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Kurzfassung

In den letzten Jahren hat das Interesse am Kaltgasspritzen aufgrund seiner potenziellen
Anwendungen in der Reparatur und der additiven Fertigung zugenommen. Gleichwohl
besteht noch immer Forschungsbedarf hinsichtlich des Verstindnisses des resultierenden
Eigenspannungszustands sowie der mechanischen Integritit solcher kaltgasgespritzter
Schichten. Diese Arbeit fokussiert sich auf den Reparaturprozess von Inconel 718 —
Komponenten. Bauteile solcher Art kommen aufgrund ihrer hervorragenden
Materialeigenschaften unter anderem in Gasturbinen zum Einsatz. In diesem Kontext wurde
eine dem typischen Reparaturprozess nachempfundene Kavitit mit einer Tiefe von 4 mm
und 60°-konischen Wénden als Folge des Friasprozesses zum Zweck der Rissentfernung
erzeugt. Das Befiillen solch tiefer Hohlrdume mit Inconel 718 flihrt zur Bildung einer dichten
Schicht mit guter Anhaftung. Umfassende Eigenspannungsanalysen des gesamten
Hohlraums wurden mit Hilfe der Neutronenbeugung durchgefiihrt, ergénzt durch
oberflichennahe Messungen mit der inkrementellen Bohrlochmethode. Gezielt eingestellte
Gasbedingungen zeigten die erwarteten Ergebnisse fiir den resultierenden
Eigenspannungszustand, wobei sich dieser infolge der geometrischen Beschrankungen der
Kavitdt richtungsabhingig einstellt. =~ Weitere Experimente mit in situ —
Kriimmungsmessungen unter Verwendung des ICP-Sensors wurden durchgefiihrt, um die
Auswirkungen unterschiedlicher Robotergeschwindigkeiten zu untersuchen. Auf Grundlage
dieser Ergebnisse wurde ein analytisches Modell formuliert, um den entstehenden
Temperaturgradienten in der Aufprallzone abzuschdtzen. Unterstiitzt werden diese
Erkenntnisse durch Partikeldiagnostik und Daten aus einem dreidimensionalen CFD-Modell
in ANSYS Fluent. Dessen Resultate wurden verwendet, um den resultierenden Spritzfleck
unterschiedlicher Diisengeometrien im Kontext der additiven Fertigung zu variieren und die
resultierenden Eigenspannungen mit den Gas- und Partikeldaten zu diskutieren.

Die Ergebnisse zeigen, dass die Wiederherstellung von Inconel 718 — Komponenten
mittels Kaltgasspritzen zu dichten Reparaturschichten mit guten mechanischen
Eigenschaften fiihrt. Der sich einstellende Eigenspannungszustand ist anisotrop in
Abhéngigkeit der geometrischen Limitierungen. Im Allgemeinen ist es moglich den
Eigenspannungszustand in kaltgespritzten Beschichtungen systematisch {iber die

Prozessparameter sowie die Diisengeometrie einzustellen.

Die vorliegende Arbeit wurde im Rahmen des DFG-Vorhabens VA163/11-1 durchgefiihrt.



Abstract

In recent years, there has been a notable increase in interest in cold spraying, largely due to
its potential applications in repair and additive manufacturing. Nevertheless, further research
is required to gain insight into the residual stress state and mechanical integrity of cold
sprayed coatings. This thesis is concerned with the repair of Inconel 718 components. Such
components are employed in gas turbines and other applications due to their exemplary
material properties. In this context, a cavity was created, based on the typical repair process,
with a depth of 4 mm and 60° conical walls, as a result of the milling process, for the purpose
of crack removal. The filling of such deep cavities with Inconel 718 results in the formation
of a dense coating with good adhesion. A comprehensive residual stress analysis of the entire
cavity was conducted using neutron diffraction, with near-surface measurements
supplemented by the incremental hole-drilling method. The resulting residual stress state
was found to be direction-dependent due to the geometric limitations of the cavity, as
expected, but the specific gas conditions showed the anticipated results. Further experiments
were conducted to investigate the effects of different robot speeds by in situ curvature
measurements using the ICP sensor. Based on the findings, an analytical model was
developed to estimate the resulting temperature gradient at the gas spot. These findings are
supported by particle diagnostics and data from an implemented, three-dimensional CFD
model in ANSYS Fluent. The results were also used to vary the resulting spray spot of
different nozzle geometries in the context of additive manufacturing and to discuss the
resulting residual stresses in conjunction with the data pertaining to the gas and particles.

The results demonstrate that the restoration of Inconel 718 components by means of
cold spraying results in the formation of dense repair coatings with good mechanical
properties. The residual stress state is anisotropic, depending on the geometric limitations.
In general, it is possible to systematically adjust the residual stress state in cold sprayed
coatings by modifying the process parameters and the nozzle geometry in order to achieve

the desired stress state.

The present work was carried out within the framework of the DFG project VA163/11-1.
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1 Einleitung

1 Einleitung

Durch die Forderung von effizienzbedingten hohen Arbeitstemperaturen sowie
Lastwechselflexibilitdt an Gasturbinen entsteht eine hohe Belastung der Komponenten im
heiflen Bereich der Gasturbine, was deren Lebensdauer beeintréichtigt. Bei Versagen dieser
kritischen Bauteile ist ein qualitativ hochwertiges Reparaturverfahren notwendig, um die
Funktion nach der Reparatur weiterhin zu gewihrleisten. Um die komplexen und
Okonomischen Anspriiche erfiillen zu konnen, ist die Forschung an Verfahren und
Materialien fiir solche Reparaturmafnahmen erforderlich.

Gasturbinen stellen komplexe Maschinen dar, die in diversen Industriezweigen,
darunter der Stromerzeugung, der Luftfahrt sowie der Ol- und Gasindustrie, eine tragende
Rolle einnehmen. Diese bestehen aus mehreren kritischen Komponenten, welche unter
extremen Bedingungen wie hohen Temperaturen, Driicken und Belastungen arbeiten. Eine
der wichtigsten Komponenten ist das Verdichtergehduse, das héufig aus Inconel 718
hergestellt wird. Hierbei handelt es sich um eine Superlegierung auf Nickelbasis, die sich
durch hervorragende mechanische Eigenschaften sowie eine hohe Korrosionsbestindigkeit
auszeichnet [1], [2].

Obgleich Inconel 718 eine Vielzahl exzellenter Eigenschaften aufweist, kdnnen
dessen Bauteile gleichwohl auf unterschiedliche Art und Weise versagen [2]. Dazu zidhlen
beispielsweise Ermiidung, Korrosion und die Kriechschddigung [1]. Der Ausfall von
Gasturbinenkomponenten kann mit erheblichen Ausfallzeiten, kostspieligen Reparaturen
sowie potenziellen Sicherheitsrisiken einhergehen [3]. Dabei handelt es sich hdufig um
lokale Schiadigungen an groferen Bauteilen, wobei deren urspriingliche Form kaum
beeintriachtigt wurde. Verstidndlicherweise stellt sich eine Reparatur solcherart lokaler
Defekte unter dem Gesichtspunkt der Wiederverwendbarkeit im Vergleich zu der
Neufertigung als die wesentlich 6konomische Alternative dar [4]. Daher ist die Entwicklung
effizienter und effektiver Reparaturmethoden von entscheidender Bedeutung, um die
Lebensdauer dieser Komponenten zu verlangern und die Auswirkungen von Ausfillen zu
minimieren. In der wissenschaftlichen Literatur existiert eine Vielzahl an Verfahren, um
einen solchen lokalen Reparaturprozess durchzufiihren [5], [6], [7]. Im Rahmen des von der
Deutschen Forschungsgemeinschaft (DFG) geforderten Projekts "Bewertung lokaler
Eigenspannungsverteilungen bei der lokalen Bauteilreparatur durch Kaltgasspritzen" mit
dem Karlsruher Institut fiir Technologie (KIT) als Projektpartner soll daher die Qualitét von

Reparaturprozessen mittels Kaltgasspritzens untersucht werden. In diesem Zusammenhang
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befindet sich eine zweite Promotion von Florian Lang in der finalen Phase, welche sich
insbesondere mit den Eigenspannungen und Analysemethoden beschéftigt. Teile aus dieser

Arbeit wurden fiir die vorliegende Thesis zur Verfiigung gestellt.

1.1 Motivation

Fiir den Einsatz in modernen Gasturbinen kommen Hochtemperaturwerkstoffe zum Einsatz,
welche den hohen thermischen, mechanischen und chemischen Beanspruchungen in der
Turbine standhalten und somit hohere Wirkungsgrade ermdglichen. Ein GroBteil der
Forschung bezieht sich auf die Beschaufelung, welche aufgrund ihrer Position hinter der
Brennkammer und der damit verbundenen hohen Belastung als kritische Komponente
identifiziert wurde. In diesem Zusammenhang erweisen sich Nickelbasis-Superlegierungen
als besonders geeignet. Diese Werkstoffe zeichnen sich durch eine hohe Kriech-,
Korrosions- und Ermiidungsfestigkeit aus. Dem gegeniiber steht ein vergleichsweise
niedriger Schmelzpunkt von etwa 1300 °C, was den Einsatzbereich auf die kiihleren
Bereiche der Gasturbine beschriankt oder das Aufbringen einer Wirmedammschicht
erfordert. Insbesondere im Gehduse des Verdichters, wo moderate Temperaturen von
600 — 800 °C vorliegen, findet die Inconel 718 — Legierung Anwendung [2], [8].

Infolge von Kriechen, Korrosion oder Ermiidung kann es zu Schidigungen
respektive Rissinduktion kommen, was letztlich zum Versagen des Bauteils fiihrt. Hier sind
addquate Reparaturverfahren erforderlich, welche die mechanische Integritdt der
Reparaturstelle gewahrleisten. Im ersten Schritt erfolgt das Ausfrdsen der beschédigten
Stelle, gefolgt von der Befiillung der Reparaturgeometrie. Konventionelle Verfahren wie
Schweiflen oder Laserprozesse bringen hiufig durch lokales Aufschmelzen negative Effekte
wie zusétzliche Spannungen, Oxidationsprozesse oder Entmischungsvorginge in die
Reparaturstelle ein. Dies resultiert in erneuter Schidigung und erfordert eine mechanische
oder thermische Nachbehandlung [5], [6], [9]. Kaltgasspritzen hat in den letzten Jahren
enorm an Bedeutung gewonnen und ist Bestandteil zahlreicher wissenschaftlicher
Untersuchungen. Zudem vermeidet dieser Prozess die genannten negativen Effekte auf die
Reparaturstelle und nimmt Einfluss auf den dortigen Spannungszustand [4], [7].

Beim Kaltgasspritzen wird die ausgefriste Negativ-Kontur der Reparaturstelle bei
niedrigen Temperaturen beschichtet. Die gespritzten Materialvolumina sind in der Regel
texturfrei und liber den Beschichtungsprozess werden Druckeigenspannungen eingebracht.
Die Fehlstellendichte ist zumeist verhdltnismaBig gering. Porenvolumen liegen in der Regel

im Bereich von nur einigen Prozent; teils sogar deutlich unter einem Prozent. Mitunter kann

2
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bei iiberschiissigem Material eine mechanische Nachbearbeitung notwendig werden [7],
[10], [11].

Die Reparatur von Bauteilen mittels Kaltgasspritzen eignet sich insbesondere fiir
Bauteile, welche aufgrund der geringen Stiickzahlen und einem hohen Fertigungsaufwand
sehr kostspielig sind, sodass durch die Reparatur durch Kaltgasspritzen Kosten eingespart
werden konnen. Zudem vermeidet dieses Verfahren Defekte durch Oxidationsprozesse,
welche typischerweise durch Hochtemperaturabscheidungsmethoden eingebracht werden.
Forschungsbedarf besteht insbesondere in der Untersuchung der induzierten
Eigenspannungsverteilung. Hierzu existieren eine Vielzahl von Untersuchungen zu ebenen
Substraten. Dabei stellt sich die Frage nach der optimalen Reparaturgeometrie sowie
Eigenspannungsverteilung infolge mechanischer und thermischer Nachbearbeitung. Hierfiir
existieren verschiedene Charakterisierungsverfahren, welche im Rahmen der Untersuchung

verglichen werden sollen.
1.2 Forschungsfragen

Kaltgasspritzen zeigt als Beschichtungsverfahren ein hohes Potential auf, um lokale
Bauteilreparaturen  durchzufiihren. Gegeniiber dem gingigen Verfahren, dem
Auftragsschweiflen, ergibt sich dabei u.a. der Vorteil, dass beim Kaltgasspritzen
Druckeigenspannungen anstelle von Zugeigenspannungen in die Reparaturstelle eingebracht
werden [4], [5], [6]. Dies wird als positiv hinsichtlich nachfolgendem Verzug sowie
notwendiger Warmebehandlung angesehen. Dementgegen steht die in vielen Féllen
notwendige, mechanische Nachbearbeitung sowie das hohe Ausmall an induzierten
Druckeigenspannungen, welche wiederum als negativ angesehen werden [3]. Daher steht
zunidchst die Beurteilung der Schichtqualitit im Kaltgasspritzens sowie dem nachtraglichen
Entfernen iiberschiissigen Materials im Vordergrund. Hierbei kann eine Maskierung helfen
tiberschiissiges Material zu vermeiden und den Aufwand bei der Nachbearbeitung zu
reduzieren [12].

Eine defektfreie Schicht sowie gute Anhaftung derselben am Substrat kann bereits
Hinweise auf die Qualitiit der Reparatur geben. Von groBem Interesse ist dabei der Ubergang
von Oberflache iiber den Wandwinkel hin zum Kavititsgrund. Die daraus resultierende
dicke Beschichtung neigt zum Abldsen aufgrund der groen Menge eingebrachter
elastischer Energie [13]. Zudem stellen nicht-ebene Geometrien eine Herausforderung fiir
den Beschichtungsprozess dar [14]. Da sich der Anhaftungsprozess gegeniiber

konventionellen thermischen Beschichtungsverfahren unterscheidet miissen zusitzlich zu
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den Beschichtungsparametern auch Substrathérte sowie dessen Vorbehandlung betrachtet
werden [15]. In der Literatur wurde weiterhin gezeigt, dass eine akkurate Modellierung der
Prozessoptimierung dienlich sein kann [16]. Zudem ermdglicht dies Einblicke in
Prozesscharakteristika und liefert damit wertvolle Daten fiir die Interaktion von Gas,
Partikeln und Substrat [16], [17], [18]. Daher soll im Rahmen dieser Arbeit folgende

wissenschaftliche Fragestellung untersucht werden:

1. Welchen Einfluss iiben Form und Tiefe der herausgearbeiteten Reparaturkavitét
sowie Maskierung auf die Beschichtungsqualitét aus?

2. Welchen Einfluss iiben Oberflichenvorbehandlung und Materialhédrte auf die
Anhaftung und damit die Beschichtungsqualitét aus?

3. Welchen Einfluss iibt der bow shock Effekt aufgrund der Interaktion von
Strahlfiihrung und Kavititsform auf die Beschichtungsqualitit aus und ist es moglich

diesen zu modellieren?

Bei defektfreier Anhaftung sowie einer weitestgehend riss- und porenfreien Schicht kann im
ndchsten Schritt die Eigenspannungsuntersuchung stattfinden. In vielen Anwendungen sind
Eigenspannungen ausschlaggebend fiir das Versagen der Schicht oder deren Anhaftung am
Substrat [19], [20], [21]. Die tiefe Kavititsform von bis zu 4 mm sowie die grof3e
Wandstiarke des umgebenden Substrats limitieren die Anwendung konventioneller
Verfahren wie Kriimmungsmethode [22] oder inkrementeller Bohrlochmethode [23],
welche nur bis zu einer bestimmten Tiefe oder bei einer signifikanten Kriimmung belegbare
Ergebnisse liefern. Daher werden Eigenspannungsmessung zusétzlich mittels
Neutronenbeugung durchgefiihrt [24], [25]. Damit kdnnen Beugungsreflexe auch in einer
Tiefe von bis zu 4 mm detektiert und der Eigenspannungszustand in der ganzen Kavitét
ermittelt werden. Ergidnzend finden Analysen mit den zuvor genannten Methoden statt.

Im Hinblick auf  die optimale Ausnutzung dieser lokalen
Eigenspannungsverteilungen,  insbesondere  bei  Reparaturanwendungen  durch
Kaltgasspritzen hinsichtlich mechanischer Integritit der Schicht, ist es erstrebenswert die
beim Prozess induzierten Eigenspannungen gezielt zu beeinflussen [26]. Zusétzlich konnen
bereits durch  die  Vorbehandlung  (bspw.  Sandstrahlen)  typischerweise
Druckeigenspannungen in die Substratoberfliche eingebracht werden [15], [27]. Daraus

resultieren weitere Forschungsfragen:



1 Einleitung

4. Wie stellt sich die lokale Eigenspannungsverteilung in den Kavititen dar und wie
unterscheiden sich die verwendeten Analysemethoden?
5. Ist es moglich durch geeignete Parameterwahl oder Oberflachenbehandlungen die

prozessinduzierten Eigenspannungen gezielt zu beeinflussen?

Typische Anwendungstemperaturen von Bauteilen aus Inconel 718, an denen durch
Kaltgasspritzen eine Reparatur durchgefiihrt wurde, liegen im Mittel- und
Hochtemperaturbereich [7], [28], [29]. Beim Reparaturprozess erfolgt klassischerweise eine
nachgeschaltete Wiarmebehandlung, um die resultierenden Spannungen zu relaxieren [30].
Weiter unterliegt eine solche reparierte Stelle im Anwendungsfall einer zyklischen,
thermischen Belastung. Neben der dabei jeweils resultierenden Eigenspannungsverteilung
und Mikrostruktur stellt sich die Frage nach dem Verzugspotenzial, insbesondere bei

Verwendung nicht ebener Platten:

6. Wie beeinflusst eine thermische Bauteilbeanspruchung den Eigenspannungszustand

und damit die mechanische Integritét der Reparaturstelle?

Zudem soll das Potenzial von Kaltgasspritzen als additiver Fertigungsprozess untersucht
werden. Um moglichst endkonturnahe Strukturen zu erzeugen ist eine entsprechende

Einengung des Spritzflecks erforderlich [31], [32]:

7. Ist es moglich die SpritzfleckgroBe gezielt tiber die Anlagenparameter zu

beeinflussen?
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Im Folgenden werden die technischen Grundlagen fiir das Vorhaben erértert. Im Mittelpunkt
stecht die Anwendung des Kaltgasspritz-Verfahrens fiir die Reparatur von
Hochtemperaturbauteilen. Zunéchst erfolgt eine Einfithrung in die Gasturbinentechnologie,
anschlieend wird das Kaltgasspritzen erldutert. Dariiber hinaus wird die Methodik der
Eigenspannungsanalyse vorgestellt. Des Weiteren werden die grundlegenden Prinzipien der
Fluiddynamik von Gasstromungen im Kontext des Simulationsabschnitts innerhalb dieses

Forschungsvorhabens dargelegt.

2.1 Gasturbinen

Nachfolgend werden die grundlegenden Betriebsarten der Gasturbine beschrieben. Ein
Schwerpunkt liegt auf dem angewendeten Material Inconel 718, dessen Grundlagen
ebenfalls vorgestellt werden. AnschlieBend erfolgt ein Uberblick iiber Schidigungen und

mogliche Reparaturverfahren.

2.1.1 Aufbau und Funktionsweise einer Gasturbine

Gasturbinen stellen eine Untergruppe der Wéarmekraftmaschinen dar, bei denen die
Umwandlung von thermischer in mechanische oder elektrische Energie erfolgt. Innerhalb
der Gruppe der Gasturbinen erfolgt eine Unterteilung in zwei Hauptkategorien. Stationdre
Turbinen werden primdr im Bereich der Stromerzeugung eingesetzt, wihrend
Fluggasturbinen in der Antriebstechnik Verwendung finden. Thre hohe Zuverldssigkeit, ihr
Wirkungsgrad und ihr breites Anwendungsspektrum machen sie zu einem unverzichtbaren
Bestandteil industrieller Prozesse, was wiederum eine hohe Forschungs- und
Entwicklungstétigkeit zur Folge hat [1], [2], [8]. Der Aufbau einer Trent 800
Industriegasturbine der Firma Rolls Royce ist in Abbildung 2-1a dargestellt.

p = const

s=const

Enthalpie
N

E Entropie

Abbildung 2-1: Beispielhafter Aufbau einer Gasturbine (a, [2]) und zugehoriger Joule-Brayton-Prozess
(b, [1]). Darstellung beider Grafiken mit freundlicher Genehmigung von Cambridge University Press und
Springer Nature.
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Gemil dem ersten Hauptsatz der Thermodynamik l4sst sich die freiwerdende Nutzarbeit als
Summe aller zu- und abgefiihrten Warmemengen berechnen. Der thermische Wirkungsgrad

kann anhand der folgenden Leistungsbilanz ermittelt werden [1]:

- ﬂ _ Qzu — |Qas| Formel 2-1
th -

QZ'IJ, QZu
Der in der Turbine ablaufende Vorgang wird in erster Néherung auch als Joule-Brayton-

Prozess bezeichnet und ist in geschlossener Form in Abbildung 2-1b dargestellt. Der
Vergleichsprozess erlaubt eine idealisierte Darstellung des Gasturbinenprozesses, wobei alle
Prozesse als reibungsfrei und vollstidndig reversibel angenommen werden [1]. Einlass der
Turbine wird Luft in den Kompressor (Niederdruck- und Hochdruckverdichter) geleitet und
dort isentrop verdichtet (s. Abbildung 2-1b, 1-2). Isentrop referiert hier zu dem Zustand
ausbleibender Entropiednderung, welche in realen Prozessen immer vorliegt, beispielsweise
in Form von Reibung oder Warmeverlusten. Dies erfolgt unter adiabaten Bedingungen,
wobei sowohl der Druck als auch die Temperatur ansteigen. Im Anschluss gelangt die
komprimierte Luft in die Brennkammer, wo sie mit dem Treibstoff (u.a. Kerosin) zu einem
Aerosol vermischt und entziindet wird. Die durch die Verbrennung (isobare Warmezufuhr,
s. Abbildung 2-1b, 2-3) entstehenden heilen Gase erreichen eine Temperatur von etwa
1500 °C und héher. Im Anschluss tritt das Gas mit hohem Druck und hoher Geschwindigkeit
aus der Brennkammer aus und wird in die Turbine geleitet (s. Abbildung 2-1b, 3—4). Das
Gas wird hier entspannt und {ibertrdgt die Energie auf eine Welle. Hier kann die gewonnene
Energie bspw. in Form von elektrischer Energie iiber einen Generator abgenommen werden.
Durch die isobare Wirmeabgabe erreicht der Kreislauf wiederum seinen Ausgangszustand
(Abbildung 2-1b, 4-1). Es sei angemerkt, dass dies bei Gasturbinen durch Ausstof3 des
Brenngases in die Atmosphére und erneutes Ansaugen von Frischluft im Verdichter in Form
eines quasi-offenen Kreislaufs passiert [1].

Im Hinblick auf eine optimale Leistungsfahigkeit der Gasturbinen wird eine
Steigerung des Wirkungsgrades angestrebt, welcher sowohl {iber das Temperatur- als auch

Expansionsverhéltnis in der Turbine formuliert werden kann [1]:

n=1- % =1- (Z—:)VT_l Formel 2-2
Hier beschreiben Ti die Umgebungstemperatur vor Eintritt in die Gasturbine und T> die
Gastemperatur nach der Kompression. Eine Erhohung letzterer fiihrt zu einer Steigerung des
Wirkungsgrades. Eine Steigerung des Wirkungsgrads kann folglich durch eine Erhohung der

Heif3gastemperatur, auch als Turbineneinlasstemperatur (TET) bezeichnet, erzielt werden.
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Der Isentropenexponent y ist abhéngig vom vorliegenden Gasmedium [33].

Die maximal mogliche Turbineneinlasstemperatur wird durch die verwendeten
Materialien, insbesondere an der ersten Schaufelstufe der Turbine direkt nach der
Brennkammer begrenzt. In den vergangenen Jahrzehnten konnte diese durch eine
Weiterentwicklung der verwendeten Werkstoffe und Prozesse sowie durch verbesserte
Kiihltechniken gesteigert werden [34]. Die hohen Temperaturen und Fliehkréfte sowie die
korrosiven Umgebungen stellen hohe Anforderungen an die Bauteile. Daher miissen die
Komponenten neben einem moglichst geringen Gewicht auch hochste Ermiidungs- und
Kriechfestigkeiten sowie Oxidations- und Korrosionsbestidndigkeiten aufweisen. [1], [2],

[35].

2.1.2 Eigenschaften der Komponenten

Aufgrund der hohen thermischen, mechanischen und chemischen Belastungen sind fiir den
Einsatz in Gasturbinen spezielle Werkstoffe erforderlich, meist sogenannte
Superlegierungen. Als Superlegierungen werden beispielsweise hochtemperaturstabile
Nickel-, Eisen- und Cobalt-Legierungen bezeichnet. Die genannten Materialien weisen bei
Einsatztemperaturen, welche mindestens das 0,4-Fache ihrer Solidustemperatur betragen,
hohe Kriech- und Ermiidungsfestigkeiten auf [2]. Da diese Materialien bei extremen
Bedingungen operieren, ist eine zudem hohe Oxidations- bzw. Korrosionsbestindigkeit

gefordert. Auf Basis ihrer Hochtemperatureigenschaften werden Nickelbasis-

Superlegierungen bereits seit 1940 in der Luftfahrt eingesetzt und kontinuierlich

weiterentwickelt [2], [8], [36].

Abbildung 2-2: Darstellung der Phasen in TEM-Aufnahmen [37] des IN718-Materials mit Gitterstruktur der
v- (b), y°- (c) und y** — Phasen (d) [2]. Wiedergabe bzw. Adaptation der originalen Grafiken mit freundlicher
Genehmigung von Springer Nature bzw. Cambridge University Press.

Im Gegensatz zur Anwendung in Turbinenschaufeln sind im Verdichtergehduse

typischerweise keine einkristallinen Legierungen gefordert. Diese Arbeit fokussiert sich auf
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die Anwendung von Inconel 718 (IN718). Diese Legierung setzt sich hauptsichlich aus
Nickel (Ni), Chrom (Cr), Eisen (Fe) und weiteren Elementen wie Molybdén (Mb), Niob
(Nb), Titan (Ti) und Aluminium (Al). Dieses Material zeigt gute Oxidations- und
Kriecheigenschaften bis etwa 650 °C [37] und lésst sich zudem gut Schmieden oder
Schweiflen [38]. Die Grundmatrix von IN718, die y-Phase, hat eine kubisch-
flachenzentrierte (FCC) Kristallstruktur mit den zuvor genannten Elementen. Die
Hochtemperaturbesténdigkeit resultiert aus der Ausscheidung kohédrenter Phasen, welche in

der FCC-Matrix eingebettet sind [37], [39]:

e Die y“-Phase (Ni3NDb) ist eine metastabile, geordnete tetragonale Phase, welche bei
der Aushirtung eine wesentliche Rolle spielt und primér zur Erh6hung der Festigkeit
fithrt. Diese Phase blockiert Versetzungsbewegungen und erhoht dadurch die
mechanische Stabilitdt. Ursédchlich hierfiir ist hauptsdchlich die kohédrente
Verzerrung an y"-Phase und Matrix infolge der nicht-identischen Atomabstédnde.
Dies hat innere Spannungen zur Folge und eine erhdhte Versetzungsbehinderung [2].

e Die y‘-Phase (Ni3(Al)) hat ebenfalls eine kubisch-flichenzentrierte Struktur und
behindert aufgrund ihrer kohédrenten Anordnung Versetzungen durch das Material
[40]. Das verhdltnismifiige Vorkommen von y‘‘ im Vergleich zu y* liegt etwa
zwischen 2,5 und 4,0 [37]

Diese Struktur verleiht der Legierung ihre intrinsische Festigkeit und Zahigkeit bei hohen
Temperaturen. Durch geeignete Wérmebehandlungen kann das y/y‘-Verhéltnis sowie die
GrofBe der y°-Ausscheidungen angepasst werden [37]. Zudem kann die Ausbildung dieser
Phasen durch Variation der Legierungselemente beeinflusst werden. So fiihrt eine Erhhung
des Aluminium- oder Titan-Gehalts zu hoheren Volumenanteilen der y‘-Phasen, wéhrend
die Zugabe von Niob die y“-Phase stabilisiert [41]

Ab einer Temperatur von 700 — 900 °C beginnt die metastabile y“-Phase sich
aufzuldsen. Dabei wird die 6-Phase (Ni3Nb) ausgeschieden, wobei es sich um eine stabile
Phase mit orthorhombischer Kristallstruktur handelt [37]. Kuo et al. zeigten auf, dass der
damit einhergehende reduzierte Anteil der y*“-Phase zu einer rapiden Verschlechterung der
Kriecheigenschaften fiihrt, wobei der Anteil der J-Phase proportional mit der
Auslagerungsdaver  zunimmt.  [42]. Slama und  Abdellaoui  wiesen in
Auslagerungsexperimenten der J-Phase einen Materialversprodungscharakter zu und

filhrten den GroBteil des Aushértungseffekts auf die y“-Phase zuriick [38].
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2.1.3 Schidigungs- und Versagensmechanismen

Die erhohte Gastemperatur von bis zu 800 °C im Verdichter stellt eine hohe Belastung dar,
obwohl die Schmelztemperatur nicht erreicht wird. Ein ldngerer Betrieb unter solchen
Bedingungen kann zu thermischer Ermiidung, Kriechverformung und mikrostrukturellen
Verdnderungen fithren, welche die mechanische Integritit der Komponenten
beeintrdchtigen. Infolgedessen ist ein an die Art der Schiddigung angepasster
Reparaturprozess erforderlich, um die Leistung und Sicherheit zu gewédhrleisten [43], [44].
Nachfolgend sollen daher einige grundlegende Schéddigungsmechanismen vorgesellt

werden.

2.1.3.1 Kriechen

Kriechen bezeichnet die zeitabhéngige Dehnung eines Bauteils bei konstanter Last unterhalb
der FlieBgrenze des Werkstoffes [45]. Dieser Effekt kann grundsétzlich ab Erreichen einer
,homologen Temperatur® 7/7. von etwa 0.3 bis 0.4 auftreten. Tm bezeichnet die
Schmelztemperatur des Materials. Die Spannungsrelaxation durch Kriechen beschreibt die
Abnahme der Spannung innerhalb eines Bauteiles bei konstanter Dehnung. Der
Kriechprozess kann grundsétzlich in drei Phasen eingeteilt werden, die im Wesentlichen

durch die Dehnraten bestimmt werden:

e Priméres Kriechen €1 Starker Anstieg der Dehnrate
e Sekundires Kriechen en: Konstante Dehnrate
e Tertidres Kriechen enr: Stark zunehmende Dehnrate bis zum Bruch

Die Kriechgeschwindigkeit ist primdr von Spannung, Temperatur sowie
Materialeigenschaften abhingig. Das Kriechverhalten wird mittels sog. Kriechversuche
analysiert. Dabei werden Proben bei erh6hter Temperatur unter konstanter Last getestet. In
den hieraus resultierenden Kriechkurven (s. Abbildung 2-3a) ist die Dehnrate {iber die Zeit
aufgetragen. Nachdem die Dehnung zundchst schnell ansteigt, geht die
Kriechgeschwindigkeit in eine konstante Steigung {iber (Priméres Kriechen). Eine Zunahme
der Versetzungsdichte fiihrt zu einer Verfestigung und somit zu einer reduzierten
Kriechgeschwindigkeit. Urséchlich fiir die anschlieBende konstante Kriechgeschwindigkeit
ist ein Gleichgewicht zwischen Versetzungsaufstau und Versetzungsgleiten (Sekundires
Kriechen). Nach einer bestimmten Zeit bilden sich sog. Kriechporen aus, wodurch die
Kriechgeschwindigkeit wiederum ansteigt (Tertidres Kriechen). Bei ausreichend hoher Last

kommt es zum Kriechbruch [45], [46].
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Bruch

Versetzungsgleiten

Versetzungs-
kriechen

Dehnung

Caoble-
Kriechen

Spannung

/ & = const Elastischer Bereich
€ Nabarro-Herring-Kriechen
bl —
El —

Zeit Temperatur

Abbildung 2-3: Darstellung der Kriechbereich iiber die Zeit (a) und beispielhaftes Verformungsmechanismus-
Diagramm von Aluminium (b). Adaptiert aus [45] mit freundlicher Genehmigung von Springer Nature.

In Abhédngigkeit von der Temperatur und der Belastung lassen sich verschiedene
Mechanismen beobachten. Beim Versetzungsgleiten handelt es sich um eine konservative
Bewegung von Stufenversetzungen. Versetzungskriechen ermoglicht das Klettern von
Stufenversetzungen durch die Diffusion von Fremd- und Gitteratomen. Das
Diffusionskriechen beschreibt eine plastische Verformung, welche durch das gegenseitige
Abgleiten der Kristalle hervorgerufen wird. Diffusionskriechprozesse konnen in zwei
Kategorien unterteilt werden: Bei geringeren Temperaturen manifestiert sich das sogenannte
Coble-Kriechen, welches durch eine primédre Diffusion iiber Korngrenzen gekennzeichnet
ist. Im Kontrast dazu zeigt sich bei hoheren Temperaturen das Nabarro-Herring-Kriechen,
welches eine Diffusion sowohl iiber Korngrenzen als auch iiber das Korninnere involvieren
kann [35], [45].

Es sei angemerkt, dass sich sekundéres Kriechen iiber einen exponentiellen

Zusammenhang beschreiben lasst:

¢, = Bo™ exp (_ 1;2_7') Formel 2-3

Wobei B eine Konstante, n den Kriech oder Spannungsexponenten, Q eine charakteristische
Aktivierungsenergie, R die universelle Gaskonstante und T die Temperatur beschreiben.
Dieses sogenannte ,,Norton-Kriechen“ verdeutlicht insbesondere die Abhéngigkeit von
aufgebrachter Spannung ¢ und vorliegender Temperatur T [45]. Im verwendeten IN718-

Material ist die Kriechfestigkeit primér durch die y*‘-Phase gegeben (s. Kapitel 2.1.2).

2.1.3.2 Ermiidung
Der Effekt der Materialermiidung manifestiert sich in der Konsequenz zeitlich

verdnderlicher, héufig wiederholter Belastung. Infolge =zyklischer Beanspruchung

11
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manifestiert sich das Bauteilversagen in drei Phasen. Zunichst kommt es zu einer
Anrissbildung, welche durch die wiederholten plastischen Verformungen initiiert wird. In
der Folge wichst der Riss, bis es letztendlich zu einem Restbruch kommt. Dabei kann die
Belastung unterhalb der eigentlichen Streckgrenze des Materials liegen. Die
Ermidungsfestigkeit ist von einer Vielzahl von Parametern abhéngig, darunter von der
Temperatur, Korrosion sowie dem Werkstoff. Die Ermittlung der Ermiidungsfestigkeit eines
Materials erfolgt hdufig mittels sogenannter Wohler-Versuche. Im Rahmen dieser Versuche
werden Proben einer sich periodisch wiederholenden Last (Spannungs- oder
Dehnungsamplitude) mit konstanter GroBe ausgesetzt. Dabei treten Axial-, Biege- und
Torsionsbelastungen auf. Die Schwingspielzahlen (Lastzyklen) bei unterschiedlichen Lasten
erfolgen bis zum Versagen der Probe. Die resultierende Darstellung wird als
Wohlerdiagramm bezeichnet (s. Abbildung 2-4) [45], [46].

Die Kurve wird in drei Bereiche unterteilt: Kurzzeitfestigkeit, Zeitfestigkeit und
Dauerfestigkeit. Der Begriff "Kurzzeitfestigkeit" wird in diesem Kontext auch als
"niederzyklische Ermiidung" bezeichnet. Dies impliziert, dass das Bauteil fiir eine geringe
Anzahl an Zyklen bei hoher Last ausgelegt ist (LCF, low cycle fatigue). Die hochzyklische
Ermiidung beschreibt die Bereiche der Zeitfestigkeit und Dauerfestigkeit, wo durch eine
geringe Lastamplitude eine hohe Zyklenzahl erreicht wird (HCF, high cycle fatigue). Kommt
es neben der zyklischen mechanischen Belastung auch zu einer zyklischen thermischen
Belastung tritt thermomechanische Ermiidung auf. Hierbei fiihren sich zeitlich verdndernde
Temperaturgradienten zu Dehnungs- und Spannungsfeldern im Material. Viele Werkstoffe
weisen im Bereich der Dauerfestigkeit keinen ideal horizontalen Verlauf auf, was auf

Versagen infolge sehr hoher Lastspielzahl hindeutet [45], [46].

Kurzzeitfestigkeit

Zeitfestigkeit

Schwinglastamplitude o,
—_—

Dauerféstigkeit
1

LCF HCF

Schwingspielzahl N

Abbildung 2-4: Wohler-Kurve mit eingezeichneten Bereichen der Kurzzeitfestigkeit, Zeitfestigkeit und
Dauerfestigkeit fiir einen dauerfesten Werkstoff. Adaptiert nach [45] mit freundlicher Genehmigung von
Springer Nature.
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2.1.3.3 Rissbildung

Schiadigungen an Bauteilen manifestieren sich hdufig in Form von Rissen. Zusitzlich zu den
bereits genannten Schadigungsmechanismen ist das Auftreten von Rissen unter anderem auf
induzierte Defekte bei der Herstellung oder durch Bearbeitungsfehler zuriickzufiihren. Diese
werden als unendlich scharfe Kerben angesehen und stellen dadurch Spannungsspitzen dar.
Grundsitzlich sind drei charakteristische Belastungsfélle zu unterschieden. Modus [ umfasst
Normalspannungen senkrecht zu den Rissflichen (Abbildung 2-5a). Vereinfacht wird
angenommen, dass Zugspannungen den Riss 6ffnen, wiahrend Druckspannungen diesen eher
schliefen. Modus II und Modus III umfassen Schubbelastungszustéinde (Abbildung 2-5b
und c). Diese fithren primér zur Verrichtung von Reibarbeit auf den Rissflichen, welche
dem Rissfortschritt nicht mehr zur Verfiigung steht. Damit ist Modus I von primérem
Interesse [45], [46].

Modus | Modus I Modus lll
F

\ E
b)/~

F

Abbildung 2-5: Rissausbreitungsmodi I, II und III. Adaptiert nach [45] mit freundlicher Genehmigung von
Springer Nature.

Das Fortschreiten eines Risses kann iiber den jeweiligen Spannungsintensititsfaktor Ki

charakterisiert werden:
K; = ovmaY Formel 2-4

Der Index I beschreibt hier den Modus des Bauteilversagens. Y beschreibt einen
Geometriefaktor, welcher den Einfluss verschiedener Rissgeometrien beriicksichtigt. Ein
stationdrer Riss fiihrt nicht zwangslaufig zu Bauteilversagen, da er nicht fortschreitet. Bei
Uberschreiten eines kritischen Wertes Kic infolge einer duBerlich aufgebrachten Last o
schreitet der Riss mit der Lange a weiter voran. Ab diesem Zeitpunkt der Rissinitiierung
liegt ein instationdrer Riss vor [47].

Im thermischen Spritzen liegt fertigungsbedingt eine hohe Anzahl an Defekten in der

Schicht vor (u.a. Deformations-, Sinter- oder Abkiihlvorgédnge). In diesem Fall korreliert
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Rissausbreitung bereits vorhandener Risse mit der in der Schicht durch den jeweiligen
Prozess eingebrachten Spannung. Solche Vorginge konnen auch zu Schichtversagen fithren
[19]. Daher ist eine moglichst genaue Einstellung der prozessbedingten Defekte und

Eigenspannung von groflem Interesse.

2.1.3.4 Korrosion

Korrosion, insbesondere im Verdichterteil einer Gasturbine beeintrdchtigt die Leistung,
Lebensdauer und Sicherheit des Systems mafigeblich. Der Verdichter saugt Umgebungsluft
an und verdichtet diese anschlieBend, wobei die angesaugte Luft trotz Filterung mit
Schadstoffen oder Partikeln belastet sein kann [1]. Diese Partikel konnen bei sukzessivem
Aufprall in Abhingigkeit von Material und Geschwindigkeit auf der Schichtoberfliche
korrosiv in Form eines Schichtabtrags wirken. Insbesondere bei sproden Materialien, wie
beispielsweise Wiarmedammschichten, kann dies Risse an der Oberfliche induzieren,
welche sich durch die Beschichtungsoberfliche fortsetzen und die Bauteilintegritit
vermindern [44]. Weiter bedingen die fiir eine Gasturbine typischen Lastzyklen und damit
verbundene Temperaturspitzen sowie Luftfeuchtigkeit Oxidationsvorgéinge an den
Verdichterkomponenten. So stellen beispielsweise Sulfate in der Luft durch die Reaktion
mit Legierungselementen ein Problem fiir die im Verdichter angebrachten Oberfldchen dar.
Hierdurch eingebrachte Oxide dringen im laufenden Betrieb weiter in das Material ein und
vermindern die Lebensdauer. Hier zeigt sich die Verwendung von korrosionsbestéindigen
Nickel-Superlegierungen als wirkungsvoll, welche im Temperaturbereich des Verdichter

angewendet werden konnen [1], [44].

2.1.4 Reparaturverfahren

Innerhalb einer Gasturbine sind insbesondere die mit hoher Temperatur belasteten
Komponenten anfillig fiir Schiddigungen und erfordern einen Inspektions- und Reparatur-
oder Austauschprozess. Generell kommt es bei erhdhten Betriebstemperaturen zu
Veranderungen durch Korrosion und Oxidation. Weiter treten bei hohen Temperaturen
kombinierte Prozesse aus durch Versetzungsbewegung ausgeldster plastischer Verformung
sowie thermischen aktivierten Vorgéingen wie beispielsweise Diffusionsprozesse auf, deren
Geschwindigkeit mit der Temperatur schnell ansteigt. Als Folge solcher Belastungen kénnen
unter anderem Degradation durch Hochtemperaturkriechen oder Rissbildung infolge

thermischer Belastung auftreten [48].

14



2 Grundlagen und Stand der Technik

Rissinduktion Ausfrasen des Defekts Materialbefiillung Nachbearbeitung

e i

Abbildung 2-6: Beispiclhaftes Vorgehen beim Reparaturprozess eines induzierten Defekts (a): Zunéchst
erfolgt das Ausfriasen der betroffenen Stelle (b), gefolgt vom Befiillen mit Reparaturmaterial (c) und
mechanischer oder thermischer Nachbearbeitung sofern notwendig (d). Darstellung angelehnt an [49].

Fiir den Reparaturprozess wird hdufig das Auftragsschweiflen angewendet, bei dem das fiir
die Reparatur verwendete Material direkt auf der Schadstelle aufgeschweifit wird. Die
Schweibarkeit des Materials ist dabei direkt mit dem Al- und Ti-Gehalt der Legierung
verbunden. Dieser Anteil darf in Summe maximal 4 Gew.-% betragen [5], [50].

Eine weitere Alternative stellt das Laser metal deposition (SLM) — Verfahren als
additive Fertigungstechnik dar. An der betreffenden Stelle wird das aufgeschmolzene
Reparaturmaterial iiber eine Diise aufgetragen und mit dem ebenfalls aufgeschmolzenen
Schmelzbad des Substrats vermischt. Beim Abkiihlen entsteht eine feste Verbindung zum
Substrat. Dies ermdglicht die Fertigung endkonturnaher Bauteile mit geringer Porositét [6],
[51].

Beide genannten Prozesse beinhalten das Aufschmelzen der aufzutragenden Schicht,
welche die Reparaturstelle wiederum thermisch belastet. Dies kann in Folge der hohen
Temperatur zu erneuter Schidigung durch Abschreckeffekte, Verzug oder Oxidation fithren
[5]. Dagegen hat sich das Kaltgasspritzverfahren als schnelles und kosteneffizientes
Reparaturverfahren mit geringer thermischer Belastung erwiesen [7].

