgend werden die genutzten Analyseverfahren kurz vorgestellt. Abbildung
4 zeigt den Zusammenhang zwischen den Analyseverfahren und den daraus

gewonnenen Erkenntnissen.
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LM EDX EDX REM Laserscannin Analyseverfahren fiir
Querschliff Querschllff Dberﬂache Oberflache g alle Proben

REM
Oberflache

Abbildung 4 Zuordnung der Messverfahren zu den untersuchten Qualitadtsmerkmalen

Die verwendeten Gerate sind in Tabelle 13 zusammengefasst.

Ubersicht der genutzen Mess- und Priifgerite

Analyseverfahren Gerat Hersteller
REM JSM-6510LV JEOL
EDX X Flash Detector 5010 |BRUKER

Laserscanning

VK-X200 KEYENCE
Lichtmikroskopie
Salzsprihnebelkammer SC450 Weiss
Emissionsspektroskopie Spectromaxx Spectro

Tabelle 13 Ubersicht der genutzten Mess- und Priifgerite

3.4.1 Rasterelektronenmikroskopie — REM

Der Elektronen-Strahl eines Rasterelektronenmikroskops (REM) hat eine kiirzere
Wellenlange als optisches Licht. Dadurch konnen mit Hilfe eines REM
Aufnahmen mit einer VergroRerung von bis zu 10° : 1 realisiert werden. Die
maximal erreichbare Vergrolierung hangt dabei u.a. von der Beschaffenheit der
Probe, der Beschleunigungsspannung, dem Strahldurchmesser sowie dem
Restdruck des Vakuums ab. Im Falle dieser Arbeit wird ein REM vom Typ JSM-
6510LV der Firma JEOL mit einer VergrofRerung von bis zu 15000 : 1 genutzt.
Diese Vergrolerung ist ausreichend, um die entstandenen Strukturen zu

untersuchen. [12]

3.4.2 Energiedispersive Rontgenspektroskopie — EDX

Zur Analyse der chemischen Zusammensetzung lasst sich die energiedispersive
Roéntgenspektroskopie (EDX) nutzen. Dabei regt der Elektronenstrahl eines REM
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die Elektronen der Probe an, die wiederum ein fur das jeweilige Element
charakteristische Rontgenquant aussenden. Die Energie dieser Rontgenquanten
wird mit dem Detektor ,X Flash Detector 5010 der Firma BRUKER erfasst. Die
Intensitat der Rontgenstrahlung lasst dabei auf die Masseanteile der Elemente
schlieRBen. Fur die Messung dunner Schichten ist es wichtig, die minimale
Eindringtiefe des Elektronenstrahls zu kennen. [25]

Formel 9 Berechnung der minimalen Eindringtiefe des Elektronenstrahls

A
—— =0,77 ym

d =0,033-(E;” —E;”) e

Wie in Formel 9 zu sehen, hangt diese von der Beschleunigungsenergie Eo und
der kritischen Anregungsenergie Ec des schwersten untersuchten Elementes, in
diesem Falle Nickel, ab. Des Weiteren nimmt die Probe durch die Atommasse A
des schwersten Elementes, die Dichte p des Werkstoffs und die durchschnittliche

Ordnungszahl Z Einfluss. Die Einflussfaktoren sind in Tabelle 14 aufgefuhrt. [25]

Berechnung Eindringtiefe EDX
d (U0 =2,5) |Eindringtiefe 0,77 |pum
uo Beschl.-Spannung 16,6|kVv
EO Beschleunigungsenergie 16,6|keVv
Ec (Ni) krit. Anregungsenergie (Ni) 8,3|keVv
A (Ni) relative Atommasse (Ni) 58,69|u
p Dichte (1.4301) 7,9|g / cm~3
Z (Fe) Ordnungszahl (Fe) 26|-

Tabelle 14 Parameter zur Berechnung der Eindringtiefe des Elektronenstrahls in die
Probe [25]

3.4.3 Optische Emissionsspektroskopie - OES

Die chemische Zusammensetzung der Proben lasst sich mit Hilfe der optischen
Emissionsspektroskopie feststellen. Als Messgerat wird ein Spectromaxx der
Firma Spectro genutzt. Ein Stromstol} zwischen der Probe und einer Wolfram-
Anode verdampft das Material in einer inerten Argon-Atmosphare. Das dabei
entstehende Licht weist Spektral-Linien auf, die charakteristisch fur die
enthaltenen Elemente sind. Es lassen sich damit Anteile von bis zu 0,001 %
nachweisen. Die Probe muss mindestens einen Durchmesser von 2 mm und eine

Dicke von 0,3 mm aufweisen. Dunne Schichten im Mikro- oder
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Nanometerbereich lassen sich damit nicht untersuchen. Die Probe muss dartber
hinaus elektrisch leitfahig und massiv sein. Pulver oder Sinterwerkstoffe konnen
nicht untersucht werden. Die Methode ist zerstorend, da sie einen Brennfleck und

eine Warmeeinflusszone hinterlasst. [11]

3.4.4 Konfokales Laserscanning

Das konfokale Laserscanning-Mikroskop VK-X200 der Firma Keyence wird zur
Ermittlung der in Kapitel 2.3 vorgestellten Oberflachen-KenngréRen verwendet.
Es wird ein Objektiv mit einer VergroRerung von 150 : 1 und einer numerischen
Apertur von 0,95 genutzt. Die Gesamt-VergroRerung betragt ca. 1000 : 1.
Horizontal betragt die Auflésung laut Hersteller 88 nm bei einer Wiederholbarkeit

von 7,3 nm. Die vertikale Wiederholbarkeit der Hohenmessung betragt 1,2 nm.

Das dreidimensionale Messergebnis setzt sich aus neun Teilen mit ca. 30 %
Uberlapp zusammen. Es ergibt sich eine Flache von 262 um x 192 um mit einer
Aufldsung von 5622 x 4083 Pixel. [16]

3.4.5 Metallographie

Zur metallographischen Untersuchung wird das im vorigen Kapitel genannte
Mikroskop der Firma Keyence genutzt. Es dient auch als Lichtmikroskop und
kann dank Hohenzusammensetzung tiefenscharfe Bilder aufnehmen. Dies ist ein
Vorteil gegenuber konventionellen Lichtmikroskopen. Die Praparation der Proben
wird in Kapitel 3.5 beschrieben. Es werden VergroRerungen im Bereich von ca.
35 : 1 bis 1000 : genutzt. Die Dokumentation der Gefuge-Bilder erfolgt gemaf
DIN 50600. Diese Norm Ilegt unter anderem die Angabe von

Abbildungsmalfstabe und Vergrélierungen fest. [11]

3.4.6 Salzspriihnebelkammertest -Korrosionspriifung

Zur Korrosionsprifung nach DIN EN ISO 9227 wird die Salzspriihnebelkammer
SC450 der Firma Weiss eingesetzt. Die Proben werden dabei bei 35 °C mit dem
Nebel einer Losung umgeben, die 5 % Natriumchlorid (NaCl) enthalt. Nach 72,
96 und 120 h fur den Kurzzeittest bzw. 120, 360 sowie 720 h fir den Langzeittest

wird eine Untersuchung der Oberflache vorgenommen. Korrosion zeigt sich bei
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Stahlen durch Bildung von Eisenoxiden, die anhand des charakteristischen
,2Rotrost“ mit dem bloRen Auge wahrnehmbar sind. Zeigt sich dieser Rost, hat die

Probe den Test nicht bestanden. [23]

3.5 Probenpraparation

Die Praparation der Proben ergibt sich aus den Anforderungen der
Analyseverfahren und Laserverfahren. Der Zuschnitt der Probe-Bleche erfolgte
mit einer 3 kW COz-Laserschneidanlage. Die Abmessungen der Probenbleche

fur verschiedene Analyseverfahren sind in Abbildung 5 aufgefuhrt. [24]

| | =
it

015 mm d =40 mm

Feld Feld
01 02
Feld
04

Abbildung 5 Abmessungen der Proben fiir a) Oberflaichenuntersuchungen wie REM, EDX
und Laserscanning; b) fiir die Salzspriihnebelkammer c) fiir Querschliffe; dunkelgraue

O20mm [~
 —

Feld 01

50 mm
040 mm
20 mm

Bereiche kennzeichnen die bearbeiteten Flachen

Tabelle 15 beinhaltet alle Schritte zur Bearbeitung der Querschliffe. Die Proben
wurden getrennt, gereinigt, eingebettet und eine Woche ausgehartet.

Anschliel3end erfolgte das Schleifen und Polieren. Zuletzt wurden sie geatzt.
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Ubersicht der Gerite fiir die Probenpréparation
Schritt Dauer Gerat Hersteller [verwendete Mittel
Trennen nach Bedarf [Setocom-50 |Struers
Aceton und Ultraschall
abschlieBend mit Aceton
Reinigen 1 min abspilen
Epoxidharz
Einbetten 7d - - Harter
Piano |nach Bedarf Unterlage Piano und Wasser
Unterlage Largo und 9 pm
Schleifen |Largo |5 min Diamant-Suspension
Tegramin- Struers Unterlage Dac
Dac [3min 25 6 pm Diamant-Suspension
Unterlage Nap
Nap [2min 1 pm Diamant-Suspension
Unterlage Chem
Polieren [Chem |2 min OPS -Diamant-Suspension
100 ml Stammldsung "Beraha 1"
Atzen (1.4301) |2s - - 1 g Kaliumsulfit

Tabelle 15 Ubersicht der Verfahren fiir die Erstellung von Querschliffen; Die Reinigung

mit Aceton gilt auch fiir alle anderen Proben [24]
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4. Ergebnisse und Statistik

Zur Analyse der Messergebnisse werden diese anhand des Versuchsplans je
nach Werkstoff und Oberflache in vier Gruppen eingeteilt. Die chemische
Analyse und Korrosionsprufung ausgewahlter Proben ist in Kapitel 0
zusammengefasst. Die folgenden Kapitel geben jeweils die Ergebnisse einer
Gruppe in Hinblick auf Topographie, Oberflachenkenngrof3en und Metallographie
wieder. Die statistische Betrachtung der OberflachenkenngréfRen in Kapitel 5.1

bildet den Abschluss von Kapitel 4.

4.1.1 Chemische Analyse der Grundwerkstoffe

Zur Ermittlung der Legierungszusammensetzung der Ausgangsmaterialien wird
die optische Emissionsspektroskopie (OES) sowie die energiedispersive
Rontgenspektroskopie (EDX) verwendet. Tabelle 16 zeigt die gemessenen
Anteile sowie die zugehorigen Standardabweichungen. OES ermoglicht die
Messung von Elementen, die zu leicht oder zu gering konzentriert fir EDX sind.
Die Standardabweichung des OES ist deutlich geringer. Dies ist durch das
Verfahren bedingt. Es zeigt sich eine Differenz der ermittelten
Legierungszusammensetzung beider Verfahren. Da das Verfahren OES eine
grolRere Auswahl an Elementen ermdglicht und genauer ist, wird es fur die

nachfolgenden Untersuchungen der Referenzbleche verwendet.