So wurden beispielsweise Defekte an Hubschrauberrotoren aus Aluminium auf Mg-
Legierungen [52] mittels Kaltgasspritzen durch die Abscheidung dichter Aluminium-
Schichten repariert. Dies unterstreicht die Anwendung von Kaltgasspritzen fiir die
Beschichtung von fiir Korrosion empfindliche Materialien wie Magnesium. Dosta et al.
verwendeten den Kaltgasspritzprozess zur Aufbringung einer Schutzschicht fiir die
Erhohung der VerschleiBfestigkeit und des Korrosionswiderstandes in Form von WC-25Co
Schicht auf Al7075-T6 Substraten [53]. Ogawa et al. fithrten umfangreiche Analysen zur
Reparatur von IN738 als Schaufelmaterial in Turbinen durch mit einer nachgeschalteten
Wiérmebehandlung [7]. Es wurde postuliert, dass sich durch die Warmebehandlung eine
reduzierte Porositit sowie eine verbesserte Anhaftung ergeben, wobei die mechanischen
Eigenschaften des Materials nahezu identisch mit denen des Ausgangsmaterials bleiben.

Dies deckt sich mit Analysen von Shrestha et al. zu Untersuchungen von IN718 [30]. Hier
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konnten infolge einer Warmebehandlung die typischen Druckeigenspannungen, welche in
der Literatur als treibende Kraft fiir Schichtversagen identifiziert werden, in
kaltgasgespritzten Schichten signifikant reduziert werden.

Takana et al fithrten Beschichtungen mittels Kaltgasspritzen in Ausfridsungen dhnlich
wie in Abbildung 2-6 dargestellt durch [14]. Die durchgefiihrten Experimente ergaben, dass
die Befiillung der Kavitit nur unzureichend erfolgte. Dies ist auf die 90°-Winde und die
pragnante Gasstagnationszone zuriickzufithren, was zu einer Verringerung der
Partikelgeschwindigkeit flihrt. (s. bow shock in Kapitel 2.2.4). Die Analyse von
Ausfriasungen mit konisch zulaufenden Wénden ergab eine verbesserte Abscheiderate, die
jedoch noch immer nicht vollstindig ausgefiillt war. Erst bei Kavitdten mit 45°-Héngen
wurde eine hinreichende Abscheiderate beobachtet, um eine vollstindige Befiillung zu
erreichen. Dies verdeutlicht die signifikante Abhdngigkeit des Abscheidewinkels von der
Abscheideeffizienz. Einen dazu vergleichbaren Reparaturprozess publizierten Cavaliere et
al. fiir die Beschichtung von Nickelpulver auf Inconel718-Substraten mit einer
eingebrachten V-formigen Nut bei einem Wandwinkel von 30° [54]. Eine zur in dieser
Arbeit verwendeten Kavitédt dhnlichen Geometrie wurde von Ardeshiri Lordejani et al. mit
316L-Stahlpulver beschichtet. Basierend auf einem dafiir entwickelten analytischen Modell
wurde die Anzahl der Uberginge abgeschitzt. Die modellierten Ergebnisse zeigten eine gute
Ubereinstimmung mit den Schichtresultaten [55].

Der notwendige Diisenverfahrweg resultiert in einer groBen Menge an
iberschiissigem Materialauftrag um die Kavitdt herum. Eine entsprechende, auf die
Kavitdtsdimensionen zugeschnittene Maskierung koénnte dies vermeiden. Fiir
Reparaturkavitdten konnten in der Literatur keine solche Untersuchungen gefunden werden.
Sova et al. den Einfluss untersuchten den Einfluss einer Maskierung auf das resultierende
Spritzprofil von Al-Partikeln [12]. Hierbei zeigte sich, dass die Spritzfleckgrofe eingeengt
werden kann, durch den grolen Maskenabstand aber trotzdem ein Schichtauftrag um das
Hauptprofil herum erfolgt. Daher soll der Einfluss solcher Maskierungen auf die
Reparaturschicht, verbunden mit Anhaftung und Eigenspannung in Abhéngigkeit von GroBe
und Abstand der Offnung untersucht werden.

Zusidtzlich zur Maskierung kann der Spritzfleck auch bereits durch die
Diisengeometrie eingeengt werden. Hierfiir existieren Versuche fiir die Abscheidung von
Al-Pulver mittels einer sog. Mikrodiise, womit ein Spritzfleck mit einem Durchmesser unter
2 mm erzeugt werden konnte [56]. Anwendungen solcher Art sind interessant fiir moglichst

endkonturnahe Fertigung, welche neben dem Reparaturprozess auch bei der additiven
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Fertigung gefordert ist [31], [32].

In der wissenschaftlichen Literatur werden primar Kupfer, Aluminium oder Strahl
verwendet, welches sich bei moderaten Kaltgasbedingungen verspritzen ldsst. Dies
entspricht jedoch nicht den im Vergleich hohen Spritzbedingungen, wie diese fiir Inconel

718 notwendig sind (s. Kapitel 3.1.2)
2.2 Kaltgasspritzen

Beim Kaltgasspritzen (CGS) handelt es sich um ein kinetisches Abscheidungsverfahren,
welches in den 1980er Jahren am Institute of Theoretical and Applied Mechanics at
Novosibirsk, Russia, patentiert wurde [57]. Dabei werden einzelne Partikel iiber eine
Uberschalldiise mittels eines Prozessgases unter Druck auf sehr hohe Geschwindigkeiten
beschleunigt. Die Partikel schmelzen bei diesem Prozess nicht auf, was unerwiinschte
Einfliisse wie Oxidation, Verdampfung oder Kristallisation reduzieren kann. Beim Erreichen
einer kritischen Geschwindigkeit kommt es infolge der Verformung des Partikels beim
Aufprall zu einer festen Verbindung zweier fester Phasen bei geringer Porositét [58], [59].
Durch die hohen Abscheidungsraten ist KGS auch fiir die Industrie interessant und stellt eine
wirtschaftliche Alternative fiir Bauteile mit geringen Stiickzahlen und hohem
Fertigungsaufwand dar. Der Beschichtungsprozess wird hauptsédchlich iiber Druck und
Temperatur des Prozessgases reguliert, wobei moderne Anlagen Gastemperaturen von iiber
1000 °C erreichen lassen und damit u.a. das Verspritzen von Superlegierungen ermoglichen.
Die niedrigen Prozesstemperaturen ermdglichen Beschichtungen ohne signifikante
Oxidation und verringern das Ausmall an Abschreckeffekten der typischerweise in festem
Zustand auftreffenden Partikel. Der schichtartige Aufbau auf eine Negativkontur eignet sich
zudem fiir Anwendungen in der additiven Fertigung [60], [61]. Beschrankt wird das
Verfahren durch die Vorgabe von duktilem Pulvermaterial, da plastische Deformation die
Grundvoraussetzung fiir eine erfolgreiche Anbindung ist. Weiter ist die Grofle des
Spritzflecks ein wichtiges Kriterium. Zudem entstehen je nach Wahl des Prozessgases hohe
Kosten [62]. Nachfolgend soll der KGS-Prozess und insbesondere die Schichtbildung néher

vorgestellt werden.

2.2.1 Prozessablauf

Abbildung 2-7 stellt den in der vorliegenden Arbeit angewendeten Kaltgasspritzprozess
schematisch dar. Eine konvergent-divergente (de Laval — )Diise wird von einem Prozessgas
bei hohem Druck (bis zu 50 bar) durchstromt und je nach eingestellter Temperatur aufgeheizt

(von 373 bis iiber 1200 K). Uber eine Pulverfordereinheit gelangen die Pulverpartikel mit
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einem Durchmesser zwischen 1 und 100 pm (metallische Pulver typischerweise 20-60 pum)
zundchst in die vom Prozessgas durchstromten Vorkammer. Die Aufheizung der Partikel
erfolgt in Abhéngigkeit von der Lange der Vorkammer bei niedriger Gasgeschwindigkeit.
Dabei werden die Partikel bei niedriger Gasgeschwindigkeit in Abhédngigkeit der Gréfle und
Materialparameter im Idealfall vollstindig aufgeheizt. Infolge der Gasbeschleunigung
innerhalb der Diise auf Uberschallgeschwindigkeit erfahren die Partikel eine vergleichbare
Beschleunigung und treffen nach Verlassen derselben je nach Abstand mit 200 — 1200 m/s
auf das Substrat auf [58], [59], [63]. Bei dem verwendeten Prozessgas handelt es sich
vorzugsweise um Stickstoff aufgrund des inerten Zustandes sowie hoher Reinheit. Mit
Helium konnen aufgrund besserer thermodynamischer Eigenschaften wie einer héheren
spezifischen Gaskonstante und einem hdheren Isentropenexponenten hohere

Partikelgeschwindigkeiten erzielt werden, weist dabei jedoch hohe Kosten auf [64].

Heizelement Gasstromung Partikel

Prozessgas

Initialer Gasstrom
. ——Jp Trigergas

Abbildung 2-7: Schematische Darstellung des Kaltgasprozesses. Darstellung und Ubersetzung nach [7],
verdffentlicht unter CC BY 3.0 https:/creativecommons.org/licenses/by/3.0/.

Pulver

Substrat

Pulverférderer

Der Stromungsprozess durch eine konvergent-divergente Diise kann vereinfacht im
isentropen Fall als Beziehung zwischen der Mach-Zahl M, der Gasgeschwindigkeit v und
dem Querschnittsbereich der Diise A dargestellt werden [65]:

(1-M?) (%U) = (‘%A) Formel 2-5

Die hier vorgestellte Gleichung basiert auf den Prinzipien der Fluiddynamik und der
Thermodynamik, insbesondere auf der Massenerhaltung in einer isentropen Stromung. Sie
veranschaulicht, wie sich die Stromungsgeschwindigkeit in Abhéngigkeit vom
Diisenquerschnitt und der Mach-Zahl verdndert. Fiir M < 1 (Unterschallstromung) impliziert
die Gleichung, dass eine Verringerung des Querschnitts (dA < 0) zu einer Erhohung der
Geschwindigkeit (dv > 0) fiihrt. Dies erklart die Beschleunigung der Gasstromung innerhalb
des konvergenten Diisenabschnitts. Fiir M > 1 (Uberschallstromung) fiihrt eine Verringerung

des Querschnitts zu einer Verlangsamung der Stromung, wéhrend eine Vergroferung des
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Querschnitts zu einer Beschleunigung fiihrt. Dies entspricht der Charakteristik des
divergenten Diisenabschnitts. Im kritischen Fall M=1 (Schallgeschwindigkeit), liegt der
engste Diisenquerschnitt vor, der sogenannte ,,Hals“ (engl.: throat). An diesem Punkt
erreicht die Strdmung den Uberschallbereich und wird im divergenten Teil weiter
beschleunigt [65], [66]. In Anhang 6 sind weitere Gleichungen gelistet, welche den Gasfluss
in Form eines vereinfachten, eindimensionalen Rechenmodells innerhalb der konvergent-
divergenten Diise umfassend beschreiben [67].

Grundsétzlich wird beim Kaltgasspritzen anhand des initialen Prozessgasdrucks in
low pressure (< 1 MPa) und high pressure (> 1 MPa) Systeme unterschieden [4]. Ersteres
verwendet anstelle zweier separater Gasleitungen flir Prozessgas und Partikel einen
einzelnen Gaseinlass vor der de Laval — Diise, wo die Partikel typischerweise im divergenten
Diisenteil injiziert werden. Dies stellt eine vergleichsweise kostengiinstige und mobile
Applikation dar [68], [69]. Das meist angewendete Kaltgasspritz-System bezieht auf die sigh
pressure — Variante wie in der obigen Abbildung dargestellt und findet auch in dieser Arbeit
Anwendung. Da sich die Diise hierbei stark erwdrmt, wird sie mit Wasser gekiihlt, das durch
die Ummantelung geleitet wird. Hierdurch verringert sich auch der clogging — Effekt, wobei
insbesondere kleine Partikel an der sonst warmen Diisenwand haften bleiben und den

Durchfluss behindern [70].

2.2.2 Anbindungsprozess im Kaltgasspritzen

Fiir die Anbindung der Partikel hat sich in der Literatur das Modell der ,,Adiabatischen
Scherinstabilitit™ (engl.: adiabatic shear instability, ASI) etabliert [59], [71], [72].
Beispielhaft haben Schmidt et al. hierfiir das Auftreffen eines 25 um Kupferpartikels auf
Kupfersubstrat simuliert [73]. Wie zuvor erldutert miissen die Partikel fiir die Schichtbildung
eine materialabhéngige kritische Geschwindigkeit erreichen. Hohe Geschwindigkeiten
infolge der hohen kinetischen Energie haben sehr hohe Dehnraten zur Folge und fithren
sowohl zu starker plastischer Deformation in Partikel und Substrat als auch
Scherinstabilititen an Partikel-Partikel bzw. Partikel-Substrat Oberfliche. Sind
Aufpralldruck und die entsprechende Verformung hoch genug, fithren diese zu adiabatischen
Scherinstabilitéten. In diesem Zustand dominiert thermisches Erweichen und fiihrt zu einem
Spannungsabfall in der Bindungszone. Die entstehende Warme kann aufgrund der insgesamt
kurzen Aufpralldauer von bis zu 100 ns nicht abgefiihrt werden und fiihrt zu quasi-adiabaten
Bedingungen. Der damit verbundene Temperaturanstieg kann im Bereich der hdchsten

Scherbeanspruchung bis zur Schmelztemperatur ansteigen [73], [74].
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Abbildung 2-8: Schematischer Anhaftungsprozess zwischen Partikel und Substrat. Darstellung und
Ubersetzung nach [75] mit freundlicher Genehmigung von Elsevier.

Infolge der lokalen Scherkrifte an der Grenzflache von Partikel-Partikel oder Partikel-
Substrat brechen die diinnen Oxidschichten auf und es resultiert eine metallurgische
Verbindung der Partikel mit dem Substrat ohne Aufschmelzen der Partikel [71], [72]. Durch
den Spalt zwischen Substrat und Partikel wird ausgehend vom ersten Kontaktpunkt Material
in Form eines ,,Jets herausgedriickt. Dieser ist metallographisch als nichtanhaftender
Bereich am Rand des Partikels zu erkennen [74], [76]. Aufgrund der Notwendigkeit von
Deformation bzw. Scherinstabilititen eignen sich fiir den Anbindungsprozess besonders
Materialien mit kubisch-flichenzentriertem Kristallgitter, da hier die hochste Anzahl an
Gleitsystem und die Fahigkeit zur plastischen Deformation vorliegt [59]. Durch den Aufprall
der Partikel auf dem Substrat werden zudem fiir die Materialeigenschaften moglicherweise
positive (Druck-)Eigenspannungen erzeugt, wohingegen zu hohe Eigenspannungen zum
Ablosen der Schicht fithren kdnnen [77]. Beim Abldsen solcher Partikel ist die urspriingliche
metallische Bindung in Form von ,,Dimple®-Strukturen im zuriickbleibenden Krater zu
erkennen [78].

Das ASI-Modell ist die in der Literatur am haufigsten verwendete Theorie, um den
Anhaftungsprozess im Kaltgasspritzen nachzuvollziehen. Ein alternatives Modell wurde von
Hassani-Gangaraj et al. formuliert [79]. Hiernach ist die Ausbildung des Materialjets nicht
auf die thermische Erweichung, sondern ausschlieSlich auf die Ausbildung von Druckwellen
im aufprallenden Partikel zuriickzufithren, was mittels Aufprall-Simulationen an kleinen
Kupferpartikeln gezeigt wurde. Weiter wiesen Champagne et al. bei der Beschichtung von
Kupferpartikeln auf Aluminiumsubstrat eine Mischphase am Interface nach, was auf einen
Schmelzprozess infolge des Aufpralls hindeutet [80]. Auf Basis der vorhandenen Literatur

stiitzt sich diese Arbeit beim Anhaftungsprozess in KGS auf das ASI-Modell.

20



2 Grundlagen und Stand der Technik

2.2.3 Abscheideparameter

Fiir eine erfolgreiche Partikelanhaftung und damit verbundene Schichtbildung nach dem
Asi-Modell miissen die Partikel eine kritische Geschwindigkeit v erreichen. In der Literatur
existieren verschiedene Formulierungen dieser GroBe. Assadi et al. gaben diese in

Abhingigkeit von Materialparameter und Partikeltemperatur an [67]:

( Tn—T, ) Formel 2-6

UZ
Ver = ky |p(T — T) + 16 = T =793
m

Pp
-0,18
ky = 0,64(d,/dy) Formel 2-7

wobei dp, den Durchmesser, T, die Temperatur beim Aufprall, c, die spezifische
Wiérmekapazitit, p, die Dichte, o, die Zugfestigkeit bei Raumtemperatur und Ty, die
Schmelztemperatur des Partikels beschreiben. Bei ki handelt es sich um einen Vorfaktor,
welcher die entsprechende Referenzgrofle von Kupfer mit einem Durchmesser von 10 pm
beriicksichtigt.

Ab dieser kommt es beim Aufprall infolge der plastischen Deformation einzelner
Partikel zur Anhaftung von Substrat und Partikel. Die Partikelgeschwindigkeit darf
gleichzeitig einen maximalen Wert Vmax jedoch nicht iiberschreiten, da die Partikel

andernfalls abrasiv wirken und Materialabtrag ohne Anhaftung erfolgt:
Vmax = (1v3re_0'21)aref Formel 2-8

re beschreibt das Expansionsverhéltnis der de-Laval — Diise und wird im weiteren Verlauf
dieses Kapitels erldutert, wahrend arr als Referenz-Partikelgeschwindigkeit verwendet
wurde. Dessen Berechnung ist im Rahmen des eindimensionalen Rechenmodells in Anhang
6 beigefiigt.

Zwischen diesen beiden Werten erstreckt sich der Bereich, in dem die Partikel in
Abhingigkeit von Temperatur und Geschwindigkeit einen erfolgreichen Anhaftungsprozess
durchlaufen. Dieser Bereich ist in der Literatur als sog. Window of Deposition (WoD)
deklariert [73], [76]. In Abbildung 2-9 ist das WoD fiir das in dieser Arbeit verwendete
IN718-Pulver dargestellt. Anhand der Abbildung ist direkt ein Skaleneffekt der
Partikelgrofe ersichtlich. Kleinere Partikel erreichen aufgrund ihrer geringeren
Massentriagheit eine hohere Geschwindigkeit und konnen gleichzeitig weniger Wirme
aufnehmen als groBere Partikel, die ihrerseits langsamer sind. Die notwendige kritische

Geschwindigkeit ist nach Formel 2-6 neben den Materialparametern insbesondere von der
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Partikeltemperatur beim Aufprall abhéngig, da diese die Ausbildung von adiabatischen
Scherinstabilititen nach dem ASI-Modell bestimmt [67], [73].
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Abbildung 2-9: Das sogenannte Window of Deposition begrenzt den Bereich zwischen kritischer und
maximaler Geschwindigkeit, in welchem die Anhaftung nach dem ASI-Modell moglich ist [76]. Reprasentativ
sind spezifische PartikelgroBen des verwendeten IN718-Pulvers unter in dieser Arbeit standardmaBig
verwendeten Spritzparametern dargestellt (s. Kapitel 3).

Zur Bestimmung der Abscheideeffizienz im Kaltgasspritzen bzw. thermischen Spritzen
generell wird in der Literatur standardméafBig die sog. Depositionseffizienz (engl.: deposition
efficiency, DE) als Kennwert angegeben. Diese bezieht sich auf das relative Verhiltnis aus
Schichtgewicht und der Masse von iiber der Probe abgeschiedenem Material [81]. In
Kapitel 3.1 ist die Berechnung fiir das Vorhaben in dieser Arbeit dargestellt. Nachfolgend
werden geometrische sowie stromungstechnische Einflussgrofien auf die DE vorgestellt.

Der Einfluss des Prozessgases wurde bereits erldutert. Ebenso beeinflussen die
PartikelgroBBe und -form die damit verbundene Fahigkeit zur Ausbildung adiabatischer
Scherinstabilititen und damit die DE [40], [45], [51]. So empfehlen Moridi et al. [63] die
Verwendung von grobem Pulver (45 — 106 um), da die Autheizrate von grofen Partikeln
hoher ist und die Anbindung iiber das ASI-Modell unterstiitzt wird. In dieser Arbeit wird
gezeigt, dass auch kleinere Partikel bei ausreichender Duktilitdt eine hohe DE erreichen
konnen.

Weiter beeinflussen die Vorkammerlédnge mit der resultierenden Aufheizdauer sowie
die verwendete Diisengeometrie Temperatur und Geschwindigkeit der Partikel [62], [63].
Eine ldngere Vorkammer ermdéglicht beispielsweise die vollstindige bzw. bessere
Aufheizung von groBlen Partikeln. Im Zuge der Expansion im divergenten Diisenquerschnitt

verringert sich einhergehend mit der Beschleunigung des Fluids aufgrund der abnehmenden

22



2 Grundlagen und Stand der Technik

Dichte auch die Fluidtemperatur [16], [76]. Dies beeinflusst direkt den Anhaftungsprozess

nach dem ASI-Modell. Das Ausmal} der Expansion ist durch das Expansionsverhiltnis re

(engl.: expansion ratio) aus Querschnittsfliche am Diisenausgang A. und dem throat A*

vorgegeben [67], [82]:

_4e Formel 2-9
A

Das Ausmal dieser Expansion stellt eine wichtige Grofie fiir die Gasstromung und damit

Te

Temperatur und Geschwindigkeit der Partikel dar. Daher miissen in Abhédngigkeit von der
verwendeten Diise optimale Bedingungen fiir die initiale Gastemperatur und -
geschwindigkeit festgelegt werden, um eine moglichst hohe DE zu erreichen. Dieser Aspekt
kommt in Kapitel 6 mehrfach zum Tragen. Eine Ubersicht des Expansionsverhiltnis fiir die
in dieser Arbeit verwendeten Diisengeometrien ist in Anhang 1 beigefiigt.

Neben der Diisengeometrie bestimmen auch deren Abstand zum Substrat sowie
deren Aufprallwinkel die Abscheideeffizienz [70], [83], [84]. In Abhingigkeit der
gegebenen initialen Spritzbedingungen ergibt sich ein optimaler Abstand zwischen Diise und
Substrat. Das Partikel verldsst die Diise mit einer spezifischen kinetischen Energie. Zudem
treten sowohl innerhalb der Uberschallstrémung als auch in der Spritzkammeratmosphire
Reibungseffekte zwischen Partikel und Fluid auf [16]. Daher ist darauf zu achten, dass der
Abstand zwischen Diise und Substrat (engl.: standoff distance, SoD) nicht zu grof3 ein, um
die kritische Geschwindigkeit nicht zu unterschreiten. Auf der anderen Seite kann das Gas
bei zu geringem Abstand die Aufprallzone nicht schnell genug verlassen, wodurch sich eine
sphérische Gasfront ausbildet [62], [85]. Diese sogenannte BugstoBfront (engl.: bow shock)
kann die Abscheideeffizienz durch das Abbremsen von Gas und Partikeln vor dem Substrat
verringern und wird in Kapitel 2.2.4 niher erldutert.

In Abhéngigkeit von der Spritzdistanz liegt die hochste DE bei orthogonaler
Beschichtungsrichtung vor und sinkt sukzessive mit zunehmender Abweichung von dieser
[70], [86]. Ein 90°-Winkel kann jedoch aufgrund der jeweils gegebenen Reparaturgeometrie
nicht immer gewéhrleistet werden. So zeigten Untersuchungen, dass Strahlwinkel unterhalb
von 60° in einer geringen Depositionseffizienz resultieren [70]. In diesem Zusammenhang
riickt auch der sich einstellende, materialabhdngige Wandwinkel bei kaltgasgespritzten
Schichten in den Fokus. Als sog. Bdschungswinkel wird der Winkel zwischen
Substratoberfldche und Beschichtungsrand bezeichnet [87]. Bei standardméBig orthogonaler
Beschichtungsrichtung verringert sich dabei die Oberfliche der Schicht infolge des

sukzessiven Schichtaufbaus und reduziert damit auch die Depositionseffizienz. Dies hat zur
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Folge, dass eine Schicht nicht beliebig hoch aufgebaut werden kann. Zudem verhindert dies
u.a. die Durchfilhrung der Haftzugversuche fiir sehr dicke Schichten aufgrund der
vorgegebenen Klebefldche (s. Kapitel 2.3.4). In diesem Zusammenhang stellt sich die Frage
nach einer moglichen Strahlmanipulation, um feinere Profile abzuscheiden und damit
steilere Wandwinkel zu erzeugen. In der Literatur existiert eine Vielzahl an Studien zu den
hauptséchlich in KGS verwendeten Pulvermaterialen (u.a. Cu, Al, Ni, Ti) [13], [16], [76],
[88], jedoch weniger in Bezug auf die Einstellung des Spritzflecks. In Anlehnung an die
additive Fertigung wéren mit einem solchen die Abscheidung feinerer Konturen moglich
[89]. Im Kaltgasspritzen existieren bereits Simulationen zur Spritzfleckkontur, allerdings
liegen die Prozessparameter (u.a. Temperatur, Druck) unterhalb der Zielwerte in dieser

Arbeit [17], [90], [91].

2.2.4 Beschreibung der Gasstromung

Wie in Kapitel 2.2.3 eingefiihrt stellt sich in Abhéngig vom Arbeitsabstand zwischen
Bauteiloberfliche und Diise eine sogenannte BugstoBfront ein. Dieser Vorgang ist in
Abbildung 2-10a schematisch dargestellt. Der Aufprall der Gasmolekiile im Gasstrahl auf
das Substrat fithrt zu einer allgemeinen Verdnderung der kinetischen Energie und des
Impulses der Molekiile [18]. Diese Verdnderung wird durch infinitesimale Druckwellen, die
sich mit Schallgeschwindigkeit fortbewegen, auf andere Bereiche der Stromung iibertragen.
Da eine Ausbreitung der Druckwellen in Stromungsrichtung erschwert ist, verschmelzen sie
kurz vor dem Substrat und bilden eine Stowelle, welche dem nachfolgenden Gasstrom
entgegenwirkt. Diese Unterschallstromung vergroBert sich in Abhédngigkeit der sich
ausbreitenden Schallwellen und manifestiert sich in Form einer Gasstagnationszone (engl.:
stagnation bubble), verbunden mit einer radialen Ablenkung der Primérstrémung. Das
Ausmal} der Ablenkung ist durch die jeweilige Mach-Zahl der Primérstromung bedingt.
Dieser Effekt wird in der Literatur als BugstoBeffekt (engl.: bow shock) beschrieben und
kann die Abscheideeffizienz aufgrund der verringerten Geschwindigkeit des eintreffenden
Gas- und Partikelstroms beeinflussen [18]. Bei verringertem Arbeitsabstand nimmt dieser
bow shock — Effekt merklich zu [92]. Gleichzeitig beeinflussen die Prozessparameter,
insbesondere der initiale Gasdruck, die Geschwindigkeit des auftreffenden Gasstrahls. Das
Ausmal} der damit verbundenen Partikelverlangsamung héngt materialseitig von Gro3e und
Gewicht der Partikel ab. Entsprechende CFD-Simulationen haben gezeigt, dass kleinere,

leichte Partikel eher durch den bow shock — Effekt abgelenkt werden als groBere, schwere
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Partikel [59], [62], [85], [92]. Die Gasstagnationszone muss jedoch nicht zwingend die
Partikelgeschwindigkeit beeintrachtigen, wie im Rahmen dieser Arbeit gezeigt wird.

al

Jet shock

Oberschall-Bereich

Diisenausgang |E|
Scherstréomung

Radialer Bowghook o\ Tioes|RRsisicimenisle)masde )yt ormnm st st i o anis
Gasfluss <]
2 —
/ / / / // Diisenausgang
Gasstagnationszone Geschwindigkeltsprofil Gasstrahl

Abbildung 2-10: Ausbildung des BugstoBeffekts (bow shock, a) und schematische Darstellung der
Uberschallgasstromung (b). Darstellung und Ubersetzung nach [18] mit freundlicher Genehmigung von
Elsevier.

Zusétzlich zum bow shock kann es bereits innerhalb der Diise zu Beeinflussung des
Gasstrahls kommen. Nach dem Verlassen des engsten Diisenquerschnitts (throat) gelangt
das Fluid in den divergenten Diisenteil und wird dort auf Uberschallgeschwindigkeit
beschleunigt (s. Kapitel 2.2.1). In Bereichen mit M > 1 kann das (turbulente) Fluid nicht
mehr als inkompressibel angenommen werden [65]. Im Zuge der Expansion im divergenten
Diisenteil verringert sich daher die Dichte des Fluids aufgrund des zunehmenden
Querschnitts in Richtung des Diisenausgangs. Unterschreitet der Druck innerhalb des Fluids
in diesem Zuge den Umgebungsdruck, respektive Kammerdruck, komprimiert sich das Fluid
um den Druckgradienten wieder auszugleichen. Da sich der Druck innerhalb der turbulenten
Stromung kontinuierlich angleicht kommt es zu alternierenden Dichtednderungen des
Fluids. Diese Dichtegradienten manifestieren sich in Form von Schockwellen im Fluid. Die
hieraus resultierenden Diskontinuititen von u.a. Druck, Geschwindigkeit und Dichte des
Gases treten im divergenten Diisenteil zundchst in Form von sog. Schragschockwellen auf.
Diese Schragschockwellen folgen dem Ausgleich des Dichtegradienten hin zum Zentrum
des Fluids. Reflektieren sich diese entlang der Achse werden sog. Normalschockwellen
ausgebildet, was in der Literatur unter dem Begriff ,,Mach-Scheibe* (engl.: mach disk)
bekannt ist [18], [93], [94]. Deren Grofle ist abhingig vom Druckgradienten und nimmt
periodisch mit zunehmender Druckangleichung ab. Die sukzessive Abfolge von mach disks
abnehmender GroBle wird als ,,Schockdiamanten® (engl.: shock diamonds) bezeichnet
(s. Abbildung 2-10b).

Je nach vorliegendem Druckunterschied existieren verschiedene Regime [95].
Ubersteigt der Kammerdruck den Druck im Fluid bereits innerhalb der Diise gilt das Fluid

als ,,liberexpandiert” (engl.: over-expanded). Hierbei kommt es bereits innerhalb der Diise
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zur Ausbildung von mach disks. Im Falle eines niedrigeren Kammerdrucks bilden sich die
mach disks erst nach Verlassen der Diise, wobei deren GroBe typischerweise den
Diisenausgangsdurchmesser libersteigt. Hier ist die Fluidstromung ,,unterexpandiert” (engl.:
under-expanded). Im idealisierten Fall ohne Druckgradient bildet sich eine Fluidstromung
nahezu ohne Schockdiamanten aus [18]. Die Dichte- und damit einhergehenden
Viskositdtsdanderungen des Fluids fiihren zu einer alternierender Gasgeschwindigkeit und
damit zu einer Abbremsung des Gasstrahls. Vergleichbar zum bow shock beeinflussen die
Schockdiamanten damit die Depositionseffizienz in Abhdngigkeit der Partikelgrée und -
masse [73]. Wie erldutert wird der Druckzustand des Fluids maBgeblich durch das
Expansionsverhéltnis bestimmt. Damit gewinnt die Kontur der Fluidstrémung und damit
Gestaltung des divergenten Diisenteils insbesondere vor dem Hintergrund variabler

Diisengeometrien an Bedeutung (s. Kapitel 6.5).

2.2.5 Oberflichenpriparation

Um eine mdglichst hohe Qualitdt der Kaltgasgespritzten Reparaturstelle zu erhalten, wird
empfohlen, die Oberfliche vor der Beschichtung aufzurauen, um eine mechanische
Verhakung der Partikel am Substrat zu ermoglichen und damit eine bessere Haftfestigkeit
zu erreichen. Hierfiir eignet sich insbesondere das Sandstrahlverfahren mit definierter
Kornung [71], [82]. Blochet et al. [26] untersuchen den Einfluss der Substratoberflache auf
das Interface und die Haftfestigkeit fiir Reparaturanwendungen im Bereich der Luftfahrt fiir
Schichtsysteme auf Al-Basis [96]. Dabei wurde ein signifikanter Zusammenhang zwischen
Oberflachenrauheit und Partikelhaftung gefunden. Die Untersuchungen haben insbesondere
gezeigt, dass Pulverpartikel nicht viel groBBer als die Oberflachenrauheit sein diirfen, da
ansonsten die Partikelhaftung infolge der reduzierten Kontaktflache leidet. Der Einfluss der
Oberfliachenbeschaffenheit des Substrats auf die Reparaturfihigkeit von Ti6Al4V fiir die
Luftfahrindustrie wurde beispielsweise von Tan et al. untersucht [97]. Fiir steigende
Rauheiten wurde in numerischen Simulationen dagegen eine abnehmende Haftfestigkeit
vorhergesagt und experimentell bestétigt. Die hohe Rauheit verhindert hier eine den Aufbau
einer ausreichenden Kontaktfliche von Partikeln und Substrat. Als wichtig hat sich dabei
herausgestellt, dass Reste des Strahlmittels sorgfaltig entfernt werden miissen, da diese sonst
beim spéteren Bauteileinsatz als Spannungsiiberhdhungen am Interface wirken konnen. Eine
alternative Oberflachenvorbehandlung wurde von Fiebig et al. [3] vorgeschlagen. Hier
wurde das Potenzial von Inconel 718 und Inconel 738 fiir die Reparatur von

Turbinenschaufeln mittels Kaltgasspritzen untersucht und gezeigt, dass durch eine
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Laserstrukturierung der Substratoberfliche mittels Kaltgasspritzen Schichtdicken von mehr
als 3 mm beim Abscheiden von Inconel 738 realisiert werden konnen. Fiir die Beschichtung
von IN718-Partikeln auf IN718-Substrat haben Sun et al. anhand mehrerer Experimente
Aussagen zur Substratvorbehandlung abgeleitet [ 15]. Hier zeigten sich die besten Ergebnisse
fiir eine moglichst glatte, polierte Oberflache. Dies wurde wiederum auf den negativen
Einfluss der Oberflichenrauheit auf den Verformungsprozess der Partikel (s. ASI-Modell in
Kapitel 2.2.2) zuriickgefiihrt. Ebenso wurde postuliert, dass ein vorgewérmtes Substrat das
thermische Erweichen in der Kontaktzone unterstiitzt und dadurch die Qualitit der
Anhaftung erh6ht. Zudem konnten Wang et al. bei der Beschichtung von Aluminium-Pulver
auf unterschiedlich harten Substraten eine bessere Anhaftung der Partikel auf weichem
Substrat nachweisen, da aus der Substratverformung eine groflere Kontaktfliche zwischen
Partikel und Substrat resultiert [98]. Eine zusitzliche Alternative stellt die
Laserstrukturierung dar. Untersuchungen von Kromer et al. [51] zu an die Partikel
angepassten ,,Lochern” filhrten zu einer erhdhten Depositionseffizienz sowie
Adhisionsstirke der Schicht.

Insgesamt  zeigt sich damit ein diffuses Bild fir die optimale
Oberflichenvorbehandlung im Kaltgasspritzen. Neben qualitativen Methoden wie Analyse
der Mikrostruktur soll die Qualitdt der Anhaftung in dieser Arbeit auch quantitativ mittels
Haftzugversuchen evaluiert werden (s. Kapitel 2.3.4).

2.2.6 Prozessdiagnostik
Eine fundierte Kenntnis der Prozessparameter sowie der Wechselwirkung von Partikel- und
Gasstromung ist insbesondere fiir die Bestimmung der kritischen Geschwindigkeit und den
Anhaftungsprozess im Kaltgasspritzen fundamental. Zusétzlich zu den Werten aus
Simulationsmodellen (s. Kapitel 2.2.3) sind experimentell ermittelte Anwendungsdaten
hoher Qualitdt notwendig, um die resultierenden Ergebnisse fundiert diskutieren zu kénnen.
Zum aktuellen Stand sind keine experimentellen Verfahren verfiigbar, um die
Gasgeschwindigkeit und Temperatur in situ zu messen. Fiir die Partikeldiagnostik existieren
im thermischen Spritzen jedoch eine Vielzahl an Messverfahren, welche von Fiebig et al.
[99] iibersichtsartig genannt werden.

Bevor die in dieser Arbeit verwendeten Diagnose-Tools niher erldutert werden sei
angemerkt, dass die geringen Prozesstemperaturen im KGS die in situ — Messung (engl.: in
flight) der Partikeltemperatur erschwert. Daher ist eine Messung dieser Grofe, wie sie bei

plasma-basierten Prozessen mittels DPV erfolgt, nur schwer moglich [100]. Beispielsweise
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verwendeten Nastic und Jodoin eine Hochgeschwindigkeits — IR Kamera, um die
Partikeltemperatur von groBen Ti-Partikeln mit dso ~ 150 um bei vergleichsweise niedriger
Gastemperatur und -druck zu ermitteln [16]. Fiebig et al ermittelten die in-flight
Partikeltemperatur in KGS ebenfalls unter Verwendung einer IR-Kamera fiir Inconel 718
(dso = 35 pm) und TiAICrNb (dso = 32 pm) mit guter Ndherung an die Ergebnisse der KSS-
Modellierung [99]. Da ein solches Setup im Arbeitszeitraum nicht verfiigbar war, beschrankt
sich die Temperaturmessung auf Pyrometer und Thermoelement an den zu beschichtenden
Proben.

In der vorliegenden Arbeit wurden Partikelgeschwindigkeitsmessungen mittels CSM
und HiWatch HR2 durchgefiihrt. Ersteres folgt dem Arbeitsprinzip eines DPVs wihrend
letzteres den PIV-Verfahren zugeordnet werden kann. Beim CSM eVOLUTION bzw.
ColdSprayMeter (Tecnar Automation Ltd., Canada) handelt es sich um ein optisches
Messsystem fiir den Kaltgasprozess, dhnlich zum DPV-2000 [101]. Dieses verwendet
aufgrund der niedrigeren Temperatur beim Kaltgasspritzen monochromatisches IR-Licht
und erfasst Geschwindigkeit und GroBenverteilung einzelner Partikel inklusive Echtzeit-
Darstellung im Fokuspunkt. Durch Verschieben des Fokus im Partikelstrahls in transversale
und laterale Richtung kann der Partikelstrahlstrahl fiir eine gegebene Spritzdistanz in Form
eines Rasters gemessen werden. Das von den Partikeln zuriickgestrahlte Licht erzeugt
mittels zwei in einem definierten Abstand angeordneter Schlitze (engl.: dual-slit photomask)
ein Signal mit zwei Peaks (engl.: twin-peak signals). Die Geschwindigkeit berechnet sich
aus der Distanz sowie dem zeitlichen Abstand zwischen den beiden generierten Peaks (engl.:
time of flight, TOF). Der Durchmesser kann unter Annahme von sphérischen Partikeln
anhand der emittierten Energie bestimmt werden. Hierfiir ist zusétzlich der dso-Wert aus
einer Pulveranalyse notwendig, um die Messung korrekt zu skalieren [99], [101]. Generell
beriicksichtigt das CSM mehrere Fehlerquellen (bspw. Kontur und Distanz zwischen den
Peaks) und ist damit als vergleichsweise robuste Analysemethode verwendbar. Es wird
empfohlen, neben der Partikelgeschwindigkeit auch die gemessenen Partikeldurchmesser zu
beriicksichtigen. Diese Grofenverteilung kann beim Vergleich mit der vorgegebenen oder
anderweitig experimentell ermittelten Partikelanalyse auf eine zuverldssige Messung
hinweisen [101], [102]. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde dies bei jeder
Partikelanalyse beriicksichtigt.

Im Gegensatz zum CSM verwendet das HiWatch HR2 anstelle eines Rasters einen
Messbereich mit den Dimensionen 8 x 6 0,4 mm. Da dieses sehr schmal im Vergleich zu

Lénge und Breite ist wird nachfolgend der Begriff ,,Messfeld” verwendet. Die Detektion der
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Partikel folgt dem Prinzip des sog. ,,shadow imaging*. Die Lichtquelle, typischerweise ein
Laser, strahlt den in perpendikularer Richtung das Messfeld passierenden Partikelstrahl an.
Die gegeniiber positionierte Kamera nimmt von diesen ,,Schatten Einzelbilder in einer
bestimmten Frequenz auf. Mittels ,,Common Background Elimination* (CBE) werden die
Aufnahmen anhand eines Schwellwerts und daraus resultierenden Grauwerten in
Hintergrund und Partikel aufgeteilt. Nach der Entfernung des (im einfachsten Fall)
einheitlichen Hintergrunds sowie Invertierung der Grauwerte wird ausschlieBlich der
,»Schatten® der Partikel als heller Kontrast in Abhédngigkeit der gewéhlten Pixelgrofle
dargestellt. Dies bringt den Vorteil, dass fiir die detektierten Partikel keine
Materialparameter bekannt sein miissen. Die mittlere Geschwindigkeit setzt sich aus
rdumlichem und zeitlichem Abstand zwischen drei Signalen eines detektierten Partikels
zusammen, der sog. ,,Partikelspur”. Anhand des Mittelwerts aus emittiertem Licht {iber alle
Spuren eines Partikels kann zudem dessen Grofle ermittelt werden. Koivuluoto et al. geben
eine detaillierte Beschreibung des HiWatch-Systems [103]. In der Literatur existieren KGS-
Messungen bei vergleichsweise niedriger Temperatur und Druck [103], [104] ohne

Anwendung im Bereich der in dieser Arbeit verwendeten Parameter.

2.3 Eigenspannungen in thermisch gespritzten Schichten

Eigenspannungen (ES) sind per Definition mechanische Spannungen, die in
temperaturgradientenfreien Bauteilen ohne Einwirkung #&uflerer Krifte und Momente
auftreten. Die mit diesen Spannungen verbundenen inneren Kréfte und Momente befinden
sich im mechanischen Gleichgewicht. Diese resultieren beispielsweise aus einer
inhomogenen, plastischen Verformung oder einer Wiarmebehandlung und damit
verbundenen, im Werkstoff auftretenden Phasenumwandlungen. Die (beschichteten)
Bauteile werden hierdurch hinsichtlich mechanischer Integritit, Lebensdauer, Ermiidung
und Korrosionsbestiandigkeit beeinflusst [105], [106].

In der Literatur finden sich zahlreiche Arbeiten zur Eigenspannungsanalyse im
Schichtsystem [24], [105], [107], [108], [109]. Nachfolgend sollen Entstehung sowie

Messung der fiir diese Arbeit relevanten Eigenspannungen erldutert werden.

2.3.1 Unterteilung
In der Literatur hat sich die Einteilung von Eigenspannungen nach GroBenbereichen
durchgesetzt, in denen dieses jeweils als quasihomogen wirkend angesehen werden kénnen

und sich kompensieren [110].
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Eigenspannungen I. Art:

Diese sind {iiber groBere, makroskopische Bereiche nahezu homogen. Die damit
verbundenen inneren Kréfte und Momente stehen beziiglich jeder Schnittfliche des Bauteils
im Gleichgewicht. Bei Eingriffen in das Krifte- und Momentengleichgewicht kommt es
immer zu makroskopische MaBdnderungen. Diese Eigenspannungen bestimmen den iiber

grofere Bereiche (n Korner mit der Fliche 4x) wirksamen homogenen Bereich.

dA i
Ofs = I(}E;A , (nAx=A) Formel 2-10

Eigenspannungen II. Art:

Eigenspannungen II. Art sind {iber kleine Werkstoffbereiche (ein Korn oder Kornbereiche)
nahezu homogen. Die mit Eigenspannungen II. Art verbundenen inneren Krifte und
Momente sind iiber hinreichend viele Korner im Gleichgewicht. Bei Eingriffen in dieses
Gleichgewicht kann es zu makroskopischen Formadnderungen kommen. Diese kdnnen unter
anderem aus unterschiedlichen Wéarmeausdehnungskoeffizienten der Kristallite resultieren.
Diese Eigenspannungen bestimmen die in Einzelkérnern Ax wirksamen homogenen

Eigenspannungsanteil, welche von den Eigenspannungen 1. Art abweichen.

ol = ft}sds:A’ (Ac=A) Formel 2-11

Eigenspannungen III. Art:

Diese ,atomaren oder ,,submikroskopischen* Eigenspannungen sind iiber kleinste
Werkstoffbereiche inhomogen. In kleinen Bereichen (Teile eines Korns) stehen die inneren
Kréfte und Momente im Gleichgewicht. Bei Eingriffen in dieses Gleichgewicht treten keine
makroskopischen MafB3dnderungen auf. Die Ursache fiir diese Eigenspannungen ist in den
meisten Fillen auf Gitterfehler zuriickzufiihren. Eigenspannungen I11. Art lassen sich als die
ortsabhidngigen Abweichungen der Eigenspannungen von der mittleren Eigenspannung

eines Kristallits definieren.

1 _ I 1
Ops = Ogs — Ogs — Ofs Formel 2-12

Im realen Anwendungsfall ist immer von einer Superposition dieser drei
Eigenspannungsarten auszugehen. Eigenspannungen I Art werden hiufig als
Makroeigenspannungen bezeichnet wihrend Eigenspannungen II. und III. Art als
Mikroeigenspannungen bezeichnet werden. Die Bezichung zwischen den drei

Eigenspannungsarten ist in Abbildung 2-11 graphisch dargestellt.

30



2 Grundlagen und Stand der Technik

Korngrenze

Abbildung 2-11: Uberlagerungen von Eigenspannungen I, II. und III. Art. Darstellung nach [110] mit
freundlicher Genehmigung von John Wiley and Sons.

Eine alternative Vorgehensweise zur Klassifikation von Eigenspannungen basiert auf ihrer
technologischen Herkunft. In diesem Kontext konnen sie beispielsweise in Guss-, Umform-,
Bearbeitungs-, Warmebehandlungs-, Fiige-, Deckschicht- und Diffusionseigenspannungen

unterteilt werden [111].

2.3.2 Entstehung
Allgemein kann die Entstehung von Eigenspannungen auf drei Ursachen zuriickgefiihrt

werden [112], [113]:

¢ Verformungseigenspannungen als Resultat inhomogener plastischer Verformung
infolge &uferer Krifte.

e Thermische Eigenspannungen durch unterschiedliche Wirme-
ausdehnungskoeffizienten von Verbundwerkstoffen oder durch inhomogene
Temperaturverteilung, sofern diese zu plastischen Verformungen fiihrt.

¢ Umwandlungseigenspannungen infolge inhomogener bzw. ungleichzeitiger

Gefligeumwandlungen, welche mit einer Volumenénderung verbunden sind.

Beim thermischen Spritzen liegt hdufig ein ebener Spannungszustand vor. Dabei sind die
Spannungskomponenten parallel zur Grenzfliche (engl.: in plane) typischerweise
richtungsunabhéngig, wobei ein tiefenabhidngiger Gradient vorliegen kann. Die
Komponenten senkrecht zur Grenzfliche (engl.: out of plane) sind aufgrund der

ungehinderten Dehnung bei geringer Substrat-Kriimmung vernachldssigbar [114]. Bei
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einem einphasigen Werkstoff manifestieren sich die Eigenspannungen typischerweise als
makroskopische Eigenspannungen der ersten Art. Bei mehrphasigen Werkstoffen hingegen
findet eine Uberlagerung von Makrospannungen statt, welche aus den Eigenspannungen der
einzelnen Phasen resultieren [112], [113].

Makroskopische Eigenspannungen in thermisch gespritzten Schichten lassen sich
nach Kuroda und Clyne zum Einen auf thermische Effekte zuriickfithren [107]. Diese
werden hier in Abschreckeigenspannungen infolge der rapiden Abkiihlung
(teil-)geschmolzener Partikel beim Aufprall und Abkiihlspannungen basierend auf der
unterschiedlichen thermischen Ausdehnung von Schicht- und Substratmaterial
unterschieden. In KGS iberwiegen aufgrund der vergleichsweise niedrigen
Prozesstemperatur typischerweise durch den Aufprall von festen Partikeln induzierte

Druckeigenspannungen [58]. Nachfolgend werden diese Unterarten gesondert erldutert.

2.3.2.1 Partikelaufprall

Im Vergleich zu konventionellen, plasmagestiitzten thermischen Beschichtungsprozessen
erfolgt der Aufprall der Partikel in KGS bei niedriger Temperatur und sehr hoher
Geschwindigkeit. Durch den Aufprall von typischerweise festen Partikeln bei hoher
Geschwindigkeit auf ein Substrat oder der zuletzt aufgetragenen Schicht und der damit
verbundenen = Deformation  resultieren in  kaltgasgespritzten  Schichtsystemen
prozessinduzierte Eigenspannungen. Analog zu Prozessen wie Sand- oder Kugelstrahlen
handelt es sich dabei hauptsichlich um Druckeigenspannungen [77], [115]. Die daraus
resultierenden Spannungen sind in der als Literatur ,,Peening stress* (PS) bekannt. Ein
positiver Nebeneffekt konnen die Erh6hung von Lebensdauer, bspw. durch die Verzégerung
von Rissbildung sein [116].

Die Berechnung dieser Spannungen ist komplex. In der Literatur existieren
verschiedene Untersuchungen zum Ausmaf} der durch den Peening-Effekt eingebrachten
Druckeigenspannungen im Kaltgasspritzen [77], [115]. Aufgrund des komplexen Vorgangs
bei der Anhaftung [71], [73], respektive Deformation oder Wérmeeintrag, miissen dabei
viele Parameter beachtet werden, um ein vergleichbares Ergebnis zu erzielen. So schitzten
Assadi et al. die Umwandlung von kinetischer Energie in Warme infolge der plastischen
Deformation von Kupferpartikeln beim Aufprall mit 90% ab [71]. Modellierung fiir gleiches
Material gaben den Temperaturanstieg in der Deformationszone mit 200 K an [117]. Weiter
existieren in der Literatur Ansdtze, die PS in KGS experimentell und analytisch

abzuschitzen [77], [118], [119]. Generell werden diese haufig als Differenz von weiteren,
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im thermischen Spritzen auftretenden Spannungen abgeschitzt, welche in den
nachfolgenden Kapitel erldutert werden. Alternativ betrachten analytische Modellierung das
Kugelstrahlen als verwandten und vereinfachten Prozess [120], [121], [122].

Rech at al zeigten bei der Beschichtung von Al-Pulver mit Al-Substrat auf, dass eine
Substratvorwirmung die PS reduziert [116], was auf eine geringere Dehnungsbehinderung
der Partikel beim Aufprall zuriickgefiihrt wurde. Ein solche Vorgehen erfolgte auch fiir die
Reparaturgeometrien (s. Kapitel 6.3). Zudem wird im Rahmen der Parametervariation in
Kapitel 6.1 ein vergleichbarer Effekt flir den Aufprall heilerer und in Relation langsamerer

Partikel diskutiert.

2.3.2.2 Abschreckeigenspannungen

Nachfolgend werden die Grundlagen der Abschreckeigenspannungen an
plasmagestiitzten thermischen Beschichtungsprozessen erldutert. Hier schmelzen die
Partikel infolge der sehr hohen Temperaturen (teilweise) auf und liegen bei Kontakt mit dem
Substrat typischerweise als sog. Splat vor. Beim Auftreffen dieser Partikel auf der kiihlen
Substratoberfliche kommt es zu einer schlagartigen Abkiihlung. Dieser Abschreckeffekt ist
umso ausgeprigter je groBer der thermische Gradient zwischen Partikel und
Substratoberflache ist. Aufgrund der Bindung des entstehenden Splats an das Substrat kann
die thermische Kontraktion nicht ungehindert erfolgen. Die dabei innerhalb der Splats
entstehenden Eigenspannungen oq haben immer Zugcharakter und werden Quenching
Stresses (QS) genannt. Die Ausbildung solcher Eigenspannungen wurde von Kuroda und
Clyne umfangreich untersucht [107], [123] und ist in Abbildung 2-12 dargestellt.

In der Literatur beziehen sich QS typischerweise auf (teil-)geschmolzene Partikel,
was in Formel 2-13 durch die Verwendung der Schmelztemperatur des Partikels
verdeutlicht wird. Im Kaltgasspritzen liegen die Partikel typischerweise auch nach Aufprall
trotz noch erhohter Temperatur in der festen Phase vor (s. Kapitel 2.2.2). Fiir die in dieser
Arbeit verwendeten Abscheideparameter sowie Materialien wird gezeigt, dass diese
Aussage weiter giiltig ist. Zudem wird eine Mdglichkeit aufgezeigt, QS beim Kaltgasspritzen

in anderer Form abzuschitzen (s. Kapitel 6.4).
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Auftreffendes Partikel als " Splat" Aufprall und Abkiihlung als "Spfat" "in-plane” Spannungsaufbau, o,
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Abbildung 2-12: Ausbildung der Abschreckeigenspannung (= QS) infolge des Partikelaufpralls (a),
nachfolgender Ausbreitung und Abschreckung (b) sowie resultierender Abschreckeigenspannung. Darstellung
und Ubersetzung nach [107], mit freundlicher Genehmigung von Elsevier.

Das Ausmal der QS kann unter Annahme eines sprunghaften Abschreckens der Partikel,
eines rein elastischen Materialverhaltens, temperaturunabhéngiger Materialparameter sowie
einer perfekten Anbindung der entstehen Splats auf dem Substrat nach Kuroda et al. [107]

wie folgt berechnet werden:
0q = Esxag* (Tn = T5) Formel 2-13

Hier bezeichnet Es den E-Modul des Substrats und o4 den thermischen
Ausdehnungskoeffizienten des Splats (engl.: deposit). Tm Dbeschreibt dessen
Schmelztemperatur (engl.: melting) und Ts die Temperatur des Substrats.

Die fiir einzelne Splats ermittelten QS sind typischerweise sehr hoch, in
Schichtverbundsystemen liegen diese allerdings bei niedrigeren Werten [124], [125]. Der
Auftrag nachfolgender Splats kann zusétzliche Druckeigenspannungen induzieren, welche
die Zugeigenspannungen der bereits abgeschiedenen Splats tiberlagern [105], [123]. Weiter
wurde gezeigt, dass die Dehnung auftreffender Splats durch das bereits vorhandenen
Rissnetzwerk der abgeschiedenen Splats kompensiert werden kann [126]. Dariiber hinaus
existieren Spannungs-Relaxations-Faktoren, welche die Eigenspannung einzelner Splats
reduzieren [107]. Damit ist der Eigenspannungszustand auf Makroebene infolge des
Abschreckens einzelner Partikel durch jedes individuelle Splat charakterisiert. Eine
zusétzliche Einflussgrofe stellt der Anteil an Poren innerhalb der Schicht dar. Im Gegensatz
zu plasmagespritzten Schichten liegt beim Kaltgasspritzen in der Regel eine sehr niedrige

Porositit vor, weswegen diese nicht gesondert betrachtet wird [13], [127].

2.3.2.3 Thermische Eigenspannung

Die zuvor erlduterten QS beriicksichtigen den Zeitraum direkt nach dem Aufprall der Splats.
Nach der Abscheidung der Partikel kiihlen die resultierende Schicht und das Substrat von
Beschichtungstemperatur auf Raumtemperatur ab. Der in der Regel unterschiedliche
thermische Ausdehnungskoeffizient von Schicht und Substrat resultiert in einer thermischen

Fehldehnung und damit verbunden zur Ausbildung von thermischen Eigenspannungen o,
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auch Abkiihleigenspannungen (Thermal Stresses, TS) genannt [128]. Diese hdngen vom
Verhiltnis der Ausdehnungskoeffizienten ab und koénnen sowohl Zug- als auch
Druckeigenspannungen ausbilden. Die resultierenden TS innerhalb des Werkstoffverbundes
konnen unter Annahme einer diinnen Schicht auf dickem Substrat sowie konstanter
Materialparameter iiber die thermische Fehldehnung mit folgender Formel abgeschatzt

werden [107]:

Formel 2-14
Oth =

1f—cw * (@ — ag) * (Tq — To)
Dabei bezeichnet Ec den E-Modul und vc die Poissonzahl der resultierenden Schicht. Die
thermische Fehldehnung resultiert aus der aus der Differenz des thermischen
Ausdehnungskoeffizienten der Schicht ac und des Substrats as sowie der Differenz aus der
mittleren Beschichtungstemperatur Ta und der Umgebungstemperatur To. Daraus resultieren

drei Fille, graphisch dargestellt in Abbildung 2-13:

® 0 <0s Druckeigenspannungen
® Oc=0s Keine Abkiihlspannungen
® 0> 0s Zugeigenspannungen

Abbildung 2-13a geht beispielhaft fiir den Fall von ausschlieSlich vorliegenden QS aus
ohne Beriicksichtigung von PS. Thermische Spannungen, welche primédr aus dem
unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten resultieren sind beispielsweise
ein Hauptversagensgrund fiir Wiarmeddmmschichten. Die typischerweise zyklische
thermische Belastung solcher Schichten kann infolge der Aufheiz- und Abkiihlvorgénge zu
einer thermischen Fehldehnung fiihren, welche sich unter anderem in Rissinduktion und
Schichtdelamination —manifestiert [129]. Trotz der vergleichsweise niedrigen
Prozesstemperaturen konnen auch beim Kaltgasspritzen in Abhingigkeit der verwendeten
Materialien thermische Spannungen auftreten [130]. Wie im weiteren Verlauf dieser Arbeit
gezeigt sind in Reparaturschichten, welche typischerweise das gleiche Material fiir Schicht

und Substrat verwenden, geringere TS beim Abkiihlen zu erwarten.
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Abbildung 2-13: Ist der thermische Ausdehnungskoeffizient des Substrats grofer resultieren thermische
Druckeigenspannungen, welche die QS iiberlagern konnen (a). Liegen keine TS vor hdngt der finale
Spannungszustand (in diesem Fall) ausschlieflich von den QS ab (b). Ist der thermische
Ausdehnungskoeffizient des Substrats kleiner als der der Schicht, so weisen die TS Zugeigenspannungen auf
und summieren sich zu den QS (c). Darstellung nach [131] basierend auf [107], verdffentlicht unter CC BY
4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

2.3.3 Messverfahren

In der Literatur existiert eine Vielzahl von Untersuchungen fiir die Messung von
Eigenspannungen [114], [132]. Allgemein erfolgt deren Einteilung in zerstdrende,
teilzerstorende und nicht-zerstérende Messverfahren. Grundlage bei den zerstérenden und
teilzerstorenden Verfahren ist die Storung des mechanischen Gleichgewichts der
Eigenspannung durch gezielten Materialabtrag [133]. Diese werden daher auch als
mechanische Verfahren bezeichnet. Dagegen basieren die nicht-zerstérenden Verfahren auf
verschiedenen physikalischen Prinzipien. Eine Einteilung der geldufigsten Verfahren ist in

Tabelle 2-1 dargestellt.

Tabelle 2-1: Methoden der Bestimmung von Eigenspannung nach Rossini et al. [133]

Nicht-zerstorende Methode Teilzerstorende Methode Zerstorende Methode
Rontgenbeugung Bohrlochmethode Schichtabtragverfahren
Neutronenbeugung Schlitzverfahren Konturverfahren
Synchrotronbeugung Trepanierverfahren

Ultraschallmessung Ring-Kernverfahren

Magnetische Messung

Kriimmungsmessung

Raman-Spektroskopie

Die Auswahl addquater Messverfahren ist maf3geblich von dem zu untersuchenden Bauteil
abhédngig. Dabei sind insbesondere die Form und die Dimensionen des Bauteils, der
verwendete Werkstoff sowie die Verfiigbarkeit der Messverfahren zu beriicksichtigen [134].

In der vorliegenden Arbeit ist die Auswahl des Verfahrens zur Eigenspannungsbestimmung
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durch die spezifische Reparaturgeometrie limitiert (s. Kapitel 3). Da Schichthéhen von mehr
als 4 mm erzielt werden und es sich um einen kristallinen Werkstoff handelt, kénnen
Beugungsverfahren in Form von Neutronenbeugung angewendet werden. Zusétzlich bieten
sich die inkrementelle Bohrlochmethode sowie Kriimmungsmethode fiir Analysen auf
diinneren  Schichten an. Ersteres bietet zusétzlich die Moglichkeit, den
Eigenspannungszustand von der Oberfliche bis zu einer Tiefe von etwa 1 mm solcher
beschichteter Kavititen zu analysieren [135]. Daher wurden diese drei Verfahren

ausgewahlt.

2.3.3.1 Inkrementelle Bohrlochmethode

Die inkrementelle Bohrlochmethode wird den teilzerstorenden Methoden der
Eigenspannungsbestimmung zugeordnet und ist in der ASTM E837-08 [136] genormt.
Durch das schrittweise (= inkrementelle) Einbringen eines Sacklochs mit definiertem
Durchmesser [137] wird das Eigenspannungsgleichgewicht gezielt gestort. Die aus dieser
Bohrung resultierenden Verformungen kdnnen an der Bauteiloberfliche in direkter Néhe
zum Bohrloch iiber Dehnungsmessstreifen (DMS) gemessen. Ublicherweise sind drei DMS
in Form einer Rosette unter den Winkeln 0°, 45° und 90° angeordnet. Auf Grundlage der
linear-elastischen Kontinuumsmechanik und den Gleichungen von Kirsch [138] konnen die
gemessenen Dehnungsauslosungen in die drei Komponenten des Spannungstensors ox, Oy
und Txy Uiberflihrt werden. Der Eigenspannungstiefenverlauf ergibt sich unter Annahme eines
ebenen Spannungszustandes aus den zugehdrigen Hauptspannungen o1 und oy [106].!

Zur Auswertung sind zusétzliche Kalibrierfunktionen beziiglich Rosettengeometrie,
Bohrlochgeometrie sowie elastischer Eigenschaften des Probenmaterials notwendig.
Letztere beschrinken sich im Fall von homogenen Materialzustinden auf E-Modul und
Poisson-Zahl. Diese Korrekturen sind notwendig, da die Eigenspannungen durch das
eingebrachte Bohrloch generell nur teilweise bzw. in bestimmter Tiefe nicht ausgeldst
werden und das Hook sche Gesetz nicht direkt anwendbar ist [23], [139].

Bei diesem Verfahren miissen einige geometrische Randbedingungen eingehalten
werden [137]. Die laterale Abmessung der Probe sollte mindestens den 10- bis 20-fachen
Bohrlochdurchmesser betragen und die Bauteildicke sollte mindestens dem 3-fachen
Bohrlochdurchmesser entsprechen. Ab einer Tiefe des Bohrlochs von etwa 60 % des
Bohrlochdurchmessers werden kaum noch Dehnungen an der Oberflache ausgeldst und die

Auswertung kann nicht fortgesetzt werden. Des Weiteren sollten die im Bauteil enthaltenen

! Eine Uibersichtliche lllustration ist in der Dissertation von Esther Held dargestellt [106].
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Eigenspannungen nicht 60% der Festigkeit des Materials iiberschreiten, da es sonst zu
plastischen  Verformungen in der Néhe der Bohrung aufgrund von
Spannungskonzentrationen kommen kann [140]. Fiir die Auswertung der Eigenspannung

iiber das Bohrinkrement existieren zwei Verfahren:

¢ Bei der Differentialmethode nach Kockelmann wird angenommen, dass lediglich die
im letzten Bohrinkrement induzierten Eigenspannungen zur Dehnungsauslésung an
der Oberfliche beitragen. Fiir diesen Fall besteht die Mboglichkeit, die
Kalibrierkonstanten durch experimentelle Bestimmung zu validieren [141].

e Die Integralmethode nach Schajer basiert auf der Annahme, dass nicht nur die
Eigenspannung im zuletzt eingebrachten Bohrinkrement, sondern ebenfalls die
Eigenspannungen in allen zuvor eingebrachten Bohrinkrementen zur
Dehnungsauslosung an der Oberfliche beitragen. Eine exakte Bestimmung der
Kalibrierkonstanten ist daher ausschlieflich mittels einer Finite-Elemente-

Simulation moglich [142].

2.3.3.2 Diffraktionsmethoden

Diffraktionsmethoden zur Eigenspannungsanalyse nutzen Rontgen-, Synchrotronrdntgen-
oder Neutronenstrahlung, um die Gitterabstinde in kristallinen Werkstoffen zu bestimmen
und auf dieser Basis die im Material vorliegenden Eigenspannungen zu berechnen [143].
Damit zéhlt dieses Verfahren zu den nicht-zerstérenden Verfahren. Grundlage fiir die
Spannungsermittlung durch Rontgenbeugung ist die Bragg’sche Reflexionsbedingung
[144]:

nxA=2xd *sin(@) Formel 2-15

Dabei trifft monochromatische Rontgenstrahlung der Wellenldnge A auf einen kristallinen
Festkorper und regt die Elektronen der bestrahlten Atome zu erzwungenen Schwingungen
im Rhythmus der Rontgenstrahlungsfrequenz an. Die Strahlung dieser neuen
Schwingungszentren interferiert unter geeigneten geometrischen Randbedingungen mit der
urspriinglichen Strahlung. Wenn der Gangunterschied der an benachbarten Gitterebenen
reflektierten Strahlen exakt einem ganzzahligen Vielfachen n der Wellenldnge entspricht,
kommt es zu konstruktiver Interferenz. Liegen Spannungen in belasteten Bauteilen vor
filhren diese zu elastischen Dehnungen und damit zur Verzerrung des Kristallgitters.
Hiervon sind die Gitterebenenabstinde d und der Beugungswinkel 6 der eintreffenden

Strahlung betroffen. Der Ubergang von spannungsfreien in spannungsbehafteten Zustand
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der Kristalle ist in Abbildung 2-14 fiir eine eindimensionale Belastung in x-Richtung

dargestellt.
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Abbildung 2-14: Schematische Darstellung des diffraktometrischen Verfahrens fiir die Deformation in x-
Richtung. Darstellung nach [114], mit freundlicher Genehmigung von Springer Nature.

Bei einer einzelnen Dehnungsmessung werden nur die Kristallite beriicksichtigt, deren
Normalvektor der untersuchten Gitterebenenschar {hkl} parallel zur Messrichtung liegt.
Diese Messung in eine Richtung kann durch Variation des Winkels y zwischen
Normalvektor der Ebene und dem der Probe erweitert werden. Damit ergibt sich die
Anderung der Gitterebenenabstinde als Funktion der Verkippung um . Diese kann
wiederum in die zugehdrige Spannung umgerechnet werden, in diesem Fall in x-Richtung

[114]:

o =( E ) l( ad ) Formel 2-16
¥ \1 + v/ dg \0sin2(y)

wobei do den unbelasteten Gitterebenenabstand, E den E-Modul und v die Poisson-Zahl
beschreiben. Dieses Verfahren wird sin?y — Methode genannt.

Da im Rahmen dieser Arbeit Schichth6hen von mehreren Millimetern erzielt werden
bietet sich die Eigenspannungsanalyse iiber den Tiefenverlauf an. Die Informationstiefe bei
herkdmmlicher Rontgenstrahlung, beispielweise fiir die Phasenanalyse, ist auf die
unmittelbare Oberflache beschrinkt. Die prozessinduzierten Eigenspannungen und deren
Tiefenverteilungen konnen bei metallischen Beschichtungen mittels elektrochemischen
Subschichtabtrags untersucht werden. Anschliefend erfolgt eine rontgenographische
Eigenspannungsanalyse an der jeweils neu geschaffenen Werkstiickoberfldche. Dabei kann

es aufgrund des -elektrochemischen Abtragens jedoch zu einer Umlagerung der
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Eigenspannungen kommen [106], [145], [146].

Alternativ  ist es moglich, Dickschichten durch  diffraktometrische
Eigenspannungsanalysen mittels Neutronenstrahlung durchzufithren. Uber einen
Monochromator wird ein bestimmter Wellenldngenbereich des Neutronenstrahl im
Strahlrohr iiber ein System aus Linsen und Blenden geleitet, den Kollimator. Hierdurch kann
die Divergenz des Neutronenstrahls reduziert werden, woran sich das Messvolumen
orientiert. Bei der Einstellung des einfallenden Strahls mit 20 = 90° ergibt sich ein quader-
oder wiirfelformiges Volumenelement, was die beste Ortsauflésung in der Probe erreicht
[24]. Das hohe Eindringvermdgen von Neutronenstrahlung ermoglicht eine zerstorungsfreie
Analyse des Eigenspannungstiefenverlaufs. Auch hier ist eine Referenzprobe mit dem
Gitterparameter do des zu untersuchenden Materials notwendig. Mit zunehmender
Eindringtiefe der Strahlung ist ein deutlicher Abfall der ohnehin geringen, lokalen
Auflésung dieser Methode zu verzeichnen. Daher konnen potentiell steile
Eigenspannungsgradienten in Schichtverbunden an der Oberfliche und im Ubergang

Schicht-Substrat nur mit hohem Aufwand abgebildet werden [25], [106], [147], [148].

2.3.3.3 Kriimmungsmethode

Auch die Kriimmungsmethode gehdrt zu den zerstorungsfreien Verfahren. Im Gegensatz zu
den vorherigen Verfahren handelt es sich bei der Kriimmungsmethode um eine mechanische
Methode. Deren Anwendbarkeit ist aufgrund der speziellen Anforderungen an die
Probengeometrie mit einem grofen Ligen-Breiten-Verhéltnis jedoch sehr eingeschrankt
[22].

Infolge der wihrend des Beschichtungsprozesses eingebrachten Eigenspannungen
kommt es bei Schichtsystemen zu zwei ausgleichenden, entgegen gerichteten Kriftepaaren.
Dies ist in Abbildung 2-15 am Beispiel der thermischen Fehldehnung Ae infolge
gradientfreier Abkiihlung dargestellt. Der thermische Ausdehnungskoeffizient der Schicht
ist dabei kleiner im Vergleich zu dem Substrats, wodurch die thermisch bedingte
Schrumpfung des Substrats in diesem Fall grofer ist. Infolge der thermischen Fehldehnung
liegen zwei entgegen gerichtete, betragsmifig gleiche Kraftepaare Fi vor. In Abhéngigkeit
der Dehnsteifigkeit bedingen diese Kriftepaare bei Kompensation im Gleichgewicht ein
Biegemoment M;j, welches zur Kriimmung der Probe filihrt. Anhand dieser
charakteristischen Kriimmung konnen die zugrunde liegenden Eigenspannungen ermittelt

werden [149]. Das hier reprdsentativ angefithrte Beispiel zeigt schematisch die
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Kriimmungsausbildung infolge thermischer Fehldehnung (TS). Die induzierte Spannung
umfasst sowohl QS als auch PS.

@ @ wl [T Schichtebens] ‘ Thermische Fehldehnung:

H Ae Ae =Aa*AT
//
4 @ Fy—] SeTihho “_ F, Krﬂﬁ:vglelchgmchlz
/ Fye ‘—»F. b I oly)dy =0
o — H
o j @ M r/ 1. Schichtebene \\—7M Momentengleichgewicht:
z i = = 4 w
T [Substrat] /
x C \ o= / > b I ofy)ydy =0
R~ 1/k H

Abbildung 2-15: Schematische Kriimmungsausbildung in einem Schichtverbundsystem (a) mit Darstellung
der ursdchlichen Fehldehnung (b) sowie resulticrendem Krifte- (c) und Momentengleichgewicht (d).
Darstellung und Ubersetzung nach [105], mit freundlicher Genehmigung von Elsevier.

Der in der Schicht typischerweise symmetrische Spannungszustand [13] fiithrt zu einer
sphirischen Kriimmung der Probe [22], [114]. Die Probekriimmung kann daher {iber den

reziproken Radius R entsprechend einer angenéherten Kugel ermittelt werden:

P Formel 2-17
R

Im Allgemeinen kann bei der Kriimmungsmessung keine Differenzierung zwischen
elastischen und plastischen Verformungen vorgenommen werden. So kann beispielsweise
die Prisenz von plastischen Verformungen im metallischen Substrat oder von Mikrorissen
in der keramischen Schicht das Resultat beeinflussen. Auch die unterschiedliche Ausbildung
von Eigenspannungen wihrend Beschichtung und Abkiihlperiode miissen beachtet werden.
Eine Nichtberiicksichtigung dieser Effekte oder eine Fehlinterpretation derselben kann zu
einer signifikanten Verzerrung des Resultats fiihren. Ein Beispiel fiir eine Fehlinterpretation
der ausgebildeten Kriimmung ist in Anhang 11 beigefligt.

Die gesamte Fehldehnung wird entsprechend dem Verhiltnis der Steifigkeiten auf
die Komponenten verteilt. Ist das Substrat jedoch deutlich dicker als die Schicht, wobei beide
Komponenten einen vergleichbaren oder grofleren E-Modul aufweisen, wird der Grofteil
der Fehldehnung von der Schicht kompensiert. In diesem Fall kann ein integraler
Spannungswert innerhalb der Schicht oy {iber die Stoney-Gleichung [150] aus der
gemessenen Kriimmungsinderung Ak (Differenz aus finaler und initialer Kriimmung) der
Probe in Kombination mit den geometrischen Randbedingungen und den
Materialeigenschaften berechnet werden. Die Stoney-Gleichung wurde urspriinglich fiir die

Diinnfilm-Beschichtung entwickelt. Es zeigte sich, dass die Annahme nach Stoney fiir
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Dickenverhéltnisse von Schicht und Substrat t./ts < 10% angewendet werden kann und
dariiber hinaus die Spannung im Schichtverbundsystem tendenziell {iberschétzt [151]. Um
grofiere Dickenverhéltnisse berechnen zu kénnen, wurden verschiedene Erweiterungen der
Stoney-Gleichung iiber einen Vergleich mit der analytischen Losung nach Townsend et al.
berechnet [152]. In der Literatur finden sich typischerweise die Modifikationen nach

Atkinson [153] sowie Brenner und Senderoff [154]:

_Egt? Formel 2-18
o5y = —— Ak
6t,
Elt3
Ope = ————~ D Formel 2-19
2 =S
6tz (1+ tc)
Elt? 4t. (E! -
oy, = 35 [1 +_c<_f>] Ak Formel 2-20
6t, t, \E.

Dabei beschreiben ost, oat, oB: die Eigenspannung nach Stoney, Atkinson und Brenner
Senderoff, E’c und E’s den biaxialen E-Modul von Schicht und Substrat, t. und ts die Schicht-
und Substrathdhe sowie Ak die Kriimmungsénderung. Die Néherung nach Atkinson zeigte
bis zu einem Dickenverhéltnis von 30% eine geringe Abweichung. Dagegen zeigte die
Modifikation von Brenner-Senderoff keine gute Ubereinstimmung oberhalb der Limitierung
von Stoney. In dieser Arbeit wird gezeigt, dass die Verwendung von Stoney trotz der zu
erwartenden Fehlers fiir dicke Schichten unter Beriicksichtigung der Modifikationen

anwendbar ist (s. Kapitel 6.4).

2.3.4 Einfluss auf Schicht und Adhiision

Der Eigenspannungszustand in thermischen Schichtverbundsystemen stellt eine signifikante
GroBe fiir die Qualitdt der Anhaftung auf der Schicht dar. Wie bereits erldutert, resultieren
prozessinduzierte Eigenspannungen aus dem Herstellungsverfahren, welche sowohl in der
nachfolgenden Anwendung als auch bereits wihrend der Herstellung zum Versagen des
Schichtverbundsystems fithren kann. Die erlduterten Spannungsarten kumulieren sich im
Schichtverbundsystem und konnen damit zum Schichtversagen fithren. Durch diese
sukzessive eingebrachten Spannungen erhoht sich auch die gespeicherte elastische Energie
[58]. Das Ausmal} dieser Energie kann durch die Energiefreisetzungsrate G (engl.: energy
release rate) abgeschétzt werden [155]:

_ olt. Formel 2-21
2E,

Diese Rate setzt sich aus der Spannung in der Schicht ¢, der Schichthéhe tc sowie deren E-

Modul Ec: zusammen. In der Literatur existieren umfangreiche Modellierungen fiir
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Wiérmeddmmschichten zum Abschitzen des Grenzwerts Ge, bei welchem Schichtversagen

in Form von Delamination, Randablosung (engl.: edge delamination) oder
Wolbungseffekten (engl.: buckling) auftritt [20], [21], [155].
Aufbau Adhisives Kohiésives Kleber-
Versagen Versagen Versagen
Stempel Stempel Stempel Stempel
Kisber 772000, WL iz 7777777777
Schicht S e AAAAAAANNRN
Substrat Substrat Substrat Substrat
Kleber [AAA///ZZ7Z777 4 (LI,
Stempel Stempel Stempel Stempel

Abbildung 2-16: Versagensarten der Haftzugversuche. Kohisives Versagen ist beispielhaft in der Schicht
dargestellt, kann sich jedoch auch in Schicht oder Kleber fortsetzen. Darstellung und Ubersetzung nach [13]
mit freundlicher Genehmigung von Elsevier.

Anhand der Mikrostruktur ist es moglich die abgeschiedene Schicht hinsichtlich Defekten,
Porositit oder Anhaftung qualitativ zu bewerten. Insbesondere die Anhaftung stellt einen
kritischen Punkt in Bezug auf die mechanische Integritdt der abgeschiedenen Schicht dar.
Eine Moglichkeit zur quantitativen Beurteilung ist die Ermittlung der Haftzugfestigkeit von
thermisch gespritzten Schichten nach DIN EN ISO 14916 [156] bzw. ASTM C633 [157].
Dieses Verfahren dient neben der Quantifizierung verschiedener
Oberflichenbehandlungsmethoden (s. Kapitel 2.2.5) der generellen Beurteilung von
Anhaftungsqualitét in thermisch gespritzten Schichten [158]. Hierbei werden beschichtete
Substrate mit genormter Geometrie (s. Kapitel 3.2.1) unter Verwendung eines Folienklebers
auf beiden Seiten formschliissig mit einem Edelstahlzylinder verklebt. Der Zylinder wird
nachfolgend als ,,Stempel® bezeichnet. Die Aushértung des Klebers erfolgt unter Druck bei
vorgegebener Ofentemperatur und Haltedauer (s. Kapitel 4.6). Nach jedem Ofenzyklus
muss die Koaxialitdt mit einer Parallelitdtslehre untersucht werden. Zur Ermittlung der
eigentlichen Adhésionsstirke erfolgt ein Zugversuch an den beidseitig eingespannten
Stempelpaar unter vorgegebener Dehnrate bis zum Versagen. Die Versagensmodi werden in
kohésiv

adhdsiv  (Ablosen  am

Schicht/Substrat/Kleber) und Kleberversagen unterteilt (s. Abbildung 2-16). Die

Interface), (iiberlagertes ~ Versagen  iber
Haftzugstdrke ergibt sich aus der aufgebrachten Kraft und der Probenoberfléche. Hierbei ist
zu beachten, dass sich die maximale Kleberfestigkeit an Herstellerangaben orientiert.

So untersuchten Ma et al. den Einfluss der Prozessparameter sowie Stickstoff und

Helium als Prozessgas auf kaltgasgespritzte IN718-Schichten [78]. Deren Haftzugfestigkeit
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iiberstieg die maximale Kleberfestigkeit signifikant, sodass ein eigens entwickelter,
mechanischer Versuchsaufbau angewendet werden musste. Singh et al. formulierten die
Energiefreisetzungsrate  als  Superposition von intrinsischen (prozessbedingten)
Eigenspannungen und extern aufgebrachten Spannungen [13]. Unter Verwendung eines
Referenzwertes fiir die Eigenspannung in den IN718-Schichten sowie eines Grenzwertes fiir
die Energiefreisetzungsrate wurde eine notwendige, externe Spannung flir das
Schichtversagen in Form der Haftzugfestigkeit ermittelt. Dabei standen die experimentell
ermittelte und angendherte Haftzugfestigkeit bei variabler Schichtdicke in guter
Ubereinstimmung. Die mit zunehmender Schichthéhe sinkende Haftzugfestigkeit wurde auf
die ansteigende gespeicherte elastische Energie zuriickgefiihrt. Champagne et al. wiesen mit
Haftabzugversuchen eine hohere Haftabzugfestigkeit fiir die Verwendung von Helium als
Prozessgas nach [64]. Goldbaum et al. untersuchten die Haftzugfestigkeit von mittels KGS
abgeschiedenen Partikeln aus Ti und Ti6Al4V auf gleichen Substratmaterialien bei variablen
Prozessparametern [ 159]. Dieser Aufbau umfasst das ,,Abkratzen® einzelner Partikel (engl.:
modified ball-bond shear test) von der Oberfliche mittels eines Mikro-Tasters, wobei das
Substrat mit einer konstanten Rate verschoben wird. Die Haftzugstérke ergibt sich aus der
am Taster gemessenen tangentialen Kraft geteilt durch die projizierte Flache der Partikel.
Dabei zeigte sich insbesondere eine bessere Anhaftung der Partikel im Zentrum des
Partikelstrahls, was mit der Annahme der dort am hdchsten liegen Partikelgeschwindigkeit
korreliert. Auch Vorheizen des Substrats zeigte eine positive Wirkung. Sowohl bei dieser
Studie als auch bei Tan et al. [97] wies eine polierte Oberflache eine signifikant hohere
Haftzugfestigkeit im Vergleich zu sandgestrahlten Substraten auf. Auch die von Sun et al.
durchgefiihrte Studie zur Haftzugfestigkeit von IN718 wurde mit diesem modifizierten
Abkratzen der Partikel durchgefiihrt [15].

Auf Basis der vorhandenen Literatur sind fiir KGS-Schichten generell hohe
Haftzugfestigkeiten zu erwarten. Im Hinblick auf Vorarbeiten von Singh et al. [13] soll der
Einfluss weiterer Vorbehandlungsmethoden untersucht und mittels Haftzugversuchen
quantifiziert werden (s. Kapitel 6.2). Der Beschichtungsprozess sollte idealerweise so
gestaltet werden, dass die Schicht spannungsfrei vorliegt und somit eine hohe
Haftzugfestigkeit aufweist. Dies stellt einen wesentlichen Teil der vorliegenden Arbeit dar

(s. Kapitel 6.4).
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2.4 CFD-Simulation von turbulenten Stromungen

Diese Arbeit beinhaltet eine CFD-Simulation der Gasstromung im Kaltgasspritzen, welche
typischerweise Uberschallgeschwindigkeit erreicht. Fiir ein grundlegendes Verstindnis der
Strémungssimulation sollen die grundlegenden Gleichungen zur Beschreibung von solchen
Gasstromungen beim Kaltgasspritzen sowie Losungsansdtze fiir die entstehenden
Turbulenzen vorgestellt werden.

Die Navier-Stokes-Gleichungen bilden die Grundlage zur Beschreibung der
Stromungsdynamik von Fliissigkeiten und Gasen und spielen eine zentrale Rolle in der
numerischen Stromungsmechanik (engl.: Computational Fluid Dynamics, CFD).
Instationdre Stromungen mit hohen Reynoldszahlen und daraus resultierenden Turbulenzen,
wie sie im Rahmen des Kaltgasspritzens auftreten, kdnnen analytisch kaum und numerisch
nur mit sehr hohem Aufwand geldst werden. Das Verhalten einer solchen Stromung kann
mittels der Navier-Stokes-Gleichungen fiir kompressible Fluide beschrieben werden [16],
[160]. Die mafigeblichen Gleichungen, welche die Erhaltung von Masse und Impuls in

einem strdmenden Medium beschreiben, lauten wie folgt:

Kontinuititsgleichung:

dpg 0 Formel 2-22
Fg, 7 )=0
ot ax, (Vi)

Impulsgleichung:
d 0 d PVYgi  PVg,j Formel 2-23
E(pvg.i) + a_xj(p”g,ivg.j) = E —P&; + (pvy.i) tu ( px; + 0%, +f

wobei pg, t, Vgi, Vgj, Xi und xj jeweils die Gasdichte, Zeit und die Geschwindigkeit bzw. die
Raumkoordinate in der entsprechenden Richtung i darstellen. p bezeichnet die dynamische
Viskositét, P steht fiir die Kraft, die durch Druckunterschiede innerhalb des Fluids ausgeiibt

wird, und f umfasst alle externen Kréfte.
¢x, 1) = Plx;) + ¢'(x,7) Formel 2-24

Um diese Grundgleichungen zu 16sen bzw. zu ,,schlieBen”, werden fiir eine instationére
Stromung alle GroBen in einen Mittel- und Schwankungswert analog zu Formel 2-24
aufgeteilt. Daraus resultieren die sog. RANS-Gleichungen (engl.: Reynolds-averaged navier
stokes). Dabei stellt der resultierende Mittelwert ¢ den stationdren Zustand der Stromung dar
und ignoriert beispielsweise kleine, schnelle Schwankungen infolge von Turbulenzen. Alle

zeitabhéngigen Variationen der Variablen in Form von Turbulenzen sind unter den
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Schwankungen ¢ ‘ zusammengefasst. Der stationére Teil kann in der Regel numerisch geldst
werden. Die Berechnung der nichtlinearen Terme im Schwankungsteil erfordern, sofern
iiberhaupt moglich, sehr hohe Rechenkapazititen. Daher werden diese mittels sog.
Turbulenzmodelle approximiert. Durch Auswahl eines ausreichend langen Zeitraums der
Simulation konvergiert die Losung dabei gegen den stationdren Zustand [161], [162]. Infolge
der sog. Reynolds-Mittelung ergeben sich die RANS —Gleichungen fiir Kontinuitéts- und
Impulserhaltung wie folgt:

9(pgPy,) -0 Formel 2-25
0x;
6(vg'i) aﬁg_ivg'j _ 6(;3) a O(ﬁg_i) a(ﬁgyj) — Formel 2-26
Pe"g; TPs ax, ) ox * ox; 0x; + ox ) PV9i¥ g,

In der Literatur wird der letzte Term als sogenannter Reynolds-Spannungstenor beschrieben.
Dieser resultiert aus der Mittelung der nichtlinearen Konvektionsterme und umfasst die
unbekannten, turbulenten Komponenten. Die hdufigsten Ansétze zu deren Abschétzung sind
entweder die direkte Modellierung (engl.: direct numerical simulation, DNS) oder die
Einfiihrung von Turbulenzmodelle [16], [163], [164]. Ersteres stellt ein vergleichsweise
exaktes Verfahren dar, welches jedoch mit hohem Rechenaufwand verbunden ist. Letzteres
wurde in der vorliegenden Arbeit verwendet und soll nachfolgend ndher erldutert werden.
Die Boussinesq-Naherung stellt eine Mdoglichkeit dar, die Reynolds-Spannungen
iiber die turbulenten Anteile zu bestimmen. Hierfiir wird angenommen, dass die Reynolds-
Spannungen proportional zum mittleren Geschwindigkeitsgradienten sind [160]:

—pV GV, = (%}Zl) + %) _ ;Pg@jk Formel 2-27
&ij stellt das Kronecker-Delta dar. Die Turbulenz, vereinfacht als Wirbel angenommen, ist
hier durch ihre kinetische Energie k und die turbulente Viskositét e charakterisiert. Die
kinetische Energie kann als Summe der quadratischen Mittelwerte der
Geschwindigkeitsfluktuationen in den drei kartesischen Koordinatenrichtungen angenéhert

werden [160]:

Formel 2-28

2 Formel 2-29

Die dynamische Viskositdt ist wiederum abhédngig von der kinetischen Energie sowie der
Energiedissipationsrate € der turbulenten Wirbel. Letztere gibt die Umsetzungsrate der

turbulenten kinetischen Energie in thermische Energie an. Durch Einfilhrung der
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charakteristischen Lidnge L, welche die Grofe dieser turbulenten Wirbel beschreibt,

eingefiihrt [160]:
e = C”pg\/ﬁL Formel 2-30

Diese Linge hingt von der Stromungsart ab und basiert auf dem ,,mixing length* — Model
von Prandtl [165]. C, stellt eine empirische GroBe dar. Fiir die Berechnung dieser
empirischen Lénge ist eine akkurate Kenntnis {iber die auftretenden Wirbel notwendig. Die
beiden am héaufigsten hierfiir angewendeten Modelle sind das k-& und k- Modell [166],
[167], [168], [169]. Die jeweils letzte Variable beschreibt die Art der Dissipationsrate von
turbulenten Verwirbelungen. Ersteres (€) eignet sich besser in freien Stromungen, also
weiter von Winden entfernt. Letzteres (w) beschreibt die Dissipation in kleineren Skalen
und eignet sich damit fiir die Anwendung in Wandnihe. Als hybride Variante kommt das k-
® SST (engl.: shear stress transport) Modell zum Einsatz, welches das k-® in Wandnéhe
und k-¢ entfernt von der Wand mit Ddmpfungsfunktionen im Ubergangsbereich kombiniert.
Dieses Modell erfordert ein sehr feines und gut strukturiertes Vernetzungsgitter. Im Ergebnis
kann damit das Stromungsfeld bei vergleichsweise geringem Rechenaufwand mit einer

hohen Auflésung dargestellt werden.
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3 Materialien und experimentelle Durchfiihrung

Im Rahmen der Arbeit wurde ausschlieBlich das Kaltgasspritzen als thermischer
Beschichtungsprozess angewendet. Daher stellt dieses Kapitel zunichst die Anlage sowie
die Abscheideparameter vor. Auch die verwendeten Schicht- und Substratmaterialien sowie

deren Oberfliachen- und Warmebehandlung werden vorgestellt.