Meth. |Probe C Si Mn P S Cr Mo Ni N Fe Co Cu V
X |0,018 |0,43 |1,46 |0,021 (<0,001|18,22 |0,096 |8,11 (0,056 (71,0 (0,23 |0,23 |0,090
OES R2 |o. |0,0004 |0,0004 (0,005 |0,0007 |0,000 |0,009 |0,0006|0,013 |0,0000|0,013 |(0,0002 |0,0004 |0,0005
X 0,33 |1,02 16,44 7,80 74,42
EDX | Rr2 o Jo.201 ]

Tabelle 16 Vergleich der Ergebnisse der chemischen Analyse von Referenz R2 aus
1.4301 mittels OES und EDX; OES ermdéglicht die Messung leichter und niedriglegierter

Elemente wie C oder V und weist eine deutlich geringere Standardabweichung auf

Tabelle 17 zeigt den Vergleich der mittels OES gemessenen Anteile mit den
Vorgaben der Datenblatter. Die Abweichungen zwischen den verschiedenen

Blechen R1, R2 und R3 sind fur die meisten Elemente gering. Die
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unterschiedlichen Anteile von Kohlenstoff, Mangan und Molybdan weisen darauf

hin, dass es sich um Material aus mehreren Chargen handelt.

Da Nickel ein besonders kostspieliges Legierungselement ist, wird der Anteil oft
nur so hoch wie notwendig eingestellt. Der Nickelgehalt liegt mit 8 % bzw. 10 %
bei allen Proben nahe der unteren Toleranzgrenze. Im Fall des 1.4301 ist diese
Grenze um ca. 0,5 % unterschritten. Die zulassige Grenzabweichung liegt laut
DIN EN 10088-2 bei + 0,10 %. Damit ist der Mindest-Nickelgehalt unterschritten.

Meth. |Probe |C Si Mn P S Cr Mo Ni N Fe Co Cu \'

R1 0,043 0,35 |1,04 0,020 |<0,001|18,42 |0,18 |7,93 |0,062 |71,3 |0,18 |0,32 |0,080
R2 0,018 0,43 |1,46 0,021 |<0,001|18,22 |0,096 |8,11 |0,056 |71,0 |0,23 |0,23 |0,090
QES |R3 0,018 0,43 |1,43 0,022 |<0,001|18,19 |0,36

W

w

1.4301

Daten-|min__ [0 0 0 0 0 17,5
Blatt [max_ (0,07 |1 2 0,045 (003 [19,5
= | oes [Ra  [0021 [0,39 [1,37 [0,021 [<0.001]17,04 2,02 68,2 0,27 [0,30 0,047
3 [paten-[min o 0 0 0 0 165 |2 10 o
- Blatt |max 0,07 1 2 0,045 [0,03 18,5 25 a3 0,1

Tabelle 17 Vergleich der Messwerte des OES der Referenz-Bleche mit den Vorgaben der
Datenblatter; auffallig sind die Unterschiede im C, Mn sowie Mo-Gehalt sowie der geringe

Anteil an Ni am unteren Ende der Toleranz

Die ermittelte Zusammensetzung der Stahle ermdglicht die Berechnung der
Nickel- und Chromaquivalente. Wie Abbildung 6 zeigt, kbnnen anhand der
Position der berechneten Punkte Aussagen Uber das Geflige getroffen werden.
Der 1.4301 hat laut Schaffler-Diagramm ein Geflige aus Austenit, Martensit und

O-Ferrit. Der 1.4401 setzt sich aus Austenit und d-Ferrit zusammen.

Der geringe Ni- und C-Gehalt bewirkt ein niedriges Ni-Aquivalent. Dadurch
befinden sich beide Stahle am unteren Ende der Toleranzgrenzen. Diese sind
durch Rahmen im Diagramm angegeben. In Folge dessen sollte sich ein Geflige

mit ca. 10 % O-Ferrit einstellen.
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Chromagquivalent = %Cr + % Mo +1,5 x %Si + 0,5 x %Nb
A = Austenit;: M = Martensit; F = Ferrit

Abbildung 6 Schiffler-Diagramm fiir 1.4301 (blau) und 1.4401 (rot); Vorgaben des
Datenblattes sind als Rahmen markiert; die Messergebnisse des OES sind als Punkte

dargestellt. Beide Stadhle sollten ca. 10 % &-Ferritt enthalten

4.1.2 Chemische Analyse der strukturierten Proben

Das OES-Verfahren kann nicht fur die mikrostrukturierten Proben verwendet
werden, da es eine Mindestschichtdicke von 1 mm erfordert. Dadurch wurde vor
allem das Substrat gemessen werden und es lie3e sich keine Aussage Uber die
Oberflache treffen. Da die Eindringtiefe von der Beschleunigungsspannung und
damit von den untersuchten Elementen abhangt, besteht fur das EDX ein
ahnliches Problem. Wie in Kapitel 3.4.1 gezeigt, dringt der Elektronenstrahl
mindestens 0,77 ym ins Material ein. Um valide Ergebnisse zu erhalten, sollte
die Schichtdicker groRer als die Eindringtiefe des Elektronenstrahls sein. Die
Schichtdicke des modifizierten, oberflachennahen Bereichs liel3 sich nicht mit
einer Querschliffanalyse im Lichtmikroskop oder REM bestimmen. Es wird
vermutet, dass die zu untersuchende Schichtdicke geringer als die Eindringtiefe
des Elektronenstrahls ist. Dadurch ist anzunehmen, dass der Grundwerkstoff zu
grol3en Teilen miterfasst und gemessen wird. Damit ist auch EDX nicht geeignet,
um eine Anderung der chemischen Zusammensetzung an der Oberflache zu
bestimmen. Dies wird durch den quantitativen Vergleich der bearbeiteten Probe
DLO01_Std12 und zugehdrigen Referenz R2 in Tabelle 18 bestatigt. Es sind keine
signifikanten Abweichungen festzustellen. Die ermittelten Differenzen liegen flr
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alle untersuchten Elemente im Bereich von 0,1 ... 0,4 % und somit an der
Auflédsungsgrenze des EDX-Gerats von 0,1 %. Dies wird auch bei der

Standardabweichung o deutlich, die in der gleichen Grélkenordnung liegt.

Probe Mess- Si [Gew.%] | Mn [Gew.%] | Cr[Gew.%] | Ni[Gew.%] | Fe [Gew.%]
DL |Std Block |X o, X o, X o, X o, X o,
1 12 2 0,4| 0,048 1,2| 0,089 16,8| 0,297 7,6/ 0,202| 74,0/ 0,260

pifferenzzu R2[L o2 [ o2l o< o o<

Tabelle 18 Vergleich der ermittelten Zusammensetzung von Probe DL01_Std12 und dem

Grundmaterial R2; die Differenz beider Messungen liegt in der gleichen Gr6Renordnung

wie die Standardabweichung

Der qualitative Vergleich mittels Element-Mapping von strukturierter und
unbearbeiteter Oberflache wird in Abbildung 7 gezeigt. Stellvertretend fur alle
Elemente wird das Ergebnis fir Mangan dargestellt. Es lasst sich sowohl in der

Draufsicht a) als auch im Querschliff b) kein Unterschied erkennen.

Abbildung 7 REM-Aufnahmen in Kombination mit Element-Mapping; Mn wird

stellvertretend fiir alle Legierungselemente betrachtet. a) 500 : 1; kein qualitativer
Unterschied zwischen bearbeiteter und unbearbeiteter Fliche erkennbar; b) 10000: 1 Im
Querschliff zeigt sich keine Anderung der Mn-Konzentration in Abhiingigkeit vom
Abstand zur Oberflache 1)

Mit Hilfe von EDX und OES kdnnen keine Differenzen von strukturierten
Bereichen zum Grundmaterial festgestellt werden. Daher wird in den
nachfolgenden Kapiteln auf eine nahere Betrachtung der chemischen

Zusammensetzung verzichtet.
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4.1.3 Korrosionsbestandigkeit

Die Korrosionsprufung mittels Salzsprihnebelkammertest wurde aufgrund des
hohen Aufwands nur fur die Gruppe Il, Stahl 1.4301 2B, sowie Gruppe IV, Stahl
1.4401 2B, durchgefuhrt. Es Iasst sich daher keine Aussage Uber den Einfluss
der Oberflachenrauheit auf die Korrosionsbestandigkeit treffen. Die Prifung
wurde in einer Salzspriuhnebelkammer gemalf DIN EN ISO 9227 durchgeflhrt.
Der Zustand nach 72, 96 und 360 Stunden ist in Abbildung 8 dokumentiert. Es ist
eine leichte Verfarbung erkennbar, die durch Ablagerund von Partikeln aus dem
Salznebel hervorgerufen wurde. Die Proben wurden mit Hilfe von Aceton und
Ultraschall, t = 8 min, gereinigt. Die Verfarbung blieb bestehen. Eine Analyse am
REM d1) zeigt die Ablagerungen. Das Element-Mapping des EDX ermoglichte
es, sowohl Natrium, zu sehen in Abbildung 8 d3), als auch Chlor in lokal erhéhter

Konzentration nachzuweisen.

d2) 360 h

Abbildung 8 Aufnahmen der Proben a) vor dem Salzsprithnebelkammertest sowie nach
b) 72 h, ¢) 96 h und d2) 360 h. Es ist keine Korrosion erkennbar, lediglich eine dunkle
Verfarbung durch Abprodukte aus der Priifkammer; dabei handelt es sich um NaCl, das
im REM erkennbar d1) 650 : 1 sowie mittels EDX und Element-Mapping d3) 500 : 1
nachweisbar ist

Der charakteristische Rotrost von Stahl ist auch nach 360 Stunden nicht zu
erkennen. Da fir eine Dauer von 720 Stunden ebenfalls nicht mit einem
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Korrosionsangriff zu rechnen gewesen ist, wurde der Versuch nach 360 h
eingestellt. Dadurch konnten die Kosten fur die Analyse eingeschrankt werden.

4.2 Gruppe | Werkstoff 1.4301 — Oberflache 2R

Die erste Gruppe besteht aus acht bearbeiteten Proben und der Referenzprobe
R1. Die Anzahl der Proben ist fur alle Gruppen identisch. Es handelt sich um
Bleche aus dem nichtrostenden Edelstahl 1.4301, der kein Molybdan enthalt. Die
Oberflache wurde kaltgewalzt und blankgegliht. Sie entspricht der
Oberflachengute 2R, s. Tabelle 19. Durch die Rauheit von Sa < 0,1 uym wirkt die
Oberflache spiegelnd.