3.1 Beschichtungsprozess

Der Beschichtungsprozess wurde an der Kaltgasspritzanlage Impact5/11 (Impact
Innovations GmbH, Rattenkirchen, Deutschland) durchgefiihrt. Alle Experimente fanden
unter Verwendung von Stickstoff (N2) als Prozessgas statt. Im Rahmen der vorliegenden
Arbeit wurden verschiedene Parameter fiir Gasdruck und -temperatur sowie Spritzabstand
und -winkel verwendet. Wie in Kapitel 3.1.2 dargestellt, umfasst dies auch Parameter wie

die eingestellte Pulverforderrate sowie die Robotergeschwindigkeit. Anlage und montierte

Diisen sind in Abbildung 3-1a und b dargestellt.

]: bdep

Abbildung 3-1: Aufnahmen der verwendeten Kaltgasanlage (a) sowie der Diise mit vorgeschaltetem
Heizelement (b). Der Beschichtungsmiaander setzt sich aus der horizontalen Bewegung mit definierter Lénge
(Waep) sowie Versatz in vertikaler Richtung (baep) zusammen (c).

Basierend auf vorhergehenden Projekten [70], [127] wurde fiir die Experimente in der
vorliegenden Arbeit standardméBig eine de Laval — Diise mit konvergent-divergentem
Diisenteil vom Typ Outl verwendet. Der Materialauftrag erfolgt grundsétzlich in Form eines
Beschichtungsméanders. Hierfiir ist die Diise auf einem Roboter montiert, welcher die Diise
zundchst mit vorgegebener Lidnge in horizontale Richtung (Wgep) verfiahrt. Daraus
resultieren sogenannte ,,Linienprofile” (LP). Durch definierten vertikalen Versatz (bdep)
entsteht ein Mdander wie in Abbildung 3-1c¢ ersichtlich. In Abhéngigkeit des Materials
(s. Kapitel 3.2.2) sowie der Abscheideparameter (s. Kapitel 3.1.2) weist das mit diesem
Maiander abgeschiedene Material eine charakteristische Hohe auf. Aus der definierten
Anzahl an Wiederholungen (= Beschichtungszyklen, zqep) ergibt sich die Gesamthéhe der
Schicht.
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Insbesondere fiir die Variation des resultierenden Spritzflecks (s. Kapitel 6.5) kamen
zwei weitere kommerziell von Impact verfligbare Diisenmodelle zum Einsatz. Die Diise
Out2 weist einen kiirzeren divergenten Teil bei signifikant groferem Ausgangsdurchmesser
auf. Letzterer liegt bei Out4 nur leicht iiber dem von Outl bei signifikant lingerem
divergenten Diisenteil. Der Durchmesser von Diiseneingang und engstem Diisenquerschnitt
(throat) sowie Lange des konvergenten Diisenteils sind fiir alle drei Geometrien gleich. Eine
schematische Darstellung ist in Anhang 1 beigefiigt inklusive der hindisch vermessenen
Dimensionen. Wo nicht anders genannt wurde fiir die Versuche die Standarddiise Outl

verwendet.

3.1.1 Schichtmaterialien

Als Beschichtungsmaterial wurde das patentierte INCONEL 718 — Pulver AE10718 von
Oerlikon-Metco verwendet. Dabei handelt es sich um eine Nickelbasis-Superlegierung mit
guten mechanischen Eigenschaften hinsichtlich Kriech- und Ermiidungsfestigkeit sowie
Oxidation. Die Partikel dieses Pulvers sind nochmals mit einer weicheren und verformbaren
Nickel-Aluminium-basierten Schicht umgeben mit dem Ziel einer besseren Anhaftung. Im
Rahmen der vorliegenden Arbeit kamen zwei Pulverchargen zum Einsatz, wobei es sich um
den gleichen Herstellungszyklus handelt. Die volumetrische PartikelgroBenverteilung der
beiden Pulverchargen BCM395M und BCM411M ist jeweils in Abbildung 3-2a und b
dargestellt und ergab nahezu identische Resultate. Fiir beide Pulver wurde eine mittlere
PartikelgroBe von dso = 14 pm ermittelt, was in guter Ubereinstimmung mit Analysen steht,
die im Rahmen vorheriger Projekte unter Verwendung des gleichen Materials durchgefiihrt

wurden [70].

BCM395M 9 BCM411M 9

R R
£ q3 L0 £ q3 L1008
20—aq3 s %°l—a3 ‘ )
2 80 2 2 | r8o 2
215 g 21 ‘ 2
[} o o o
5 dig=9 pm 60 ¢ % dig =9 um reo £
é 104 dso = 14 pm H ﬁ 104 dgg = 14 pm ‘ 2
£ {de=20pm 210 2 dgo = 20 pm .o
5 3 -3
g2 202 8° tzo £
3 g & 2
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T g | 0o § 2o ! o §
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Abbildung 3-2: Volumetrische PartikelgroBenverteilung fiir die verwendeten IN718-Pulver BCM395M (a)
und BCM411M (b) mit REM-Aufnahme eines Schnittes durch ein IN718-Pulverpartikel (c, [127],
verdffentlicht unter CC BY 4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/).

Die Morphologie des verwendeten Pulvers wurde von Vallen et al. [127] mittels eines

Querschliffs durch ein einzelnes Partikel gezeigt (s. Abbildung 3-2¢). Der helle Kontrast in
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den interdendritischen Bereichen resultiert aus Nb-Abscheidungen infolge des raschen
Abkiihlvorgangs  widhrend des  fir  die  Pulverherstellung  verwendeten
Gasverdiisungsprozesses. Das Al-Ni-Beschichtungsadditiv ist in der Mikrostruktur der
abgeschiedenen Schicht sichtbar [127]. Die mittels chemischer Untersuchung
(s. Kapitel 4.1.1) ermittelten Massenanteile der Hauptbestandteile an Ni, Fe, Cr, Al, Mo, Nb
und Ti in Tabelle 3-1 ergaben keine signifikante Abweichung zwischen den verwendeten

Pulvern. Im Folgenden wird daher der Begriff IN718 einheitlich fiir beide Pulver verwendet.

Tabelle 3-1: Massenanteile von Ni, Fe, Cr, Al, Mo, Nb und Ti in den verwendeten Pulvern.

Anteil Gew.-% Ni Fe Cr Al Mo Nb Ti
BCM395M 55,0 17,1 18,3 0,77 2,9 4,75 0,83
BCM411M 54,9 16,4 17,3 0,65 3,0 4,51 0,84

3.1.2 Abscheideparameter

Basierend auf vorherigen Arbeiten mit gleicher Kaltgasanlage und IN718-Pulver [13], [127]
wurden fiir die vorliegende Arbeit flir die Beschichtung optimierte Parameter
herausgearbeitet und zunéichst als Standard fiir alle Beschichtungsdurchginge festgelegt. Die
initiale Prozessgastemperatur betragt 950 °C (Tg) und der initiale Prozessgasdruck 40 bar
(pg). Die Verfahrgeschwindigkeit der Diise iiber das Substrat (Robotergeschwindigkeit, vr)
betrdgt 500 mm/s bei einem Spritzabstand von 60 mm (Lqep) sowie einem Depositionswinkel
von 90° (aep, Senkrecht zur Substratoberfldche). Der Roboter verfiahrt die montierte Diise
mianderformig in definierter Linge (Waep) mit festgelegter, vertikaler Distanz (bdep)
zwischen den aufgetragenen Linienprofilen (s. Abbildung 3-1c). Sofern angewendet
wurden die Substrate mit Hilfe des heiflen Prozessgases vorgeheizt. Hierfiir verfahrt die
Diise vor der eigentlichen Beschichtung mit einer definierten Zyklenzahl ohne
Pulverbeladung iiber das Substrat mit dem gleichem Beschichtungsméander.

Vor dem Hintergrund eines reduzierten Druckeigenspannungszustands sollten
hohere Gastemperaturen und damit Partikeltemperaturen bei vergleichsweise niedrigerem
Gasdruck und damit geringeren Partikelgeschwindigkeiten erreicht werden. Um das
Heizelement, an dem das Prozessgas vorbeigeleitet wird, nicht zu beschddigen, muss in
Abhingigkeit der Temperatur ein entsprechender Gasfluss vorliegen. Die in vorhergehenden
Projekten herausgearbeiteten Standardparameter folgen dem druckgesteuerten Betrieb
(Vorgabe des initialen Gasdrucks) [127]. Eine erhdhte Gastemperatur mit dem Ziel hoherer
Partikeltemperaturen hétte so eine proportionale Erhéhung des Gasdrucks zur Folge, woraus

wiederum die Partikelgeschwindigkeit ndherungsweise in gleichem AusmaB} zunimmt.
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Daher wurde der flussgeregelte Betrieb verwendet. Dieser bedingt bei angepasster
Gasflussrate aufgrund der Gasexpansion einen verringerten Gasdruck. Hiermit sollen bei
hoheren Gastemperaturen heillere, aber im Verhiltnis langsamere Partikel geringere
Druckeigenspannungen in die Beschichtung induzieren. Tabelle 3-2 fasst die verwendeten
Abscheideparameter, nachfolgend als ,,Standard“ und ,,Hei8* betitelt zusammen. Der

Spritzabstand lag bei allen Experimenten in der gesamten Arbeit bei 60 mm.

Tabelle 3-2: Ubersicht der anlagenseitigen Beschichtungsparameter fiir die Kavititen.

Tg Pe Ve VR Zdep freed
Parameter Anwendung
[°C] | [bar] | (m*h'] | [mms'] | [] | [gmin]

Inkrementelle Bohrlochmethode
Neutronenbeugung

Haftabzug

Partikeldiagnostik
Inkrementelle Bohrlochmethode
Neutronenbeugung

Haftabzug

Partikeldiagnostik

Standard 950 40 74 500 46 24

Heif3 1050 45 80 500 46 24

Weiter wurden Versuche zum Einfluss einer reduzierten Verfahrgeschwindigkeit der Diise
im Vergleich zum Standard durchgefiihrt, ebenfalls vor dem Hintergrund eines variierten
Eigenspannungszustandes ~ der  resultierenden = Schicht. =~ Hier = wurde  die
Verfahrgeschwindigkeit sukzessive verringert, mit dem Ziel eines erhohten Warmeeintrags
bei langerer Verweildauer der Diise. Um eine konstante Schichtdicke zu erzielen, wurden
die Pulverforderrate und Anzahl an Beschichtungsiibergingen justiert (s. Kapitel 6.4).

Tabelle 3-3 fasst die so entstandenen Parameterkonstellationen zusammen.

Tabelle 3-3: Beschichtungsparameter fiir die Variation der Robotergeschwindigkeit sowie in Einzelfillen
zusitzlich durchgefiihrten Haftabzugversuche. Die Spritzdistanz lag jeweils bei 60 mm.

Tg Pe Ve VR Zdep freea
Parameter Anwendung

[°C] | [bar] | m*h'] | [mms'] | [-] | [gmin"]
Langsam 0 | 950 40 74 500 8 24,09 | Kriimmungsmethode, Haftabzug
Langsam 1 | 950 40 74 250 8 12,05 | Krimmungsmethode,
Langsam2 | 950 40 74 250 4 24,09 | Kriimmungsmethode
Langsam3 | 950 | 40 74 125 8 6,02 | Krimmungsmethode
Langsam4 | 950 40 74 62.5 4 6,02 | Krimmungsmethode, Haftabzug
HeiB 1050 | 45 80 500 8 24,09 | Kriimmungsmethode, Haftabzug

Zur Validierung mit dem Simulationsmodell in ANSYS wurden die Standardparameter bei

konstanter Spritzdistanz fiir zwei weitere Diisen angewendet. Der Fokus lag dabei auf der
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Spritzfleckvariation infolge der jeweiligen Diisengeometrie (Out2 und Out4, s. Anhang 1).
Zunéchst verblieb die Diise fiir 5 s auf der gleichen Position mit dem Ziel eines idealerweise
runden Spritzprofils. Um auch den Verfahrweg der Diise nachzubilden, wurde ein

Linienprofil mit acht Ubergiingen ohne vertikalen Versatz abgeschieden (s. Tabelle 3-4).

Tabelle 3-4: Abscheideparameter fiir die Diisen Outl, Out2 und Out4 bei 60 mm Spritzdistanz.

Tg Pg Vg VR Zdep freed

Parameter Anwendung
[°C] [bar] [m*h'] | [mms'] [-] [g min™]

Standard 950 40 74 500 8/5s 24,09 Diisenvergleich

Fiir jeden Beschichtungsdurchgang wurden Schichtgewicht (mg) und Schichtdicke (tc) der
beschichteten Probe bestimmt. Die Schichtdicke ist insbesondere fiir die Analyse der
Eigenspannungen notwendig (s. Kapitel 4.5.1). Ersteres ergibt zusammen mit den gewéhlten
Roboterparametern in Formel 3-1 die Abscheidungseffizienz bzw. Depositionseffizienz der
Beschichtungen [76]:

Mg x Vg * baep

DE = ———— -
As * FR * 244, Formel 3-1

Die Forderrate (FR) ist von der Schiittdichte des Pulvers sowie Drehzahl und dem
Volumen aller Pulverdurchgangsbohrungen der Forderscheibe abhdngig. Unter
Bertiicksichtigung der Substratoberfldche (As), der Robotergeschwindigkeit (vr) sowie den
Parametern des Beschichtungsméanders ergibt sich damit die Masse des {iber dem Substrat

insgesamt abgeschiedenen Materials im Verhéltnis zum Schichtgewicht (my).

3.2 Substratmaterialien

Um den in Abbildung 2-6 dargestellten Reparaturprozess (Rissdetektion = Ausfrdsen =
Befiillen > Nachbearbeitung) an IN718-Komponenten darzustellen, erfolgte die
Abscheidung mittels KGS primdr auf Substraten aus diesem Material. Die
Zusammensetzung ist in Tabelle 3-5 dargestellt. Dabei handelt es sich um eine Nickel-

Chrom-Eisen-Legierung mit geringen Anteilen an Niob, Molybdan und Titan.

Tabelle 3-5: Massenanteile des verwendeten IN718-Substratmaterials oberhalb von 0,5 Gew-%.

Anteil Gew-% Ni Fe Cr Al Mo Nb Ti
IN718 Sub 52,14 19,76 18,16 0,58 2,89 5,07 1,00

Im Folgenden werden die verwendeten Geometrien und Oberflichen- sowie

Wirmebehandlungen der Substrate vorgestellt.
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3.2.1 Geometrie und Dimensionen

Der Fokus dieser Arbeit lag auf Kavitdts-Geometrien, welche infolge des
Reparaturprozesses auftreten. Hierfiir wurden ebene IN1718-Platten (100x50x13 mm)
reprasentativ fiir die beschidigte Stelle (wo sich der Riss befindet) ausgefrdst und eine
Kavitdt mit definierter GroBe (50x20x4 mm) erzeugt (Abbildung 3-3a). Die genaue
Bemaflung ist in Anhang 2 beigefiigt. Der herausgearbeitete Wandwinkel betrdgt 60°.
Nachfolgend wird diese Art von Substrat als ,Kavitit“ bezeichnet. Diese wurde
anschlieend wiederum mittels des Reparaturmaterials in der Kaltgasanlage beschichtet mit
dem Ziel einer moglichst vollstindigen Beflillung der Kavitdt mit Reparaturmaterial. Die
Beschichtung erfolgte unter Anwendung verschiedener Parameter (s. Kapitel 3.1.2) auf
16sungsgeglithtem und ausgehértetem IN718 mit Kavititen (s. Kapitel 3.3.1). In-plane
entspricht die x-Richtung der langen Kante der Kavitdt und y der kurzen Kante. Die z-

Richtung  verlduft out-of-plane  entgegen der  Betrachtungsrichtung.  Alle

Richtungsbeschreibungen beziehen sich auf dieses Koordinatensystem.

Abbildung 3-3: In Anlehnung an den Reparaturprozess herausgearbeitete Kavitit (a). Zur Vermeidung von
Materialiiberschuss erfolgte eine zusitzlich Maskierung der Fliche um die Kavitit (b). Alternativ erfolgten
Beschichtungen von zylindrischen Kavititen (c). Alle Richtungsanhaben in dieser Arbeit beziehen sich auf das
beigefiigte Koordinatensystem.

Im  Rahmen  des  Reparaturprozesses  erfolgen  typischerweise  mehrere
Nachbearbeitungsschritte. Der notwendige Robotermdander (s. Kapitel 3.1) erzeugt einen
Materialiiberhang um die Kavitdt herum, da der Spritzfleck eine von der Diisengeometrie
abhingige Spurbreite aufweist (s. Kapitel 6.5). Um diesen Uberhang bereits wihrend des
Beschichtens zu minimieren, wurden einzelne Kavitdten maskiert. Hierfiir befindet sich eine
angepasste Edelstahl-Maske in einem Abstand von 1 mm zur Substratoberfldche, deren
Offnung niherungsweise mit den Kavititsrindern abschlieBt (Abbildung 3-3b). Zusitzlich
erfolgten Beschichtungen von zylindrischen Kavititen (Abbildung 3-3c¢). Da auch hier ein
leichter spezifischer Materialiiberhang nicht zu vermeiden ist, miissen die beschichteten
Kavitéten in beiden Fillen plangefrdst werden, um eine ebene und plane Oberflache zu

gewihrleisten. In einem weiteren Experiment wurden die Reparaturschichten einer
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zyklischen thermischen Belastung unterzogen, um den realen Anwendungsfall nachzubilden

(s. Kapitel 3.3.2). Damit ergeben sich die folgenden Substratzustiande:

o As-sprayed (beschichtet)
e Maskiert (beschichtet mit Maske)
e Nachbearbeitet (mechanische Entfernung des iiberschiissigen Materials)

e Wirmebehandelt (Thermische Belastung)

Aufgrund des hohen Materialaufwands der Beschichtung von Kavititen wurden
reprasentative Untersuchungen auf simpleren Geometrien durchgefiihrt. Fiir die
inkrementelle Bohrlochmethode eigneten sich IN718-Substrate mit den Dimensionen
40x40x3,2 mm (s. Kapitel 4.5.3). Diese werden in dieser Arbeit als ,,IN718-Rechtecke
bezeichnet. Eine Wandstirke von 3 mm vermindert den Verzug dieser Geometrien infolge
der induzierten Eigenspannungen. Aufgrund der besseren Verfiigbarkeit erfolgten
Untersuchungen zum  Spritzprofil auf kommerziell verfligbaren, polierten
Edelstahlsubstraten mit den Abmessungen 30x30x3 mm. Diese werden in dieser Arbeit als
,,Edelstahl-Rechtecke* bezeichnet.

Da die IN718-Komponenten im Anwendungsfall im ausgehérteten Zustand vorliegen
und die Substrathdrte eine EinflussgroBe fiir den Anhaftungsprozess darstellt
(s. Kapitel 2.2.5), wurden in dieser Arbeit zwei Hértezustinde der IN718-Substrate
untersucht. Hartepriifverfahren (s. Kapitel 4.6) und Warmebehandlung (s. Kapitel 3.3.1)
werden jeweils separat vorgestellt. Im Kontext der Substrathérte referiert der Begriff
»weich® auf den 16sungsgegliihten und ,,hart™ auf den ausgehérteten Zustand. Dabei ist zu
beachten, dass der Frisprozess innerhalb der Kavitit eine Erhohung von Hérte und Festigkeit
in Oberflachenndhe zur Folge haben kann.

Im Rahmen der Eigenspannungsanalyse wurden auf die Auswertung der Kriimmung
zugeschnittene Biegeproben verwendet. Der Aufbau wird in Kapitel 4.5.1 erldutert. Der
Hauptteil umfasst Analysen auf Substraten mit den MaBlen 228x25,4x3,2 mm, gefertigt aus
IN718. Diese sind nachfolgend als ,,Biegeproben” bezeichnet. Zudem kamen fiir einen
eigenen Versuchsaufbau kleinere IN718-Substrate mit den Abmaflen 125x25x3,2 mm zum
Einsatz. Vorversuche erfolgten auf diinnerem Blech mit gleicher Linge und Breite bei
geringerer Wandstidrke von 1,3 mm. Zur besseren Unterscheidung werden diese als
L~Krimmungsproben‘ bezeichnet.

Aufgrund des vorgegebenes Versuchsaufbaus in der entsprechenden Norm kamen im

Rahmen der Haftabzugversuche kreisformige Substrate aus IN718, sog. ,,Buttons®, mit
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einem Durchmesser von 25 mm bei einer Dicke von 3 mm zum Einsatz (s. Kapitel 4.6).
Zusétzlich zur variierten Oberflachenpréparation (s. Kapitel 3.2.2) erfolgte die Beschichtung
auf IN718-Buttons in hartem und weichem Zustand. Weiter erfolgten
Eigenspannungsmessungen mittels inkrementeller Bohrlochmethode auf entsprechend
préaparierten IN718-Rechtecken.

Eine Ubersicht aller verwendeten Substrate mit entsprechenden Materialien, Mafen,
Hartegraden sowie Verwendungszweck ist in Tabelle 3-6 dargestellt. Da die
Edelstahlsubstrate eine zum l6sungsgeglithten IN718 vergleichbare Harte aufwiesen sind

diese ebenfalls als ,,weich® markiert.

Tabelle 3-6: Ubersicht von Dimensionen, Materialien und Hartegrad der verwendeten Substrate. Die Gréfe
der Kavitdt ist jeweils in Klammern gegeben. Eine Analyse der Mikrostruktur wurde fiir alle Substrate
durchgefiihrt und ist daher nicht explizit genannt.

Mafle [mm] | Material | Weich | Hart Analyse
Kavitit, 100x50x 11 IN718 X X Topographie,
eben (50x20x4) inkrementelle Bohrlochmethode,
Neutronenbeugung
Kavitit, 100 x 80 IN718 X Topographie, Neutronenbeugung
zylindrisch (50x 15x4)
Rechteck 40x40x3,2 IN718 X X Inkrementelle Bohrlochmethode,
Schichtprofil
30x30x3,0 | Edelstahl X - Schichtprofil
Biegeprobe 228 x 25,4 x IN718 X X Kriimmungsmethode
(ICP-Sensor) 3,2
Kriimmungsprobe | 125 x25x 3,2 IN718 X - Kriimmungsmethode
(eigener Aufbau) RS INTIS | X = | Krammungsmethode
Button, rund 25x3.2 IN718 X X Haftabzug, Wandwinkel

3.2.2 Oberflichenbehandlung

Um den Einfluss der Substratvorbehandlung auf die Schichtadhdsion zu untersuchen, sollen
aus der Literatur bekannte Vorbehandlungen auf harten und weichen IN718-Buttons
verglichen werden. Dabei handelt es sich um Sandstrahlen in zwei Ausfithrungen,
Kugelstrahlen, Partikelstrahlen, und Schleifen. Der Schleifprozess erfolgte angelehnt an die
Probenpréparation in Kapitel 4.2. Alle Verfahren sind in Tabelle 3-7 aufgelistet. Ziel ist die
Untersuchung von Einflussgroen auf die Partikelanhaftung. Ergéinzend zum
Haftabzugversuch auf den Buttons erfolgten Eigenspannungsmessungen der jeweiligen
Vorbehandlung auf IN718-Rechtecken. Fiir alle Proben werden die Standard-

Beschichtungsparameter aus Kapitel 3.1.2 angewendet.
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Tabelle 3-7: Parameter der Substratvorbehandlung fiir die Haftabzugversuche.

Temperatur
Verfahren Abkiirzung Material Strahlgutgrofie [um] [°C]
Druck [bar]

100

7,5

25

2,5

25

2,0

300

15,0

25
Schleifen S SiC 240, 400, 800, 1200 pm Héndischer
Druck

Sandstrahlen, fein S, fein Aluminiumoxid, Al,O3 60 pm — 100 pm

Sandstrahlen, grob S, grob Aluminiumoxid, Al,O3 450 pm — 600 um

Kugelstrahlen K Stahl, S330 1 mm

Partikelstrahlen P Inconel 718 dso =14 pm

In der Literatur ist die Anwendung von Sandstrahlen zur Erh6hung der Oberflichenrauigkeit
und damit Anhaftungsqualitit weit verbreitet [13], [15], [27]. Dies hat zudem den Vorteil
der Entfernung méglicher Oxide, erhoht dabei aber auch Harte und Festigkeit in Form von
Kaltverfestigung. Die Umsetzung erfolgte zum einen iiber den Pulverférderer in der KGS-
Anlage bei definierter Temperatur und Druck fiir das feine Sandstrahlgut. Das grobe
Sandstrahlgut wurde héndisch in einer dafiir vorgesehen Strahlkabine bei definiertem Druck,
Raumtemperatur und Abstand zur Diise auf die Substrate aufgebracht.

Kugelstrahlen erfolgte durch den Projektpartner KIT mit Stahlkugeln konstanter
GroBe bei Raumtemperatur sowie definiertem Druck und Abstand zur Diise.

Das Partikelstrahlen erfolgte wiederum direkt an der Anlage. Hierbei ist die
Uberlegung, die Oberfliche durch das Einbringen gleich groBer ,,Lochstrukturen‘
entsprechend der verwendeten IN718-Partikeln vorzustrukturieren. Um die Kkritische
Geschwindigkeit ausreichend zu unterschreiten und nicht bereits eine erste Schichtlage zu

erzeugen, wurden Gasdruck und -temperatur entsprechend reduziert.

3.3 Wirmebehandlungsverfahren

In der Regel findet im Anwendungsfall ausgehértetes IN718 Verwendung. Da das IN718-
Substratmaterial im Auslieferungszustand in 16sungsgegliithter Form vorlag, wurde eine
entsprechende Warmebehandlung angewendet, um den gewiinschten Hartegrad
einzustellen. Zudem wurde eine thermische Zyklierung der beschichteten und
nachbearbeiteten Kavitdten durchgefiihrt, um die Belastung im Anwendungsfall und damit

einhergehende Anderungen an Schicht und Eigenspannung zu untersuchen.
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3.3.1 Vorgehen zur Aushiirtung

Im Ausgangszustand liegt das IN718-Substratmaterial zundchst im 16sungsgeglithten
Zustand vor. Die Hérte nach Vickers erreicht hierbei einen Wert von 240,03 + 6,73 HVO0,1
(s. Kapitel 44) und wird wie erwidhnt als ,weich deklariert. Angesichts des
Deformationspotenzials des Substrates in Bezug auf die Partikelanbindung wurde ein
Grofiteil der experimentellen Vorversuche auf weichem Substrat durchgefiihrt. Da in der
Praxis vorzugsweise ausgehértetes IN718 in den zu reparierenden Komponenten verwendet
wird, erfolgte die Beschichtungen von Reparaturgeometrien auf entsprechend
wirmebehandelten Kavititen. Der hierfiir verwendete, mehrstufige
Wiérmebehandlungsprozess orientiert sich an Untersuchungen von Slama et al. [170]. Das in
Tabelle 3-8 dargestellte Verfahren resultiert in einer Hérte von 431,86 +2,36 HVO0,1, und
wird nachfolgend wie erldutert ,,hart* genannt.

Da ausgehirtetes IN718 schwer mittels Friasens bearbeitet werden kann, wurde die
Kavititsgeometrie zunidchst im losungsgegliihten Zustand ausgefrdst und anschlieend
wirmebehandelt. Hierbei verbleibt eine dunkle Oxidschicht auf der Substratoberfldache,
welche in der Praxis beispielsweise durch Sandstrahlen (s. Kapitel 3.2.2) entfernt werden.
Um den Prozess an realen Bauteilen abzubilden, hitte das Strahlgut iiber einen der
Pulverforderer aufgetragen werden miissen, was bei haufiger Anwendung besonders an den
Ventilen des Forderers zu Schidigungen fiihrt. Daher erfolgte die Entfernung der
Oxidschicht hdndisch mittels des Schleifvlies 3M Scotch-Brite (3M Company, Delf,
Niederlande).

Tabelle 3-8: Arbeitsschritte fiir das Aushartungsverfahren, angelehnt an Slama et al. [170]

Temperatur [°C]| Dauer [h] Rampe [K min™']
Aufheizen 720 - 1,5
Halten 720 8 -
Abkiihlen 620 - 0,8
Halten 620 8 -
Abkiihlen Raumtemperatur - -

3.3.2 Thermische Zyklierung

Fiir die reale Applikation sollen die reparierten Stellen einer realitdtsnahen, thermischen
Belastung ausgesetzt werden. Der betrachtete Temperaturbereich liegt fiir das verwendete
IN718-Material, orientiert an dem Einsatz im Verdichtergehduse, bei 600 °C. Hierfiir
wurden in hartes IN718 eingefriste 4 mm — Kavititen bei Standardparametern mit Maske

beschichtet und anschlieBend wiederum plangefrist.
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Die thermische Zyklierung erfolgte in Form einer zyklischen, -einseitigen
thermischen Belastung an den FZJ-eigenen Brennerteststdnden (sog. Burner Rigs), welche
fiir die thermische Zyklierung von Warmedammschichtsystemen verwendet werden [171].
Im Rahmen der vorliegenden Untersuchung wurde eine CHas-Gasflamme mit definierter
Aufheizrate und Zieltemperatur zentral iiber der beschichteten Kavitét positioniert. Wahrend
der Kiihlperiode mit riickseitig angebrachter Druckluft wird die Flamme wieder von diesem
Punkt entfernt. Der Zyklus stellt sich damit wie folgt dar: Da die Zieltemperatur relativ
schnell erreicht wurde, ergab sich eine flache Temperaturrampe mit einer Autheizzeit von
240 s und einer anschlieBenden Abkiihlzeit von 180 s auf Raumtemperatur. Der gesamte
Zyklus umfasst somit sieben Minuten und wurde {iiber eineinhalb Wochen 3000-mal
wiederholt. Hierbei sei angemerkt, dass der referenzierte, standardméfige Zyklierversuch
fiir diese Art von Geometrien verandert werden musste. Insbesondere infolge der grofen
Wandstirke kam es teilweise zu Abweichungen im Temperaturprofil. Die Zieltemperatur
orientierte sich an einem {iber eine seitliche Bohrung eingebrachten Thermoelement im
Abstand von 1 mm zum Kavitétsgrund. Erginzend wurde die Oberflichentemperatur mittels
eines langwelligen Pyrometers aufgezeichnet, wobei eine Emissivitdt der IN718-
Reparaturschicht von 0,6 angenommen wurde.

Zusétzlich zur lokalen Wiarmebehandlung an den Brennerteststinden wurde die
Reparaturstelle einer vergleichsweise konstanten thermischen Zyklierung in einem Ofen
ausgesetzt. Dies erfolgte durch den Projektpartner KIT. Die beschichtete Kavitdt wurde iiber
1,5 h auf 600 °C aufgeheizt und iiber dieselbe Dauer bei dieser Temperatur gehalten.
Anschlieend erfolgte eine Ofenabkiihlung iiber acht Stunden auf Raumtemperatur.
Insgesamt wurde die Probe mit 23 Zyklen belegt.

Aufgrund der vergleichbaren Materialeigenschaften von Schicht und Substrat ist zu
erwarten, dass thermische Spannungen primér aus der Temperaturdifferenz resultieren. Dies
kann u. a. zu Verzug, Risswachstum oder Delamination fithren [129]. Daher zielt die
Untersuchung auf die Charakterisierung des resultierenden Eigenspannungszustandes der
Schicht vor dem Hintergrund moglicher Spannungsrelaxation ab. In diesem Kontext sind
auch Anderungen an der Mikrostruktur sowie Ausbildung von Oxiden zu erwarten.

Anhang 5 stellt die Zyklen der beiden thermischen Belastungen graphisch dar.
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4 Charakterisierungsmethoden

Nachfolgend sollen die Charakterisierungsmethoden der kaltgasgespritzten Proben
vorgestellt werden. Neben grundlegenden Verfahren zur Praparation der Mikrostruktur oder
Hartemessung umfasst dieses Kapitel auch das Vorgehen zur Eigenspannungsanalyse, der

Haftabzugsversuche sowie Partikeldiagnostik.

4.1 Charakterisierung der Partikeleigenschaften und Prozessdiagnostik

Vor dem eigentlichen Beschichtungsprozess umfasst die Charakterisierung der
Partikeleigenschaften zundchst eine chemische Analyse und GroBenverteilung mittels
Laserbeugung. Letztere dient als Grundlage der in-flight — Geschwindigkeitsmessungen
mittels entsprechender Diagnostik. Zusétzlich erfolgten Temperaturmessungen von Schicht

und Substrat.

4.1.1 Chemische Analyse

Die qualitative und quantitative Analyse der chemischen Zusammensetzung der Pulver
erfolgte mittels optischer Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma (engl.:
inductively coupled plasma-optical emission spectrometry, ICP-OES). Aus der zu
untersuchenden Probe wird zunichst eine Losung hergestellt, welche im Anschluss in ein
durch hochfrequente elektromagnetische Induktion erzeugtes Argonplasma eingebracht
wird. Durch die hohen Temperaturen des Plasmas erfolgt eine lonisation der Elemente in
der Losung, sodass die Atome in einem angeregten Zustand vorliegen. Bei einer Riickkehr
in einen Zustand niedrigerer Energie emittieren sie eine fiir das jeweilige Element
charakteristische Strahlung. Die Analyse dieser charakteristischen Emissionsspektren bildet
den Abschluss der Untersuchung.

Zur Analyse der IN718-Pulvers am ZEA-3 des FZJ im iCAP 7600 (Thermo Fisher
Scientific, Waltham, USA) wurden pro Charge zwei Pulverproben von je 50mg untersucht.
Die Proben wurden in einer Losung aus 3 ml Salzsdure (HCI), 1 ml Salpetersdure (HNO3)
und 0,2 ml Flusssdure (HF) bei einer Temperatur von etwa 80 °C auf der Heizplatte fiir zwei
Stunden geldst. Jede Losung wurde auf ein Gesamtvolumen von 50 ml aufgefiillt. Zur
weiteren Analyse wurden je zwei Parallelverdiinnungen fiir jede mit 200-facher sowie 10-

facher Aufschlusslosung hergestellt

4.1.2 Laserbeugung zur Partikelgrofienverteilung
Die in Kapitel 3.1.1 vorgestellten Pulver wurden mittels der Laserbeugung hinsichtlich ihrer

GroBenverteilung charakterisiert. Das grundlegende Messprinzip basiert darauf, dass auf die
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Partikel gerichtetes Licht in einem spezifischen Winkel gebeugt wird, welcher mit der
individuellen Grof3e korreliert. Passiert der Partikelstrahl eine solche Laserlichtquelle kann
das in spezifischen Winkeln riickgestreute Licht mittels optischer Sensoren detektiert
werden, was die GroBenverteilung des Pulvers ergibt. Fiir Partikel im Mikrometer-Bereich
wird die Fraunhofer-Methode angewandt, unterhalb die Mie-Methode. Fiir die beiden
vorliegenden Pulver wurde das Gerdt LA-950 V2 (HORIBA, Kyoto, Japan) in

15 Iterationsschritten verwendet.

4.1.3 Messverfahren zur in-flight Partikelgeschwindigkeit

Zur Bewertung der Partikelgeschwindigkeit wiahrend der Flugphase wurden ein HiWatch
HR2 sowie ein Cold Spray Meter angewendet. Die Messdistanz lag analog zur
Standardspritzdistanz bei 60 mm.

Das HiWatch HR2 (Oseir Ltd., Tampere, Finnland) basiert auf dem PIV-Verfahren
und detektiert den passierenden Partikelstrahl im Messvolumen. Dieser wird dabei durch die
Lichtquelle beleuchtet. Die erzeugten Partikelschatten werden von der gegeniiberplatzierten,
hochauflosenden Kamera erfasst und mittels Grauwert-Invertierung als helle Punkte
dargestellt. Eine detektierte Partikelspur umfasst drei Partikelkonturen mit ndherungsweise
gleicher Grofe in unmittelbarer Nédhe. Da sich diese Konturen teilweise mit den
Dichtekonturen des Gases iiberlagern ist die Detektionsrate vergleichsweise gering. Pro
Experiment wurden ~ 1000 Partikel analysiert.

Alternativ wurden die Partikel mittels Cold Spray Meter vom Typ CSM
EVOLUTION (Tecnar Automation Inc. St. Bruno, QC, Kanada) gemessen. Der
Partikelstrahl ~passiert einen kontinuierlichen Diodenlaser (Wellenldnge: 790 nm,
Leistung: 3,3 W, Divergenz: 70 mrad) im Abstand von etwa 100 mm. Das zuriickgestrahlte
Licht der Partikel wird von einem Sensor detektiert, hinter dem die Doppelspalt-Fotomaske
ein sog. ,,Doppelspitzensignal“ (engl.: twin-peak signal) erzeugt. Der Abstand zwischen den
Schlitzen und die gemessene Zeit (ToF) zwischen den Peaks ergeben die jeweilige
Partikelgeschwindigkeit. Anhand der Intensitét des riickgestreuten Lichts kann zudem der
Partikeldurchmesser abgeschétzt werden. Vor jeder Messung wurde die Groenverteilung
auf den mittleren Partikeldurchmesser (s. Abbildung 3-2) kalibriert. Pro Analyse wurden
hierfiir je 5000 Partikel ausgewertet.

Aufbau und beispielhaftes Ergebnis beider Verfahren sind in Anhang 16 beigefiigt.
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4.14 Temperaturmessverfahren
Firr die beriihrungslose Temperaturmessung auf der Probenoberfliche wéhrend der
Beschichtung wurde ein kurzwelliges Pyrometer vom Typ 3MH1 (Optris GmbH, Berlin,
Deutschland) verwendet. Der Fokus lag je nach Anwendung in der Probenmitte oder im
Zentrum der Kavitit. Fiir die diffuse Oberfldche der IN718-Schicht wurde eine Emissivitit
von ¢ = (0,6 angenommen.

Alternativ erfolgten Messungen mittels eines NiCr-Thermoelements (Typ K) in

folgenden Experimenten:

o In einer riickseitigen Bohrung nahe des Kavititsgrundes (s. Kapitel 6.3.1)

e Im Rahmen der in situ — Kriimmungsmessung mittels ICP-Sensors (s. Kapitel 4.5.1)
e Radiale Bohrung wihrend der thermischen Zyklierung (s. Kapitel 3.3)

e Waihrend der Kleberaushirtung im Rahmen der Haftabzugsversuche (s. Kapitel 4.6)

4.2 Probenpriparation

Vor der Préparation mittels Schleifen und Polieren werden die Proben in Abhingigkeit der
betrachteten Geometrie getrennt. Bei rechteckigen sowie kreisformigen Substraten liegt die
Schnittebene jeweils im Zentrum (s. Abbildung 4-1a). Platten mit eingefraster Kavitat
weisen hingegen mehrere Schnitte auf, um verschiedene Stellen (Interface, Winkel,
Uberhang) zu untersuchen. Zunichst erfolgt ein mittig angeordneter Schnitt entlang der
langen Achse. Anschlieend erfolgen je drei Schnitte senkrecht zur ersten Schnittebene im
Abstand von jeweils 20 mm. Abbildung 4-1b stellt die Ebene nach Schnitt 2 mit den
untersuchten Bereichen iibersichtsartig dar. Fiir die Schichtcharakterisierung sind
insbesondere der Ubergang von Substratstirnfliche zur Kavitit, die 60°-Flanken sowie der
Kavititsgrund inklusive deren Ubergang von Interesse. Vor dem Trennen wurden die
beschichteten Kavititen mittels Epoxy 2000 eingebettet, um die Schicht flir den
Trennvorgang zu entlasten. Letzterer wurde mittels einer Sdge vom Typ Discotom-100

(Struers GmbH, Willich, Deutschland) durchgefiihrt.
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Button Schnitte  gchnitt 1 Schnitt 2:
Uberhang
/ /// ’ ’f’”»m
samits [ 7 X7 ////
Rechteck REnm2 & SCthht///
Schnitt 4 2 /

Abbildung 4-1: Schnittebenen von rechteckigen und zylindrischen Proben sowie der beschichteten Kavitét
(a). Die Analyse der Mikrostruktur erfolgt eingeteilt nach einzelnen Zonen (b) dargestellt fiir Schnitt 2.

Der Priparationsprozess wurde in Anlehnung an Vander Voort et al. [172] durchgefiihrt.
Schleifen erfolgte schrittweise mit SiC-Schleifpapier abnehmender KorngréBe beginnend
bei 240 iiber 400 und 800 bis zur 1200’er Stufe. Die anschlieBenden Polierstufen umfassen
6 pm, 3 pm und eine abschlieBende Politur mit einer SiO2-Suspension (Kérnung: 0,05 pm).
Schleifen und Polieren wurde an einer ATM Saphir 550 (Struers GmbH, Willich,
Deutschland) durchgefiihrt. Zwischen jedem Schritt wurden die Proben zundchst mittels
Wasser und anschlieBend Ethanol gereinigt sowie mittels Féhns getrocknet. Optional kam
zwischen den Polierschritten noch ein fiinfminiitiges Ultraschallbad hinzu. Alle
Préparationsschritte sind mit Anpressdruck, Drehzahl und Drehsinn sowie Dauer in Tabelle

4-1 aufgelistet.

Tabelle 4-1: In dieser Arbeit durchgefiihrte Praparationsschritte fiir IN718.

Schleifpapier Kraft Drehzahl Drehsinn Dauer
[N] [rpm] [min]

240/ SiC Sgs‘"‘mtandmk 240 Gleichlauf | Bis plan
400/ SiC Sesamtandruck, 240 Gleichlauf | 2
800/ SiC ggsamtandmk’ 200 Gleichlauf | 2
1200/ SiC Sesamtandruck, 170 Gleichlauf | 2 min 15's
6 um / Ultraplan
(6pum- Diamantpaste g}g samtandruck, 150 Gleichlauf | 5
+ griines Lubrikant alle 30-45 s)
3 um/ VerduTex
(3 um Diamantpaste goe samtandruck, 150 Gleichlauf | 5
+ Wasserbasis 30-45 s)
Final SiO,/ Chemomet 1 Polieren
(Si0, Wasserbasis (0,05um Gesamtandruck, . +2 Spiilmittel
Kérnung), 20 150 Gleichlauf 4
mit Pipette alle 5-10 s auftragen) Nachspiilen
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4.3 Optische Analyseverfahren

Zur Bewertung von (Makro-)Topographie und Rauheit wurden die Schichten am
WeiBlichttopograph untersucht. Hierbei handelt es sich um ein Profilometer CT 350 T der
Firma cyberTECHNOLOGIES (Eching-Dietersheim, Deutschland). Diese nutzt eine prézise
Verfahr-Einheit, auf der die Probe positioniert wird. Diese Einheit ermdoglicht ein
systematisches Abrastern der Oberflache, wihrend ein konfokaler Weilllichtsensor ein
dreidimensionales Profil der Probenoberflache erstellt. Dabei projiziert eine chromatisch
dispersive Linse Licht unterschiedlicher Wellenlédngen auf verschiedene Fokusebenen. Die
Wellenlédnge des vom Objekt reflektierten Lichts wird mit einem Spektrometer analysiert.
Durch die Zuordnung der Wellenlénge zu den Fokusdistanzen der Linse kann der Abstand
zum reflektierenden Objekt ermittelt werden.

Zur Ermittlung der Schichtdicke wurde der P-CHR-10000-Sensor mit einer
Messdistanz von 10 mm in vertikale Richtung verwendet. Ergidnzend wurde diese an drei
Stellen innerhalb der aufgefiillten Kavitit mittels einer Mikrometerschraube gemessen. Dies
dient zum Vergleich mit der am Querschliff gemessenen Schichthéhe. Der gleiche Sensor
wurde zur Analyse der Makrotopographie der beschichteten Probe sowie zur
Kriimmungsanalyse in Kapitel 4.5.1 verwendet.

Zur Messung der Rauheit wurde innerhalb der aufgefiillten Kavitit eine Fldche von
5x10 mm mit dem CHR-1000-Sensor abgerastert. Die Fliche wurde unter Verwendung des

gleichen Sensors fiir alle weiteren Probengeometrien angepasst.

4.4 Rasterelektronenmikroskopie

Zusidtzlich zu Licht- wund Lasermikroskopie ~wurden  Aufnahmen  mittels
Rasterelektronenmikroskopie (REM, engl.: scanning electron microscope (SEM)) erstellt,
welche eine bessere Tiefenschirfe und Auflosung ermdglichen. Fiir die Signalerzeugung
wird die Probe in der vakuumierten Probenkammer mit hochenergetischen, mittels Linsen
fokussierten Elektronen aus einer Elektronenquelle penetriert und die resultierenden
Elektronen bzw. emittierte Strahlung detektiert. Die Beschleunigungsspannung liegt
typischerweise im Bereich von 5 bis 15 kV. Durch Verwendung spezifischer Detektoren
konnen entsprechende Signalarten detektiert werden.

Zur Erfassung des Materialkontrasts werden Informationen aus Riickstreuelektronen
(engl.: backscattered electrons, BSE) gesammelt. Diese entstehen durch Riickstreuung mit
einer Riickstreuenergie im Bereich von 50 eV bis hin zur Primérenergie und besitzen

Eindringtiefen von bis zu 1 um. Die Abbildung mittels Sekundéarelektronen (SE) dient der
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Darstellung der Topographie der Probe. Diese besitzen eine vergleichsweise geringe Energie
von unter 50 eV und damit eine Informationstiefe von lediglich 1 bis 10 nm. Bei der
Wechselwirkung der Elektronen mit dem Festkorper kann zusétzlich die charakteristische
Rontgenstrahlung der Elemente in der Probe detektiert werden. Mittels eines energie-
dispersiven (EDX, engl.: energy dispersive X-ray spectroscopy) Detektors kann somit die
chemische Zusammensetzung qualitativ und quantitativ analysiert werden. Mittels
Riickstreuelektronenbeugung (EBSD, engl.: electron backscatter diffraction) kdnnen
Elektronen detektiert werden, welche mit der oberflichennahen Kristallstruktur
wechselwirken. Dies ermdglicht Aussagen zur Korngréf3e und -orientierung. Im Fall von
nichtleitenden Proben muss zuvor eine diinne Schicht aus Gold oder Platin aufgedampft
werden.

Im Rahmen der Studie wurden zunéchst mittels eines Zeiss GeminiSEM450 (Zeiss,
Oberkochen, Deutschland) Aufnahmen der Mikrostruktur von mit IN718 beschichteten,
flachen IN718-Substraten als Referenz angefertigt (s. Kapitel 6.1.1). Weitere Aufnahmen
wurden mit dem EM-30N (coXem, Daejeon, Republik Korea) erstellt, wobei der Kontrast
zur Hervorhebung signifikanter Phasen teilweise angepasst wurde. EDX-Analysen wurden
an einem REM vom Typ EVO 15 (Zeiss, Oberkochen, Germany) mit einem spezifischen
Detektor (ULTIM MAX 100, OXFORD INSTRUMENTS) durchgefiihrt. Ergénzende
Aufnahmen im Anhang basieren auf dem Hitachi TM3000 (Hitachi Hightechnologies
Europe GmbH, Krefeld, Germany). Je sieben generierte Aufhahmen wurden zur Ermittlung
der Porositit bei gleicher Vergroferung analysiert. Mithilfe der Software ,,Image]* wurde

aus diesen Aufnahmen ein Binérbild erzeugt und der Porenanteil grafisch ausgewertet [173].
4.5 Eigenspannungsanalyse

Nachfolgend werden die Verfahren zur Eigenspannungsanalyse erldutert. Analysen mittels
Kriimmungsmethode erfolgten am FZJ, wéihrend die Untersuchungen mittels inkrementeller
Bohrlochmethode sowie Neutronenbeugung ausschlielich vom Projektpartner KIT

durchgefiihrt wurden.

4.5.1 Kriimmungsmethode

Die Kriimmung wihrend und nach dem Beschichtungsvorgang wurde mit dem /n-situ-
Coating-Properties-Sensor (ICP-Sensor) von Reliacoat Technologies LCC (East Setauket,
USA) aufgezeichnet. Bei dieser Vorrichtung ist das zu beschichtende Substrat mittels
Schrauben und Hiilsenmuttern beidseitig an einem Federelement befestigt. Dies ermdglicht

eine flexible Justierung und somit eine weitestgehend ungehinderte Verformung der
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Biegeprobe, was fiir die Analyse der Kriimmung unerldsslich ist. Die infolge des
Spannungsaufbaus pro Abscheidungsdurchgang auftretende Abstandsdnderung zum Sensor
wihrend der Beschichtung wird von drei zu Beginn tarierten Lasern dokumentiert. Diese
sind entlang der langen Kante angeordnet und transferieren die entstehende Wolbung in
Form eines angendherten Kreises simultan in die entsprechende Kriimmung. Der
vollstdndige Aufbau ist in Anhang 11 dargestellt. x- sowie y-Koordinate kennzeichnen
jeweils die in-plane Richtung und z die out-of-plane Richtung. Die Messung der
Durchbiegung erfolgt geméf des Verfahrwegs der Diise in y-Richtung. Im Anschluss an den
Beschichtungsprozess wurde die Topographie der gekriimmten Proben mittels
P-CHR-10000-Sensors am WeiBlichttopographen entlang der langen Kante (y-Richtung)
ausgewertet und der entsprechende Kriimmungsradius extrahiert.

Die Temperaturmessung wihrend des Beschichtens erfolgt am ICP-Sensor mittels
zweier riickseitig angebrachter NiCr-Thermoelemente (Typ K) an beiden Enden. Zusétzlich
wurde die Temperatur auf der Substratoberfliche mittels Pyrometers, ausgerichtet auf das
Zentrum des Substrats, ermittelt (s. Kapitel 4.1.4.).

Der finale Eigenspannungszustand wird aus der Uberlagerung der wihrend des
Beschichtens auftretenden Abscheidungsspannungen sowie der wihrend der Abkiihlphase
auftretenden thermischen Spannungen unter Anwendung der Stoney-Gleichung berechnet
(s. Kapitel 2.3.3.3). Die notwendigen Eigenschaften des Pulvers sowie der

Substratmaterialien sind in Tabelle 4-2 angegeben.

Tabelle 4-2: Materialeigenschaften von Schicht und Substratmaterial fiir die Kriimmungsversuche [13], [174].

Material E v Dicke
[GPa] [ [mm]
IN718 Schicht/Pulver 180 0,29 Wie gemessen
IN718 Substrat 200 0.29 1,3 und 3,2

Da am ICP-Sensor nur eine Probe pro Heizzyklus verwendet werden kann, kamen auch
kleinere = Substrate mit verringertem Léingen-Breiten-Verhidltnis zum  Einsatz
(s. Kapitel 3.2.1). Bei vergleichbarer Einspannvorrichtung entfdllt die in-situ Messung
mittels Laser, sodass ausschlieB3lich die Durchbiegung nach der Beschichtung topographisch
analysiert wurde. Dieser Versuchsauftbau ermdglicht die Beschichtung von bis zu acht

Proben pro Heizzyklus.
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4.5.2 Rontgendiffraktometrie mittels Neutronenbeugung

Basierend auf den Erlduterungen in Kapitel 2.3.3.2 wurden Eigenspannungsanalysen an 4
mm Kavititen mittels Neutronenbeugung unter Verwendung des SALSA instrument [175]
am Institut Laue Langevin (ILL, Grenoble, Frankreich) durch den Projektpartner KIT
durchgefiihrt. Die Messung erfolgte unter Verwendung eines Messraters mit 26 Positionen
in y-z-Richtung, angeordnet im Zentrum der Kavitét [25]. Durch Verwendung von radialen
Kollimatoren (Halbwertsbreite 0,6 mm) werden die aufBerhalb eines bestimmten
Winkelbereichs liegenden reflektierten Signale gefiltert, was zu einem ausreichend kleinen
Messvolumen von 4,0x0,6x0,6 mm bei akkurater Messdauer in y- und z-Richtung fiihrt.
Unter Annahme einer homogenen Deformation in x-Richtung aufgrund der
Dehnungsbehinderung  wurde hier ein groferes Messvolumen implementiert
(2,0x2,0x0,6 mm). Die Wellenldnge der mittels eines doppelt fokussierten Si-
Monochromators reflektierten Strahlenquelle lag bei 163 A, was zu einem 28 = 97° fiir die
{311}-Ebene von Inconel 718 fiihrt. Die diffraktionselastischen Konstanten fiir IN718
stk =-1,523 10 MPa™! und 0,5 s", = 6,445 10° MPa!' wurden nach Kroner [176] und
Einkristalldaten nach Dye et al. [177] berechnet. Fiir den ebenenspezifischen

d™y wurde ein Wiirfel der GroBe

Gitterparameter {hkl} des aufgetragenen Schichtmaterials
2x2x2 mm verwendet. Dieser resultierte entweder aus iiberschiissigem Maskenmaterial
(s. Kapitel 6.3.1) oder aus auf flachem Substrat abgeschiedenem IN718-Material im
gleichen Beschichtungszyklus. Dieser umfangreiche Versuchsaufbau wird detaillierter in

den entsprechenden Publikationen von Lang et al. vorgestellt [25], [178].

4.5.3 Inkrementelle Bohrlochmethode

Die Eigenspannungsmessung mittels inkrementeller Bohrlochmethode erfolgte an einem
Bohrlochgeridt vom Typ RS-200 (Micro-Measurements, Raleigh, NC, USA) standardisiert
nach ASTM E837-20 durch den Projektpartner am KIT [136]. Fiir das Einbringen des
Bohrlochs kam ein TiN-beschichteter Hartmetall-Stirnfraser mit Do = 1,6 mm zum Einsatz.
Die Dehnungsauslosung infolge der Sacklochbohrung wurde an der Oberfliche durch
Anordnung von drei Dehnmesstreifen (DMS) vom Typ CEA-06-031-120
(Micro-Measurements, Raleigh, NC, USA) um das Bohrloch herum in Form einer Rosette
in 0°, 45° und 90° gemessen. Fiir eine verbesserte Anbringung der DMS wurde die
Schichtoberfliche sorgfiltig plangefrist um die Rauheitsspitzen sowie etwaiges
Uberhangmaterial abzutragen. Das eingebrachte Bohrloch befindet sich jeweils im Zentrum

der Rechteckgeometrie bzw. der Kavitit. Die Umrechnung der ermittelten Dehnungen in die
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zugehorigen Eigenspannungen basiert auf der Differenzialmethode [141] mit dem E-Modul
E=204 GPa und der Poisson-Zahl v=0,299 fir IN718 nach Kroner [176] und
Einkristalldaten nach Dye et al. [177]. Auch dieser Versuchsaufbau wurde in den

zugehorigen Studien beider Projektpartner verwendet [178], [179].

4.6 Phasenanalyse mittels Rontgendiffraktometrie

Zusitzlich wurde fiir die thermisch zyklierten Schichten eine Phasenanalyse mittels
Rontgendiffraktometrie durchgefiihrt. Fiir die Rontgendiffraktometrie (XRD) wurde ein
Empyrean-Rontgenpulverdiffraktometer (Malvern Panalytical GmbH) eingesetzt. Die
Messdaten wurden im 20-Bereich von 10° bis 90° mit einer Schrittweite von 0,026° und
einer Zahlzeit von 250 s aufgezeichnet. Dabei kam ein 255-Kanal-linearer PIXcel-Detektor

zum Einsatz.

4.7 Hirtemessung mittels Indentation

Die Hirte nach Vickers wurde in Ubereinstimmung mit DIN EN ISO 6507 [180] mittels
eines Hartepriifers Duramin A300 (Struers GmbH, Willich, Germany) ermittelt. Das
Priifgewicht betrug jeweils 0.1 kg unter Verwendung eines Mikro-Diamantindenters.
Mindestens sieben Eindriicke in ausreichendem Abstand wurden ausgewertet und die
Ergebnisse gemittelt. Die jeweilige Probenoberfliche wurde vor der Hartepriifung mit
4000er SiC-Schleifpapier quasi-poliert, um einen eindeutigen Abdruck zu gewihrleisten.
Die Priifung wurde fiir die Kavitéiten nicht erneut an der Oberflache wiederholt, da hier
gleiches Material und Warmebehandlung vorlagen. In der Studie von Lang et al. [25] wurde
die Hérte mittels eines definierten Rasters iiber den gesamten Probenquerschnitt ermittelt.

Die Resultate stimmen mit den repréasentativen Einzelabdriicken {iberein.

4.8 Mechanische Haftabzugversuche

Die Haftabzugversuche wurden in Anlehnung an DIN EN ISO 14916 [156] bzw. ASTM
C633 [157] mit dem in Kapitel 2.3.4 beschriebenen Versuchsaufbau durchgefiihrt. Als
Probengeometrie kamen Rundproben aus IN718 in hartem und weichem Zustand mit einem
Durchmesser von 25 mm bei einer Dicke von 3 mm zum Einsatz (s. Kapitel 3.2.1). Diese
mit den Standardparametern (s. Kapitel 3.1.2) beschichteten Buttonproben wurden jeweils
auf der Substrat- und Schichtoberfliche mittels eines Klebers an der Stirnseite der Stempel
verklebt. Zur Erhohung der Haftfestigkeit erfolgte das Aufrauen der Substratriickseite mit
400er Schleifpapier.
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In Vorversuchen wurde zunichst die maximale, vom Hersteller angegebene
Haftabzugfestigkeit ermittelt. Hierfiir kamen sog. ,,Klebedummies®, verklebte Stempelpaare
ohne beschichtet Probe, zum Einsatz. Die fiir das Druckklebeverfahren angewendeten

Parameter sind in Tabelle 4-3 angegeben.

p*m*d?
n=—— Formel 4-1
4xcxs

Tabelle 4-3: Parameter zur Ermittlung der Schraubenumdrehungen fiir das Druckklebeverfahren.
Federkonstante und Gewindesteigung basieren auf Herstellerangaben.

p [MPa] d [mm] ¢ [N mm?] s [m] n [-]
0,28 25 50,097 1,5 1,6

Dabei steht n fiir die Anzahl der Schraubenumdrehungen, p fiir den erforderlichen
Kontaktdruck, d fiir den Durchmesser der Stempel, c fiir die Federkonstante der Druckfeder
und s fiir die Gewindesteigung der Schraube. Fiir den vorliegenden Versuch ergab sich nach
Formel 4-1 eine notwendige Schraubenumdrehungsanzahl von n = 1,6.

Im Rahmen dieser Arbeit kamen drei Kleber zum Einsatz, von denen die Ergebnisse
zweier Kleber vorgestellt werden sollen. Verwendet wurde zundchst der in der Norm
angegebene Kleber FM 1000, wobei es sich um eine Polyamid-Epoxid-Klebefolie mit einer
Dicke von ca. 300 pm handelt. Im Verlauf der Arbeit wurde dieser Kleber nicht mehr
hergestellt. Alternativ kam daher der Kleber FM2000 bzw. Loctide 9658, zum Einsatz.
Dieser war im Zeitraum dieser Arbeit nur unzureichend erprobt. Die Aushirtung des Klebers
erfolgte angelehnt an Angaben des Herstellers (s. Anhang 14).

Ein vollstindiger Haftabzugversuch umfasst jeweils drei Proben sowie einen
Dummy, um auch nachfolgend die korrekte Durchfiihrung zu gewéhrleisten. Die Koaxialitét
aller Stempelpaare wurde mittels der in der Norm vorgegebenen Lehre kontrolliert. Der
anschlieBende Haftabzugversuch erfolgte durch den Projektpartner am KIT. Uber eine
konstante Dehnrate von 1 mm/s wurde die Zugkraft auf die Edelstahlzylinder an einer
Zugpriifmaschine von Zwick (ZwickRoell GmbH & Co. KG, Ulm, Deutschland)
aufgebracht. Die Haftabzugfestigkeit ergibt sich aus der aufgebrachten Kraft bei Versagen
geteilt durch die Flache der Buttonprobe.
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5 Numerische Methoden

Der vollstindige Kaltgasprozess wurde in Form einer CFD-Simulation in ANSYS Fluent
nachgebildet. In diesem Kapitel soll zunichst die angewendete Geometrie mit Schwerpunkt
auf der gednderten Partikelinjektion vorgestellt werden. AnschlieBend werden die
grundlegenden Gleichungen fiir die Berechnung der Fluidstromung sowie der

Partikeltrajektorie dargelegt.

5.1 Implementierung der Geometrie in ANSYS Fluent

Die Dimensionen der Diisengeometrie (s. Anhang 1) basieren auf hindischer Vermessung.
Die Modellierung erfolgt grundsitzlich im dreidimensionalen Raum; zur Darstellung der
einzelnen Komponenten ist das vereinfachte zweidimensionale Modell in Abbildung 5-1a
dargestellt. Zusédtzlich zur Standarddiise Outl wurden die beiden Diisen Out2 und Out4
analog implementiert (s. Kapitel 3.1).

Vor der Diise befindet sich die Vorkammer. Wie in Kapitel 6.1.3 gezeigt wird, reicht
die kurze Vorkammerldnge aus, um die IN718-Partikel vollstindig aufzuheizen. Daran
schlieffen sich der konvergente und divergente Diisenteil an getrennt durch den engsten
Querschnitt (throaf). Das Substrat befindet sich 60 mm vom Diisenausgang entfernt mit den
AbmafBlen 30x30x3mm. Die umgebende Kammer weist im Vergleich zum
Umgebungsdruck einen Unterdruck von 5 mbar auf, womit die wihrend der Beschichtung
laufende Absaugung beriicksichtigt wird. Beim Vergleich mit der Partikeldiagnostik
(s. Kapitel 4.1.3) wurde das modellierte Substrat entfernt. Alle Wéande werden als stationér
und ohne Wiérmetransport nach auflen angenommen. Jede dieser Zonen weist ein
individuelles Berechnungsnetz auf. Insbesondere an engen Querschnitten sowie im
Wandbereich wurde das Netz zusétzlich verfeinert. Die Gesamtzahl an Elementen liegt bei

mehr als 10 000 000 mit einer minimalen orthogonalen Qualitdt von mehr als 0,1.

b)] cemisant i[c)] axal 1)) Regial

1
1
1 -
I Gas- | Gas- Injektorwand Modellierte
lﬁinhs‘?-» _____ Achse) Fi"'assx: ﬂ:/ ~ Achse : Spritzkammer
I gl ' ol e 1 . HR ).
Partikel- Partikel- Partikel-] ! |} 1 1
Hrgekhon Vorkammer | ! Forike) :inii’r!'dﬁgn\:l Vorkammer | |

Vorkammer Konvergenter Divergenter
Diisenteil Diisenteil
""""

Abbildung 5-1: Schematisches 2D-Modell ANSY'S mit Vorkammer, konvergent-divergentem Diisenabschnitt
und Auslass sowie ggf. Substrat (a). Zusétzlich wurde die Partikelinjektion in eine gemischte (b), axiale (c)
sowie radiale (d) Variante unterteilt. Darstellung und Ubersetzung nach [181], veroffentlicht unter CC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.
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In der Vorkammer treffen Prozessgas und Triagergas mit Partikelbeladung aufeinander. Fiir
die analytische und achsensymmetrische Modellierung in ANSYS findet eine vereinfachte,
gemischte Partikelinjektion Anwendung [16], [67]. Dabei werden Prozessgas und die
Partikel mitsamt Trégergas im gleichen Bereich eingeleitet (Abbildung S-1b), was auch der
eindimensionalen Modellierung entspricht (s. Anhang 6). Im Gegensatz zu dieser
idealisierten Darstellung existieren Modelle mit einem axialen Einlass iiber einen separaten
Hohlzylinder [17]. Dies bietet den Vorteil einer weiterhin symmetrischen Modellierung,
reduziert damit Rechenkapazitit und wird im Kontext der Partikelinjektion ,,Axial* benannt
(Abbildung 5-1c¢). In der fiir diese Arbeit verwendeten Impact 5/11 — Kaltgasanlage werden
die Partikel iiber einen radial zur Diisenachse ausgerichteten Zylinder eingeleitet [91] und
gelangen iiber eine Bohrung auf Hohe der Achse in den Prozessgasstrahl (Abbildung 5-1d).
Diese Variante wird in dieser Arbeit als ,,Radial*“ deklariert. Die axiale Distanz zwischen

konvergentem Diisenteil und Auslass von axialer sowie radialer Injektion ist jeweils gleich.

5.2 Fluiddynamische Beschreibung der Gas- und Partikeleigenschaften

Um die Gasstromung akkurat zu simulieren, erfolgte die SchlieBung der Navier-Stokes
Gleichungen mittels sogenannter RANS-Modelle (Reynolds-Averaged Navier-Stokes,
s. Kapitel 2.4). Zur Lésung der entsprechenden Transportgleichungen wurde in dieser Arbeit
das k-o-SST Model verwendet [ 182], welches die Vorteile des simpleren und in der Literatur
haufig angewendeten k-¢ Models fiir freie Stromungen mit denen des k- Models in
Wandnihe verbindet. Dies ermoglicht relativ exakte Losungen der Transportgleichungen,
wobei anstelle von ¢ die spezifische Dissipationsrate ® verwendet wird. Dem gegeniiber

steht ein notwendigerweise sehr feines Gitter, verbunden mit hohen Rechenkapazitéten.

a ok -
(pgk) + (pgku_gl) = Fp [Fk o Formel 5-1

+ Gy — Y + Sk

] ] ow .
(pgu)) t o (pg(,ougl) =— [Fu) _] +Gy— Y, + D, +S, Formel 5-2
0x; 0x;

wobei G die Erzeugung von k bzw. ® aufgrund der mittleren Geschwindigkeitsgradienten
darstellt, I" die effektive Diffusivitdt von k bzw. o. Y beschreibt die Dissipation von k und
o in der Turbulenz und S sind benutzerdefinierte Quellterme mit D, als Querdiffusionsterm.
Stickstoff wird als ideales Gas angenommen und jeweils mit den initialen Parametern aus
Kapitel 3.1.2 injiziert.

Die unterschiedliche Injektion der IN718-Partikel wurde in Kapitel 5.1 erldutert. Alle
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Partikel wurden als sphérisch angenommen. Die GroBenverteilung des IN718-Pulver aus

Kapitel 3.1.1 wurden in Form einer Rosin-Rammler-Verteilung in ANSYS implementiert:
Y, = e (d/dp )" Formel 5-3

was eine exponentielle Beziehung zwischen dem Massenanteil Yq¢ und dem jeweiligen
Partikeldurchmesser d an der Gesamtverteilung darstellt. Der mittlere Durchmesser d
(dso=14 pm) und der Streuparameter n=4,35 wurden anhand der GroBenverteilung
ermittelt. Pro Simulation wurden etwa 10000 Partikel ausgewertet.

Um die Bewegung der Partikel im Prozessgas zu berechnen wurde die Tracking-
Methode nach Lagrange angewendet [16]. Das Kréftegleichgewicht ergibt sich damit wie
folgt:

du o Formel 5-4
mpd_‘[pz Fp + Fother

wobei m, die Partikelmasse ist, u, die Partikelgeschwindigkeit beschreibt und Foter fiir
externe Krifte steht (u.a. Schwerkraft oder Saffman-Kraft). Diese zeigten in Vorversuchen
keinen signifikanten Einfluss auf die Partikeltrajektorie und wurden daher nicht
beriicksichtigt. Die sog. ,,Drag Force Fp, welche aufgrund der Reibung zwischen Partikel
und Fluid entsteht, wurde mittels des ,,High Mach-Number- — Models abgeschitzt. Dabei
handelt es sich um eine modifizierte Variante des Modells von Morsi und Alexander [183]
und beriicksichtigt einen grolen Bereich der Partikel-Reynoldszahl zur Berechnung des sog.

~Drag Coefficient” Cp (s. Anhang 7):

1 2 Formel 5-5
Fp = ECng(ug —u,) Ay

mit pg als Fluiddichte und A, als projizierter Oberflache der sphédrischen Partikel. Fiir eine
akkuratere Simulation der Partikelgeschwindigkeit wurde zusitzlich das ,,Discrete Random
Walk* — Model angewendet.

Aufgrund der variierenden Geschwindigkeitsverteilung in radialer Richtung
innerhalb der Diise wurde zusétzlich der sog. ,,Magnus effect” in Form der resultierenden

,Lift Force® FL liber Fomer berlicksichtigt:

1 2 Formel 5-6
=0 Epy(ug —up) 4,

mit Cp als Lift Coefficient, welcher die entstehende Reibung in radiale Richtung
beriicksichtigt. Zur Abschitzung dieses Koeffizienten wurde auf Basis von Vorversuchen
das Modell von Rubinow und Keller verwendet [184]. Die in ANSYS definierten Parameter

fiir Gas und Partikel sind in Tabelle 5-1 zusammengefasst.
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5 Numerische Methoden

Tabelle 5-1: Simulationsparameter fiir Stickstoft (Gas) und Inconel 718 (Partikel) in ANSYS

Eigenschaft Einheit Stickstoff Ni-Partikel
Dichte [kg m3] Ideales Gas 8190,0
Spez. Wirmekapazitiit [Jkg' K] 1040,67 435,0
Initialgeschwindigkeit [ms!] Abh. von T und p 15,0
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6 Ergebnisse und Diskussion

Zunichst erfolgt eine detaillierte Darstellung aller angewendeten Charakterisierungen und
Analysen an beschichteten, flachen IN718-Substraten (s. Kapitel 3.2.1). Das IN718-Pulver
wurde liber zwei Parametervariationen abgeschieden: Standard und Heil3 (s. Kapitel 3.1.2).
Diese Bezeichnung wird iiber den gesamten Ergebnisteil so beibehalten. In diesem Kontext
wird auch das CFD-Modell des KGS-Prozesses vorgestellt und mit experimentellen
Methoden validiert.

Zusitzlich erfolgten Haftabzugversuche an KGS-gespritzten Proben. Ergénzende
Angaben zur Auswahl und Durchfiihrung des Klebeverfahrens ist in Anhang 14 beigefiigt.

Die vorgestellten Verfahren (mit Ausnahme der Haftabzugversuche) wurden im
nichsten Schritt auf die Kavititen mit 4 mm Schichthdhe angewendet, wobei die
Eigenspannung zusétzlich mittels Neutronenbeugung analysiert wurde. In diesem Rahmen
wurde auch die Reparaturgeometrie um Proben mit zylindrischer Oberfldche erweitert.
SchlieBlich erfolgte die thermische Belastung solcher Reparaturschichten unter
realitdtsnahen Bedingungen.

Daran anschlieBend werden Moglichkeiten vorgestellt, die Eigenspannung in KGS-
Schichten systematisch iiber prozessseitige Parameterkombinationen einzustellen. Hierfiir
kam eine Studie unter Verwendung der Kriimmungsmethode sowie ein analytisches Modell
zur Abschitzung der Eigenspannung in solchen Schichten zur Anwendung.

Zuletzt erfolgt eine Untersuchung des Einflusses der Diisengeometriec auf den
resultierenden Spritzfleck sowie die induzierten Eigenspannungen in Reparaturschichten.
Unterstiitzend werden Resultate der CFD-Simulation verwendet, um die experimentellen

Ergebnisse zu diskutieren.

6.1 Beschichtung von flachen Substraten mit Standard und heilem Parameter

Die Beschichtungsexperimente wurden primér auf weichen IN718-Substraten durchgefiihrt,
umfassen aber auch einen Vergleich mit ausgehértetem IN718. Die Mikrostruktur dieser
Proben wurde mit den Ergebnissen fritherer Projekte verglichen, wobei die gleichen
Materialien und der Standardparameter verwendet wurden. Der zusitzliche Parameter
"HeiB8" zielt darauf ab, den Druckeigenspannungszustand in den KGS-Schichten zu
reduzieren (s. Tabelle 3-2). Des Weiteren erfolgt eine Validierung des im Rahmen dieser
Arbeit implementierten CFD-Modells (s. Kapitel 5) unter Beriicksichtigung von Daten der

Prozessdiagnostik (s. Kapitel 4.1.3). Eigenspannungsanalysen erfolgten unter Verwendung
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der Kriimmungsmethode (s. Kapitel 4.5.1) sowie der inkrementellen Bohrlochmethode

(s. Kapitel 4.5.3), wobei letzteres vom Projektpartner KIT durchgefiihrt wurde.

6.1.1 Abscheidung auf flachen IN718-Substraten

Im ersten Schritt sollten die Standardparameter auf IN718-Substraten abgeschieden werden.
Dies diente dazu Schichtcharakteristika zu ermitteln und spétere Aussagen fiir
Reparaturgeometrien abzuleiten. Weiterhin konnte anhand der Schichthohe die Anzahl der
notwendigen Beschichtungsiibergénge fiir die Kavititen abgeschétzt werden. Ergénzend
dazu ist die resultierende Mikrostruktur des heilen Parameters dargestellt.

Die Mikrostruktur der unter Standardparametern abgeschiedener Schicht ist in
Abbildung 6-1a in Form einer REM-BSE Aufnahme dargestellt und zeigt den
grundsitzlichen Aufbau der IN718-Reparaturschichten. Acht Beschichtungszyklen
resultierten in einer Schichthéhe von etwa 700 pm. Die absolute Hohe wurde jeweils an
mehreren Stellen mittels Messchraube ermittelt und in der Mikrostruktur vermessen. Die
insgesamt unregelmifBige Oberfléche ist an den Partikelkonturen erkennbar, was sich in
einer Rauheit von etwa R, = 6,14 = 0,16 um manifestiert. Die IN718-Schicht, welche aus
dem patentierten IN718-Pulver von Oerlikon-Metco resultiert (s. Kapitel 3.1.1), weist die
fiir dieses Pulver in der Literatur identifizierte charakteristische Struktur aus deformierten
Partikeln sowie dunklen Bereichen, angereichert mit Al und Ni auf [70]. Zudem treten in der
deformierten Partikelstruktur die mit Niob angereicherten interdendritischen Phasen in Form
eines hellen Kontrastes auf [127]. Die Schicht weist insgesamt eine niedrige Porositéit von
unter 2% ohne signifikante Defekte wie beispielsweise Risse auf.

Das Interface in vergroferter Darstellung stellt den Ubergang der Schicht hin zum
weichen IN718-Substrat hin dar. Letzteres ist an der priagnanten Kornstruktur erkennbar.
Am Interface waren keine signifikanten Defekte erkennbar, was fiir eine gute Anhaftung
spricht. Eine diinne Schicht aus kleinen Kérnern, welche im REM nicht vollstindig aufgelost
werden konnten, verdeutlicht die Deformationszone infolge der Kaltverformung durch den
Aufprall fester Partikel (= Peening-Effekt). Die Depositionseffizienz (DE), welche sich aus
dem Verhiltnis aus aufgetragenem wund anhaftenden Schichtmaterial ergibt

(s. Kapitel 3.1.2), lag bei etwa 81%.
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Abbildung 6-12: REM-BSE Aufnahmen jeweils einer KGS-Schicht aus Standard (a) und HeiB (b). Zusitzlich
sind jeweils vergroferte Darstellung der Schicht sowie des Interface dargestellt.

Die Schichthohe des heiflen Parameters liegen mit etwa 700 um und einer DE von etwa 81%
im gleichen Bereich (Abbildung 6-1b). Die Schicht weist die gleichen charakteristischen
Merkmale in Form der deformierten Partikel und Al-Ni-Phase auf, wobei deren Grofie mit
dem Standard iibereinstimmen. Auch am Interface zeigte sich eine vergleichbar gute
Anhaftung bei ebenso geringer Defektdichte. Insgesamt lag auch hier die Porositét unterhalb
von 2%. Da die ermittelte Mikrostruktur mit zuvor verdffentlichten Aufnahmen
iibereinstimmt (s. [70], [127]) wird nachfolgend teilweise ein erhohter Kontrast verwendet,
um die einzelnen Phasen wie bspw. die Al-Ni-Bereiche prégnanter darzustellen.

Wie fiir die Schichthéhe erldutert, unterliegen die Beschichtungsexperimente mittels
Kaltgasspritzen einer spezifischen Schwankung der DE. Hierfiir sei auf die Charakteristik
des Beschichtungsmianders verwiesen (s. Kapitel 3.1). Ein einzelnes Linienprofil weist eine
Hohe von etwa 80 pm bei einer Breite von etwa 8 mm auf (s. Anhang 13). Insbesondere die
Profilbreite ist Gegenstand ausfiihrlicher Untersuchungen in Kapitel 6.5. Da sich die
Linienprofile im Méander zum Teil iiberlagern, resultiert eine Schichthdhe von etwas
weniger als 100 um pro Ubergang. Die DE wird in jedem Ubergang u.a. von der Rauigkeit
und dem damit verbundenen lokalen Depositionswinkel der jeweils vorher abgeschiedenen

Schicht beeinflusst. Zudem bildet sich in Abhéngigkeit des Materials ein charakteristischer

2 Diese Aufnahmen wurden mit dem hochauflésenden REM angefertigt (Zeiss Gemini). Aufnahmen solcher
Art lagen nur fiir Schichten mit zehn Beschichtungszyklen bei Standard vor. Ebenso konnte fiir die Darstellung
des heien Parameters nur eine ICP-Probe verwendet werden. Generell liegen keine signifikanten
Unterscheidungen in Schichth6éhe, DE und Rauheit innerhalb der jeweiligen Parametern vor, was in weiteren
Querschliffen tberprift wurde.
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Wandwinkel heraus, welcher auf die geringere Anhaftungsqualitit an den Schichtrindern
zuriickzufithren ist [87]. Dieser sog. ,,Boschungswinkel® zwischen Schichtrand und
Depositionsrichtung ist Gegenstand weiterer Untersuchungen und wird in dieser Arbeit mit
etwa 40° angenommen (s. Anhang 4). Die DE beriicksichtigt diesen Boschungswinkel in
Form des abgeschiedenen Materials. Bei acht bis zehn Ubergiingen zeigte sich dieser
Boschungswinkel nur in schwacher Auspriagung. Dies muss jedoch bei der Beschichtung
von 4 mm — tiefen Kavititen beriicksichtigt werden, wo mehr als 40 Ubergiingen notwendig
sind (s. Kapitel 6.3).

In diesem Kontext wurde zusitzlich die Beschichtung auf hartem Substrat
untersucht, da solches auch fiir die Haftabzugsversuche sowie die Beschichtung auf
Reparaturkavititen verwendet wurde. Die Beschichtung unter Standardparametern auf
ausgehdrtetem IN718-Substrat zeigte in dieser Arbeit eine Schichthdhe und DE. Die
Mikrostruktur stimmt mit den publizierten Ergebnissen von Singh et al. auf ausgehértetem
IN718 {iberein [13]. In der vorliegenden Arbeit wurden diese Substrate nicht direkt
sandgestrahlt, sondern zunédchst mittels Schleifen von der Oxidschicht befreit, welche einen
nachteiligen Effekt auf die Partikeladhdsion haben kann. Dieser Aspekt wird fiir
ausgehirtete Kavititen in Kapitel 6.3 erldutert. Eine solche, mit Standardparametern
beschichtete harte Buttonprobe ist in Anhang 4 dargestellt. Dort sind auch sog. ,,Single
Splat” — Experimente beigefiigt, welche die Adhision einzelner IN718-Partikel auf hartem
und weichem IN718-Substrat darstellen. Fiir beide Hértegrade ist eine gute Adhésion der
IN718-Partikel zu erkennen. Signifikante Unterschiede in der Grofe des um die Partikel
ausgebildeten ,,Materialjets” waren nicht erkennbar. Auch die Eindringtiefe der Partikel im
Querschliff ist fiir beide Hartegrade nahezu gleich. Unter Beriicksichtigung der Tatsache,
dass hartes Substrat aufgrund der beschrinkten Eindringtiefe die Anhaftungsflache fiir
aufprallende Partikel tendenziell verkleinert, war trotzdem eine gute Anhaftung am Interface
beobachten.

Insgesamt ist festzuhalten, dass mit den Standardparametern die
Schichteigenschaften vorheriger Publikationen, welche die gleiche Materialpaarung
verwendet haben, reproduziert werden konnte. Die Substrathdrte zeigte bis hierhin keinen
signifikanten Einfluss. Der Grofteil der Experimente basiert aufgrund der einfacheren
Handhabung auf losungsgegliihtem IN718. Der Vergleich mit hartem Substrat wird
nochmals im Rahmen der Haftabzugsversuche in Kapitel 6.2 sowie der Beschichtung von

Reparaturkavititen in Kapitel 6.3 thematisiert.
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6.1.2 Diagnostik der Beschichtungsparameter

Fiir den Parameter Heif3 sind im Vergleich zum Standard aufgrund des notwendigerweise
gestiegenen  Gasdrucks auch erhohte Partikelgeschwindigkeiten zu  erwarten
(s. Kapitel 3.1.2). Fiir diesen Nachweis kamen die in Kapitel 4.1.3 vorgestellten
Vorrichtungen zur Partikeldiagnostik zum Einsatz. Das HiWatch HR2 ermittelt die
Partikelgeschwindigkeit im Bereich des vorgegebenen Messvolumens. Um die
Partikelgeschwindigkeitsverteilung in laterale, also vertikale Richtung zu analysieren, wurde
am CSM ein Raster bestehend aus neun vertikalen Punkten im Abstand von einem
Millimeter ohne axialen Versatz vermessen (s. Anhang 16). Abbildung 6-2a zeigt die von
HiWatch und CSM gemessene Partikelgeschwindigkeit bei einer Spritzdistanz von 60 mm
aufgetragen iiber die neun lateralen Messpunkte aus dem CSM-Raster. Hierfiir wurde die
Partikelgeschwindigkeitsverteilung, welche im Messvolumen des HiWatch ermittelt wird,
auf die entsprechenden Punkte mittels der Methode der kleinsten Quadrate angenéhert. Die
Messtiefe von 400 um ist hinreichend schmal, sodass eine rein zweidimensionale Verteilung
angenommen werden kann. Diese Darstellung in Form der sog. ,,Linescans* wird in der

vorliegenden Arbeit durchgehend angewendet.

1000 o

E 900 M ig 500 —;—Helrs

= E —=— Standard|
2 800— % \o g 4007 andart
= 7 — =3

3 7004 > § 300

2 600 -5

2 500 —— Standardggy  —o— Standard,yyen| 5 200

S —=— Heilggy —— Heilbyyaren %

2 > 0 1 5 3 45 Z100 ‘ : : ‘
E 5 4 3 -2 - o) 0 60 120 180 240 300
a @ Vertikale Distanz (mm) @ Zeit (s)

Abbildung 6-2: Die Partikelgeschwindigkeit von Standard (blau) und Heif (rot) wurde am CSM (Dreiecke)
liber einen Linienscan entlang der vertikalen Koordinate sowie aus dem Messvolumen des HiWatch
(Rechtecke) in vertikale Richtung extrahiert (a). Die einzeln gemessenen Partikel im HiWatch sind sowohl
teiltransparent als auch in Form einer angendherten Linie dargestellt. Die Oberflichentemperatur der
Beschichtung wurde mittels Pyrometer fiir Standard und Heif3 ermittelt (b).

Beim Standard zeigen beide Vorrichtungen eine gute Ubereinstimmung. Das parabolische
Profil stimmt in beiden Féllen mit dem erwarteten Ergebnis der hdochsten
Partikelgeschwindigkeit in Spritzrichtung im Zentrum und der niedrigsten an den Randern
des Partikelstrahls iiberein. Auffillig ist der leichte Knick des CSM-Graphen bei +4 mm.
Hier liegt eine sehr geringe Detektionsrate beider Gerdte vor. Die hier detektierten Partikel
am Rand des Partikelstrahls sind vorzugsweise klein. Diese weisen eine hohere
Geschwindigkeit aufund ,,verfilschen das Ergebnis nach oben. Weiter ist zu erkennen, dass
die maximale Partikelgeschwindigkeit in beiden Messungen von der zentralen Koordinate
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leicht nach unten (-1 mm) verschoben ist. Es ist anzunehmen, dass auf nach oben
beschleunigte Partikel die Schwerkraft stirker entgegenwirkt und diese dadurch im
Vergleich zum unteren Strahlrand stirker verlangsamt.

Fir HeiB wurde iibereinstimmend von beiden Diagnostikgerdten eine hohere
Partikelgeschwindigkeit detektiert. Auch hier liegen beide Parameter in guter
Ubereinstimmung. Bei den erhdhten Gas- und Partikelgeschwindigkeiten ist es mdglich,
dass die unterschiedlichen Analyseverfahren (CSM =ToF, HiWatch =PIV) stérker
voneinander abweichen. Insbesondere beim HiWatch kann es aufgrund von
Dichteunterschieden im mit Uberschallgeschwindigkeit stromenden Fluid dazu kommen,
dass sich diese Phasen aufgrund ihrer Grauwerte mit den Partikeln iiberlagern
(s. Anhang 16). Hieraus muss noch eine ,Partikelspur® bestehend aus je drei
Partikelsignalen in Abhédngigkeit der eingestellten Pixelgrofe herausgefiltert werden, um
anhand der Spurldnge die Geschwindigkeit zu ermitteln. Dagegen ist das CSM aufgrund der
Vielzahl an Fehlerindikatoren (u.a. Peak-Abstand) als robuster Prozess anerkannt.
Angesichts der stark unterschiedlichen Messmethode zeigen beide Gerite jedoch eine gute
Ubereinstimmung fiir die Partikelgeschwindigkeit.

Abbildung 6-2b stellt den Temperaturverlauf, gemessen mittels Pyrometer an der
Oberflache, fiir Standard und Heil3 wéhrend der Beschichtung dar. Jeder Peak markiert einen
vollstdndigen Roboterméander. Infolge der Diisenbewegung ist die Messtrecke zwischen
Pyrometer und Probe zeitweise verdeckt, was sich in einem rapiden Temperaturabstieg
ausdriickt. Zur besseren Vergleichbarkeit wurden die Peaks mittels der Savitzky-Golay
Néherungsmethode auf eine Trendlinie reduziert, was fiir einen Vergleich der Parameter
ausreicht.

Infolge der drei Vorheizzyklen ist an der Substratoberfliche bereits ein
Temperaturanstieg zu erkennen, wobei Heifl erwartungsgemédB zu hoheren Temperaturen
fiihrt (Tpre,Standard = 190 °C und Tpreneis = 215 °C). Nach Beginn des Beschichtungszyklus
erhoht sich die Temperatur infolge des nachfolgenden Pulverauftrags und nahert sich einem
mittleren Plateau an. Die Oberfldchentemperatur beschreibt die Temperatur innerhalb der
Schicht nur nd@herungsweise. Trotzdem ist hier bereits absehbar, dass eine erhdhte
anfiangliche Gastemperatur von 1050 °C zu einer hoheren mittleren Oberflichentemperatur
der Schicht (Tomeis =260 °C) im Vergleich zum Standard von initialen 950 °C
(To,standard = 230 °C) fiihrt.
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In Tabelle 6-1 sind die ermittelten maximalen Partikelgeschwindigkeiten sowie
mittleren Oberflachentemperaturen aufgetragen. Im Vergleich zur Partikelgeschwindigkeit

ist fiir die Temperatur ein groBerer Anstieg zu erkennen.