Ubersicht Proben Gruppe |
Durchlauf- [Standar Ober-
Nr. d-Nr. Werkstoff |fliche |t [fs] fpo [MHz]
30 17 0,96
26 18 o 4,83
28 19 9,63
24 20 19,63
1.4301 2R
32 21 0,96
18 22 4,83
10000
20 23 9,63
22 24 19,63
Referenz R1 1.4301 2R

Tabelle 19 Ubersicht der Proben Gruppe I: 1.4301-2R

4.2.1 Topographie
Das in Abbildung 9 gezeigt 3D-Modell der Oberflache wurde mit dem

Laserscanning-Mikroskop Keyence VX-200 erstellt. An der maximalen Hohe von
ca. 2 ym ist zu erkennen, dass die Probe sehr flach und glatt ist. Zudem sind die

regelmafdigen Linienabstande der Bearbeitungsspuren von je 25 ym zu sehen.

Die REM-Aufnahmen in Abbildung 10 zeigen die Oberflache der Probe
DL_31_Std05. Es ist ein Unterschied zwischen der strukturierten a), b) und der
Ausgangs-Oberflache zu sehen. Die Bearbeitung hat zur Bildung von LIPSS
gefuhrt, die die Oberflache aufgeraut haben.
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Bearbeitungslinien
25 pm

18169 -
Abbildung 9 3D-Modell von DL3105_1 .4301_2B_10ps_1MHz; generiert aus den

Messdaten des Keyence VX-200; Falschfarben geben die Hohe an

Abbildung 10 REM-Aufnahmen: a), b) Probe DL31_STD05_1.4301_2R_10ps_0,96MHz; c),
d) Referenz01; VergroRerung: a), ¢) 1500 : 1; b), d) 15000 : 1

4.2.2 Quantitative Charakterisierung der Oberflache

Mit Hilfe des Laserscanning kdnnen aus den 3D-Daten zahlreiche Kenngréf3en
ermittelt werden. Da die Struktur einer Oberflache nicht allein mit der Rauheit Sa
beschrieben werden kann, werden weitere Gro3en untersucht. Ein interner
Algorithmus der Software ,VK Mulitfile-Analyser® unterstitzt die Auswahl der
aussagekraftigsten Oberflachenparameter. Dabei werden die Daten mehrerer

Proben verglichen, um gréRtmogliche Abweichungen zu finden.
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Als Ergebnis wurden folgende, in Kapitel 2.3 beschriebenen, GroRen gewahlt:

Oberflachenrauheit Sa

Maximale Hohe Sz

Seitenverhaltnis der Oberflachentextur Str
Arithmetischer Mittelwert der Spitzenkrimmung Spc
Entwickeltes Ubergangsflachenverhaltnis Sdr

Die Resultate der Messungen sind in Tabelle 20 und Tabelle 21
zusammengefasst. Die Anordnung der Spalten und Zeilen ist fur die
anschlieende Auswertung mit Hilfe der DoE-Software ,Minitab 17 optimiert. Zur
besseren Vergleichbarkeit wurde der absolute und relative Unterschied zum
Ausgangsmaterial bestimmt. Es ist festzustellen, dass die Laserbearbeitung alle
Kennwerte deutlich gesteigert hat. Der Anstieg liegt dabei zwischen 60...90 %
fur Sz bis zu 5800 % Steigerung fur Sdr. Ursache dafur ist die Differenz zwischen
der ebenen Ausgangs-Oberflache und der raueren, regelmallig strukturierten
Flache. Die Ergebnisse fur Str von unter 0,5 deuten auf eine gewisse
GleichmBigkeit der Oberflache hin. Auffallig ist der sehr hohe Wert von ca. Spc =
1 /20000 mm = 20 m, der auf einen Spitzenradius von 20000 mm hinweist. Es
ist davon auszugehen, dass keine wirklichen Spitzen detektiert werden konnten

und die Software stattdessen die Wolbung der Oberflache gemessen hat.

Messergebnisse Laserscanning Proben Gruppe | - Teil 1
Probe Sa [pum] Asa Sz [um] NSz Str AStr
rel. rel. rel.
DL |Std |x o, abs. |[%] |¥ o, abs. |[%] % o, abs. |[%]
29 1| 0,115| 0,002| 0,074 1,650 0,076| 0,781 80| 0,517| 0,044| 0,496
25 2| 0,099 0,002| 0,058 1,406| 0,106| 0,537| 62| 0,293| 0,012| 0,272
27 3| 0,096/ 0,002| 0,055 1,465| 0,164| 0,596| 69| 0,301| 0,015| 0,280
23 4| 0,104| 0,003| 0,063 1,635 0,255| 0,766/ 88| 0,301| 0,006 0,280
31 5| 0,116 0,002 0,075 1,731| 0,097| 0,862 99| 0,457| 0,031| 0,436
17 6| 0,100 0,002| 0,059 1,473| 0,106| 0,604| 70| 0,288 0,014| 0,267
19 7| 0,102| 0,002| 0,061 1,531| 0,081| 0,662 76| 0,303 0,007 0,282
21 8| 0,096| 0,002| 0,055 1,445 0,081| 0,576 66| 0,293 0,019| 0,272
R1 0,041| 0,001 0,869| 0,034 0,021| 0,007

Tabelle 20 Messwerte Teil 1 fiir Gruppe | - 1.4301 2R. Es sind fiir die KenngréRBen Sa, Sz
und Str deutliche absolute sowie relative Unterschiede von bis zu 2400 % zum

Ausgangsmaterial (R1) erkennbar
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Messergebnisse Laserscanning Proben Gruppe | - Teil 2
Probe Spc [1/mm] ASpc Sdr ASdr
rel. rel.
DL |Std |X o, abs. ([%] |X o, abs. |[%]
29 1| 22016 370| 20132 0,932 0,337] 0,916
25 2| 18974  4as| 17090 0,756| 0,029] 0,740
27 3] 19703| 346| 17819 0,745| 0,024] 0,729
23 a| 21709| 571| 19825 0,909| 0,024] 0,893
31 5| 22077|  537| 20193 0,945| 0,030] 0,929 JEENG
17 6| 21062| 556| 19178 0,812 0,028] 0,796
19 7| 21712|  434| 19828 0,840 0,025| 0,824 0
21 8| 19456 458| 17572 0,719 0,025| 0,703
R1 1884 74 0,016 0,001

Tabelle 21 Messwerte Teil 2 fiir Gruppe | - 1.4301 2R. Es sind fiir die KenngréBen Spc
sowie Sdr Unterschiede von bis zu 1000 % bzw. 5800 % zum Ausgangsmaterial (R1)

erkennbar

4.2.3 Metallographie

Abbildung 11 stellt den geatzten Querschliff von DL23_Std04 dar. Die
Anfertigung des Schliffs erfolgte mittels der in Kapitel 3.4.5 beschriebenen
Methoden. Es handelt sich um ein austenitisches Geflge, wie es fur den Stahl
1.4301 zu erwarten ist. Die Korngrenzen 2) sind durch die Farbatzung sichtbar
gemacht worden. Auffallig ist die fur Austenit typische Zwillingskorngrenze 22).
Je nach raumlicher Ausrichtung der Koérner nehmen die entsprechenden
Bereiche eine andere Farbung an. Die blau-violette Farbung im oberen rechten
Bereich muss dabei allerdings nicht auf ein anderes Gefuge als im gelblichen,
unteren Bereich hinweisen. Die Farbe hangt von der Dicke der sich bildenden
Eisensulfid-Schicht ab und erméglicht daher nur im direkten Umfeld eines Korns

einen Vergleich der Kornorientierung.

Die Bearbeitung der Bleche, insbesondere das Verformen beim Walzen, hat
Auswirkung auf das Gefuge. Durch die Verformung und damit einhergehende
Spannungen bilden sich nadelférmiger Verformungsmartensit 4) und parallel
verlaufende Gleitbander 5). Diese sind aufgrund des kubisch-raumzentrierten
Gitters weniger resistent gegen den Atzangriff als der umliegende Austenit und
werden entfernt. Als Resultat sind die Spuren des Verformungsmartensits bzw.

der Gleitbander an dunklen Bereichen zu erkennen. Ahnlich verhalt sich der
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kubisch raum-zentrierte d-Ferrit 3), der je nach Legierungszusammensetzung
zwischen 0 und 20 % des Geflges ausmachen kann, s. Schéaffler-Diagramm in
Kapitel 3.2.1.

Abbildung 11 Metallographische Aufnahmen von DL23_Std04_1.4301_2R_400fs_20MHz:
a) Objektiv 150 : 1 ; ca. 1000 : 1 vergroBert; b) Objektiv 20 : 1 ; ca. 150 : 1 vergroRert; c)
REM 6500 : 1 vergroBert; 1) Oberflache; 2) Korngrenze; 2Z) Zwillingskorngrenze; 3) &-

Ferrit; 4) Verformungsmartensit; 5) Gleitbander; Farbgeatzt t =10 s nach ,,Beraha 1“

Im Querschliff 1asst sich die fur spiegelnde Bleche typische Oberflachenrauheit
von Sa = 0,1 ym erkennen. Die Messung der Rauheit erfolgte in Kapitel 4.2.2. Es
ist festzustellen, dass das Geflige nahe der Oberflache 1) weder bei 20- noch bei
150-facher VergroRerung erkennbare Unterschiede zum Gefige im
Werkstoffinneren aufweist. Eine Warmeeinflusszone ist daher anhand des
Schliffbildes nicht auszumachen. Des Weiteren sind auch bei der maximal
verfigbaren VergréRerung von 150-fach keine Ripple oder andere Strukturen im

Querschliff zu erkennen.

4.3 Gruppe Il Werkstoff 1.4301 — Oberflache 2B

Gruppe Il umfasst die Proben aus 1.4301-2B. Diese wurden unter anderem auch
auf ihre Korrosionsbestandigkeit untersucht. Es handelt sich um Bleche aus dem
nichtrostenden Edelstahl 1.4301, der kein Molybdan enthalt. Die Oberflache
wurde kaltgewalzt, warmebehandelt und kalt nachgewalzt. Sie entspricht der
Oberflachenglte 2B, s. Tabelle 22.
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Ubersicht Proben Gruppe II
Durchlauf-|Standard- Ober-
Nr. Nr. Werkstoff |flaiche |t [fs] fp [MHz]
14 9 0,96
2 10 56 4,83
3 11 9,63
1 12 19,63
1.4301 28
15 13 0,96
5 14 4,83
10000
4 15 9,63
6 16 19,63
Referenz R2 1.4301 2B

Tabelle 22 Ubersicht der Proben Gruppe II: 1.4301-2B

4.3.1 Topographie

Wie bereits am 3D-Bild zu erkennen, ist die Oberflache 2B rauer und zerklufteter
als Oberflache 2R. Die Grundstruktur des Stahls ist auch nach der
Laserbearbeitung noch sichtbar. Sie zeigt sich u. a. durch die Graben in
Abbildung 12.