Tabelle 6-1: Maximale Partikelgeschwindigkeit fiir Standard und Heill gemessen mittels CSM und HiWatch.

Vp,max CSM [m/s] Vp,max HiWatch [m/s] To [°C]
Standard 881 880 230
Heill 947 952 260
Verhiiltnis 7,0% 7,6% 11,5%

6.1.3 CFD-Simulation von Gas und Partikeln

Um Aussagen zur Schichtqualitit treffen zu konnen, ist eine akkurate Kenntnis der
Partikeleigenschaften unerldsslich. Hier kann eine realitdtsnahe Prozesssimulation wichtige
Daten fiir die Bewertung der experimentellen Ergebnisse liefern. Daher soll auf Basis der in
Kapitel 5.2 dargelegten, fluiddynamischen Grundlagen ein im Rahmen des Vorhabens
entwickeltes, dreidimensionales CFD-Modell in ANSYS Fluent angewendet werden.
Dessen Resultate bilden eine wertvolle Grundlage zur Analyse von fluiddynamischen
Prozessen in KGS wie beispielsweise des bow shock — Effekts. Insbesondere in Kapitel 6.5
liegt der Schwerpunkt auf der Anwendung dieses Modells zur Bestimmung des
resultierenden Spritzflecks im Kaltgasspritzen. Da die CFD-Simulation weitere Variationen
des KGS-Prozesses umfasst (u.a. Partikelinjektion und Diisengeometrie), wurde ein erster
Vergleich mit dem Resultat der kommerziellen KSS-Software durchgefiihrt. Diese basiert
auf einem eindimensionalen Rechenmodel mit Verweis auf die dort angegebene Literatur
(s. Anhang 6). Es ist klar, dass dieses den Kaltgasprozess aufgrund der eindimensionalen
Modellierung nur stark vereinfacht abbilden kann [67], [76].

Fiir einen ersten Vergleich ist diese Modellierung jedoch ausreichend, um ausgehend
davon den in diesem Vorhaben verwendeten KGS-Prozess abzubilden. Der vereinfachte
Ansatz kann ausschlief8lich eine gemischte Partikelinjektion verwirklichen (s. Abbildung
5-1a). Als Tréagergas kam ebenfalls Stickstoff bei gleichem Gasdruck zum Einsatz. Aus der
CFD-Simulation sind im Folgenden die Gaseigenschaften entlang der Achse sowie eines

einzelnen, représentativen dso-IN718 Partikels dargestellt.
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Abbildung 6-3: Gas- und Partikelgeschwindigkeit aus 3D-Modellierung und KSS-Modell (a). Die Nahzone
vor dem Substrat zeigt den Einflussbereich des bow shock — Effekts (b).

In Abbildung 6-3a ist der Geschwindigkeitsverlauf des Prozessgases entlang der Achse
sowie eines einzelnen dso-Partikel iiber die Diisengeometrie in axiale Richtung dargestellt.
Nach der Injektion erfolgt die Aufheizung der Partikel in der Vorkammer bei nahezu
konstanter Geschwindigkeit. Nach dem Eintritt in den konvergenten Diisenteil mit
verjiingendem Querschnitt wird der Prozessgasstrom beschleunigt, wodurch sich die
Partikelgeschwindigkeit erhoht. Beim Passieren des throats erreicht der Gasstrom Mach 1
und geht anschlieBend in den Uberschallgeschwindigkeitsbereich bis oberhalb von Mach 3
iiber (s. Kapitel 2.2.1). Hier wird das Fluid im Zug der Querschnittsvergrolerung noch
stiarker beschleunigt und entspannt, was die Partikelgeschwindigkeit weiter erhoht. Im
Gegenzug verliert das Fluid aufgrund seiner verringerten Dichte an Temperatur und kiihlt
damit auch die Partikel ab.

Nach Verlassen der Diise tritt die Gasstromung in einen komplexen Zustand mit
alternierenden  Geschwindigkeitsverldaufen ein. Diese Phédnomene werden durch
Kompressibilititseffekte und turbulente Wechselwirkungen verursacht, die zu einer
Verlangsamung und einer nichtlinearen Verteilung der Stromungsparameter fiihren. Ein
eindimensionales Modell kann diese Effekte aufgrund der Vereinfachungen (s. Anhang 6)
nicht hinreichend abbilden. Zudem lag mit Kupfer ein anderes Ausgangsmaterial zugrunde
[67]. Dies ist auch anhand des dargestellten KSS — bow shocks ersichtlich (Abbildung 6-3b),
wo in einem Abstand von etwa 2,7 mm die Gasgeschwindigkeit auf einen konstanten Wert
von etwa 50 m/s absinkt. Dagegen zeigt die stark alternierende Gasgeschwindigkeit in der
3D-Simulation einen sukzessive abnehmenden Wert infolge der kontinuierlichen Druck-
und Dichtednderungen. In beiden Féllen unterliegt die Partikelgeschwindigkeit keinen

signifikanten Schwankungen infolge der alternierenden Gasgeschwindigkeit. Die hohe

80



6 Ergebnisse und Diskussion

Dichte der IN718-Partikel hat eine erhohte Triagheit zur Folge, welche diese robuster
gegeniiber der umgebenden Fluidstromung macht. Auch die relativ geringe Grofle der
Partikel verringert die Tragheit nicht in ausreichendem Maf3 [ 185]. Dies ist mit ein moglicher
Grund, warum die Partikelgeschwindigkeit nach der Beschleunigung innerhalb der Diise
noch weiter zunimmt. Deren kinetische Energie sowie die groere Massentrigheit fiihren
dazu, dass die Partikel mehr Zeit und Wegstrecke Dbendtigen, um
Geschwindigkeitsanderungen des Gases zu "erreichen. Wie in der Grafik zu erkennen ist,
nimmt die Partikelgeschwindigkeit ab 60 mm ab. Dies ist einer der Griinde fiir die gewéhlte
Spritzdistanz. Eine signifikante Verlangsamung der Partikel vor dem Substrat infolge des
bow shocks ist nicht zu erkennen, was ebenfalls aus Grofle und Tréigheit der IN718-Partikel
resultiert.

Im néchsten Schritt sollte die Partikelinjektion an die real vorliegenden Bedingungen
angepasst werden. Fiir die jeweiligen Modelle sei auf Kapitel 5.1 verwiesen. Der
eindimensionale Ansatz entspricht der Darstellung ohne explizit getrennten Bereich fiir die
Partikelinjektion. Hier wurde zunéchst ein vereinfachter, achsensymmetrischer Ansatz mit
abgetrennten Wanden implementiert. Da in der fiir diese Arbeit verwendeten Kaltgas-Anlage
die Partikel radial in die Vorkammer eingefiihrt werden, erfolgt zudem die Simulation mit
einer radialen Injektion. Ziel ist die moglichst exakte Nachbildung der Impact 5/11 —
Kaltgasanlage, um deren Resultate insbesondere fiir die Diskussion der Eigenspannungen zu
verwenden. Beide Arten der Injektion wurden zundchst mit den Ergebnissen der
Partikeldiagnostik fiir die Standardparameter aus Kapitel 6.1.2 verglichen. Aufgrund der
guten Ubereinstimmung ist das Ergebnis aus HiWatch und CSM in Form der Néherungslinie
dargestellt. Die simulierten Ergebnisse stammen aus einer Referenzebene in der CFD-
Simulation, vergleichbar mit dem HiWatch-Messfeld. Es wurde auch die gleiche
Naherungsfunktion verwendet.

Die Partikelgeschwindigkeit in vertikaler Richtung weist in Abbildung 6-4a
deutliche Unterschiede fiir axiale und radiale Injektion auf. Zeigen beide noch das typische
parabolische Konturprofil mit hochster Geschwindigkeit im Zentrum und minimaler an den
Réndern des Partikelstrahls, liegt die absolute Geschwindigkeit von radial sehr viel ndher an
den experimentellen Ergebnissen. Die hohere Partikelgeschwindigkeit resultiert aus der
hoheren Gasgeschwindigkeit infolge der radialen Injektion. Fiir diesen Fall liegt in der
Vorkammer eine diffuse Mischzone von kaltem Trdger- und heilem Prozessgas vor.
Dagegen manifestiert sich fiir die axiale Injektion ein ausgeprégter ,,kalter” Kern, umgeben

von heiflem Gas (s. Anhang 12). Dies setzt sich im Verlauf der Diise weiter fort, wo
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6 Ergebnisse und Diskussion

insbesondere im divergenten Abschnitt Druck- und Dichteunterschiede stirker zur Geltung
kommen. Die radiale Injektion hat eine bessere Vermischung des Gases zur Folge, was sich
in einer verringerten Viskositit und einer hoheren Temperatur widerspiegelt. Im Zuge der
Gasexpansion fiihrt dies zu einer stirkeren Beschleunigung des Gases und erhoht damit

insgesamt die Gas- und Partikelgeschwindigkeit [181].
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Abbildung 6-4: Die simulierte Gasgeschwindigkeit (a) mit axialer (Kreis) und radialer (Quadrat) Injektion
wurde analog zum Messfeld der Partikeldiagnostik (Dreieck) ausgewertet. Darstellung und Ubersetzung nach
[181], verdffentlicht unter CC BY 4.0 http:/creativecommons.org/licenses/by/4.0/. Ergénzend sind axiale
Verlaufe von Geschwindigkeit und Temperatur fiir Partikel und Gas bei Standard und Heif3 dargestellt (b).

Auf dieser Basis ist das CFD-Modell ausreichend verifiziert, um die Gas- und Partikeldaten
fiir den Vergleich von Standard und Heil3 korrekt wiederzugeben. Dies ist repriasentativ an
dem Temperatur- und Geschwindigkeitsverlauf in Abbildung 6-4b dargestellt. Der erh6hte
Gasdruck der heilen Parameter spiegelt sich in einer hdheren Gasgeschwindigkeit und damit
verbunden auch in einer hoheren Partikelgeschwindigkeit wieder. In Ubereinstimmung mit
den experimentellen Ergebnissen des Pyrometers ist die hdhere Partikeltemperatur fiir Heif3
zu erkennen. Damit wurde die Annahme einer in Relation hoheren Partikeltemperatur bei

niedrigerer Partikelgeschwindigkeit auch von der CFD-Simulation bestétigt. Generell zeigt
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sich bei beiden Temperaturverldufen, dass die kurze Vorkammer fiir eine vollstidndige
Partikelautheizung ausreicht.

Abbildung 6-5a zeigt die Kontur fiir Geschwindigkeit (oben) und Temperatur
(unten) des Gases bei Standardparametern. Diese kann reprasentativ fiir die Fluidstromung
in der verwendeten KGS-Anlage angesehen werden und steht in guter Ubereinstimmung mit
CFD-Simulationen aus der Literatur [16]. Der senkrecht herausragende Tubus innerhalb der
Vorkammer stellt die an der verwendeten Impact 5/11 — Kaltgasanlage verwendete radiale
Partikelinjektion dar. Die uneinheitliche Temperaturkontur innerhalb der Vorkammer
verdeutlicht die diffuse Mischzone, wo die Partikel bei geringer Geschwindigkeit aufgeheizt
werden. Dieses quasi-invasive Verhalten der radialen Partikelinjektion wird insbesondere in

Kapitel 6.5 thematisiert.
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Abbildung 6-5: Die Gas-Kontur von Outl fiir Geschwindigkeit und Temperatur ist aufgeteilt auf eine 2D-
Ebene fir das 3D-Modell reprasentativ unter Verwendung von Standardparametern dargestellt (a). Die
Entstehung von mach disks am Diisenausgang (b) sowie der bow shock — Effekt vor dem Substrat (c) ist jeweils
vergrofert fiir Standard und Hei3 dargestellt.

Generell folgen Geschwindigkeits- und Temperaturkonturen den zuvor gezeigten axialen
Verldufen sowie den entsprechenden Erlduterungen. Basierend auf Kapitel 2.2.4 handelt es
sich bei den vorliegenden Bedingungen um eine unterexpandierte Stromung, wobei der
Druck im Fluid noch oberhalb des Umgebungsdrucks in der Kammer liegt [93], [95]. Diese
Unterexpansion ist an der Aufweitung des Gasstrahls nach Verlassen der Diise erkennbar.
Zudem tritt eine Schockdiamant-Struktur, bestehend aus etwa drei mach disks, auf.

Beim Vergleich von Temperatur und Geschwindigkeit fiir Standard und Heif3 ist die

von den axialen Verldufen erkennbare Diskrepanz evident (s. Abbildung 6-5b) Die hdhere
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Gastemperatur und -geschwindigkeit zeigt sich erwartungsgemif in stirker ausgepriagten
mach disks. Neben den initialen Parametern wird in Kapitel 6.5 der geometrische Faktor des
divergenten Diisenteils untersucht. Dies umfasst die Darstellung sowohl einer
unterexpandierten Diise als auch einer korrekt expandierten Diise bei Standardbedingungen.

Analog zu den axialen Verldufen ist der bow shock — Effekt an den jeweiligen
Konturen von Temperatur und Geschwindigkeit fiir beide Gasparameter dargestellt
(Abbildung 6-5c). Das Substrat wurde in der Modellierung entsprechend der
Standardkonfiguration in 60 mm Entfernung vom Diisenausgang platziert. Der Bereich mit
signifikant verringerter Gasgeschwindigkeit direkt vor dem Substrat markiert die
Gasstauzone [18]. Diese bremst das nachstromende Gas weiter ab. Die hohere Gasdichte
korreliert mit einer erhdhten Gastemperatur. Auch hier treten diese Effekte in verstérkter Art
und Weise fiir Heil auf. Dagegen zeigten die Partikel bei beiden Parameter keine
signifikante Beeinflussung im axialen Verlauf, wobei die Geschwindigkeit der Partikel noch
bis zum Erreichen der 60 mm Spritzdistanz weiter ansteigt. In CFD-Simulationen von
Pattison et al. zeigte sich, dass kleine Partikel (dp, = 5 pum) vom bow shock — Effekt betroffen
sind und dieser fiir Materialien mit geringer Dichte (in diesem Fall Aluminium) signifikanter
ausfallt [18]. Dies bestitigt die Annahme, dass die in der vorliegenden Arbeit verwendeten
IN718-Partikel eine ausreichende Dichte und Groe vorweisen, um nur in geringem Ausmaf
von den Kompressibilitdtseffekten beeinflusst zu werden. Analog zeigten sich vergleichbare
Ergebnisse auch bei Simulationen an Kavititsgeometrien (s. Kapitel 3.2.1), welche an dieser
Stelle nicht explizit dargestellt sind. Trotz eines erwartbar ausgeprigteren BugstoBeffekts
infolge der Flanken manifestierte sich auch hier keine signifikante Reduktion der

Partikelgeschwindigkeit.

6.1.4 Eigenspannungsanalyse mittels inkrementeller Bohrlochmethode

Im Hinblick auf Schidigungsmechanismen wie Rissbildung oder Schichtablésung ist es
wichtig, Aussagen zum Eigenspannungszustand in den verwendeten Reparaturgeometrien
(Kavitdten) treffen zu konnen. Bevor mit entsprechend Aufwand verbundene
Untersuchungen an  Kavititen  stattfanden, erfolgten im  ersten  Schritt
Eigenspannungsanalysen mittels inkrementeller Bohrlochmethode auf simpleren
Substratgeometrien durch den Projektpartner KIT. Hierfiir wurden l6sungsgegliihte IN718-
Rechtecktsubstrate verwendet (s. Kapitel 3.2.1). Die Beschichtung erfolgte unter den
genannten Parametern Standard und Heif. Die aus der Diagnostik ermittelten Resultate

sollten sich in niedrigeren Druckeigenspannungen fiir den heilen Parameter widerspiegeln.
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Abbildung 6-6 zeigt den Eigenspannungstiefenverlauf als Ergebnis der inkrementellen
Bohrlochmethode gemal Kapitel 4.5.3 fiir beide Parameter anhand der an den drei DMS

ermittelten Dehnungen.
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Abbildung 6-6: Tiefenverldufe der Eigenspannungen als Resultat der inkrementellen Bohrlochmethode fiir
Standard (a) und Heif3 (b), durchgefiihrt vom Projektpartner KIT. Die Messrichtungen sind in dem kleinen
Schaubild schematisch dargestellt. Hier markieren die grauen horizontalen Linien den Beschichtungsméander.

Anhand der aus den Dehnungen ermittelten Verldufe ist ersichtlich, dass innerhalb der
kaltgasgespritzten ~ Schicht generell Druckeigenspannungen vorliegen. Da in
Oberfliachennéhe die meisten out of plane — Dehnungen ausgeldst werden liegen dort auch
die hochsten, gemessenen Spannungen vor (6Heisz=0 ~ -200 MPa, Gstandard,z=0 ~ -300 MPa).
Mit zunehmendem Tiefeninkrement werden weniger Dehnungen ausgeldst bis diese am
Interface oberhalb von 700 pm in Substratnihe in Form von Zugeigenspannungen
kompensiert werden. Da die Dehnrichtung von 45° zwischen der von 0° und 90° liegen,
entsprechen die Messrichtungen ,,a“ und ,,c* den Hauptspannungen. Diese Resultate stehen
in guter Ubereinkunft zu Messungen mit vergleichbaren Materialien und Schichthdhen [13]
und entsprechen dem erwarteten Tiefenverlauf der Eigenspannungsverteilung in
kaltgasgespritzten Schichten. Bei Heil} sind in der Schicht ebenfalls Druckeigenspannungen,
bei geringerem Ausmal, zu erkennen (s. Abbildung 6-6a und b). Dies ldsst sich zum einen
auf den Aufprall wiarmerer und damit besser deformierbarer Partikel zuriickfithren. Zum
anderen steigt zwar notwendigerweise der initiale Gasdruck und damit die
Partikelgeschwindigkeit, allerdings ist der Anstieg in Relation zur Gas- und
Partikeltemperatur geringer (s. Kapitel 6.1.2). Damit ist insgesamt von einem verringerten
Peening-Effekt auszugehen.

Generell ist die Interpretation von Eigenspannungen in KGS-Beschichtungen

aufgrund der Komplexitdt des Prozesses und der unzureichenden Kenntnisse iiber die
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verschiedenen Arten der Spannungsrelaxation, der ungleichméBigen Verformung und der
Rekristallisation schwierig [186]. Zudem kommt es aufgrund der erlduterten Schwankungen
in der Abscheideeffizienz zu Abweichungen in der Schichtdicke pro Lage, was die Messung
zusitzlich beeinflusst. Dabei muss auch der zunehmende Fehler in der
Spannungsberechnung bei zunehmender Tiefe beriicksichtigt werden, da hier der Abstand
zwischen ausgeldster Dehnung und Dehnmesstreifen an der Oberfldche ansteigt. Generell
wurde die statistische Abweichung der Eigenspannung mit etwa 20-30 MPa angegeben. Dies
ist auch am zunéchst leicht abweichenden und mit zunehmender Tiefe einheitlichen
Spannungsverlauf ersichtlich.

Insgesamt korreliert die Spannungsausbildung mit Beobachtungen von Singh et al.
und VaBen et al. bei vergleichbarem Experimentaufbau [13], [127]. Beide Parameter zeigen
einen symmetrischen Spannungszustand mit Druckspannungen iiber die Schichtdicke. In der
vorliegenden Arbeit weist der heile Parameter ein geringeres Ausmall an
Druckeigenspannungen vor. Damit ist die These von niedrigeren Druckeigenspannungen
infolge von in Relation heifleren und langsameren Partikeln zumindest auf flachen Substrat
mittels inkrementeller Bohrlochmethode untermauert. Nachfolgend wird eine weitere
Methode vorgestellt, mit welcher die Eigenspannungen infolge der gewéhlten Parameter

untersucht wurden.

6.1.5 Eigenspannungsanalyse mittels Kriimmungsmethode

Alternativ  zur  vergleichsweise aufwéndigen Analyse mittels inkrementeller
Bohrlochmethode wurde die Kriimmungsmethode zur Eigenspannungsermittlung
angewendet. Diese ldsst bereits direkt nach der Beschichtung Riickschliisse auf den
Eigenspannungszustand infolge verschiedener Parametereinstellungen zu. Hierfiir kommt
ein speziell auf die Ausbildung einer spezifischen Kriimmung zugeschnittener
Versuchsaufbau zum Einsatz. Die Dimensionen dieser an die in Kapitel 4.5.1 vorgestellten
IN718-Biegeproben angendherten Kriimmungsproben bilden durch ihr definiertes
Léangenverhéltnis (125x25 mm) infolge der induzierten Eigenspannung eine signifikante
Kriimmung heraus. Diese kann beispielweise durch die Stoney-Gleichung
(s. Kapitel 2.3.3.3) in die ursdchliche Spannung zuriickgerechnet werden, was eine
vergleichsweise simple Methode im Vergleich zur Messung am Bauteil darstellt. Die
Kavititen weisen aufgrund ihrer hohen Substratdicke (mehr als 10 mm) eine hohe Steifigkeit
auf und konnen die induzierten Eigenspannungen nicht in gleichem Ausmaf} in Form von

Deformation kompensieren, wodurch der Grofiteil der elastischen Energie in der Schicht
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gespeichert ist. Im weiteren Verlauf wird gezeigt, dass diese Eigenspannungen mittels
inkrementeller Bohrlochmethode in Oberflichennéhe sowie Neutronenbeugung durch das
Schichtvolumen hindurch in aufwindigerer Form analysiert werden konnen.

Der Versuchsaufbau fiir die Kriimmungsproben in Abbildung 6-7a basiert auf dem
Messprinzip des ICP-Sensors. Die Durchbiegung wird hier allerdings nicht in-situ
aufgezeichnet, sondern ausschlieflich nach der Beschichtung am Weil3lichttopographen
ermittelt. Daher muss jedes Substrat zuvor auf initiale Kriimmung hin untersucht werden.
Im Idealfall kann direkt die finale Kriimmung verwendet werden. Der Vorteil dieses
Versuchsaufbaus liegt in der Mdglichkeit mehrere Proben pro Heizzyklus zu beschichten.
Da ein Aufheizzyklus an der KGS-Anlage etwa 20 Minuten einnimmt, minimiert dies den
Aufwand bei umfangreicheren Versuchsreihen erheblich. Analog zum Sensor wurde das
Biegeblech mit einem definierten Spiel eingespannt, um eine kontinuierliche Deformation

infolge der sukzessive eingebrachten Eigenspannung zu ermoglichen.
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Abbildung 6-7: Beispielhafte Darstellung der beschichteten Kriimmungsprobe mit der Verschraubung an
beiden Seiten (a). Die Durchbiegung ist mittels topographischer Analyse als zweidimensionale Kontur fiir
beide Parameter dargestellt (b), wobei die Kriimmung iiber die Durchbiegung im Zentrum ermittelt wurde (c).

[©]

Die Beschichtung erfolgte in Vorversuchen auf Blechen mit einer Wandstirke von 1,3 mm.
Wie in Kapitel 6.1.5 gezeigt, beeinflusst die Substratdicke das Ergebnis infolge der
Steifigkeit. Zudem fiihrt die hohe Gasgeschwindigkeit zu einer ausgepragten Bewegung der
Probe, was besonders diinnere Substrate betrifft. Fiir einen ersten qualitativen Vergleich der
Parameter geniigt die verwendete Geometrie jedoch. Die Schichtdicke lag jeweils bei etwa
715 pum und 660 um, was einer DE von etwa 73% bzw. 69% entspricht. Trotz der prdgnanten
Bewegung wihrend der Beschichtung liegt die Abscheideeffizienz damit noch immer in
guter Ndherung zu den festeingespannten IN718-Rechteckgeometrien aus Kapitel 6.1.1. Zur
Mitte hin war bereits beim Probenausbau eine leichte Wolbung der Probe zu erkennen als
Resultat der induzierten Druckeigenspannungen  (s. Kapitel 2.3.3.3).  Mittels
topographischer Analyse kann die Auslenkung nach der Beschichtung quantitativ in Form
einer 2D-Kontur dargestellt werden. Der rote Bereich in Abbildung 6-7b verdeutlicht die

Durchbiegung weg vom Probenhalter im Vergleich zu den seitlichen Justierungen in Form
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der Schraubenbohrungen. Dieser Bereich ist fiir Standard stirker ausgeprdgt, was auf
geringere induzierte Druckeigenspannungen von Heil3 hinweist. Dies zeigt sich auch bei der
Ermittlung des Kriimmungsradius R, welcher im Zentrum entlang der langen Kante
gemessen wurde (s. Abbildung 6-7¢). Durch Anlegen eines idealisierten Naherungskreises
ergibt sich dessen Radius, welcher fiir Standard aufgrund des kleineren Kreises kleiner ist.
Da dieser dem Kehrwert der Kriimmung entspricht ist diese somit grofer. Eingesetzt in die
Stoney-Gleichung ergibt diese zusammen mit den Materialparametern aus Kapitel 4.5.1 den
Eigenspannungszustand gemittelt iiber das gesamte Schichtvolumen. Im Fall der obigen
Kriimmungsprobe ergibt dies Druckeigenspannungen von Ogs standard =-51,13 MPa und
oEs.Heis = -30,56 MPa. Hierbei ist zu beachten, dass die diinnen IN718-Substrate nach der
Herstellung bereits eine initiale Deformation vorwiesen, welche von der finalen Kriimmung
subtrahiert wurde. Die Justierung erfolgte iiber eine Verschraubung mit ausreichendem
Spiel, um eine gleichméfige Deformation infolge der Durchbiegung zu ermoéglichen
(s. Anhang 11). Im nachfolgenden ICP-Aufbau erfolgt dies mittels zusétzlicher
Federelemente. AuBlerdem ist das Verhéltnis von Schichtdicke zu Substratdicke in diesem
Fall sehr groB. Es wird vermutet, dass die Stoney-Gleichung die Eigenspannungen
iiberschitzt (s. Kapitel 2.3.3.3). Fiir einen ersten reprisentativen Vergleich ist diese
Abschitzung jedoch ausreichend.

Im Gegensatz zu diesem vereinfachten Verfahren ermdglicht der in Kapitel 4.5.1
vorgestellte ICP-Sensor die Kriimmungsmessung wihrend der Beschichtung (in-situ). Im
Verbund mit der Temperaturmessung ist es moglich den gesamten Prozess im laufenden
Betrieb zu {iberwachen. In der Literatur finden sich zahlreiche Anwendungen fiir
Experimente mittels APS und HVOF [187], [188], [189], [190], aber nur in geringerem
Umfang zum Kaltgasspritzen [26], [88]. Im Gegensatz zu den zuerst genannten Prozessen,
wo die hohen Prozesstemperaturen den Sensor belasten, stellt der beim KGS mit hoher
Geschwindigkeit auf die Probe treffende Gasstrahl wie erldutert eine Herausforderung dar.
Dies zeigt sich insbesondere bei in-situ Kriimmungsmessungen an diinnen Substraten, wo
die gemessene Durchbiegung starken Schwankungen unterliegt. (s. Anhang 11).

Daher wurde in weiteren Versuchen die Substratdicke auf 3,2 mm erhoht. In
Abbildung 6-8 ist die in situ — Krimmungsmessung beider Parameter am ICP-Sensor {iber
die Beschichtungsdauer aufgetragen. Fiir diese Messung musste die Sensor-spezifische
Probengeometrie angewendet werden, welche ein noch grofleres Aspektverhiltnis aufweist
(225x25 mm). Ausschlaggebend ist die am zentralen Laser gemessene Auslenkung in der

Mitte der Probe, deren korrespondierende Kriimmung aufgetragen wurde. Die beiden
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weiteren Laser sollen eine gleichméifBige Deformation sicherstellen, sind fiir die Auswertung
allerdings nicht zwingend erforderlich. Da die Laser zu Beginn der Beschichtung tariert
werden, wird nur die Durchbiegung wihrend des Beschichtungsprozesses beriicksichtigt.
Zusitzlich ist die riickseitig gemessene Temperatur dargestellt, wobei die Werte aus beiden

Thermoelementen nahezu identisch verlaufen und daher gemittelt dargestellt sind.
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Abbildung 6-8: Kriimmung (schwarz) und Temperatur (rot) fiir die Beschichtung von ICP-Proben bei Standard
(a) und HeiB (b) mit IN718-Pulver auf IN718-Substraten bei einer Wandstérke von 3,2 mm. Darstellung und
Ubersetzung nach [174], veroffentlicht unter CC BY 4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

Ein vollstandiger Beschichtungszyklus ist in Form eines einzelnen Peaks dargestellt. Die
Beschichtungsparameter entsprechen denen der Kriimmungsprobe. Auch diese
Beschichtungsdurchldufe erreichten eine Schichthdhe von mehr als 700 pm. Auf die drei
Vorheizzyklen folgt der Beschichtungsvorgang. Nach den drei Vorheizzyklen ist keine
bleibende Biegung des Substrats zu erkennen. Infolge der Partikeldeposition ist eine
sukzessive zunehmende, negative Kriimmungsinderung iiber alle acht Uberginge sichtbar
ist, welche mit den induzierten Druckeigenspannungen korreliert (s. Abbildung 6-8a). Der
ansteigende Schichtaufbau erhoht die Steifigkeit der aufgetragenen Schicht und reduziert die
Deformationsfahigkeit der Probe, was sich in sukzessive kleineren Peaks ausdriickt.

In der Literatur zeigt sich, dass infolge des ersten Partikelaufpralls eine Kriimmung
resultiert, welche nicht zwingend auf die prozessinduzierten Spannungen zuriickzufiihren ist
[187], [191]. Der Aufprall kann in Form einer mechanischen Reaktion zu einer lokalen

plastischen Verformung des Substrats fiihren, wodurch dieses zunéchst temporér durchbiegt.
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Infolge des Schichtauftrags verbleibt diese Verformung. Diese, in der Regel positive
Krimmung (Auslenkung in Richtung des Sensors) wiirde in der Berechnung als
Zugeigenspannung erkannt werden, erst anschlieBend werden iiber den Schichtauftrag
Druckeigenspannungen induziert. Durch die geeignete Auswahl von Schicht- und
Substratmaterial sowie Probendimensionen konnte dieser initiale Peak vernachldssigbar
klein gehalten werden. Zudem zeigte sich auch nach dem Vorheizen keine bleibende
Verformung des Substrats [174].

Die wihrend der Beschichtung auftretende negative Kriimmungsénderung des
Standards ist im Vergleich zum heiflen Parameter stirker ausgeprégt (s. Abbildung 6-8b).
Da diese mit den resultierenden Eigenspannungen korreliert, bestétigt dies die Ergebnisse
der inkrementellen Bohrlochmethode eines insgesamt niedrigeren Druckeigenspannungs-
zustandes in der Schicht des heilen Parameters. Eine weitere Erkenntnis ist die erhohte
Substrattemperatur, welche an der Riickseite gemessen wurde (Tsstandard ~ 125 °C,
Tsueis ~ 135 °C). Die Erhohung der Schichttemperatur wurde bereits mittels Pyrometer an
der Oberfliche festgestellt (s. Kapitel 6.1.2). Die Messung der Temperaturerh6hung nach
der Warmeleitung durch etwa 3 mm dickes Substrat belegt, dass beim heilen Parameter ein
erhohter Warmeeintrag infolge der initialen Gastemperatur stattfindet, welcher sich in einer
erhohten Partikeltemperatur manifestiert.

Der finale Eigenspannungszustand wird {iber die Kriimmungsdnderung infolge der
sukzessive aufgetragenen Beschichtungszyklen sowie der daran anschliefenden
Abkiihlphase ermittelt. In der Literatur wird fiir die Beschichtungszyklen in die beiden
Bereiche der ,,Deposition Stresses” (DS) sowie ,,Evolving Stress (EvS) unterschieden
[192]. Letzterer umfasst die Kriimmungsédnderung nach dem ersten Beschichtungszyklus
(Angenommener Beginn der ,,Eigenspannungsentwicklung®) bis zum Ende der Deposition
nach dem letzten Zyklus. Dies hat den Vorteil, dass unter anderem eine mdgliche, infolge
des Partikelaufpralls eingebrachte initiale Kriimmung das Ergebnis nicht verfélscht. Bei DS
liegt der Startpunkt wiederum kurz vor dem ersten Beschichtungszyklus. Das vereinfachte
Kriimmungsexperiment, mit der rein topographischen Analyse, kann nicht zwischen DS und
EvS unterscheiden. Im Extremfall fiihrt der initiale Partikelaufprall zu einer starken
Durchbiegung, dessen korrespondierende Kriimmungsidnderung Zug impliziert und die
Druckeigenspannungen in der Schicht iiberlagert. Ein solches Beispiel ist in Anhang 11
beigefiigt. Im Fall von stark unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten kann

dies auch die Abkiihlperiode betreffen.
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Tabelle 6-2: Finale Eigenspannung und in-situ Krimmung wihrend der Deposition mit zugehdriger
Substrattemperatur sowie Oberflichentemperatur vom Pyrometer fiir Standard und Heif3.

Parameter oes [MPa] Akps [m™] To [°C] Ts [°C]
Standard -35 -0.088 320 125
Heil -10 -0.070 360 135

In Tabelle 6-2 ist zunidchst die insgesamt resultierende Eigenspannung ogs fiir beide
Parameter dargestellt, welche analog zum vorherigen Kapitel ermittelt wurde. Die
Kriimmung infolge der Beschichtung impliziert durch die groBere Anderung Axps bei
Standard den erhohten Druckeigenspannungszustand. Aufgrund der erhohten
Prozesstemperaturen liegt bei Heif3 eine leicht erhohte Kriimmungsénderung wihrend der
Abkiihlperiode vor. Der Unterschied des thermischen Ausdehnungskoeffizienten fallt durch
die Wahl gleicher Materialien fiir Schicht und Substrat sowie der niedrigen
Prozesstemperatur vernachléssigbar gering aus.

Sowohl Kriimmungsmethode als auch inkrementelle Bohrlochmethode wiesen einen
generellen Druckeigenspannungszustand fiir den Standard mit leicht verringertem Ausmal
fir Heil auf. Die Bohrlochmethode erfasst hohe lokale Spannungen, insbesondere in
oberflachennahen Bereichen, die durch den Partikelaufprall und plastische Verformung
entstehen. Die erkldrt den Verlauf der Eigenspannung mit den hochsten Werten an der
Oberfliche, wo mit zunehmender Tiefe weniger Dehnungen ausgeldst und damit geringere
Eigenspannungen an den DMS detektiert werden (s. Kapitel 2.3.3.1). Im Gegensatz dazu
liefert die Kriimmungsmessung eine gemittelte Spannungsverteilung iiber die gesamte
Probenflache. Diese betrachtet den Spannungszustand iiber Schicht und Substrat und ist

daher weniger sensitiv gegeniiber lokalen Spitzenwerten.

6.2 Untersuchung der Haftabzugfestigkeit von kaltgasgespritzten Schichten

Der Einfluss der Substratpraparation auf die Schichtanhaftung sollte mittels
Haftzugversuchen nach DIN EN ISO 14916 quantifiziert werden [156]. Hierfiir erfolgte die
erste Versuchsreihe unter Verwendung des in der Norm angegebenen Kleber FM1000. Die
Préparationen umfassen die in Kapitel 3.2.2 vorgestellten Verfahren und wurden sowohl auf
harten als auch weichen IN718-Buttons angewendet. Da dieser Kleber nicht mehr hergestellt
wird, erfolgte eine weitere Versuchsreihe unter Verwendung des alternativen FM2000. Die
Validierung des Verfahrens fiir die verwendeten Kleber ist in Anhang 14 dargestellt.
Ergénzend ist dort eine Versuchsreihe fiir einen weiteren Kleber hinterlegt, welcher in dieser

Arbeit jedoch nicht angewendet wurde.
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6.2.1 Einfluss der Oberflichenvorbehandlung auf die Haftabzugfestigkeit

Bis zum Ende der Verfiigbarkeit fokussierte sich die Versuchsreihe zunédchst auf den Kleber
FM1000. Als Ausgangspunkt diente die Studie von Singh et al. [13], in der das gleiche
IN718-Pulver auf hartem, F36-gestrahltem IN718-Substrat mit variabler Schichtdicke
abgeschieden wurde. Hier wurde gezeigt, dass die Haftabzugfestigkeit mit den
Eigenspannungen korreliert. Anhand von Kapitel 6.1 wurden Beschichtungen mit iiber
700 um  Schichthohe auf weichem sowie hartem IN718-Buttonsubstrat unter
Standardparametern abgeschieden und anschlieBend einem Zugversuch durch den
Projektpartner KIT unterzogen. Aufgrund der niedrigen Porositit stellte eine mogliche
Infiltration mit fliissigem Kleber kein Problem dar. Die resultierenden Haftzugfestigkeiten

von je drei Proben pro Parameter sind in Abbildung 6-9 dargestellt.
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Abbildung 6-9: Haftzugfestigkeit mit Standard in Abhéngigkeit der Substratvorbehandlungsmethoden aus
Kapitel 3.2.2. Die Zugversuche wurden beim Projektpartner am KIT durchgefiihrt. Griine Balken stellen
Kleberversagen dar, wihrend rote Balken adhidsives Versagen am Interface verdeutlichen. Die Dummies
erzielten jeweils die Kleberfestigkeit (nicht dargestellt). Im Fall von Kugelstrahlen konnten nur je zwei Proben
verarbeitet werden.

Generell zeigt die Tendenz fiir die kaltgasgespritzten Schichten in Richtung Kleberversagen.
Die rote Linie markiert die maximal vom Hersteller angegebene Festigkeit des Klebers.
Nicht dargestellt ist der jeweilige Dummy jedes einzelnen Balkens, welche immer einen
Wert nahe der 80 MPa aufwiesen und den Versuchsaufbau damit bestétigt. Hier sei
nochmals erwihnt, dass die Stempel fiir die FM1000-Versuche nicht extra aufgeraut wurden.
Das Kleberversagen trat jeweils auf der beschichteten Seite auf, sodass hier ein Einfluss der
Schichttopographie angenommen werden kann. Die Substratriickseite wurde jeweils mit
Schleifpapier der Kérnung 400 angeraut. Im Fall der geschliffenen Proben erreichten diese

Kleberversagen, obwohl fiir einzelne Stempelpaare keine Koaxialitdt nachgewiesen werden
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konnte. Eine Aufnahme des Kleberversagens ist in Anhang 14 beigefiigt.

Auffillig ist zundchst die schlechte Schichtanhaftung auf kugelgestrahlten
Substraten. Dort 16sten sich bereits nach dem Beschichten bei je einer Probe die Schicht
vollstidndig ab und nur eine der harten Proben wies eine Schichthéhe von mehr als 200 um
auf. Es ist anzunehmen, dass das Kugelstrahlen eine hohe Kaltverfestigung in die Oberflache
einbringt und damit die Deformationsfdhigkeit des Substrats stark vermindert. Zudem
konnen die groBen Kugeln (d = 1 mm) einen Einebnungseffekt mit verminderter Rauheit der
Oberflache zur Folge haben. Wie von Sun et al gezeigt ist jedoch eine ausreichende Rauheit
fiir die Anhaftung notwendig [15]. Damit einher gehen topographische Anderungen in
signifikanter GroBenordnung, welche den lokalen Depositionswinkel beeinflussen kdnnen.

Im Fall von Partikelstrahlen wurde mit den spezifischen Spritzparametern (300 °C,
15 bar) trotzdem ein leichter Schichtauftrag erzielt. Es ist anzunehmen, dass im Fall des
harten Substrats die Oxidschicht vor dem Strahlen unzureichend entfernt wurde. Die dadurch
verminderte Anhaftungsqualitét hat dann eine entsprechend niedrige Haftabzugfestigkeit zur
Folge.

Die mit F36 behandelten, harten Substrate entsprechen den verwendeten Substraten
aus der Studie von Singh et al. [13]. In der vorliegenden Versuchsreihe konnte die
Haftabzugfestigkeit bei gleicher Schichthéhe nahezu verdoppelt werden. Da gleiche
Beschichtungsparameter und Materialien verwendet wurden, ist von einem vergleichbaren
Druckeigenspannungszustand in den Schichten auszugehen. Dagegen zeigen die mit F36
gestrahlten, weichen IN718-Substrate eine vergleichsweise niedrige Haftabzugfestigkeit. Da
der Dummy einen korrekten Versuchssaufbau impliziert, ist die Ursache im
Beschichtungsprozess oder der Vorbehandlung zu suchen. Alle Schichten wurden in einem
dhnlichen Zeitraum erzeugt und die Anlage wies keine signifikanten Fehler auf. Im Rahmen
des Sandstrahlens ist die Wahrscheinlichkeit, dass die harten und groBen F36- Partikel an
der Oberfléche verbleiben bei weichen Substrat hoher als bei hartem. Da die Substrate nicht
nachtriglich gereinigt wurden® konnen diese auch nicht entfernt werden. Zudem wurde die
Vorbehandlung nicht maschinell durchgefiihrt. Folglich besteht die Mdglichkeit, dass die
hindische Préparation eine variierende Beladung mit F36-Partikeln pro Probe zur Folge hat.

Weiter wurde die Rauheit jeder Vorbehandlung dokumentiert. Anhand der Rauheit
Ra in Anhang 15 ist die signifikante Standardabweichung fiir das héndische Sandstrahlen

deutlich zu erkennen. Schleifen zeigte erwartungsgemdll die niedrigste Raubheit,

3 Eine nachtrégliche Reinigung im Ultraschallbad kommt fiir gréRere Bauteile nicht in Frage
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Kugelstrahlen die hochste. Letzteres ist moglicherweise durch die starke Deformation der
Gesamtoberflache beeinflusst. Grobes Sandstrahlen liegt erwartungsgemal iiber feinem und
dieses wiederum im Bereich des Partikelstrahlens. Eine mogliche Erklarung fiir die niedrige
Haftzugfestigkeit des weichen, sandgestrahlten Substrats wire damit die hohere Rauheit und
damit verbundene Behinderung der Partikelanhaftung nach dem ASI-Modell [15].

Die Schichthéhe der unter Standardparametern abgeschiedenen Schichten lag bei
allen untersuchten Proben, mit Ausnahme der kugelgestrahlten, im Bereich von 700 pm.
Insgesamt zeigte sich eine gute Anhaftungsqualitdt der kaltgasgespritzten IN718-Schichten,
welche mit der Literatur tibereinstimmt [ 13], [15]. Abgesehen von den erlduterten Artefakten
der Vorbehandlung kein relativer Unterschied zwischen den Methoden ausgemacht werden,
da typischerweise die Kleberfestigkeit erreicht wurde. In dem alternativen Haftabzugversuch
von Ma et al. [78] zeigten sich flir IN718-Schichten Haftzugfestigkeiten von 80 — 100 MPa
bei vergleichbaren Prozessbedingungen. Unter Verwendung von Helium anstelle von
Stickstoff sowie einer nachtriglichen Wiarmebehandlung erreichten diese sogar eine
Haftzugfestigkeit von bis zu 400 MPa. Hier wurden die Buttonsubstrate nach dem
Beschichten am Rand abgedreht und in die Zugpriifmaschine eingespannt. Im Gegensatz
zum Versuch mit verklebten Oberflichen wurde zwei Klammern am Uberhangmaterial
angebracht und anschlieBend dem Zugversuch unterworfen. Ein solcher Versuchsaufbau
stand im Rahmen dieser Arbeit nicht zur Verfligung.

Die Validierung des Verfahrens ist zeitaufwidndig und in Anhang 14
zusammengefasst. Zudem wurde im Laufe des Vorhabens der Kleber FM1000 nicht mehr
hergestellt. Daher konnte die urspriinglich geplante Variation der Schichtdicke im Rahmen
des Vorhabens nicht mehr durchgefiihrt werden. Als Alternative fokussierte sich die
darauffolgende Versuchsreihe auf die Anwendung des Klebers FM2000 bzw. Loctide 9658,
welcher dhnliche Charakteristika wie FM 1000 aufweist. Eine Ubersicht zur Anwendung des
dritten Klebers Ultrabond 100, welcher im Rahmen dieser Arbeit nur getestet wurde, ist

ebenfalls in Anhang 14 beigefiigt.

6.2.2 Haftabzugversuche mittels FM2000

Der Folienkleber FM2000 ist in der Handhabung vergleichbar zu FM1000 und sollte nach
Herstellerangaben hohere Haftzugfestigkeiten von bis zu 100 MPa erreichen. Da die
Versuchsdurchfiihrung mit diesem Kleber zunédchst analog zum FM1000 validiert werden
musste, konnten im Rahmen dieser Arbeit nur wenige Versuche mit kaltgasgespritzten

IN718-Schichten durchgefiihrt werden. Zudem ist dieser Kleber im Rahmen der
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Haftabzugversuche nach DIN EN ISO 14916 [156] vergleichsweise neu und in der Literatur
im Gegensatz zum FM1000 noch nicht umfangreich fiir thermisch gespritzte Schichten
erprobt. Im Rahmen dieser Arbeit soll daher zunichst die Evaluierung der maximalen
Haftabzugfestigkeit vorgestellt werden. Weiter sind Ergebnisse fiir den heilen Parameter
sowie in Vorgriff auf Kapitel 6.4 fiir die variable Robotergeschwindigkeit enthalten, welche
mit FM1000 nicht mehr untersucht werden konnten. Der Haftabzugversuch sowie die
verwendete Probengeometrie blieben gleich, die Beschichtung erfolgte auf weichem IN718-
Substrat.

In Abbildung 6-10a ist die Haftabzugfestigkeit von FM2000 {iber vier Dummy-
Proben dargestellt. Die mittlere Haftabzugfestigkeit betragt 93,78 + 2,76 MPa, was in guter
Néherung zum maximal angegebenen Wert von 100 MPa liegt. Insgesamt resultierten
weitere Experimente in einer hohen Schwankung der Kleberfestigkeit. Zum einen ist dies
auf die notwendigerweise doppelt pro Seite angebrachten Klebefolien zuriickzufiihren, was
die Justierung beim Verkleben erschwert und wihrend des Aushirtens im Ofen zu
Verschiebungen der Klebestempel fiihren kann. Zum anderen konnte die Autheizrampe im
Ofen, welche mit mindestens 2 K/min angegeben wird, nicht immer eingehalten werden.
Dies hat moglicherweise ein frithzeitiges Aushérten des Klebers und eine damit

einhergehende Reduzierung der Kleberfestigkeit zur Folge.
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Abbildung 6-10: Ermittelte Haftabzugfestigkeit des Klebers FM2000 an vier Dummies (a). Ein weiteres
Experiment wurde mit Schichten aus den Parametern Heifl und Langsam 4 durchgefiihrt (b). Die Stempel von
Dummy 1 wurden mit F36 unter 3 bar gestrahlt, Dummy 2 mit 6 bar. Bei den Schichtsystemen lag jeweils
Kleberversagen vor.

In Vorversuchen hat sich eine Aufrauhung der Stempel im Gegensatz zum FM1000 als
vorteilhaft erwiesen. Daher wurden alle Stempel zuvor mittels F36-Sandstrahlgut bei 6 bar
aufgeraut, um die mechanische Verhakung des Klebers zu verbessern (Dummy 1). Wie in
Abbildung 6-10b gezeigt reichen jedoch auch 3 bar aus (Dummy 2). Generell wiesen alle
vier dargestellten Proben Klebeversagen mit Werten zwischen 60 MPa und 80 MPa auf. Alle
Stempelpaare wurden im gleichen Ofenzyklus ausgehértet. Daher ist anzunehmen, dass

diese internen Schwankungen auf die mehrfach aufgetragenen Klebefolien zuriickzufiihren
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sind, welche die Ausrichtung der Stempelpaare beeinflussen. Daraus resultiert zudem eine
hohe Rate von nicht-koaxialen Stempelpaaren, was auf eine generell hohe Adhédsionsstérke
des Klebers hindeutet. Fiir eine bessere Reproduzierbarkeit sollten weitere Untersuchungen
zur Heizrate sowie zur koaxialen Justierung auch wéhrend des Ofenzyklus erfolgen.

Abgesehen von den prozessbedingten Abweichungen ldsst sich ableiten, dass die
Haftabzugfestigkeit des heilen Parameters bei vergleichbarer Schichthéhe im Bereich des
Standardparameters liegt. Dies gilt auch fiir eine variierte Robotergeschwindigkeit, deren
Einfluss in Kapitel 6.4 umfangreich diskutiert wird. In Vorgriff darauf liegt fiir diese Probe
bei gleicher Schichthdhe ein Zugeigenspannungszustand vor, deren Betrag signifikant
oberhalb der standardméBigen Druckeigenspannungen liegt. Nach Formel 2-21, in welche
die Schichtspannung quadratisch eingeht, ist zumindest bei einer Schichthdhe von 700 pm
die Energiefreisetzungsrate flir eine Schichtdelamination noch immer nicht ausreichend
hoch genug. Fiir den heilen Parameter war dies aufgrund der auch vom Betrag her
niedrigeren Druckeigenspannungen ohnehin nicht zu erwarten.

Insgesamt zeigte der iiberwiegende Teil der KGS-Schichten eine gute
Haftabzugfestigkeit mit Werten nahe der Angaben des Herstellers. Mit Verweis auf die
bereits erlduterte hohe Haftabzugfestigkeit von KGS-Schichten in der Literatur ist es jedoch
offensichtlich nicht mdoglich, mit dem verfiigbaren Versuchsaufbau die relativen
Unterschiede der Prozess- oder Priparationsmethoden deutlich herauszuarbeiten. Eine
Untersuchung der Schichtdicke konnte aufgrund des hohen Validierungsaufwands im
Rahmen dieser Arbeit nicht mehr durchgefiihrt werden. Durch den sich einstellenden
Wandwinkel (s. Anhang 4) der IN718-Schicht ist zudem die maximale Schichthohe
begrenzt, da eine kleine Klebefldche die effektive Haftfliche verringert. Ein auf die
Kavitidten zugeschnittener Haftabzugversuch war nicht erfolgreich, weshalb eine

modifizierte Variante im Folgeprojekt geplant ist.

6.3 Untersuchung der Reparaturgeometrie

Nachdem die erfolgreiche Abscheidung unter Standardparametern auf flachem Substrat
gezeigt wurde, erfolgte diese im néchsten Schritt auf Reparaturkavititen mit 60°-Flanken
(s. Kapitel 3.1.1). Anhand der flachen IN718-Proben wurden bereits mogliche
Analyseverfahren zu den beiden angewendeten Parametersitzen Standard und Heif3
vorgestellt. Die Krimmungsmessungen wurden durch Eigenspannungsanalysen des
Tiefenverlaufs mittels Neutronenbeugung ersetzt. Ergdnzend erfolgte die Beschichtung der

Kavitidten unter Verwendung einer Maskierung mit dem Ziel von vermindertem
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Schichtaufbau um die Kavitit herum. Auch die Beschichtung von Reparaturgeometrien mit
zylindrischer Oberfliche wurde untersucht. Zudem erfolgte eine anwendungsnahe,
thermische Belastung der beschichteten Kavitdten aus Kapitel 6.3.1. Die ersten beiden

Kapitel stiitzen sich auf Untersuchungen beider Projektpartner [25], [178], [179]

6.3.1 Beschichtung von Reparaturkavititen mit Standard und Heif}

Die Beschichtung erfolgte zundchst auf 16sungsgeglithten IN718-Substraten. Das
resultierende Profil der beschichteten 4 mm — Kavitéten nach 46 Beschichtungszyklen ist in
Abbildung 6-11a reprisentativ fiir Standard und Heif} dargestellt. In beiden Fallen wurde
die Kavitdt mit einer ausreichenden Menge an Reparaturmaterial befiillt. Zudem konnte die
ausgefraste Kontur der Kavitit bis zum Ende des Abscheidungsprozesses reproduziert
werden (rote gestrichelte Linie). Der Robotermédander muss im Vergleich zur Kavitét
ausreichend grof3 gewéhlt werden, um ein abruptes Abstoppen des Roboters zu vermeiden
und geniigend Material abzuscheiden (s. Anhang 13 fiir ein einzelnes Linienprofil). Im
Vergleich zu den 4 mm — tiefen Kavititen hat sich iiberschiissiges Material mit der
entsprechenden Hohe in Richtung langer Kante aufgebaut (= Aufwurf). Das
Aneinanderreihen von Linienprofilen im Beschichtungsméander resultiert in einer nicht-
ebenen Oberfliche. Diese Unebenheit summiert sich sukzessive bis zum Ende der
Beschichtung hin und erzeugt lokale Schwankungen in der DE (s. Kapitel 2.2.3), welche
damit eine mogliche Ursache fiir die uneinheitliche Topographie sind. Der Schichtaufwurf
entlang der langen Kante resultiert aus dem Ubergang von Kavitiitsflanke hin zur Oberfliche

und ist in der Breite durch den M&anderstart- und -endpunkt limitiert.

=) Standard Hahe [mm]
[ Substratoberflache] S 2 50
% " sEMas
a 2 E 4
)

.= [ 135
:: i g 3.0
< Lange [mm] .

Breite [mm]

1 2 % 8 =8 ¢ 8 28 2
@ Lange [mm] ! E Lénge [mm] 05

Abbildung 6-11: Die Aufnahme der beschichteten Reparaturgeometrie kann fiir beide
Beschichtungsparameter als représentativ gesehen werden (a). Fiir beide Parameter wurden jeweils
topographische Analysen mittels WeiBlichttopographen durchgefiihrt (b, ¢). Das gleiche Verfahren ist fiir die
maskierte Kavitit dargestellt (d, e, f). Das Messfeld fiir die Topographie wurde an die Grofle der Kavitét
angepasst. Darstellung und Ubersetzung nach [179], verdffentlicht unter CC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

97



6 Ergebnisse und Diskussion

Die Topographie der mit Standard- und Heil beschichteten IN718-Kavititen ist in
Abbildung 6-11b bzw. Abbildung 6-11c abgebildet. Beide Parameter zeigten eine
iibereinstimmende Topografie. Die dunkelblauen Regionen verdeutlichen die optisch
erkennbare, unregelmifBige Oberfliche mit Schwankungen in der Héhe von bis zu 500 pm.
Insbesondere im Zentrum der Kavitdt weist die Schicht eine leichte Differenz im Vergleich
zur planen Substratoberfliche auf. Unter Beriicksichtigung der ungleichférmigen
Oberflache lag innerhalb der Begrenzungen der Kavitit eine Rauheit R, von 7-8 um vor. Die
Hohe des abgeschiedenen Materials entlang der parallelen Kavititskanten (= Uberhang)
betrigt flir beide Parameter etwa 2 mm. Aufgrund des begrenzten Beschichtungsméianders
erreicht der Uberhang nicht die Hohe des Aufwurfs von bis zu 4 mm. Insgesamt lag die DE
jeweils bei 72,8% und 74,6% fiir Standard und Heil3.

Es sollte erwdhnt werden, dass sich die Spritzdistanz von 60 mm auf die mittlere
Kavitétshohe bezieht und bei einer Schichthéhe von 4 mm sukzessive abnimmt. Dabei stellt
sich die Frage nach einer Beeinflussung der DE durch den bow shock — Effekt. Eine solche
Kavitit kann die Gasstagnationszone sogar noch vergrofern, da die Flanken in Abhangigkeit
des Winkels ein Entweichen des Gases aus dem Hohlraum erschweren [ 14]. Insgesamt zeigte
die Beschichtung fiir beide Parameter jedoch eine zufriedenstellende Abscheideeffizienz in
guter Ubereinstimmung mit der Abscheidung auf planen Geometrien. Daher ist
anzunehmen, dass der bow shock — Effekt, welcher ansonsten als kritischer Faktor fiir die
Abscheidungseigenschaften angesehen wird, auch bei der Beschichtung von Kavitdten mit
60°-Flanken keine signifikante Reduzierung der DE zur Folge hat. Dies ist wie an flachen
Substraten erldutert auf Dichte und Groe der IN718-Partikel zuriickzufiihren.

Zusétzlich wurde fir die Beschichtung eine Maskierung angewendet. Das
Beschichtungsergebnis mit vermindertem Materialauftrag auf der Substratoberflache ist in
Abbildung 6-11d dargestellt. Die Abdriicke an der Oberfliche resultieren aus
Abstandsringen, welche den definierten Maskenabstand von 1 mm gewihrleisten. Der
Aufwurf in Richtung langer Kante wurde vollstindig auf der Maske mit einer H6he von etwa
4 mm abgeschieden. Die Beschichtung schlieBt nahezu direkt mit dem Ubergang von
Wandwinkel der Kavitdt hin zur Oberfliche ab (s. Abbildung 6-11e und f). Die
Topographie zeigt einen Uberhang von etwa 2 mm mit geringer Dicke, welcher ebenfalls
aus dem durch die Maskierung begrenzenten Beschichtungsméander resultiert. Die
Schichtoberflache ist bzgl. Topographie und Rauheit vergleichbar mit den ohne Maskierung
beschichteten Kavititen. Die rein auf die Maskendffnung bezogene DE betréigt fiir beide

Parameter etwa 50%, da trotz Maskierung ein ausreichend grofler Beschichtungsmaander
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gefahren werden muss. Inklusive des auf der Maske abgeschiedenen Materials liegt die DE
wiederum bei vorherigen Werten. Der Aufwand bei der Nachbearbeitung sinkt jedoch
signifikant. Hier sei angemerkt, dass die Anzahl der Ubergiinge in weiteren Experimenten
erhoht wurde, um eine vollstindige Befiillung von Kavitdten mit und ohne Maske zu
gewihrleisten.

Beide Parameter waren bereits Gegenstand von Untersuchungen beider
Projektpartner [25], [178], [179]. Daher sollen die Ergebnisse repridsentativ anhand der
Standardparameter an signifikanten Regionen vorgestellt werden (s. Kapitel 4.2). In

Anhang 9 ist die gleiche Analyse fiir den heilen Parameter beigefiigt. Dabei traten keine

signifikanten Unterschiede auf.

Al-Ni-Phase

&

Abbildung 6-12: REM-BSE Aufnahmen der Kavitit (a) in den reprasentativen Zonen. Das EDX-Mapping um
die charakteristische Al-Ni-Phase (b), welche in jeder Aufnahme auftritt, ist fiir Ni, Nb und Al dargestellt (c).
Darstellung und Ubersetzung nach [179], veroffentlicht unter CcC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

In Abbildung 6-12a sind die prégnanten Bereiche der beschichteten IN718-Kavitét
dargestellt. Die gestrichelte, rote Linie verdeutlicht das Interface zwischen Schicht und
Substrat. Am Ubergang von der Substratstirnfliche zur Flanke lassen sich vereinzelte
Defekte am Interface beobachten. Der Ubergang selbst kann als potenzielle Schwachstelle
fiir die Anhaftung der Partikel infolge des gednderten lokalen Depositionswinkels betrachtet
werden. Zudem ist eine Kerbwirkung anzunehmen, die zu einer lokal erhohten
Spannungskonzentration fiihrt. Unter Anbetracht des generellen Druckeigenspannungs-
zustandes bei einem ausreichenden Schichtaufbau liegen in tieferen Bereichen noch leichte
out-of-plane — Spannungen vor, welche eine Dehnung in vertikale Richtung bedingen. Die
Woélbung der unter Druck stehenden Schicht in vertikale Richtung kann daher als eine Art
Triebkraft interpretiert werden, welche die Rissausbreitung in horizontale Richtung

begilinstigt. Die insgesamt eingebrachte elastische Energie bleibt jedoch unterhalb eines
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kritischen Niveaus, welches zu einem vollstdndigen Schichtversagen fiihren wiirde. Zudem
ist anzumerken, dass die Adhésion an den 60°-Flanken ausreichend stark ist, um dort keine
signifikante Rissausbreitung zu fordern.

Uber die Flanke sowie an deren Ubergang hin zum Kavitiitsgrund sind sonst keine
signifikanten Defekte zu erkennen. Die Schichtmikrostruktur zeigt in beiden Féllen die
charakteristischen Merkmale mit einer deformierter Partikelstruktur sowie deren
interdendritischen, mit Niob angereicherten Bereiche bei hellem Kontrast. Weiter sind die
dunkleren Al-Ni-Phasen erkennbar (s. Abbildung 6-12b). Im Ubergangsbereich von
Substrat, erkennbar an der prignanten Kornstruktur, tritt ein heller Bereich hervor. Dieser
ist auf den Frisprozess zuriickzufiihren, bei dem die Kavitit erzeugt und die Oberflache
durch Kaltverfestigung umgeformt wird. Die aus dem Umformungsprozess resultierenden
Korner sind sehr klein und konnten von dem verwendeten REM nicht aufgelost werden.
Sowohl oberflichennah, entlang der Kavititswand als auch am Kavititsgrund lag eine im
Vergleich zu ebenen Geometrien (s. Kapitel 6.1.1) kaum verénderte Porositdt von unter 2%
vor. Diese Resultate treffen fiir beide Parameter zu.

Fiir Standard und Hei3 wurde zudem eine Elementanalyse eines charakteristischen
Schichtbereichs in Form einer EDX-Analyse durchgefiihrt (Abbildung 6-12¢). Auf Basis
der chemischen Untersuchung (s. Kapitel 3.2) sowie Analysen des gleichen Materials in
Vorgingerprojekten [127] werden hier nur die Ergebnisse fiir Nickel, Aluminium und Niob
vorgestellt. Die Resultate beider Parameter zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den
Daten aus der Literatur. Ni und Al als Additiv der Partikel stechen pridgnant in den
herausgestellten Phasen vor. In der restlichen Schicht wurde hauptsichlich die Ni-Matrix
detektiert inklusive weiterer Legierungselemente wie Titan oder Chrom sowie den mit Niob
angereicherten, interdendritischen Phasen. Abgesehen vom seitlichen Aufwurf um die

Kavitit herum hatte die Maskierung keinen Einfluss auf die Mikrostruktur.
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Abbildung 6-13: Die Temperaturmessung mittels Pyrometer wurde fiir Standard und Heifl durchgefiihrt (a,
Darstellung und Ubersetzung nach [179], verdffentlicht unter CcC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/). Uber eine riickseitig eingebrachte Bohrung wurde die
Temperatur am Kavititsgrund mittels NiCr-Thermoelements fiir eine 2 mm — tiefe Kavitit mit 20 Ubergingen
bei Standardbedingungen aufgezeichnet (b).

Die Oberflichentemperatur von Standard und HeiB, die mit dem auf das Zentrum der Kavitét
ausgerichteten Pyrometer gemessen wurde, ist in Abbildung 6-13a dargestellt. Auch hier
reprasentiert jeder einzelne Peak fiir einen vollstindigen Roboteriibergang in Form des
Beschichtungsmianders, dargestellt in Form der gleichen Néherung wie fiir flache Substrate
angewendet. Die drei Vorheizzyklen ergaben sowohl fiir Standard als auch Hei3 im
Vergleich zu flachem Substrat einen hdheren Temperaturanstieg von Tpre standard = 210 °C
und Tpreneis ~ 240 °C. Hier ist bereits der Einfluss einer moglichen Wirmestauzone
innerhalb der Kavitdt erkennbar. Auch bei den Kavititen regelt sich die
Oberflachentemperatur infolge des Partikelauftrags fiir beide Parameter auf einem
spezifischen Niveau ein. Absolut liegen diese Temperaturen im Vergleich zu flachem
Substrat hoher (s. Kapitel 6.1.2), wobei die relative Differenz zwischen Standard und Heif3
ebenfalls groBer geworden ist (To,standard = 320 °C, Toueis = 360 °C).

Die ausgebildete Gasstagnationszone innerhalb der Kavitit zeigte zwar keinen
signifikanten Effekt auf die DE, wohl aber in Form eines erh6hten Warmeeintrags. Neben
der Oberflachentemperatur zeigte sich dies auch in Temperaturmessung am Kavititsgrund
in Abbildung 6-13b am Beispiel der Beschichtung einer 2 mm tiefen Kavitdt mit
20 Ubergingen bei Standardbedingungen. Hier wurde ein NiCr-Thermoelement riickseitig
mit einem Abstand von 1 mm zum Kavitéitsgrund eingebracht. Der alternierende Verlauf
infolge der Diisenbewegung entfillt hier aufgrund der kontinuierlichen Warmeleitung durch
das Substratmaterial. Nach dem Vorheizen liegt im Kavititsgrund bereits eine Temperatur
von etwa 165 °C vor. Im Gegensatz zur Oberflichenmessung stellt sich jedoch nicht bereits
nach etwa 10 Ubergingen ein konstantes Niveau ein. Hier steigt die Temperatur infolge des

Partikelauftrags weiter an und erreicht ein Maximum von etwa 330 °C, bevor diese wihrend
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der Abkiihlperiode wieder absinkt. An dieser Stelle sei auf die hohe Gasdichte (u.a.
Gasstagnationszone) innerhalb der Kavitdt hingewiesen, welche die an der
Substratoberfliche emittierte Strahlung durch Absorption, Streuung oder Anderung des
Brechungsindex beeinflussen kann. Zudem muss beachtet werden, dass das Pyrometer
aufgrund des Diisenverfahrweges nicht perpendikular auf das Substrat ausgerichtet ist. Da
die 4 m — Kavitdten aufwéndig hergestellt werden miissen und eine Bohrung in der Nahe des
Interface das Eigenspannungsgleichgewicht beeinflussen konnte, wurde dieses Experiment
nicht nochmals wiederholt.

Nachdem bei Mikrostruktur und Topographie der Kavititen keine signifikanten
Unterschiede zwischen den Parametern ersichtlich waren, wurden im nédchsten Schritt
Eigenspannungsuntersuchungen durchgefiihrt. Zunédchst erfolgten Messungen mittels
inkrementeller Bohrlochmethode durch den Projektpartner KIT gemédf Kapitel 4.5.3 an
Kavitdten mit und ohne Maskierung. Diese wurden vor der Messung plangefrést, um eine

plane Oberfléche fiir die angebrachten DMS zu gewéhrleisten.
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Abbildung 6-14: Eigenspannungen aus der inkrementellen Bohrlochmethode, durchgefiihrt vom
Projektpartner KIT, fiir Standard (blau) und Heif3 (rot) in x- (volle Symbole) und y-Richtung (hohle Symbole).
Unter Verwendung einer Maskierung traten keine signifikanten Unterschiede in den Verldufen auf. Die
Messrichtungen entsprechen dem Koordinatensystem im Schaubild. Darstellung und Ubersetzung nach [179],
verdffentlicht unter CC BY 4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

Abbildung 6-14 zeigt die Hauptspannungen als Ergebnis der inkrementellen
Bohrlochmethode im Zentrum der gefiillten Kavitit in unmittelbarer Nahe zur gefrésten
Oberflache, beschichtet mit Standard (blau) und Heil} (rot). Bei Standardparametern zeigten
die Ergebnisse iibereinstimmend KGS-typische Druckeigenspannungen in x- und y-
Richtung an der Oberfliche (Gstandardx.max = -200 MPa, Gstandard,ymax = -475 MPa). In y-

Richtung, entlang der kurzen Kante, ist der Verlauf des heilen Parameters nahezu
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deckungsgleich mit dem des Standards (GHeig,y,max = -475 MPa). Dies ist in x-Richtung nicht
mehr der Fall. Hier liegen geringere Druckeigenspannungen vor (GHeisxmax = -75 MPa),
welche im weiteren Tiefenverlauf zum Teil in leichte Zugeigenspannungen umschlagen.

Im Gegensatz zu den Eigenspannungstiefenverléufen fiir diinne Schichten auf ebenen
Oberflachen mit gleichen Materialien [13], [127] und den Ergebnissen aus Kapitel 6.1.3 sind
die Eigenspannungen damit richtungsabhdngig. Dies ist mutmaflich auf die geometrischen
Begrenzungen der Kavititen zuriickzufithren, wo die hoheren Druckeigenspannungen fiir
beide Parameter in y-Richtung entlang der kurzen Kante auftreten. Die hier vorliegende
Dehnungsbehinderung iiberwiegt offensichtlich den bereits erlduterten Einfluss der heilen
Parameter. Dagegen sind deutlich geringere Druckeigenspannung fiir Hei8 in x-Richtung
entlang der langen Kante zu erkennen, wo die geometrische Dehnungsbehinderung aufgrund
des groBeren Wandabstands (kurz: 20 mm, lang: 50 mm) weniger stark ausgepragt ist. Hier
manifestiert sich der unterschiedlich ausgepriagte Temperaturgradient. Der grofere
Wirmeeintrag bedingt mutmallich geringere Dehnungsbehinderungen und thermisch
aktivierte Prozesse in Form von Relaxation, was die vorherrschenden
Druckeigenspannungen weiter reduziert. Insgesamt lésst sich daher aussagen, dass das
Aspektverhiltnis  der  Kavitit die  Ausprdgung des  richtungsabhingigen
Eigenspannungszustandes beeinflusst (275 MPa < Acstandard x-y < 75 MPa und
400 MPa < AGHeipx-y < 175 MPa).  Der  Einfluss der  Parameter auf den
Eigenspannungszustand wurde bereits an flachen Proben gezeigt. Bei ausreichendem
Wandabstand zeigt sich dieser Effekt ebenfalls bei Kavititen. Ist die geometrische
Dehnungsbehinderung der Kavitét zu grof3, iiberlagert diese die Relaxationsprozesse infolge
des zusétzlichen Warmeeintrags. Mit Verweis auf die entsprechende Publikation zu beiden

Parametern gilt dies jedoch nicht fiir Mikrostruktur oder Hérte [179].
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Abbildung 6-15: Kontur der Eigenspannungstiefenverldufe, ermittelt via Neutronenbeugung fiir Standard
(links) und HeiB (rechts). Dargestellt ist das Messraster im Zentrum der Kavitit mit Reflexen in x- (oben) und
y-Richtung (unten). Das vollstindige Mapping ist in der referenzierten Veroffentlichung dargestellt.
Darstellung und Ubersetzung nach [25] mit freundlicher Genehmigung von Springer Nature.

Die Ergebnisse der Neutronenbeugung, durchgefithrt vom Projektpartner KIT, sind fiir
Standard und Heil3 jeweils in Abbildung 6-15 dargestellt. Diese Messung stellt die
Eigenspannungsanalyse in x- und y-Richtung ausgehend vom Zentrum des Messrasters
innerhalb der Kavitit dar, wie in der Publikation von Lang et al. [25] detailliert erldutert. Die
Konturdiagramme zeigen Druckeigenspannungen in der gesamten Kavitdt und
ausgleichende Zugeigenspannungen im Substrat in der Ndhe der Grenzflache, welche durch
die gestrichelte graue Linie angezeigt wird. Die kreuzschraffierten Bereiche bezeichnen die
Probe auBerhalb des Messrasters. Die schwarzen Punkte stellen die Messstellen dar. Die
Ergebnisse zeigen, dass die hochsten Druckeigenspannungen fiir beide Parameter in y-
Richtung (kurze Kante) liegen (Ostandard,max = -400 MPa und GHeis,max = -350 MPa). Dagegen
liegt in x-Richtung (lange Kante) ein Gradient in den Eigenspannungen vor, erkennbar an
der hellblauen Kontur hin zum Interface. Liegt der Standard weiterhin bei
Druckeigenspannungen von etwa 300 MPa, so zeigt der heile Parameter in dieser
Messrichtung einen Wert von etwa 100 MPa. Aufgrund des groben Messvolumens resultiert
ein Fehler fiir die detektierten Deformationen, welcher sich in der Spannung von bis zu
120 MPa niederschlagen kann. Eine beispielhafte Messung an einem einzelnen Messpunkt
ist im Anhang 8 beigefiigt. Unter Beachtung des zu beriicksichtigten Fehlers bestétigt die
Eigenspannungsanalyse mittels Neutronenbeugung das Ergebnis der inkrementellen
Bohrlochmethode. In beiden Féllen zeigte sich eine geometrische Dehnungsbehinderung
durch die Dimensionen der Kavitdt. In Richtung der langen Kante (x), wo dieser Effekt
weniger stark auspridgt ist, detektierten beide Methoden einen geringeren

Druckeigenspannungszustand fiir den heien Parameter. Hier sei angemerkt, dass in z-
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Richtung nur geringe Druckeigenspannungen in gleichem AusmaB fiir beide Parameter
detektiert wurden. Basierend auf den vorliegenden Ergebnissen ist es also moglich, den
Eigenspannungszustand nicht nur auf ebene Substraten, sondern auch in fiir
Reparaturgeometrien typische Kavitéten mittels geeigneter Wahl der Prozessparameter zu
beeinflussen. Die Anlage erreicht mit dem heilen Parameter nahezu ihr Limit. Daher wird
in Kapitel 6.4 eine weitere Methode vorgestellt, welche sich auf das Bewegungsprogramm

bezieht.

6.3.2 Reparaturgeometrie mit zylindrischer Oberfliche

Im Rahmen eines weiteren Experiments wurde der Einfluss von in zylindrische Oberflachen
eingebrachten Kavititen untersucht. Hierfiir erfolgte die Beschichtung mit Standard und
Hei3 auf in zylindrische Proben eingearbeitete Kavitdten mit an die ebenen Platten
angelehnter BemaBung (s. Anhang 2). Der Kavititsgrund bleibt dabei eben, die Wandwinkel
liegen bei 60°. Die Beschichtung erfolgte auf weichem Substratmaterial. Nachfolgend

werden diese Art von Substraten als ,,zylindrische Kavitéten“ bezeichnet.

||

Abbildung 6-16: Abgeschiedene Schicht (a), 2D-Kontur (b) und 3D-Topographie (c) der zylindrischen Kavitat
unter Standardparametern.

Wie bereits fiir die ebenen Platten erléutert liegen beim Schichtprofil von Standard und Heif3
keine signifikanten Unterschiede vor. Daher ist in Abbildung 6-16 reprisentativ das
Ergebnis fiir den Standard dargestellt. Die Kavitit wurde nahezu vollstindig befiillt, wobei
eine Art,,Naht” im Zentrum zu erkennen ist (s. Abbildung 6-16a). Die Depositionseffizienz
lag bei etwa 60%. Da die runden Proben bei der topographischen Vermessung gegen
Wegrollen gesichert werden mussten, wurden seitlich Polymer-Balken platziert. Deren
Oberflache bildet gleichzeitig die Null-Ebene, die hier nicht mit dem oberen Kavitétsrand
abschlieft (s. Abbildung 6-16b und c).
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Im Gegensatz zur vorher umgebenden ebenen Oberfliche ist der Ubergang von
Kavitét zur Substratoberflidche nun abschiissig in Folge der zylindrischen Oberfldche. Auch
der Uberhang in Verfahrrichtung des Roboters fiel geringer aus, da sich der lokale
Depositionswinkel infolge der zylindrischen Oberflache verringert. Dies ist insbesondere am
seitlichen Uberhang zu erkennen, welcher im Vergleich zu den ebenen Platten nun noch
schmaler und etwa 1 statt 2 mm hoch ist (s. Kapitel 6.3.1). Da die Naht nicht exakt in der
Mitte auftritt, konnte eine nicht vollstindig exakte Ausrichtung der Zylinder entlang des
Roboterméanders einen Einfluss haben. Wie von Klinkov et al. [86] und Chen et al. [193]
gezeigt, kann sich hierdurch das Maximum des abgeschiedenen Linienprofils entsprechend
des Depositionswinkels verschieben. Bei einer zyklischen Oberfliche liegt der optimale
Depositionswinkel von 90° auf einer entsprechend ausgerichteten Tangentialebene vor. Jede
Abweichung hiervon verringert den Winkel und damit auch die DE. Dies ist besonders
deutlich am Aufwurf zu erkennen, welcher ein spitz zulaufendes Profil aufweist. Daher ist
anzunehmen, dass sich das GauB-formige Linienprofil, abgeschieden auf ebenen
Oberflichen, infolge der zylindrischen Oberfliche in ein solcherart spitzes Profil
umwandelt. Am Ubergang von Kavitit und zylindrischer Oberfliche kommt eine rapide
Anderung des lokalen Depositionswinkels hinzu. Daher ist anzunehmen, dass die ,,Naht
aus einer Uberlagerung von gedindertem Spritzprofil und der Kavititsgeometrie resultiert.

Wie schon bei den ebenen Kavititen ergaben sich keine signifikanten Unterschiede
in der Mikrostruktur beider Parameter. Daher beziehen sich die Querschliffe in Abbildung
6-17 représentativ auf den Standard. Am Kavitdtsgrund ist auch fiir die zylindrischen
Kavitdten generell eine gute Anhaftung mit geringer Anzahl von Defekten zu erkennen. Das
Substrat weist die charakteristische Kornstruktur auf, wahrend in der Schicht die Struktur
aus deformierten Partikel und Al-Ni-Phase erkennbar ist. Die Deformationszone am

Interface infolge des Peening-Effekts tritt ebenfalls auf.
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Abbildung 6-17: REM-BSE Aufnahmen der vier Zonen innerhalb der zylindrischen Kavitit. Vergleichbare
Ergebnisse wurden auch in der gemeinsamen Studie von Lang et al. gezeigt [178].

Dagegen kommt es bei beiden Parametern zu einer schlechten Anhaftung am Interface im

Ubergangsbereich von Kavitdt zur zylindrischen Oberfliche. Hier ist eine signifikante
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Rissausbreitung ersichtlich. Es kann angenommen werden, dass der im Vergleich zur Kavitét
in ebenen Platten noch steilere Ubergang eine stirkere Kerbwirkung ausiibt und damit noch
hohere Spannungskonzentrationen bedingt. Dies fiihrt zu einer signifikant stirkeren
Auspragung der Risse im Vergleich zu den ebenen Platten. Zuséatzlich wirkt sich der auf
beiden Seiten steilere Depositionswinkel des IN718-Pulvers negativ auf die Anhaftung aus.

Die Eigenspannungsverteilung an zylindrischen Proben erfolgte ebenfalls im
Rahmen einer Messkampagne mittels Neutronenbeugung durch den Projektpartner KIT fiir
beide Parameter [178]. Der in Abbildung 6-18 dargestellte Eigenspannungstiefenverlauf
basiert auf demselben Messraster, welches zuvor bei den ebenen Kavititen verwendet
wurde. In beiden Fillen liegen Druckeigenspannungen innerhalb der Schicht vor, welche in
Richtung des Substrats durch Zugeigenspannungen kompensiert werden. Auch bei dieser
Geometrie ist ein anisotroper Spannungszustand als Resultat der Kavititsgeometrie zu
erkennen. In y-Richtung, entlang der kurzen Kante, traten in beiden Parametern die hochsten
Druckeigenspannungen auf. Entlang der langen Kante in x-Richtung liegt ein verringertes
Ausmal} an Druckeigenspannungen vor. Die Farbkontur ist bei beiden Parametern recht
dhnlich. Damit lassen die Neutronenbeugungsergebnisse im Gegensatz zu den ebenen
Kavitéten keine validen Aussagen zum Einfluss des unterschiedlichen Wérmeeintrags und
damit unterschiedlicher Eigenspannung beider Parameter zu. Bei den zylindrischen
Kavititen kommt der Einfluss der Stirnfliche und die damit erliuterten Anderungen im
Spritzprofil hinzu. Zusammen mit dem mdglicherweise zu grofen Messvolumen ist die
Auflésung damit zu gering, um lokale plastische Deformation oder Gitterdefekte/-abstinde

akkurat wiederzugeben.
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Abbildung 6-18: Mittels Neutronenbeugung ermittelter Eigenspannungstiefenverlauf, durchgefiihrt vom
Projektpartner KIT, von Standard (links) und Heif§ (rechts) in x- (oben) und y-Richtung (unten). Darstellung
und Ubersetzung nach [178], veroffentlicht unter CC BY 4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.
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Die bei den ebenen Platten noch signifikant niedrigeren Druckeigenspannungen in der
Schicht fiir den heiflen Parameter treten bei den zylindrischen Kavititen im Konturplot
zundchst weniger pragnant auf. Insgesamt liegen die hochsten Druckeigenspannungen in y-
Richtung vor (Gstandard,y,max = -300 MPa und GHeig,y,max = -300 MPa). In x-Richtung betrégt
die liegt der Wert fiir Heil} (GHeisx,max =~ -140 MPa) nur geringfiigig unter dem des Standards
(Ostandard,x,max = -160 MPa). Analysen mit der inkrementellen Bohrlochmethode belegten den
anisotropen Spannungszustand der Schicht mit niedrigeren Druckeigenspannungen fiir Heif3
in x-Richtung. [178]. Es kann daher zumindest angenommen werden, dass auch hier ein
Geometrieeinfluss flir die Eigenspannungen in der IN718-Schicht vorliegt. Die bereits
genannten Effekte wie Deformation, schwankender lokaler Deformationswinkel oder
inkorrekte Probenausrichtung koénnen ebenso die Gitterbeugung und den so ermittelten
Spannungszustand beeintrichtigen. Weiter sind die Dbereits genannten, groflen
Abweichungen in den absoluten Spannungswerten aufgrund des gro3en Messvolumens zu
beachten. Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass die Beschichtung solcherart geformter
Reparaturgeometrien moglich ist. Hinsichtlich der zylindrischen Oberfldche ist der lokal
gednderte Depositionswinkel zu beachten. Hier kann ein flexibles Anstellen der Diise die
Anhaftung der Partikel im Ubergangsbereich unterstiitzen. Zudem miissen im Vergleich zu
in ebene Oberflichen eingearbeitete Kavititen mehr Ubergéinge zum Befiillen derselben
gefahren werden. Ein solches Bewegungsprogramm konnte im Rahmen des Vorhabens

jedoch nicht mehr umgesetzt werden.

6.3.3 Thermische Belastung der Reparaturschicht

Bisher wurde der Reparaturprozess mittels KGS unter Anwendung zweier Spritzparameter
an Kavititen nachvollzogen, welche in unterschiedliche Geometrie eingefrist wurden.
Abgesehen vom Ubergang hin zur 60°-Flanke zeigte sich jeweils eine gute Anhaftung bei
einer geringen Anzahl von Defekten und niedriger Porositdt. Im Anwendungsfall unterliegt
die reparierte Komponente zusétzlich zur mechanischen auch einer thermischen Last. Zur
Simulation einer solchen Last wurde eine befiillte Kavitdt zunéchst plangefrdst und
anschlieBend einer spezifischen thermischen Belastung ausgesetzt (s. Kapitel 3.3.2).
Anschlieen erfolgten Analysen der Topographie, Mikrostruktur sowie Eigenspannung
mittels Neutronenbeugung. Aufgrund der begrenzten Messzeit am ILL wurden
ausschlieBlich mit Standardparametern und Maske beschichtete Kavitéten in ausgehértetem
IN718 untersucht. Die thermische Belastung erfolgte global in einem Ofen (KIT) sowie lokal
an den Burner Rigs (FZJ). Die Heizzyklen finden sich in Anhang 5.
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Abbildung 6-19: Aufnahme der thermische zyklierten Kavitit mit Kennzeichnung der jeweiligen XRD-
Messstellen (a). Die zugehorige Topographie wurde nahe an der Kavitit analysiert (b). Das Resultat der XRD-
Messung ist fiir Kavitat (M1), Interface (M2) und Substrat (M3) mit den eingeférbten Phasen dargestellt (c).

Eine Stirnflichen-Aufnahme der thermisch zyklierten Reparaturstelle ist in Abbildung
6-19a dargestellt. Die Flamme war zentral auf die Kavitdt ausgerichtet (entspricht M1 im
XRD-Raster). Infolgedessen hat sich die Reparaturschicht innerhalb der Kavitit dunkel
verfarbt. Zudem ist eine kreisférmige, dunkle Phase um die Kavitit herum zu erkennen.
Generell deuten solch dunklere Phasen auf eine ausgebildete Oxidschicht hin. Oberfléchlich
sind zunidchst keine signifikanten Ablosungserscheinungen zu erkennen. Einzelne Defekte
traten am Kavitétsrand auf. Aufgrund fehlender Aufnahmen kann nicht zweifelsfrei belegt
werden, ob diese Defekte aus der thermischen Zyklierung oder der mechanischen
Nachbearbeitung in Form von Planfrdsen resultieren. Insgesamt konnte duferlich kein
Versagen der Schicht festgestellt werden.

Die topographische Analyse am Weillichttopograph in Abbildung 6-19b umfasst
den Bereich in unmittelbarer Ndhe der urspriinglichen Kavitdt (25 mm x 60 mm). In
Anbetracht der Skala ist die Herausbildung einer Mulde mit einer Tiefe von bis zu 60 pm
hin zum Kavititszentrum zu erkennen, wo die Flamme auftrifft. Die ringférmige Kontur der
Topographie stimmt mit den kreisformig ausgebreiteten Oxiden auf der Probenstirnfliche
iberein. Die topographische Analyse deutet damit auf eine Art Verzug infolge der
thermischen Zyklierung hin.

Mittels einer XRD-Analyse wurden die an der Oberfliche auftretenden Phasen an
drei reprisentativen Punkten (s. Abbildung 6-19¢) untersucht. Diese sind in den drei
Bereichen innerhalb der Kavitit (M1), am Ubergang von Kavitit zum Substrat (M2) sowie

im Substrat (M3) angeordnet. Im Kavitdtszentrum (M1) liegen primér die Nickelmatrix (kfz-
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Nickel) sowie Oxide entsprechend der chemischen Zusammensetzung des Pulvers vor
(s. Kapitel 3.1.1). Zusétzlich tritt eine NisNb-Phase auf. Diese Ausscheidungen liegen beim
Wiérmebehandlungsprozess von IN718 entweder als y*“ — oder & — Phase vor
(s. Kapitel 2.1.2). Der Zusatz ,,Pmmn* weist auf die § — Phase mit orthorhombischem Gitter
hin [37]. Im Ubergangsbereich von Kavitit und Substrat (M2) wurden hauptsichlich kfz-
Nickel und & — Phase (Ni3Nb) detektiert. Innerhalb der kreisformigen Einféarbungen (M3)
auBerhalb der Kavitit liegt neben dem priméren kfz-Nickel ebenfalls die 6 — Phase sowie ein
geringer Anteil an Eisenoxid in Form von Fe>Osz vor. Die ermittelten Elemente und
gebildeten Oxide decken sich insgesamt mit den Ergebnissen der chemischen Analyse flir
Pulver und Substrat (s. Kapitel 3). Auffallig ist das Fehlen von Al auch in Form von Oxiden,
welches insbesondere innerhalb der Schicht durch die aufkommende Ni-Al-Phase einen
messbaren Anteil ausmachen sollte. Es ist anzunehmen, dass Al in der Matrix von Ni
gebunden ist und daher auch nur in Form der Ni-Phase detektiert wird.

Das Vorkommen der & — Phase war insofern nicht zu erwarten, als dass diese
normalerweise bei hoheren Temperaturen ab etwa 700 °C durch Phasenumwandlung aus der
v*‘-Phase resultiert [38]. Es besteht die Moglichkeit, dass die Temperatur zumindest im
oberflichennahen Bereich signifikant {iber 600 °C lag. Hier zeigte das Pyrometer keine
signifikante Abweichung von der Zieltemperatur an. Wéhrend der thermischen Zyklierung
dndert sich der der Emissivititsfaktor € der Schichtoberfliche, welcher initial mit 0,6
angenommen wurde, infolge ausgebildeter Oxide sowie schwankender Rauheit zu einem
hoheren Wert [194]. Ist die tatsdchliche Emissivitdt hoher, zeigt das Pyrometer eine zu
niedrige Temperatur an. Dies hétte zur Folge, dass die tatsdchliche Temperatur zumindest
zeitweise ein Niveau erreicht, welches die Entstehung der & — Phase bedingen kann. Eine
weitere Moglichkeit wire, dass sich die 6 — Phase im Pulvermaterial bereits unterhalb oder
ab 600 °C ausbildet. Die pragnante Oxidschicht und damit verbundene Phasenidnderungen
konnen zudem eine Volumeninderung der Schicht bedingen, was eine mdgliche Erklarung

fiir die ausgebildete Mulde in der Topographie ist.
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Abbildung 6-20: Eigenspannungstiefenverldufe mittels inkrementeller Bohrlochmethode fiir die
Reparaturgeometrien infolge lokaler Warmebehandlung, durchgefiihrt vom Projektpartner KIT.