Abbildung 12 3D-Modell von DL04_1 5_1.401_28_10ps_10MHz; generiert aus den
Messdaten des Keyence VX-200; Falschfarben geben die Héhe an

Anhand der REM-Aufnahmen lasst sich ein Vergleich ziehen. Die Grundstruktur
des Stahls bleibt bestehen, zu sehen in Abbildung 13 c), d). Die LIPSS a), b)

Uberlagern diese Struktur.

Im Allgemeinen ist die Betrachtung der Nanostrukturen mit dem REM praziser,
da das Laserscanning-Mikroskop wellenlangenbedingt im Nanometer-Bereich
nahe seiner Aufldsungsgrenze arbeitet. Im Gegenzug ermoglicht dieses
Verfahren die quantitative und vor allem dreidimensionale Erfassung der
Oberflache. Aus diesen Grinden werden beide Verfahren parallel genutzt.
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Abbildung 13 REM-Aufnahmen: a), b) Probe DL04_STD15_1.4301_2B_10ps_9,63MHz; c),
d) Referenz02; VergroRBerung: a), c) 1500 : 1; b), d) 15000 : 1

4.3.2 Quantitative Charakterisierung der Oberflache

Die Werte fur Sa und Sz andern sich kaum. Der Unterschied liegt zwischen 2 und
24 %. AStr betragt maximal 38 %.

Messergebnisse Laserscanning Proben Gruppe Il - Teil 1

Probe 5a [um] fsa 5z [pm] NSz Str AStr
rel. rel. rel.

DL |Std |x o, abs. |[%] |¥ o, abs. |[%] ¥ o, abs. |[%]

14 9] 0,21%( 0,010] 0,030 16| 3,460( 0,248] 0,260 8] 0,824| 0,062] 0,176 27
2 10| 0,196 0,007 0,007 4) 3,132( 0,352] -0,068 -2 0,826| 0,043] 0,178 27
3 11| 0,205| 0,009 0,016 8] 3,235 0,199] 0,035 1) 0,847| 0,038| 0,199 31
1 12| 0,206| 0,006 0,017 9] 3,043( 0,397]-0,151 -5 0,891| 0,024 0,243 38

15 13| 0,234| 0,010 0,045 24 3,642| 0,251) 0,442 14) 0,875 0,045] 0,227 33
3 14 0,216| 0,009) 0,027 14 3,7%6| 0,214) 0,596 19) 0,768| 0,031] 0,120 19
4 15| 0,197 0,007 0,008 4] 3,249( 0,286 0,049 2] 0,842| 0,061] 0,194 30
& 16| 0,193 0,005) 0,004 2] 3,119| 0,116]-0,081 -3 0,857 0,019] 0,209 32
R2 0,183( 0,006 3,200| 0,199 0,648( 0,069

Tabelle 23 Messwerte Teil 1 fiir Gruppe Il - 1.4301 2B. Es sind fiir die KenngréBen Sa, Sz

und Str kaum Unterschiede zum Ausgangsmaterial (R2) erkennbar

Die Anderung von Spc und Sdr liegt zwischen 82 und 167 % und damit deutlich

uber den Unterschieden der drei anderen KenngrofRen.
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Messergebnisse Laserscanning Proben Gruppe Il - Teil 2

Probe Spc [1/mm)] ASpc Sdr ASdr
rel. rel.
DL (Std |X o, abs. |[%] |X o, abs. |[%]
14 9| 19967 463| 9421 89| 0,904| 0,030 0,496 122

10f 21008 468| 10462 99| 0,933| 0,042] 0,525 129|
11] 21716 383| 11170 106| 0,961| 0,036] 0,553 136
12| 19967 463| 9421 89| 0,904| 0,030| 0,496 122
15 13| 23128 389] 12582 119| 1,088 0,035] 0,680 167
5 14| 21238 614| 10692 101] 1,026 0,095| 0,618 151
- 15| 20237 666] 9691 92| 0,899| 0,047| 0,491 120
6 16| 19225 718| 8679 82| 0,839 0,056 0,431 106
R2 10546 552 0,408| 0,035

Tabelle 24 Messwerte Teil 2 fiir Gruppe Il - 1.4301 2B. Es sind fiir die KenngréBen Spc

sowie Sdr Unterschiede von bis zu 152 % zum Ausgangsmaterial (R2) erkennbar

4.3.3 Metallographie

Das geatzte Schliffbild von Probe DLO1_12 aus dem Werkstoff 1.4301-2B ist in
Abbildung 14 abgebildet. Es ahnelt dem in Abbildung 13 gezeigten Querschliff.
Die Korngrenzen 2), Verformungsmartensit 4) sowie Gleitbander 5) sind in
ahnlicher Verteilung und GrofRe vorhanden. Es ist kein d-Ferrit zu sehen. Dies

bedeutet jedoch nicht, dass der Stahl keinen &-Ferrit enthalt.

Im Werkstoffinneren sind wellenférmige Seigerungslinien 6) sichtbar. Diese
resultieren aus Schwankungen der Legierungszusammensetzung und sind bei
Stahlblechen herstellungsbedingt. Lokal kann die Korrosionsbestandigkeit durch
einen Mangel wichtiger Elemente sinken. Dadurch werden die Seigerungslinien

im niedriglegierten Edelstahl 1.4301 als dunkle, geatzte Bereiche dargestellt.

Ein Unterschied zwischen den Oberflachen 2B und 2R ist wie zu erwarten die
Oberflachenrauheit von Sa = 0,2 uym. Die Oberflache 1) ist etwas starker
zerkluftet als bei Gruppe | — 1.4301-2R. Es sind keine Warmeeinflusszone oder

Oberflachen-Mikrostrukturen zu erkennen.
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Abbildung 14 Metallographische Aufnahmen von DL01_Std12: a) Objektiv 150 : 1 ; ca.
1000 : 1 vergroBert; b) Objektiv 20 : 1 ; ca. 150 : 1 vergroBert; 1) Oberflache; 2)

Korngrenze; 4) Verformungsmartensit; 5) Gleitbander; 6) Seigerungslinien Farbgeatzt t =

10 s nach Beraha 1

4.4 Gruppe lll Werkstoff 1.4301 — Oberflache 1D

Gruppe Il weist die hdchste Rauheit aller Proben auf. Es handelt sich um Bleche
aus dem nichtrostenden Edelstahl 1.4301, der kein Molybdan enthalt. Die
Oberflache wurde warmgewalzt, warmebehandelt und gebeizt. Sie entspricht der

Oberflachengute 1D, s. Tabelle 19.

Ubersicht Proben Gruppe IlI

Durchlauf-
Nr.

Standard-
Nr.

Werkstoff

Ober-
flache

Ty [fs]

f, [MHz]

30

17

26

18

28

19

24

20

32

21

18

22

20

23

22

24

1.4301

iD

0,96

4,83

9,63

19,63

10000

0,96

4,83

9,63

19,63

Referenz

R3

1.4301

1D

Tabelle 25 Ubersicht der Proben Gruppe liI: 1.4301-1D
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4.41 Topographie

Anhand des 3D-Bildes in Abbildung 15 Iasst sich die raue Struktur erkennen. Die
Hoéhendaten reichen Uber eine Distanz von ca. 14 um. Die Uberlagernde

lasererzeugt Mikrostruktur ist kaum zu sehen.

Abbildung 15 3D-Modell von DL18_22_1.4301_1D_10ps_5MHz; generiert aus den
Messdaten des Keyence VX-200; Falschfarben geben die Héhe an

Mit Hilfe des REM lassen sich die feinen Strukturen auflésen. Die Graben b) und
d) in Abbildung 16 veranschaulichen, dass die Grundstruktur des Stahls erhalten
bleibt und von den LIPSS Uberlagert wird. Es wird deutlich, dass auch in den

Graben des Grundwerkstoffs Nanostrukturen entstehen.

Abbildung 16 REM-Aufnahmen: a),b) Probe DL26_STD18_1.4301_1D_400fs_4,83MHz;
c),d) Referenz03; VergroRerung: a), ¢) 1500 : 1; b), d) 15000 : 1
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4.4.2 Quantitative Charakterisierung der Oberflache

Die Oberflachen-KenngroRen andern sich bei Gruppe Ill nur geringflgig. Die

maximalen Abweichungen liegen bei ASpc in Hohe von 49 %. Die Laserleistung

reicht nicht aus, um die Oberflache grundlegend zu verandern, sondern legt

lediglich eine zusatzliche Nanostruktur dartber.

Messergebnisse Laserscanning Proben Gruppe lll - Teil 1

Probe Sa [pm] ASa Sz [um] ASz Str AStr
rel. rel. rel.
DL |Std |x o, abs. [[%] |x o, abs. [[%] |x o, abs. |[%]
30 17| 0,599| 0,024| 0,121 25| 7,202| 0,299|-4,795 -40| 0,835| 0,052| 0,034 4
26 18| 0,425| 0,054|-0,053 -11| 6,176/ 0,557|-5,821 -49( 0,770| 0,042|-0,031 -4
28 19| 0,546| 0,038| 0,068 14| 6,679| 0,291|-5,318 -44( 0,865| 0,021| 0,064 8
24 20| 0,488| 0,058| 0,010 2| 8,468| 1,012|-3,529 -29| 0,766| 0,029|-0,035 -4
32 21| 0,522| 0,036| 0,044 9| 6,888| 0,485(-5,109 -43| 0,878| 0,027| 0,077 10
18 22| 0,578| 0,036| 0,100 21| 8,489| 1,795|-3,508 -29| 0,877| 0,025| 0,076 9
20 23| 0,514| 0,072| 0,036 8| 7,745| 1,304(-4,252 -35| 0,8639| 0,044| 0,068 8
22 24| 0,516 0,130| 0,038 8| 7,338| 0,827|-4,659 -39 0,869| 0,035| 0,068 8
R3 0,478| 0,020 11,997| 2,415 0,801| 0,121

Tabelle 26 Messwerte Teil 1 fiir Gruppe Ill - 1.4301 1D. Es sind fiir die KenngréBen Sa, Sz

und Str kaum Unterschiede zum Ausgangsmaterial (R3) erkennbar

Messergebnisse Laserscanning Proben Gruppe Il - Teil 2

Probe Spc [1/mm] ASpc Sdr Asdr
rel. rel.
DL Std ¥ a, abs. |[%] % o, abs.  ([%]
30 17) 30787 960| 10147 43| 2,369 0,073 0,334 16
26 18] 29460( 1480| 8820 43| 1,742\ 0,198 -0,293 -14
28 19] 29945 938| 9305 45| 2,098\ 0,136 0,063 3
24 20] 29334 87339 8654 42| 2,530| 0,523 0,495 24
32 21) 30819| 1335| 10179 43| 2,409\ 0,247 0,374 18|
18 22] 29324 2479 9184 44| 2,203\ 0,347 0,168
20 23] 27758 2329 J1la 34| 2,039 0,382 0,004
22 24) 28839 2185 8199 40| 1,929| 0,157( -0,106
R3 20640 233 2,035| 0,174

Tabelle 27 Messwerte Teil 2 fiir Gruppe Il - 1.4301 1D. Es sind fiir die Kenngré6Ben Spc

sowie Sdr Unterschiede von bis zu 49 % bzw. 24 % zum Ausgangsmaterial (R3)
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4.4.3 Metallographie

Wie bereits in Abbildung 13 bzw. Abbildung 14 gezeigt, weist der Stahl 1.4301
ein austenitisches Geflige auf. Korngrenzen 2), Verformungsmartensit 4) und
Gleitbander sind in Abbildung 17 erkennbar. Eine Warmeeinflusszone ist jedoch
nicht auszumachen. Ein markanter Unterschied zu Gruppe | und Il ist die deutlich
héhere Oberflachenrauheit. Sie liegt laut Kapitel 4.4.2 bei Sa = 0,5 uym.

Abbildung 17 Metallographische Aufnahmen von DL24_Std20_1.4301_1D_400fs_20MHz:
a) Objektiv 150 : 1 ; ca. 1000 : 1 vergroBert; b) Objektiv 50 : 1 ; ca. 350 : 1 vergroRert; 1)
Oberflache; 2) Korngrenze; 2Z) Zwillingskorngrenze; 3) Seigerungslinien; 4)

Verformungsmartensit; Farbgeatzt t = 10 s nach Beraha 1

4.5 Gruppe IV Werkstoff 1.4401 — Oberflache 2B

Gruppe Il umfasst die Proben aus 1.4401-2B. Diese wurden unter anderem auch
auf ihre Korrosionsbestandigkeit untersucht. Es handelt sich um Bleche aus dem
nichtrostenden Edelstahl 1.4401, der bis zu 2,5 % Molybdan enthalt. Die
Oberflache wurde kaltgewalzt, warmebehandelt und kalt nachgewalzt. Sie
entspricht der Oberflachengute 2B, s. Tabelle 28.
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Ubersicht Proben Gruppe IV
Durchlauf- |Standard- Ober-
Nr. Nr. Werkstoff |flache ™ [fs] f, [MHz]
13 2s[ 0,96
11 26 4,83
8 27 9,63
7 28 19,63
1.4401 2B
16 29 0,96
9 30| 4,83
10000
12 31 9,63
10 32 19,63
Referenz R4 r 1.4401 2B - -

Tabelle 28 Ubersicht der Proben Gruppe IV: 1.4401-2B

4.51 Topographie

Die Oberflache ahnelt erwartungsgemall der des 1.4301-2B aus Gruppe |I.
Abbildung 18 zeigt das ermittelte 3D-Bild.

31655

Abbildung 18 3D-Modell von DL13_25_1.4401_2B_400fs_1MHz; generiert aus den

Messdaten des Keyence VX-200; Falschfarben geben die Hohe an

In Abbildung 19 ist die Kombination aus Grund- und Mikrostruktur zu sehen.
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Abbildung 19 REM-Aufnahmen: a),b) Probe DL13_STD25_1.4301_2B_400fs_0,96MHz;
c),d) Referenz01; VergroRerung: a), ¢) 1500 : 1; b), d) 15000 : 1

4.5.2 Quantitative Charakterisierung der Oberflache

Die Laserbearbeitung ruft grollen Veranderung der Grolden Sa, Sz oder Str

hervor. Die maximale Abweichung von der Referenz betragt AStr = -15 %.

Messergebnisse Laserscanning Proben Gruppe IV - Teil 1

Probe Sa [um] ASa Sz [um] ASz Str AStr
rel. rel. rel.
DL |[Std |x o, |abs. |[%] |X o, |abs. |[%] |x o, [abs. [[%]
13| 25| 0,298| 0,006 0,007 2| 4,395] 0,172|-0,251]  -s| 0,793| 0,098| 0,052 7
11| 26| 0,314] 0,030 0,023 8| 4,526/ 0,172[-0,120]  -3| 0,791| 0,097| 0,050 7
8| 27| 0,300 0,220( 0,009 3| 4,718] 0,369 0,072 2| 0,716 0,088]-0,025| -3
7| 28| 0,310 0,022 0,019 7| 4,899] 0,688 0,253 s| 0,628| 0,082[-0,113] -15
16| 29| 0,309] 0,018| 0,018 6| 4,603] 0,474|-0,043]  -1| 0,762| 0,103] 0,021 3
9] 30| 0,294] 0,018 0,003 1| 4,290| 0,261/-0,356]  -8| 0,784 0,116[ 0,043 6
12|  31] 0,319] 0,024] 0,028] 10| 4,131] 0,114]-0,515] -11| 0,777 0,070| 0,036 5
10| 32| 0,265| 0,015[-0,026] -9 4,075| 0,738[-0,571| -12| 0,738 0,146]-0,003 o|
R4 0,291 0,030 | 4646 0,312 | | 0,741 0,063

Tabelle 29 Messwerte Teil 1 fiir Gruppe IV - 1.4401 2B. Es sind fiir die KenngroRen Sa, Sz

und Str kaum Unterschiede zum Ausgangsmaterial (R4) erkennbar

Tabelle 30 beinhaltet die Ergebnisse fur Spc und Sdr. Die Abweichungen zum

Ausgansmaterial liegen im Bereich 39...104 %.
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Messergebnisse Laserscanning Proben Gruppe IV - Teil 2
Probe Spc[1/mm] ASpc Sdr ASdr

rel. rel.

DL [5td  |x o, abs. ([%] |x o, abs. ([%4]

13 25| 28620 467| 7980 39| 1,478| 0,043 0,725 96
11 26| 27544 641| 6904 33| 1,430| 0,069 0,677 90
& 27| 26913 412| 12915 92| 1,343| 0,043 0,590 78
7 28| 22608 925| 8605 61| 1,123| 0,094| 0,370 43
16 29| 231594 468| 9191 66| 1,373 0,082 0,620 82
9 30| 28621 1231) 14618 104 1,418 0,116| 0,665 88

84

75

12 31| 23858 585| 9855 J0] 1,383 0,059 0,630
10 32| 27558 617 13555 57| 1,315) 0,058| 0,562
R4 14003 418 0,753 0,051

Tabelle 30 Messwerte Teil 2 fiir Gruppe IV - 1.4401 2B. Es sind fiir die KenngréBen Spc

sowie Sdr Unterschiede von bis zu 104 % zum Ausgangsmaterial (R4) erkennbar

4.5.3 Metallographie

Verglichen mit den vorangegangenen Schliffbildern fallt auf, dass das Geflge in
Abbildung 20 blau gefarbt ist. Grund dafiir ist die Veranderung des Atzangriffs
durch den ca. zweiprozentigen Molybdangehalt des 1.4401. Die Farbe lasst
allerdings keine direkten Rlckschllsse auf die Eigenschaften zu, sondern dient
nur zur Sichtbarmachung der Kérner. Dadurch sind die Korngrenzen 2) bei hoher
VergroRerung deutlich sichtbar. Bei geringer Vergrof3erung sind Seigerungslinien
6) im Werkstoffinneren erkennbar. Diese werden im Gegensatz zum 1.4301 nicht
starker als das umliegende Material durch den Atzangriff abgetragen. Daher
erscheinen sie nicht dunkel. Eine Warmeeinflusszone ist nicht festzustellen. Die
Rauheit der Oberflache 1) ist mit mit Sa = 0,3 ym leicht hoher als die des 1.4301
in Abbildung 14 mit Sa = 0,2 pym.

Durch die andere chemische Zusammensetzung weist der 1.4401 im Gegensatz
zum 1.4301 keinen Verformungsmartensit oder Gleitbander auf. Mit der
Farbatzung nach ,Beraha 1“ kann Delta-Ferrit in molybdanhaltigen Stahlen nicht
sichtbar gemacht werden. Es lassen sich daher keine Aussagen daruber treffen.
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Abbildung 20 Metallographische Aufnahmen von DL07_Std28_1.4401_2B_400fs_20MHz:
a) Objektiv 150 : 1 ; ca. 1000 : 1 vergroBert; b) Objektiv 5 : 1 ; ca. 35 : 1 vergroBert; 1)
Oberflache; 2) Korngrenze; 2Z) Zwillingskorngrenze; 6) Seigerungslinien; Farbgeatztt =
10 s nach Beraha 1
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5. Diskussion

5.1 Statistische Analyse aller Gruppen

Mit Hilfe der in Kapitel 3.2 vorgestellten Herangehensweise werden die
gesammelten Daten fiir die Anderung KenngréRen Sa, Sz, Str, Spc sowie Sdr
analysiert. Daflr werden die Messwerte der Gruppen | bis IV gemeinsam in das
Programm ,Minitab 17“ eingespeist. Zu Beginn werden die Haupteffekte der
einzelnen Parameter und ihre Wechselwirkungseffekte bestimmt. Im Anschluss
mussen diese Effekte auf Signifikanz Uberpruft werden. Dazu wird eine
Varianzanalyse durchgefuhrt. Abschlieliend lasst sich aus den signifikanten
EinflussgroRen ein mathematisches Beschreibungsmodell entwickeln. Sollten
keine signifikanten Effekte der Prozessparameter festgestellt werden, ist
anzunehmen, dass der Prozess skalierbar und somit in einem weiten

Parameterfenster einsetzbar ist.

5.1.1 Effekte der Parameter auf die Oberflachen-KenngroRen

Die folgenden Diagramme veranschaulichen die Effekte der Parameter A bis D.
Wie in Kapitel 3.1.2 beschrieben, stellt der Effekt die Differenz zwischen den
Mittelwerten der Faktorstufen eines Parameters dar. Die Angabe erfolgt dabei
stets in der Einheit der jeweiligen KenngroRe. Betrachtet werden die Anderungen
der OberflachenkenngrofRen in Bezug auf die unbearbeiteten Referenz-Bleche.
Dadurch wird der Einfluss der Ausgangsbedingungen auf das Ergebnis minimiert

und der Fokus auf das Resultat der Laserstrukturierung gelegt.

> Anderung der Oberfldchenrauheit ASa
Abbildung 21 zeigt die Haupteffekte auf die Anderung der Oberflachenrauheit

ASa. Die Oberflache hat einen signifikanten Einfluss auf diese Kenngrolle.
Dieser Parameter ist allerdings, wie bei den folgenden Diagrammen, ausgegraut.
Das zugrundeliegende Modell der Analysesoftware kann keinen mathematischen
Bezug zwischen dem Eingangsparameter Oberflache und den Ausgangsgroéfien

herstellen.
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Der scheinbare Effekt des Werkstoffs kann damit zusammenhangen, dass fur
den Stahl 1.4301 drei verschiedene Oberflachen getestet wurden, fur den 1.4401
jedoch nur eine. Die Auswertung der Gruppen | bis IV hat gezeigt, dass die
Anderung aller Kenngréen bei der spiegelnden Oberflache 2R des 1.4301 am
deutlichsten ausgepragt ist. Durch dieses Ungleichgewicht im Versuchsumfang
entsteht nun der Eindruck, dass der Werkstoff einen Einfluss hat. Es ist jedoch

nicht auszuschlielRen, dass der Parameter Werkstoff dennoch einen Effekt hat.

Zur Uberpriifung dieser These wurde eine weitere statistische Analyse mittels
Minitab durchgefuhrt. Es wurden dabei nur die Ergebnisse der Gruppen Il und IV
verglichen. Somit weisen alle Proben den Oberflachenzustand 2B auf. Die
Ergebnisse wurden in Abbildung 21 erganzt und orange markiert. Es zeigt sich
ein ahnlicher Verlauf der Effekt-Diagramme wie bei der urspringlichen
Betrachtung, die blau dargestellt ist. Der durch die Strich-Linie dargestellte

Mittelwert liegt leicht unterhalb des ursprunglichen Wertes.

Die Pulsenergie hat keinen Einfluss auf ASa. Der dargestellte Effekt der
Pulsfrequenz kann auf die um 150 % zu hohe Pulsenergie fur fp = 0,96 MHz sowie
die um 10 % gesunkene Leistung fur fp = 19,63 MHz zurtuckzufuhren sein. Diese
Abweichungen vom Versuchsplan wurden im Kapitel 3.3.2 beschrieben und

durfen bei der Auswertung nicht ignoriert werden.

Haupteffektdiagramm fir ASa

A - Werkstoff B — Oberflache C - Pulsdauer D - Pulsfrequenz

0,08
. \4

-

0,05

0,04

0,03

0,02

Mittelwerte von ASa [pum]

a0
14301 1.4401 2R 2B D 400 10000 0,96 4,83 9,63 19,63
Ein grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar. Betrachtung ohne B - Oberflache

Abbildung 21 Effekte der Parameter auf die Anderung der Oberflichenrauheit ASa

Die Wechselwirkungen der Parameter fur die Kenngro3e ASa untereinander sind
in Abbildung 20 zusammengefasst. Es ist erkennbar, dass es eine
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Wechselwirkung zwischen Pulsdauer und Pulsfrequenz sowie zwischen
Werkstoff und Pulsfrequenz geben konnte. Genau wie Haupteffekte mussen

auch diese Wechselwirkungseffekte auf Signifikanz gepruft werden.

Die Wechselwirkungsdiagramme fir die folgenden KenngréRen Sz, Str, Spc und
Sdr lassen nicht den Schluss zu, dass es signifikante Wechselwirkungen fir sie
gibt. Sie sind in Anlage IV zu finden.

Wechselwirkungsdiagramm flir ASa

2R 2B D 096 48B3 963 1963
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1 [ s | —a— 1.4301
= —m— 1.0
o Foos - —
<] | | "= | a0
c Werkstoff * Oberflache : |_Pubsdauer * Oberflache |Pulsfrequenz * Oberflache Oberfliche
o 0, 08- | —a— 2R
= : 7 | —m— 2B
U | oos g e = 4= 10
Q| ooo- i | | ~.
g Werkstoff * Pulsdauer | Oberfliche * Pulsdauer Pulsfrequenz * Pulsdaer | Pulsdauer
-aj | | o008 | A00
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= = i &;l\* i

| ! = 000

Werkstoff * P uisfrequena |Oberflache * -Iiu.isfi'equenz-: Pulsdauer * Puis-f-requenz
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0,04 ‘\* \\ i L‘—}'—‘I |-+ by
=== eSS ] p by [— - 1963
0,00-1 i, ! ek
1.4300 14401 400 10000
Werkstoff Oberflache Pulsdauer Pulsfrequenz

Ein grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar.

Abbildung 22 Wechselwirkungsdiagramm fiir ASa

Abbildung 23 zeigt, dass nur die Oberflache einen Effekt auf die Anderung der
maximalen Hohe ASz hat. Alle anderen Parameter beeinflussen diese
Kenngro3e nicht.
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> Anderung der maximalen Héhe ASz

£ Haupteffektdiagramm fiir ASz

ﬁ A - Werkstoff B —Oberfliche =~ C-Pulsdauer D - Pulsfrequenz
§ 0.0 T e

gl T \ A e
£ :

E 24 \‘-

E 3,6 \

= |as .

14301 14401 2R 2B o 400 10000 0,96 4,83 9,63 19,63

Ein grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar.

Abbildung 23 Effekte der Parameter auf die Anderung der maximalen Hohe ASz

Abbildung 24 ahnelt Abbildung 21. Es sind Effekte fur den Werkstoff und die
Pulsfrequenz zu erkennen. Diese konnen sich als scheinbare Effekte aus den
zuvor genannten Grunden herausstellen. Der Einfluss der Oberflache auf den
Werkstoff wurde wie bei Sa durch eine zweite Analyse Uberpruft und konnte nicht
nachgewiesen werden. Der Einfluss der Oberflache dominiert wie bei allen
anderen KenngrofRen. Ob es sich um signifikante Effekte handelt, muss geklart

werden.

> Anderung des Seitenverhéltnisses der Oberflachentextur AStr

Haupteffektdiagramm fiir AStr

A - Werkstoff B — Oberflache C— Pulsdauer D - Pulsfrequenz

Mittelwerte von AStr
J /

Ein grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar. Betrachtung ohne B - Oberflache

Abbildung 24 Effekte der Parameter auf die Anderung des Seitenverhiltnisses der
Oberflachentextur AStr

In Abbildung 25 wird deutlich, dass nur die Oberflache einen signifikanten Effekt
auf die Anderung des arithmetischen Mittelwertes der Spitzenkrimmung hat.
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> Anderung des arithmetischen Mittelwertes der

Spitzenkriimmung ASpc

Haupteffektdiagramm flir ASpc

A - Werkstoff B — Oberflache C — Pulsdauer D - Pulsfrequenz

20004

18000
16000
14000
12000 r—-"",__—.
16000
R 28 10

400 10000 0.96 4,83 9,63 19,63

ttelwerte von ASpc [1/mm]

1.4301 1.4401

= grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar.

Abbildung 25 Effekte der Parameter auf die Anderung des arithmetischen Mittelwertes
der Spitzenkrimmung ASpc; der Effekt der Oberflache ist signifikant, kann vom Modell

jedoch nicht erfasst werden;

> Anderung des entwickelten Oberflachenverhaltnisses ASdr
Die letzte untersuchte KenngroBe ist die Anderung des entwickelten
Oberflachenverhaltnisses ASdr. Sie wird im Haupteffektdiagramm Abbildung 26
untersucht. Es zeigt sich, dass die Oberflache den groften Einfluss nimmt. Die
Pulsfrequenz fur fp = 0,96 MHz scheint wie bei ASa und AStr einen Einfluss zu
haben. Das kann wiederum mit den veranderten Pulsenergien

zusammenhangen.

Haupteffektdiagramm fir ASdr

A - Werkstoff B — Oberflache C—Pulsdauer D - Pulsfrequenz

02

Mittelwerte von ASdr

Ein graver Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar.

Abbildung 26 Effekte der Parameter auf die Anderung des entwickelten
Oberflachenverhaltnisses ASdr
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5.1.2 Signifikanztest

Die im vorigen Kapitel erkannten Effekte missen auf ihre Signifikanz untersucht
werden. Dafur wird mit Hilfe von ,Minitab 17“ eine Varianzanalyse durchgeflnhrt.
Als Signifikanzniveau wird dabei standardmafig a = 0,05 verwendet. Das heift,
dass mit einem Risiko bzw. einer Wahrscheinlichkeit ein Effekt als signifikant
angesehen wird, der in Wahrheit nicht signifikant ist. Ist ein Effekt signifikant, so
muss sein p-Wert kleiner als a sein. In Tabelle 31 ist zu erkennen, dass keiner
der Haupteffekte oder Wechselwirkungseffekte einen signifikanten Einfluss auf
einen der funf Kennwerte hat. Die einzige Ausnahme bildet der Einfluss der
Blécke auf ASa. Dies lasst sich mit der Anderung der Prozessbedingungen
erklaren. Es wurde nach Block 1 ein zusatzliches optisches Bauelement in die
Laseranlage integriert. Dadurch sank die Leistung um ca. 10 %. Dank der
Blockbildung konnte es vermieden werden, dass der tatsachliche Effekt des
Blocks als vermeintlicher Effekt eines Parameters gewertet wird. Der Einfluss der

Oberflache ist signifikant, kann aber von der Software nicht analysiert werden.

Varianzanalyse fir a = 0,05
p-Wert fur absolute Abweichungen
EinflussgroéBen ASa ASz AStr ASpc ASdr
Blécke 0,027 0,562 0,921 0,607 0,936
Linear 0,504 1 0,738 1 0,994
Werkstoff 0,389 0,929 0,171 0,995 0,926
Oberflache
Pulsdauer 0,928 0,98 0,787 0,767 0,98
Pulsfrequenz 0,318 1 0,925 0,999 0,948
2-Faktor-Wechselwirkungen 0,554 1 1 0,999 1
Werkstoff*Pulsdauer 0,591 0,896 0,859 0,779 0,988
Werkstoff*Pulsfrequenz 0,559 1 0,957 0,965 0,972
Oberflache*Pulsdauer 0,694 0,994 0,931 0,991 0,991
Pulsdauer*Pulsfrequenz 0,301 0,996 0,987 0,958 0,982
3-Faktor-Wechselwirkungen 0,087 1 1 1 0,999
Werkstoff*Pulsdauer*Pulsfrequenz 0,699 1 0,989 0,964 0,987
Oberfliche*Pulsdauer*Pulsfrequenz 0,075 1 1 1 0,997

Tabelle 31 Varianzanalyse der Effekte der Parameter, ihrer Wechselwirkungen und der

Blocke; alle untersuchten Terme sind nicht signifikant, da der jeweilige p-Wert > a ist

5.1.3 Mathematisches Beschreibungsmodell

Die Analyse im vorangegangen Kapitel hat keine verwertbaren, signifikanten

Effekte aufgezeigt. Die Parameter Werkstoff, Pulsdauer und Pulsfrequenz haben
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laut Varianzanalyse keinen signifikanten Effekt. Der einzige signifikante
Parameter, die Oberflachenbeschaffenheit, kann von der Auswerte-Software
nicht rechnerisch erfasst werden. Daher ist eine Beschreibung des Systems mit
Hilfe von mathematischen Modellen aufgrund mangelnder Eingangsgroéfen nicht

sinnvoll.

5.1.4 Fazit der statistischen Analyse

Es hat sich gezeigt, dass die die Wahl der Stahle 1.4301 bzw. 1.4401 keine
Auswirkung auf die entstehenden Strukturen hat. Des Weiteren konnten auch die
Pulsdauer von 400 fs bis 10 ps und die Pulsfrequenz von ca. 1 MHz bis 20 MHz
variiert werden. Im gesamten Parameterbereich kam es zu keinen signifikanten
Unterschieden. Die Frequenz korreliert mit der Scangeschwindigkeit. Daher
lassen sich ahnliche Resultate mit Geschwindigkeiten zwischen ca. 10 m/s und
200 m/s realisieren. Der Prozess ist also in einem groRen Frequenz- und
Geschwindigkeitsbereich skalierbar. Dadurch Ilasst sich auf eine breite

Anwendbarkeit und hohe Prozessstabilitat schlieRen.
5.2 Bewertung der Analysemaoglichkeiten

5.2.1 Chemische Analyse

Die Messwerte der optischen Emissionsspektroskopie (OES) und der
energiedispersiven Rontgenspektroskopie (EDX) weisen eine Differenz von bis
zu 1,8 Prozentpunkte fir Chrom auf. Die chemische Zusammensetzung von
massiven Proben kann mit beiden Methoden ermittelt werden. OES qilt als
praziseres Messverfahren als EDX. Durch die niedrigere Standardabweichung
bei allen Elementen hat sich dies bestatigt. Erwahnenswert ist, dass die OES
dabei auch die sichere Analyse von leichten Elementen wie Kohlenstoff
ermdglicht. Dadurch kann diese Methode zur exakten Bestimmung von
unbekannten Werkstoffen genutzt werden. Allerdings ist das Verfahren

zerstorend und erfordert eine Mindesttiefe von 1 mm.

EDX bietet den bedeutenden Vorteil, ortsaufgeldst zu messen. Dadurch lasst sich

die Zusammensetzung des Materials in einem Bereich von wenigen pm
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charakterisieren. Da die Mindest-Eindringtiefe fur die Messung von Nickel 0,8 ym
betragt, ist die Messung von Schichten im Nanometerbereich nicht moglich. Dies
macht sich auch beim qualitativen Vergleich mittels Element-Mapping deutlich.
Es ist kein Unterschied zwischen strukturierter und unbearbeiteter Flache
festzustellen. Im Rahmen dieses Projekts stand kein anderes Verfahren, z.B.
XRD, zur Verfugung. Daher Iasst sich nicht sagen, ob es eine Veranderung der
chemischen Zusammensetzung durch die Laserstrahlung gegeben hat. Wenn
bestimmte Elemente aus der Oberflache verdampft sind, so lasst es sich mittels
EDX bzw. OES nicht feststellen.

Abhilfe konnte die Rontgendiffraktometrie (XRD) liefern. Es nutzt die Beugung

von Rdntgenstrahlen an Kristallgittern zur Analyse von Diannschichten.

5.2.2 Korrosionsbestandigkeit

Die Analyse der Korrosionsbestandigkeit ergab, dass alle Proben aus den
Stahlen 1.4301 und 1.4401 bestanden haben. Da es sich in beiden Fallen um
einen nichtrostenden Edelstahl handelt, wurden die Erwartungen an den
Grundwerkstoff  erfullt. Eine neue Erkenntnis ist, dass die
Korrosionsbestandigkeit nicht durch die Laser-Strukturierung beeintrachtigt
wurde. In der Anwendung ist allerdings stets darauf zu achten, dass der
Salzspruhnebeltest nur die Wirkung von NaCl und Wasser untersucht. Sollten die
Stahle mit anderen Stoffen in Kontakt kommen, kann es zur Korrosion kommen.
Dies gilt insbesondere fur starke Sauren oder Chloridionen in hoher
Konzentration. Ebenso kann die Korrosionsbestandigkeit bei hohen
Temperaturen, vor allem Uber 400 °C sinken. Unter solchen Bedingungen sollte
der 1.4401 durch die 2 % Mo bestandiger sein als der 1.4301. Des Weiteren
ermoglicht der Test keine sicheren Aussagen uber die Langzeit-Bestandigkeit.

5.2.3 Topographie

Die Topographie konnte durch parallele Nutzung von Laserscanning und REM
sowohl dreidimensional als auch hochaufgeldst im Nanometerbereich
dokumentiert werden. Beide Verfahren konnten so zu Erkenntnisgewinn

beitragen.
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5.2.4 Quantitative Charakterisierung der Oberflache

Basierend auf dem Laserscanning konnten mehrere MessgroRen ermittelt
werden. Die Auswahl der charakteristischen Kenngréf3en wurde dabei sinnvoll
durch die Analysesoftware unterstiutzt. Die ermittelten Unterschiede kdnnen mit
Hilfe von Design of Experiments und der entsprechenden Software ,Minitab 17¢
ausgewertet werden. Die Ermittlung des Kennwertes Spc konnte die Proben nicht
naher charakterisieren, da keine realen Spitzen zur Messung vorhanden sind.
Die Auswahl von Spc war daher im Nachhinein nicht sinnvoll. Dies zeigt die

Grenzen des Auswahlalgorithmus fur Oberflachen-Kenngrofien.

5.2.5 Metallographie

Im Querschliff konnte das makroskopische Gefluge der Stahle fachgemal
beschrieben werden. Eine Warmeeinflusszone liel3 sich dabei nicht erkennen.
Grund dafur kann der geringe Energieeintrag bei einer mittleren Leistung von 60
W und hoher Scangeschwindigkeit von bis zu 200 m/s sein. Parameter wie eine
hohere Laser-Leistung oder auch langere Pulsdauer konnen zu verstarkter
Warmeakkumulation fuhren. Diese ware dann je nach erreichter Temperatur und

Eindringtiefe im Querschliff zu sehen.

Da der Fokus jedoch auf der Analyse der Oberflache lag, konnten weder mit dem
Lichtmikroskop noch mit dem REM neuen Erkenntnisse gewonnen werden. Die
generierten Mikro- bzw. Nano-Strukturen sind so fein, dass sie vermutlich beim
Praparieren der Probe unkenntlich gemacht worden. Dies kann durch
Verrundung des Randbereichs geschehen sein. Mit Hilfe von harteren, z.B.
metallhaltigen Einbettmitteln kdnnte sich der Effekt der Verrundung verringern

lassen.
5.3 Bewertung des Design of Experiments

5.3.1 Versuchsplanung

Die Versuchsplanung mittels Design of Experiments ist strukturiert und erlaubt
es, auch komplexe Fragestellungen zu bearbeiten. Durch die hohe

Anpassungsfahigkeit konnte ein mafRgeschneiderter Versuchsplan angefertigt
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werden. Dafur ist nicht zwingend eine Software notwendig. Das Fachwissen
reicht dazu bei wenigen Faktoren bereits aus. Fir Versuchsreihen mit mehreren

Hundert oder Tausend versuchen ist eine Software jedoch die optimale Losung.

Grundlegende Elemente wie die Randomisierung und Blockbildung finden
zurecht Anwendung. So konnte z.B. durch die Blockbildung der mogliche Effekt

der unterschiedlichen Bearbeitungszeitraume aufgedeckt werden.

5.3.2 Statistische Auswertung

Die Auswertung der Messergebnisse ist problematisch gewesen, da keine
Effekte festgestellt werden konnten, die sowohl verwertbar als auch signifikant
sind. Trotzdem konnte anhand der geringen Abweichungen innerhalb des
gesamten Probenumfangs auf einen stabilen Prozess geschlossen werden, der

wie zuvor erwahnt skalierbar ist.

Die Grenzen der Software Minitab 17 wurden nicht annahernd erreicht. Nur 32
von maximal 107 Zeilen sowie nur 27 von 4000 Spalten wurden genutzt. Die
Auswertung ist damit nur vom Umfang der gewonnenen Daten und der

Rechenleistung der genutzten Hardware abhangig.
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6. Fazit und Ausblick

Das methodische Vorgehen des Design of Experiments hat sich zu jedem
Zeitpunkt des Projekts bemerkbar gemacht. Von der Auswahl der Parameter
uber die Anfertigung der Proben bis zur statistischen Auswertung konnte das
Schema beibehalten werden. Diese grundlegende Herangehensweise kann auf
andere Forschungs- und Entwicklungsprozesse auch im groReren Malstab

angewendet werden

Die aufgezeigten Methoden wurden wie geplant angewendet. Es wurden mittels
unterschiedlicher Verfahren die chemische Zusammensetzung, die Topographie
und das Gefuge aller 32 Proben und vier Referenzmaterialien untersucht.

Zusatzlich wurden fur ausgewahlte Proben Korrosionstests durchgefluhrt.

Die statistische Auswertung mittels Design of Experiments ist eine hervorragende
Moglichkeit zur Analyse von Daten und Zusammenhangen. Die Messergebnisse
im Rahmen dieses Projektes unterschieden sich nur geringfugig. Es wurde
festgestellt, dass die Oberflache den gréfiten Effekt hat, der aber mathematisch
nicht erfasst werden kann. Daher kdnnen keine fundierten Aussagen zu Effekten
und eventuellen Wechselwirkungen getroffen werden. Dadurch wiederum konnte
die angestrebte Verringerung des Versuchsumfangs durch mathematische

Beschreibungsmodelle nicht durchgefihrt werden.

Es wurde jedoch zugleich deutlich, dass der Prozess fur Pulsdauern zwischen
400 fs und 10 ps sowie im Frequenzbereich von 1 MHz bis 20 MHz skalierbar ist.
Eine Erweiterung des Parameterfeldes konnte weitere Erkenntnisse bringen.

Durch neue Anlagentechnik mit bis zu 500 W mittlerer Laserleistung und 40 MHz
Pulsfrequenz kénnen in zuklnftigen Projekten Prozesse bei noch hoéheren
Scangeschwindigkeiten untersucht werden, die zu starkeren Effekten fuhren
konnten. Die ermittelten Daten bilden dabei die Grundlage fur eine Erweiterung

des Versuchsumfangs.
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Anlagen

Anlage I: Nummernsystem der Stahle

Stahle werden gemafl DIN EN 10027-2 mit Hilfe eines Nummernsystems in
verschiedene Stahlgruppen eingeordnet. Innerhalb der Gruppen werden die
Stahlsorten fortlaufend nummeriert. Die Nummer beginnt immer mit ,1% fur Stahl,
gefolgt von der Stahlgruppennummer. Die letzten beiden Ziffern werden

chronologisch vergeben.

1. XX XX XX

Zahlnummer

I —
|
| Stahlgruppennummer

Werkstoffhauptgruppennummer
(1 = Stahl)

Schema flr die Bezeichnung von Stahlen gemafi DIN EN 10027-2 [14]

Die Stahlgruppennummer wird je nach chemischer Zusammensetzung des
Werkstoffes vergeben. Stahle aus den Gruppen 1.43XX und 1.44XX sind fur
diese Arbeit von besonderem Interesse. Beide sind nichtrostende Chrom-Nickel-
Stahle.

Nichtrostende Edelstdhle
Gruppe Ni [%] Mo Nb Ti
1.40XX <25 ohne ohne ohne
1.41XX <25 mit ohne ohne
1.42XX nicht genutzt
1.43XX 22,5 ohne ohne ohne
1.44XX 22,5 mit ohne ohne
1.45XX mit Sonderzuséatzen

Auszug aus der Einteilung der Stahlgruppen innerhalb der Obergruppe
"Nichtrostende Stahle" gemaf DIN EN 10027-2 [14]

XXI



Anlage II: Gesamtubersicht der Parameter

XXl

Laseranlage | - AFS_UFFL100 -
Faktor / Parameter Symbol i Einstzellung S 5 Einheit
c Werkstoff - A 1.4301 (1.4401 - -
g Oberflachenrauheit - B 2R 28 1D - -
X |Pulsdauer T C 400| 10000(- - fs
. Pulsfrequenz f, D 0,9625| 4,813| 9,625 19,25|MHz
Scan-System - - Galvo Polygon -
5 Scangeschwindigkeit v - 9,625| 48,13| 96,25 192,5|m/s
@ |mittl. Ausgangsleistung Block 1 |P, .. - 67,5|W
g mittl. Aussanisleistuni Block 2 P::z; - 8,4375 (BB 60,': w
% Wirkungsgrad Strahlfahr. Nse - 0,87 -
_g mittl. effektive Leistung Block 1 |Ps# - 7,306 (R 58,725(W
5 mittl. effektive Leistung Block 2;(Pes# - ! "~ | 52,809|wW
Q .
e Fe o] e e
3 gie Block 2; ous 2,74| W
£ |FluenzBlock 1 F - o 0,40 0,40[) / cm®
Fluenz Block 2; 3 F - 0,36|) / cm®
Parameter Einstellung Einheit
Verschiebung Fokus AZ - 0 mm
Anzahl Uberfahrten Noser |- 18 -
& |Wellenlange A - 1030 nm
g Pulsabstand doys 10 pm
E Linienabstand grof dinieo 75 pm
% Linienabstand resultierend Aineres |- 25 pm
% mittlere Intensitat Iy . 1670 W/cm?
£ |Fokus-Durchmesser dy - 43,96 pm
Brennweite der Optik f - 255 mm
Temperatur T - °C
Parameter Einstellung Einheit
Strahlradius im Fokus Woo - 21,980 pm
Fernfelddivergenz-Vollwinkel
= im Fokus So,vo - 42,333 mrad
"E Fernfelddivergenz-Halbwinkel
é: im Fokus Soran |- 21,167 mrad
& |reales Strahlparameterprodukt [SPP.; |- 0,465 pmrad
ideales Strahlparameterprodukt|SPPy., |- 0,328 pmrad
BeugungsmaRzahl M? 1,419 I




Anlage lll: Strahldurchmesser und Strahlqualitat

Berechrung - 20-Darstellung | | Einzelne Ebene: [(bersicht
-Kausfikergebniss ————— : | —Ebene10 |
Position X: 0.196[mm] Radius: 21.220 [um]
Paosition -0.148[mmi]| [ Radius X 19,745 [um]
Peosition Z: 14.868[mm] | | Radius Y- 24 008 [um]
Radius (2.} 21 462 [pm]| ] Paosition - 0.20[mm]
K: 0.75 | 48 00— Position Y- 0.15{mm]
M 134 ] Paosition - 15 00[mm]
Rayleighldn.: 1.014[mm] ]
|| 1500
|14.00
|H2.00—
v Fit ]
I Pixelskalierung ;12_00—. i
[~ Skalierung auf Fenster

Messergebnisse Strahlprofil des AFS-Lasers, der Radius wo,o = 21,98 um wird
fur die weitere Berechnung genutzt; der Divergenzwinkel ©voi = 42,333 mrad

bezieht sich auf den Vollwinkel.

SPProqy = Wgpo* 69 = 0,465 pmrad

A
SPPijear = —= 0,328 ymrad

Z_SPPideal_142
- ]

SPPreai
Parameter Einstellung Einheit

Strahlradius im Fokus Wo o 21,980 pm
Fernfelddivergenz-Vollwinkel

] im Fokus Bo,.vo 42,333 mrad

"_§ Fernfelddivergenz-Halbwinkel

g im Fokus S0, hab 21,167 mrad

& |reales Strahlparameterprodukt [SPP,, 0,465 pmrad
ideales Strahlparameterprodukt|SPP;,.. 0,328 pmrad
BeugungsmaRzahl Mm? 1,419 -
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Anlage IV a): Wechselwirkungsdiagramme der
Effekt-Analyse mit ,Minitab 17“ fur ASz und AStr

Wechselwirkungsdiagramm fur ASz

XXIV

Ein grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar.

R Plﬂ in 0% 483 963 1963
Oberilache " Werkstoff Pulbsdauer " Werkstalf | Pulsfrequenz * Werkstaff Werkstafl
a -a— 14301
= ————— . Lasm
-4
& Warkstoff * Obgrfliche Pulsdauer * Oherfliche | Pulsfrequanz * Cbarfliche Obarflacha
] 0 : — = = —— IR
= | oaimms: —a— 2
g -2 — - 10
= -4
= * P bt Yol e
2 Werketolf * Pulsdau e Oiberflac he " Pulsd sier Pulsfrequens ™ Pulsdswer Pulsclau e
= - A
g - [E—— —f— p——p 8 - 10000
'E -2
-4
Werkstoff * Pulsfrequenz | Oberfliche * Pulsfreguena | Pulsdauer * Pulsfraquenz Pulsfrequanz
0 - —— 0,56
— e —3 e e
-2 — - 9,63
-4 A 19,63
L4301 L0l 460 IDEIDOU
Werkstoff Oberflache Pulsdawer Pulsfrequenz
Ein grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar.
8 EIB i 0% 48 963 1963
Oberilache " Werksoff Pulsdauer " Werkstalf | Pulsfrequenz * Werkstoff Werkstafl
04 —a— 14301
- —a— L4301
- - g s 02
] ——— --—--_.._‘_. L]
5 Warkstoff * Oberfliche Pubdauar * Cherflicha | Pulsfrequanz * Obarflache Obarflache
R L R % —ea— IR
I e
= i e =
§ e * ~ " 3%
E Werketoff * Pulsdaier Oibveer flde o ™ P o ey Pulsfrequens ™ Pulsdswer Pulsclau e
< 04 | —— 400
-.E_ B i
1 | o —
..__L.;\__H' —— 0 q_h_—_: L oo
Werkstoff * Pulsfraquenz | Obarflacha * Pulsfraquenz | Pubsdauer * Fulsfreguenz Pulsfrequanz
0,4 — 0,56
- —a—= 483
0z s ."-.,_ e - 963
10 = E-sf:! =-= =4 & 19,63
14|3Ell 14-‘1-']1 -WII[I lclIIIW
Werkstoff Oberfliche Pulsdawer Pulsfrequenz



Anlage IV b): Wechselwirkungsdiagramme der
Effekt-Analyse mit ,Minitab 17“ fur ASpc und

ASdr

XXV

Mittelwert von abs. Spc

Mittelwert von abs. Sdr

Wechselwirkungsdiagramm fiir ASpc

B i

0,96 483 963 19,63
I

I
e * Werk st off

Pusdaer T Wertstol | Pulifiequenz Warstol | Werketoff
—a— 14301
_ 15000 |—=— 14401
— ' - — -
- % - 10000
] ‘Werkstoff * Cherfldche Pulsdaver * Cherfilche Pulsine guenz * Oberfis che Obarflacha
[ ] —a— IR
15000 —a— 2B
- 4- 1D
10000 ——n —t ——
r = - —
Werkstoff * Pubsdaver Cerllidhe * Pusdar Pusstre quenz * Pulsdater i Pubtdaer
R 400
- - 15000 |—8— 10000
— ——— =~ i
L — % ‘x‘/#_ = 100
| ‘Werkstaff * Pulsfrequen: | Oberfidchs * Pulsfrequen: | Pulsdauer * Pulsfrequens Pulsfrequanz
— 0.96
15000 L 483
) E -4 963
10000 ;;-_mwr! !';*—”":‘ Y 1983
14301 Laa01 400 10000
Werkstoff Oberfldche Pulsdauer Pulsfrequenz
Ein grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar.
F 3 PIB in 0% 48 963 1963
Oberilache " Werksoff Pulsdaver “Werkstolf | Pulsirequenz ™ Werkstoff i Wiarketa Hf
; -a— 14301
\l\ =——u ‘*\T::'Lh. ey —=— 140
0
oy Warkstoff * Cherflichs Pulsdauer * Oherfliche | Pulsfrequanz * Obarflache Obarflicha
* —a— IR
0,5 — — — 1A * ’ :—--.-_...___- —::—ig
+* S -
0. . o
Werkstaff " Pulsdauer Oiberf|ac he " Pulsd sier Pulbsfrequenz ™ Pulsdauer A Pulbtdlauer
o7 - 400
—— L B e RONH}
—l ol B =2
0
o Werkstoff * Pulsfraquenz | Obarflache * Pulsfrequena | Pulsdauer * Pulsfreguenz Pulsfreguanz
—_— 0,56
-— -—
e ~ = —— 48
0,5 re——— = - 963
00 3 M 16
14I3[|1 1-|-||Ul 460 10500
Werkstoff Oberflache Pulzdauer Pulsfrequenz

Ein grauer Hintergrund stellt einen nicht im Modell enthaltenen Term dar.
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