In Anlehnung an die bisherigen Analysen wurden vom Projektpartner KIT
Eigenspannungstiefenverldufe mittels inkrementeller Bohrlochmethode an der thermisch
zyklierten Kavitét erstellt. Eine detaillierte Darstellung dieser Ergebnisse erfolgt an dieser
Stelle nicht, jedoch ist deren Publikation zu einem spédteren Zeitpunkt vorgesehen. In
Abbildung 6-20 ist der Eigenspannungstiefenverlauf des Standardparameters, gemessen
mittels inkrementeller Bohrlochmethode nahe der Oberfliche, infolge der lokalen
thermischen Zyklierung bis zur Tiefe von 1,2 mm dargestellt. Im Gegensatz zum as sprayed
— Zustand (s. Kapitel 6.3.1) weisen diese Proben bei gleicher Schichthdhe einen
symmetrischen Spannungszustand auf. Nach der lokalen thermischen Belastung in den
Brennerversuchsstinden sind zumindest im oberflichennahen Bereich Zugeigenspannungen
von bis zu 150 MPa an die Stelle der Druckeigenspannungen getreten. Eine mogliche
Erklarung ist, dass sich die unter Druck stehende Schicht infolge der aufgebrachten
Gasflamme und damit eingebrachter Warme zunichst ausdehnt. Wiirde diese nun wieder
ohne weitere Effekte abkiihlen wire die Spannungsdnderung und damit einhergehende
Deformation rein elastischer Natur und der Spannungszustand wiirde wieder in den (Druck-
)Ausgangszustand zuriickkehren. Wihrend der Heizzyklen miissen also Relaxation oder
vergleichbare Prozesse auftreten, um die eingebrachten Spannungen in Form von plastischer
Deformation zu relaxieren. Beim Abkiihlen wiirde die Schicht dann kontrahieren und so die
gemessenen Zugeigenspannungen ausbilden. Ein solches Verhalten wurde in der Literatur
fiir vergleichbare Experimente an Wéirmeddmmschichten beobachtet [195]. Diese
Relaxationseffekte konnte auch eine mogliche Begriindung fiir das Ausbleiben eines

anisotropen Spannungszustandes sein, welcher fiir die beschichteten Kavititen detektiert
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wurde. Materialien aus IN178 werden insbesondere im Temperaturbereich bis 600 °C gute
Kriecheigenschaften zugeschrieben. Wie jedoch im Rahmen der Phasenanalyse festgestellt,
bildet sich infolge der lokalen Warmebehandlung offensichtlich eine 3-Phase aus, deren
Ausbildung verminderte Kriecheigenschaften zugeschrieben werden [37], [42]. Daher ist
anzunehmen, dass die mit der zyklischen Warmelast verbundenen Phaseninderungen die
Kriechbestdndigkeit minimieren und damit eine Moglichkeit zur Ausbildung von
Zugeigenspannungen infolge des Abkiihlvorgangs bieten. Dies wiirde wiederum mit dem
topographisch detektierten Verzug der Probe in Form der detektierten Mulde korrelieren. Da
die beschichteten Kavitdten zuvor plangefréist wurden ist nicht davon auszugehen, dass eine
solche regelmiBig ausgebildete (Mulden-)Verformung aus Beschichtung oder
Nachbearbeitung resultiert. Ergéinzende Analysen des Projektpartners KIT mittels
inkrementeller Bohrlochmethode zeigten, dass die Schicht im Fall der globalen
Wiérmebehandlung nahezu spannungsfrei vorlag. Der entsprechende Heizzyklus in
Anhang 5 hat hier den Charakter von Spannungsarmglithen. Die achtstiindige Zyklusldnge
ermdglicht im Gegensatz zu den kurzen Zyklen an den Brennerteststdnden ausreichend Zeit
fiir thermische Diffusion und Kriechen, um die hohen Druckeigenspannungen innerhalb der
Schicht nahezu vollstdndig abzubauen und damit zu relaxieren. Diese Ergebnisse werden im

Rahmen der Arbeit nicht explizit vorgestellt.

Abbildung 6-21: Mikrostruktur der thermisch zyklierten Kavitdt an deren Flanke als BSE (a) und SE (b) -
Aufnahmen.

Abbildung 6-21a zeigt eine BSE—-Aufnahme der Mikrostruktur am oberen Flankenende. Die
vor der thermischen Zyklierung prignant vorliegenden Al-Ni-Phasen sind weniger stark
ausgepragt im Vergleich zur restlichen Schicht. Die aus den Partikeln resultierende Struktur
aus Nickel-Matrix und mit Niob angereicherten interdendritischen Bereichen ist auch
weiterhin vorhanden. Das Interface lag im beschichteten Zustand noch eben mit einer

ausgeprigten Deformationszone infolge des Frisprozesses vor, welche keiner signifikanten

112



6 Ergebnisse und Diskussion

Deformation durch den Partikelaufprall unterlag (s. Anhang 10). Dieses Interface weist
infolge der Zyklierung unregelméBig auftretende, dunkle Bereiche auf, welche auf eine
schlechte Anhaftung der Schicht an diesen Stellen hindeutet. Zudem haben sich
insbesondere in der Deformationszone, welche zuvor aus vielen kleinen und mittels REM
nur schwer auflosbaren Kornern bestand, helle, mutmafllich mit Niob angereicherte
Ausscheidungen an den Korngrenzen abgeschieden [42].

Abbildung 6-21b stellt die Topographie in Form einer SE-Aufnahme dar. Die
vereinzelten Defekte innerhalb der Schicht resultieren aus der unvollstindigen Anhaftung
der Partikel und sind in Form von dunklen Bereichen erkennbar. Vereinzelt sieht es jedoch
so0 aus, als ob die Partikel gegeneinander aufgeschoben wurden. Dies stellt sich in Form einer
Aufwolbung dar, welcher im BSE-Bild zuvor noch als ,,normaler” Defekt mit dunklem
Kontrast detektiert wurde. Am Interface ist dieser Aufwurf durch den hellen Kontrast
besonders priagnant. Es ist daher anzunehmen, dass die hellen Kontraste aus einem
Kanteneffekt resultieren, wo die Sekundérelektronen im Vergleich zu einer ebenen Fliche
starker emittiert werden. Die Defekte am Interface wiren somit auf lokale Delamination der
dort zuvor angebundenen Partikel zuriickzufiihren. Dies wiederum deutet auf eine Art
Verzug der Schicht in Richtung der Flamme im Zentrum infolge der thermischen Zyklierung
hin, was mit der reduzierten Schichth6he im Zentrum aus der topographischen Analyse
iibereinstimmen.

Beim Vergleich mit einer plangefridsten, harten Kavitit vor der thermischen
Zyklierung fallt auf, dass die Oberfliche keine Schichthdhendnderung im Ausmal} der
Oberflaichenwdlbung aufweist (s. Anhang 10). An den 60°-Flanken sind bereits Defekte in
Form von leichter Delamination erkennbar. Diese ziehen sich durch den gesamten Verlauf
des Interface. Ein weiterer Vergleich mit einer as-sprayed Kavitdt aus hartem IN718-
Material weist jedoch keine solchen Defekte auf. Vielmehr zeigt sich eine gute Anhaftung
der IN718-Schicht auf dem harten Substrat. In Bezug auf die ausgebildeten Defekte am
Interface der thermisch zyklierten Reparaturschichten lassen sich folgende potenzielle

Ursachen identifizieren:

e Die per Hand durchgefiihrte Entfernung der Oxidschicht mittels Reinigungspapier
war bei den drei Proben ungleichméafBig.

e Durch Planfrasen wurden Defekte am Interface induziert.

e Die thermische Zyklierung und damit einhergehende Phasendnderungen reduzieren

die mechanische Integritit der Schicht.
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In diesem Zusammenhang wurde die Porositét von der zyklierten Schicht untersucht. Diese
weist keine signifikanten Unterschiede zu den nicht-zyklierten Reparaturschichten auf und
liegt ebenfalls unter 2%. Die generell niedrige Porositdt der in dieser Arbeit hergestellten
IN718-Schichten erschweren hier eine klare Unterscheidung. Abgesehen von den
vereinzelten Defekten am Interface zeigte die Mikrostruktur infolge der lokalen thermischen

Belastung iiber 3000 Zyklen hinweg eine integre Reparaturschicht.

Abbildung 6-22: EDX-Analyse des oberflichennahen Bereichs der thermisch zyklierten Kavitét.

Zusidtzlich zur XRD-Analyse an der Oberfliche wurden EDX-Analysen im
oberflichennahen Bereich der Mikrostruktur nach der Kavititsflanke durchgefiihrt
(s. Abbildung 6-22). Am oberen Schichtende ist eine etwa 1 um grofe Oxidschicht zu
erkennen mit groflen Anteilen an Titan und Niob sowie kleineren Mengen an Nickel und
Molybdén. Vergleichbare Resultate zeigten Ogawa und Seo fiir die Warmebehandlung von
IN738 [7]. Die Vorkommen von Nickel sowie Titan- und Eisenoxiden stimmen mit dem
Oberflachen-XRD iiberein (M1). Auch um das einzelne Partikel im linken unteren Bildrand
wurden Oxide detektiert. Weiter ist die ,,zerfaserte” Al-Ni-Struktur zu erkennen, in denen
mittels EDX jedoch weiterhin hauptsidchlich Nickel und Aluminium detektiert wurden.
Innerhalb der Schicht liegen die interdendritischen, mit Nb angereicherten Bereiche vor,
wobei die restliche Schicht-Matrix hauptsdchlich aus den in Kapitel 3.1.1 vorgestellten
Elementen besteht und ebenfalls einen gewissen Anteil an Sauerstoff vorweist. Dies deutet
wiederum auf eine groBflichige, wenn auch nicht so stark wie an der Oberflache ausgeprigte
Oxidbildung hin. Fiir die Mikrostruktur der global warmebehandelten Reparaturschicht im
Ofen lagen bei Anfertigung dieser Arbeit noch keine Ergebnisse vor.

In der Zusammenfassung lésst sich festhalten, dass die Reparaturstelle in Form der
Kavitdt, infolge einer thermischen zyklischen Warmelast, {iber eine Dauer von eineinhalb
Wochen in Form von 3000 Zyklen kein vollstdndiges Versagen der IN718-Schicht aufwies.

Sowohl an der Oberfldche als auch am Interface waren vereinzelt defektbehaftete Bereiche
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erkennbar. Eine signifikante Schichtdelamination konnte jedoch nicht festgestellt werden.
Die charakteristischen Phasen innerhalb der Mikrostruktur unterlagen leichten Anderungen
mit zusétzlicher Ausbildung von Oxiden. Es wird angenommen, dass sich die y“-Phase
infolge der Wirmebehandlung teilweise in Form der §-Phase ausscheidet. Die daraus
resultierende, sinkende Kriechbesténdigkeit ist ursédchlich fiir Relaxationseffekten und damit
verbundene Anderungen von Druck- in signifikante Zugeigenspannungen in der Schicht.
Dies spiegelt sich auch im Verzug der Probe wieder. Dabei ist die in Kapitel 3.3.2 genannte
Variation im Temperaturprofil des Teststandes zu beachten, welcher die Resultate ebenfalls
beeinflussen kann. Eigenspannungstiefenverldufe {iber die gesamte Schicht mittels

Neutronenbeugung waren diesem Zeitpunkt noch nicht verfligbar.

6.4 Gezielte Eigenspannungseinstellung in kaltgasgespritzten

Schichtverbundsystemen

In den vorangehenden Kapiteln konnte der Einfluss einer flussgeregelten Anlagenbetriebsart
zur Reduzierung der hohen Druckeigenspannungen (hei3e Parameter) auf flachen Substraten
sowie an Reparatur-Kavitdten mittels verschiedener Analysemethoden nachgewiesen
werden. Insbesondere die Gastemperatur ist anlagenseitig auf 1100 °C limitiert. Zudem kann
in diesem Bereich sog. ,,clogging* auftreten, wobei es aufgrund von Partikelanhaftung
(lokales Aufschmelzen kleinerer Partikel) zum Verstopfen der Diise kommen kann. Um die
KGS-typischen Druckeigenspannungen dennoch weiter zu reduzieren, wurden insbesondere
anlagenseitige Parameter wie die Diisenverfahrgeschwindigkeit oder die Partikelforderrate
untersucht. Da die Kavitéts-Proben jedes Mal vergleichsweise aufwéndig hergestellt werden
miissen, erfolgte die Ermittlung der Eigenspannung fiir diese Experimente ausschlieflich
mittels der Kriimmungsmethode (s. Kapitel 6.1.5). Ein GrofBteil der in diesem Kapitel
vorgestellten Resultate basiert auf der entsprechenden Publikation [174].

6.4.1 Gezielte Einstellung von Zugeigenspannungen in kaltgasgespritzten Schichten

Im Rahmen eines ersten Experiments sollte zunédchst evaluiert werden, ob sich der
Wirmeeintrag der heilen Parameter durch eine Verringerung der Robotergeschwindigkeit
und damit verbundene Verlingerung der Aufenthaltsdauer des warmen Gasstrahls noch
weiter erhdhen ldsst. Hier sei nochmals angemerkt, dass sich die Robotergeschwindigkeit
auf die Geschwindigkeit bezieht, mit welcher der Roboter die Diise im Méander iiber die
Probenoberflache verfihrt. Zu diesem Zweck wurden die Biegeproben mit einer Wandstirke
von 3,2 mm ausschlieflich unter Verwendung des Standardparameters mit angepasster

Robotergeschwindigkeit vr, Zyklusanzahl zdep sowie Partikelférderrate FR beschichtet.
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Letztere ist durch die Drehzahl der Forderscheibe im Pulverbehilter definiert
(s. Kapitel 3.1.2). Hierbei war das Ziel, die insgesamt aufgetragene Schichtdicke tc
moglichst konstant zu halten unter Beriicksichtigung der Kombination aus anlagenseitigen
Parametern.

In diesem Kapitel wird fiir die Standardparameter der Begriff ,,Langsam 0*
verwendet (s. Kapitel 3.1.2). Ein erster Vergleich umfasst zunichst eine stark verringerte
Robotergeschwindigkeit ,,Langsam 4“,welche im Gegensatz zum Standard von 500 mm/s
bei 62,5 mm/s liegt. Entsprechend wurde die Pulverforderrate angepasst. Hierbei ist die
mindestmogliche Rotationsgeschwindigkeit der Forderscheibe im Pulverforderer zu
beachten (eine statt vier Umdrehungen pro Minute). Um nun noch die Schichtdicke mittels
oben genannter Korrelation konstant zu halten, musste die Anzahl der Uberginge von acht
auf vier halbiert werden.

Abbildung 6-23a zeigt die Oberflichenkontur beider Parameter mit zugehoriger
Kreisndherung fiir die Kriimmungsabschitzung unter Verwendung der ,,Kriimmungsprobe
(125x25 mm). Beide Beschichtungslidufe resultierten in einer mittleren Schichthéhe von
etwa 700 um. Wie in Kapitel 6.1.5 erldutert verdeutlicht die positive z-Kontur zur Mitte der
Probe hin eingebrachte Druckeigenspannungen (ces,Lo = -111,89 MPa). Dagegen zeigt das
mit Langsam 4 beschichtete Substrat nun eine gegenteilige Oberflichenkontur mit
negativem z-Wert im Zentrum. Diese Deformation hin zum Halter resultiert aus den in die
Schicht induzierten Zugeigenspannungen, was sich anhand der quantitativen Berechnung

mittels Stoney-Gleichung bestitigte (oes,L4 = 365,29 MPa).
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Abbildung 6-23: Kontur der Kriimmungsprobe bei Langsam 0 und Langsam 4 (a). Die Darstellung der im
Zentrum extrahierten Probenkriimmung schliefit vor den Bohrlochern ab (b).

Insgesamt zeigen die ersten Experimente einen Umschwung von den charakteristischen
Druckeigenspannungen in KGS hin zu Zugeigenspannungen bei signifikant langsamerer
Robotergeschwindigkeit. Da die Gastemperatur und damit die Partikeltemperatur bei beiden
Experimenten konstant war, ist nicht anzunehmen, dass der verringerte bzw. geénderte
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(Druck-)Eigenspannungszustand aus einer erhohten Partikeltemperatur resultiert
(s. Kapitel 6.1.4). Des Weiteren wurde eine Erhohung der Substrattemperatur infolge des
heilen  Parameters beobachtet. Diese Werte werden im  Rahmen der
Eigenspannungsberechnung vorgestellt. Im Fall der langsamen Robotergeschwindigkeit
bedingt die verldngerte Verweildauer des heilen Gasstroms am lokalen Spritzfleck ebenfalls
eine erhohte lokale Temperatur. In Anndherung an den Quenching-Effekt (s. Kapitel 2.3.2.2)
konnen sich in &dhnlicher Art und Weise Abschreckeigenspannungen mit
Zugeigenspannungscharakter beim Ausbalancieren des entstehenden Temperaturgradienten
einstellen. Anhand der ersten Experimente ist dieser Gradient offenbar grofl genug, um
Zugeigenspannungen in der Schicht zu induzieren, welche die in KGS typischen
Druckeigenspannungen mehr als kompensieren.

In der Literatur finden sich Simulationsansitze zur Quantifizierung der
Wiérmetibertragung des Gasstrahls [196] sowie zur Entwicklung mdglicher
Zugeigenspannungen in KGS [26], [119]. Dabei wird der Warmeiibertrag der auftreffenden
Partikel haufig qualitativ beriicksichtigt. Im folgenden Kapitel soll dies in Form eines
quantitativen, analytischen Modellierungsansatzes vor dem Hintergrund des ausgebildeten

Eigenspannungszustands infolge variabler Robotergeschwindigkeiten erfolgen.

6.4.2 Modellierung der Eigenspannung in Kaltgasschichten

Angelehnt an die Ergebnisse fiir eine variable Robotergeschwindigkeit im vorherigen
Kapitel wurden Experimente mit weiteren Geschwindigkeiten durchgefiihrt. Deren
Ergebnisse dienen zur Validation des Modells, um moglichst viele Spannungszustinde
abzubilden. Wie in Kapitel 2.3.2 erldutert setzt sich der finale Eigenspannungszustand im
thermischen Spritzen aus PS, QS und TS zusammen. Die beim Partikelaufprall
eingebrachten PS sind dominant und werden in diesem Modell {iber einen Schitzwert auf
der Grundlage der Literatur [13] sowie mittleren Spannungswerten aus den experimentell
ermittelten Tiefenverldufen in dieser Arbeit beriicksichtigt. TS wurden aufgrund der nahezu
identischen Materialien fiir Schicht und Substrat vernachléssigt. QS referenzieren im
Bereich des thermischen Spritzens typischerweise auf geschmolzene Partikel. Da dies in
KGS infolge des angenommenen Bindungsmodells (s. Kapitel 2.2.2) nicht der Fall ist, aber
trotzdem ein thermischer Gradient in der Aufprallzone verbunden mit Zugeigenspannungen
erwartbar ist, wurde ein alternativer Begriff eingefiihrt, die sog. ,,Thermal Deposition
Stresses* (TDS, [174]). Damit ist das Ziel dieses Modells, eine zu Tm in Formel 2-13

vergleichbare lokale Temperatur zu ermitteln.
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Abbildung 6-24: Bilanz aus eingebrachter Wéarme von Gas und Partikeln sowie Wérmesenke am
Substratmaterial (a) [174]. Das Modell fokussiert den Bereich vom auftreffendem Gasstrahl an einer
definierten Substratposition (b) und den beim Wegfahren des Gasstrahls resultierenden Temperaturgradienten

(©).

In dem Modell bewirkt der Kontakt eines mit erhitzten Partikeln beladenen Hei3gasstrahls
(Wérmequelle) eine Warmeiibertragung auf das Substrat (Warmesenke). Die sich daraus
ergebende Wirmebilanz in der Aufprallzone wird durch das Temperaturniveau und die
Menge der emittierten oder absorbierten Warme bestimmt (s. Abbildung 6-24a). Die
Wiérmestrahlung wurde bei diesem analytischen Modell vernachldssigt. Fiir die
Wechselwirkung zwischen Gasstrom und Substrat wurde ein konvektiver Wéarmeiibergang
angenommen (s. Formel 6-1). Die Wéarmeiibertragung zwischen den abgeschiedenen
Partikeln und dem Substrat héngt von der Differenz zwischen der Partikeltemperatur und
der lokalen Temperatur ab (s. Formel 6-2). Fir das Substrat wird die
Festkorperwarmeleitung nach dem Fourier‘schen Gesetz angenommen (s. Formel 6-3). Die

maflgeblichen Gleichungen fiir den jeweiligen Wérmeeintrag lauten daher wie folgt :

qg = hy(Tg — Tioc) Formel 6-1

Gp = B(Ty — Tioc) Formel 6-2

. As

qs = m (Tioc — T5) Formel 6-3
13

wobei () den spezifischen Warmestrom fiir Gas (g), Partikel (p) und Substrat (s) beschreibt.
Dieselben Indizes werden fiir die Temperaturen T(.) verwendet. Zusétzlich beschreibt Tioc
die lokale Temperatur, welche sich infolge des Partikeleinschlags und Fortbewegens der
Diise einstellt. Die Substrattemperatur entspricht der Temperatur, welche auf der Riickseite
der Probe mittels Thermoelementen gemessen wird. Weitere Abkiirzungen sind der

Wirmetibergangskoeffizient des Gases (hg), die Warmeleitfahigkeit des Substrats (As) und
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die Diffusionslénge (daifr). Der Wiarmeeintrag der Partikel wird durch den Parameter 3
beschrieben und im Folgenden erldutert [174].

Im Vergleich zum Wirmeeintrag des Gases existiert flir den der Partikel aufgrund
der komplexen Einschlagscharakteristik kein simpler Ausdruck fiir den Warmeiibergang. Im
Gegensatz zur Berechnung der Quenching Stresses wird in diesem anstelle einzelner Partikel
das gesamte Schichtvolumen beriicksichtigt. Dies betrifft sowohl Anzahl der Ubergiinge,
Maéanderbreite und Spritzfleckgrofle als auch Materialparameter. Die eingebrachte Energie
Ben im Schichtvolumen kann iiber deren Dichte p., Wéarmekapazitit cp. sowie jeweiliger

Hohe t. ermittelt werden:
Ben = PcCpcte Formel 6-4

Fiir den Wirmeiibergang steht pro Ubergang die Zeit zur Verfiigung, in welcher die
Diise einen beliebigen Punkt auf dem Substrat passiert und die durch das Verhiltnis aus
Spritzfleckgrofle ddep und Robotergeschwindigkeit vk beschrieben wird (s. Abbildung
6-24b). Zudem ist die Wairmeiibergangszone am Spritzfleck von der Breite des
Spritzméanders bdep abhdngig. Unter Beriicksichtigung der jeweiligen Anzahl an

Ubergiingen zdep ergibt sich damit der Wirmeeintrag der Partikel B wie folgt:

ﬁ _ pccp,ctc _ pch,cbdep " Uth
Aep 2 daep diep Zaep Formel 6-5
bdep Uy
¢, b,
Bo = pc{;ﬂ Formel 6-6
dep

wobei Bo zur besseren Ubersichtlichkeit einen Vorfaktor darstellt. Diese stark vereinfachte
Modellierung des Partikelwdrmeiibergangs beriicksichtigt nicht wesentliche Charakteristika
wie Deformation oder Umwandlung von thermischer in kinetische Energie beim Aufprall.
Wie in den Ergebnissen im nichsten Kapitel einsehbar, hat sich diese Uberlegung jedoch als
valide herausgestellt und bendtigt im Gegenzug keine aufwéndige Simulation [71], [73],
[77].

Das Ausmall der Wirmesenke im Substrat ist abhingig von den jeweiligen
Materialeigenschaften. Anhand der charakteristischen Parameter des Substrats konnen die
bereits erlduterte Distanz der Wairmediffusion ins Substrat (Formel 6-7), der
Diffusionskoeffizient Dair (Formel 6-8) sowie die Effusivitit es (Formel 6-9) ermittelt

werden:
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dairr ~ 24/ DaifsTaiss Formel 6-7

As
Dgiff = psTps Formel 6-8

es = ,Aspscw Formel 6-9

wobei ps und ¢, s jeweils die Dichte und Warmekapazitét des Substrats beschreiben.
Zusammen mit der fiir die Wéarmediffusion zur Verfligung stehenden Zeit tairr, direkt
abgeschitzt aus dem Verhiltnis von Robotergeschwindigkeit und Spritzfleckgrof3e, kann der
der Vorfaktor fiir die Wérmebilanz in Formel 6-3 umformuliert werden. Die Bilanz aus
Wairmeeintrag (Gas und Partikel) und Warmesenke (Substrat) am Aufprallpunkt (Formel
6-1 + Formel 6-2 = Formel 6-3) ergibt nach entsprechender Umstellung die sich

einstellende, lokale Temperatur Tioc:

e
h,T, + BT, + ——=T.
919 Py s

diff Formel 6-10

e
hy + B + s
9 2 Tairr

Tyoc =

Die sich nach dem Fortfahren des Roboters am Spot einstellende lokale Temperatur
der Beschichtung wird durch die vorliegende Substrattemperatur ausbalanciert
(s. Abbildung 6-24c). Diese entspricht weiterhin der riickseitig am Substrat durch den ICP
Sensor gemessenen Temperatur. Gas- und Partikeltemperatur kénnen iiber die Simulation in
Kapitel 6.1.3 abgeschitzt werden. Durch das Ausbalancieren dieses Temperaturgradienten
zwischen Schicht und Substrat stellen sich mit dem Abschrecken einzelner Partikel
verwandte Zugeigenspannungen, TDS, innerhalb der Beschichtung ein. Damit kann Formel

2-13 wie folgt umformuliert werden:
E.
orps = 7—— c(Tipe — T5) Formel 6-11
1-v,

Von diesen TDS wird angenommen, dass diese die initial durch den Partikeleinschlag
eingebrachten Druckeigenspannungen bis zu einem gewissen Anteil kompensieren. Anhand
der experimentell ermittelten Eigenspannungstiefenverldufe aus vorherigen Studien [13],
[127] und Ergebnissen dieser Arbeit (s. Kapitel 6.1.3) wurde ein charakteristischer Wert von
-270 MPa angenommen. Aus deren Superposition ergibt sich der finale Eigenspannungswert

OES,Model-

OEs,Model = Op T Orps Formel 6-12

120



6 Ergebnisse und Diskussion

wobei o), die iiber den Peening-Effekt eingebrachten Druckeigenspannungen beschreibt.
Dieses Modell ermoglicht eine analytische Abschitzung des in der Aufprallzone
entstehenden Temperaturgradienten und damit verbundenen Eigenspannungen in KGS-
Schichten in Abhéngigkeit von Anlagen- und Materialparametern. In Bezug auf die
Ergebnisse aus Kapitel 6.4.1 zeigt das Modell auch quantitativ den erwarteten hoheren
Wirmeeintrag fiir Langsam 4. Im néchsten Kapitel erfolgten weitere Experimente bei
variabler Robotergeschwindigkeit, um das Modell mit einer ausreichenden Datenmenge zu

validieren.

6.4.3 Validierung des Modells iiber eine variable Robotergeschwindigkeit

Fiir die Ermittlung von Eigenspannung bei variabler Robotergeschwindigkeit wurde
das gleiche Setup wie in Kapitel 6.1.5 angewendet. Die Kriimmungsmessung erfolgt nun in-
situ mittels ICP-Sensor. Dies bedeutet fiir diese Versuchsreihe im Vergleich zu den
vereinfachten Biegeproben einen erhdhten Aufwand, bietet aber eine akkuratere Darstellung
der Kriimmung infolge von Beschichtung und Abkiihlen. Alle verwendeten Substrate wiesen
die gleiche Wandstérke von 3,2 mm auf und unterlagen keiner Vorkriimmung. Die Anzahl
der Vorheizzyklen wurde entsprechend der jeweiligen Robotergeschwindigkeit angepasst.
In Abbildung 6-25 sind Kriimmung und Substrattemperatur fiir die jeweilige
Robotergeschwindigkeit aufgetragen (s. Kapitel 3.1.2).
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Abbildung 6-25: Kriimmung und Temperatur aufgetragen iber die Beschichtungsdauer fiir die
Geschwindigkeitsvariation. Zusétzlich ist jeweils die nach der Beschichtung ermittelte Kriimmung in Form
eines Kreuzes dargestellt. Fiir 250 mm/s wurden zwei Pulverforderraten angewendet (c).

Zunéchst ist festzuhalten, dass alle Beschichtungen bei geringer Abweichung eine Hohe von

740 £ 20 um erreicht haben. Das Ergebnis aus Abbildung 6-25a ist identisch mit dem aus
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Kapitel 6.1.5, wobei noch zusétzlich das jeweilige Ergebnis aus der topographischen
Kriimmungsmessung beigefiigt ist. Letzteres stimmt in allen Féllen mit der durch den ICP-
Sensor ausgegebenen finalen Kriimmung iliberein. In keinem Fall fiihrten die Vorheizzyklen
zu einer ausgeprigten, bleibenden Deformation der Substrate. Auch infolge des ersten
Partikelauftrags ergab sich keine permanente Kriimmungsénderung. Insgesamt zeigte sich
auch ein geringes Rauschen innerhalb der einzelnen Peaks, was auf eine geringe Bewegung
der Substrate durch den Gasstrahl hindeutet.

Die in-situ Kriimmung fiir Langsam 4 (62,5 mm/s) in Abbildung 6-25b zeigt einen
deutlich positiven Trend aufgrund der induzierten Zugeigenspannungen mit breiteren Peaks
infolge der langeren Beschichtungsdauer pro Maanderiibergang. Auch auf der Riickseite des
Substrats wurde eine deutlich héhere Temperatur gemessen, die etwa 30 K iiber der von
Langsam 0 liegt. Wie zuvor dargelegt, resultiert die ldngere Verweilzeit des Heil3gasstrahls
in einer erhdhten Warmezufuhr, was einen Anstieg des thermischen Gradienten zur Folge
hat. Dieser ist mit einem Anstieg der Zugeigenspannungen verbunden, wie er auch im
analytischen Modell des vorherigen Kapitels beschrieben wurde. Diese {iberkompensieren
die durch den Partikelaufprall eingebrachten Druckeigenspannungen. Es ist ersichtlich, dass
die im Vergleich dazu auftretenden thermischen Spannungen wihrend der Abkiihlperiode
infolge des nahezu identischen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Schicht und
Substrat sehr gering sind (s. Formel 2-14).

Insgesamt ist anhand der sukzessive abnehmenden Robotergeschwindigkeit die
Korrelation von ausgebildeter Kriimmung und Substrattemperatur zu erkennen. War die
Kriimmungsdnderung bei der schnellsten Geschwindigkeit noch negativ ist diese bei
Langsam 1 (250 mm/s) in Abbildung 6-25c¢ nahezu nicht vorhanden, was fiir eine
Kompensation der Druckeigenspannungen durch die induzierten Zugeigenspannungen
spricht. Dagegen ist die Kriimmungsénderung bei Langsam 3 (125 mm/s) in Abbildung
6-25d bereits ins Positive umgeschlagen und weist wie Langsam 4 damit ebenfalls
Zugspannungscharakter auf. Im Rahmen eines zusidtzlichen Experiments bei 250 mm/s
(Langsam 2) konnten die Roboterparameter zudem so angepasst werden, dass pro Ubergang
im Verhéltnis die doppelte Pulvermenge abgeschieden wurde. Bei entsprechend halbierter
(4 statt 8) Zyklusanzahl lag die Schichtdicke im Bereich der anderen Experimente. Im
Vergleich zu der niedrigen Forderrate zeigt die Kriimmung nun ebenfalls
Zugeigenspannungscharakter auf. Daraus folgt, dass die erhohte Partikeldichte pro
Ubergang zu einem hoheren Wirmeeintrag und damit einem  groBeren

Temperaturgradienten fiihrt.
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6.4.4 Eigenspannungen aus Kriimmungs- und inkrementeller Bohrlochmethode

Mit den Daten der in-situ Kriimmungsanalyse konnen die wihrend der Beschichtung
induzierten Eigenspannungen an den Biegeproben bestimmt werden (ogs,icp). Dies wurde
auch fiir deren topographische Auswertung durchgefiihrt (ogs,opt). Die Parametervariation
aus dem vorherigen Kapitel wurde auch fiir die Kriimmungsproben durchgefiihrt und
ausschlieBlich topographisch ausgewertet (oeskr). Den Experimenten stehen die
modellierten Eigenspannungen aus dem Modell (0EsModel) gegeniiber. Abbildung 6-26a
zeigt die ermittelten Eigenspannungen in Abhéngigkeit von der jeweiligen

Robotergeschwindigkeit.
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Abbildung 6-26: Die mittels Stoney-Gleichung berechnete Eigenspannung ist iber die jeweilige
Robotergeschwindigkeit aufgetragen (a, Darstellung und Ubersetzung nach [174], veroffentlicht unter CC BY
4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/). Dargestellt sind die ICP-Biegung (rote Quadrate) mit der
topographischen Auswertung (rote Dreiecke), die Kriimmungsproben (griine Quadrate) und die Ergebnisse des
analytischen Modells (lila Quadrate). Zusitzlich ist bei 500 mm/s das ICP-Ergebnis des heiflen Parameters
dargestellt. Modifikationen der Stoney-Gleichung, welche die Steifigkeit der (dicken) Schicht beriicksichtigen,
wurden ausschlieBlich als Vergleich fiir die ICP-Ergebnisse eingefiigt (b).

Insgesamt lag die Schichthdhe sowohl fiir Kriimmungs- als auch fiir Biegeexperimente im
Bereich von etwa 700+ 23 um. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ausschlieBlich die
Néherung nach Stoney verwendet (s. Formel 2-18). zu entnehmen. Aufgrund der
urséchlichen Entwicklung fiir sehr diinne PVD-Schichten vernachlissigt diese Abschitzung
die Steifigkeit der Schicht (s. Kapitel 2.3.3.3). Wie dort ebenfalls erldutert, existieren
modifizierte Versionen, welche den daraus resultierenden Fehler fiir dickere Schichten
beriicksichtigen [151]. Bei Anwendung dieser modifizierten Stoney-Gleichungen auf die
Ergebnisse aus Kapitel 6.4.3 zeigte sich, dass die dort verwendeten Abschitzungen den
Trend in absoluten Werten bestéitigen und nur geringe Abweichungen iiber die einzelnen
Robotergeschwindigkeiten aufweisen (s. Abbildung 6-26b). Auf dieser Basis wurde die

Stoney-Gleichung fiir alle Untersuchungen mittels Kriimmungsmethode angewendet.
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Wie im vorherigen Kapitel gezeigt, wurden auch die in-situ gemessenen ICP-Proben
zusitzlich einer topographischen Kriimmungsmessung unterzogen. Deren Eigenspannungen
decken sich mit den Ergebnissen der ICP-Messung [174]. Dies ist darauf zuriickzufiihren,
dass der erste Beschichtungsiibergang keine permanente Kriimmung induziert und
vernachléssigbare thermische Eigenspannungen beim Abkiihlen auftreten.

Die Druckeigenspannung sinkt mit abnehmender Robotergeschwindigkeit und
schldgt in zunehmendem Ausmal in Zugeigenspannungen um. Die exponentielle Trendlinie
orientiert sich an der Versuchsreihe mit gleicher Pulverbeladung pro Ubergang. Hier sei
angemerkt, dass diese fiir 62,5 mm/s trotzdem erhéht werden musste, da eine entsprechend
niedrige Rotationsgeschwindigkeit der Forderscheibe keinen konstanten Pulveraustrag
ermoglicht. Zum Vergleich ist auch finale Eigenspannungswert des heilen Parameters aus
Kapitel 6.4.3 dargestellt mit verringerten Druckeigenspannungen im Vergleich zum
Standard (Langsam 0). Bei 250 mm/s deutet die in-situ Kriimmungsmessung auf einen
spannungsfreien Zustand hin. Langsam 3 mit der relativ erhohten Pulverforderrate pro
Ubergang resultierte bei gleicher finaler Schichthdhe in sichtbar hdheren
Zugeigenspannungen.

Die experimentellen Ergebnisse stehen in guter Ubereinstimmung mit den
Vorhersagen des analytischen Modells aus Kapitel 6.4.2 (lila Quadrate). Die dargestellten
Eigenspannungen sind das Ergebnis der Superposition aus TDS und PS, eingesetzt in
Formel 6-12, mit den Parametern aus der referenzierten Verdffentlichung (s. Anhang 8).
Insbesondere der errechnete Zugeigenspannungsanteil aus dem thermischen Gradienten
korreliert in hohem MaB mit den Kriimmungswerten aus den Experimenten. Das Model
reproduziert auch die Eigenspannung durch eine erhdhte Partikelforderrate. Hier ist die
lokale Aufheizung der Aufprallzone noch signifikanter aufgrund der erhéhten
Partikelbeladung pro Ubergang, was sich in einem héheren thermischen Gradienten und
damit verbundenen, hoéheren Zugeigenspannungen trotz vergleichsweise ,,schneller
Robotergeschwindigkeit niederschldgt. Auch dies spiegelt sich sowohl in den
experimentellen als auch modellierten Resultaten wieder. Die in dieser Versuchsreihe
erzielten Resultate sind in Tabelle 6-3 zusammengefasst. Diese stellt die in der vorigen
Abbildung dargestellten Eigenspannungen numerisch dar. Zudem sind die mittels Pyrometer
gemessene Oberflichentemperatur To, die am ICP-Sensor gemessene Substrattemperatur Ts
und die modellierte lokale Temperatur Tioc gelistet. Da flir das Modell ausschlieBlich die
Daten der ICP-Proben verwendet wurden ist auch nur deren jeweilige Schichtdicke t.

angegeben. Es sei angemerkt, dass sowohl Kriimmungs- als auch Biegeproben in guter
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Ubereinstimmung mit den bisherigen Resultaten eine Porositit von unter 2% bei guter
Schichtanhaftung aufwiesen. Die Mikrostruktur wurde repriasentativ am Interface fiir

Langsam 0 und Langsam 4 aus der zugehdrigen Studie entnommen (s. Anhang 8).

Tabelle 6-3: Eigenspannungen, Temperaturen und Schichtdicken fiir die fiinf Roboterparameter nach [174].

Parameter GES,ICP GES,opt GES,Model GES,Kr To Ts Tioe te
[mm/s] [MPa] [MPa] [MPa] [MPa] K] K] K] [mm]
Langsam 0 ‘ -35.1 -43.67 -23,77 -111.89 593,15 403,15 460,71 0,760
Langsam 1 10.8 8.11 -18,36 38,74 633,15 413,15 516,58 0,755
Langsam 2 96.9 101.04 61,98 315,77 663,15 413,15 485,96 0,716
Langsam 3 73.2 74.80 20,46 214,71 703,15 423,15 469,94 0,767
Langsam 4 \ 140.8 162.28 127,39 365,29 773,15 433,15 488,29 0,715

Insgesamt ist iiber alle ineinander abgeschlossenen Messreihen ein exponentieller Trend
ersichtlich. Dieser tritt auch fiir die Eigenspannungen von kleineren Kriimmungsproben
(griine Quadrate) auf, wo die gleiche Versuchsreihe durchgefiihrt wurde. Abgesehen von
Langsam 1, wo ein nahezu spannungsfreier Zustand vorliegt, liegen die
Eigenspannungswerte der Kriimmungsprobe deutlich iiber denen der ICP-Proben. Bei
beiden Geometrien wurden jeweils die gleichen Beschichtungsparameter verwendet. Unter
der Annahme von vergleichbarer Schichthéhe (690 + 30 pm) und Substratdicke wird damit
die gleiche Energie in die Schicht eingebracht werden. Da beschichtungsseitig keine
Unterschiede vorlagen, ist anzunehmen, dass dieser Einfluss von der Geometrie herriihrt.
Die Biegesteifigkeit beider Bleche als Produkt aus E-Modul und Fléchentridgheitsmoment
ist gleich groB3, da Substratdicke und -breite nahezu identisch bei Verwendung gleichen
Materials sind. Die Kriimmungsprobe als kiirzeres Blech weist beim Einbringen der gleichen
Eigenspannung eine stérker sichtbare Verformung auf. Dies spiegelt sich in einem kleineren
Kriimmungsradius R und damit einer groBeren Kriimmung « wieder. Daraus folgt wiederum,
dass die Kriimmungsmessung stark von der Geometrie abhéngt, was die Abschitzung nach
Stoney nicht explizit beriicksichtigt. Die vorgegebenen Dimensionen der ICP-Proben dienen
dem Herausbilden einer messbaren Kriimmung in eine Richtung, welche sich insbesondere
fiir die Untersuchung von Parametervariation eignen. Der ermittelte Eigenspannungszustand
muss daher sowohl unter diesem Aspekt als auch der Annahme eines ,universellen
Spannungszustandes iiber die gesamte Probe hinweg betrachtet werden. Hier bietet sich der
Vergleich mit einer weiteren Methode an, wie im weiteren Verlauf des Kapitels gezeigt.

Neben den dargelegten Aspekten der Kriimmungsmethode miissen alle Substrate
unbedingt auf initiale Kriimmung untersucht werden, welche nachtriglich von der

ausgebildeten Kriimmung abgezogen wird. Dies war bei den Kriimmungsproben der Fall.
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Der ICP-Sensor geht durch initiales Tarieren immer von einer ungekriimmten Probe aus,
auch wenn dies tatsdchlich nicht der Fall wire. In der Versuchsreihe entspricht die
topographische Kriimmung der in-situ gemessenen. Daher ist davon auszugehen, dass bei
den Biegeblechen eine vernachléssigbare initiale Kriimmung vorlag.

Ein dem ICP-Sensor vergleichbarer Aufbau mit Federelementen und Lasermessung
konnte fiir den eigenen Versuchsaufbau fiir die Kriimmungsproben nicht realisiert werden.
Die sich wihrend der Beschichtung ausbildende Kriimmung kann damit bei falscher
Justierung durch die relativ steife Verschraubung behindert werden. Zudem muss letztere
mit ausreichend Abstand erfolgen. Hier kann es auch zur Mitbeschichtung der Schrauben
kommen, was die Probenentnahme erschwert. Dies ist beim ICP-Sensor durch den flexiblen
Aufbau in der Regel nicht der Fall. Aufgrund der {ibereinstimmenden Eigenspannungstrends
iiber die Robotergeschwindigkeit ist daher insgesamt von einem korrekten Versuchsaufbau

fiir die Kriimmungsproben auszugehen.
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Abbildung 6-27: Eigenspannungstiefenverldufe der inkrementellen Bohrlochmethode fiir Langsam 0
(500 mmy/s, a) und Langsam 4 (62,5 mm/s, b), ermittelt durch den Projektpartner KIT. Die Messrichtung o
entspricht dem Roboterverfahrweg [87].

Als weitere Vergleichsmethode wurden Eigenspannungsanalysen mittels der inkrementellen
Bohrlochmethode am KIT durchgefiihrt. Da die Dehnungen in den Biegeproben bereits in
Form von Biegung vorliegt, wurden hierfiir repriasentativ IN718-Rechtecksubstrate
(40x40x3 mm, s. Kapitel 3.2.1) vollstindig mit Langsam 0 und Langsam 4 beschichtet. Die
Tiefenmessung der Eigenspannung erfolgte im Zentrum und wie in Abbildung 6-27
dargestellt bis zu einer Tiefe von 1 mm. Die Schichthhe lag in guter Ubereinstimmung zu
der von Krimmungs- und ICP-Proben bei 740+ 20 um. Die Auswertung der

Messrichtungen erfolgte in Ubereinstimmung mit den Angaben in Kapitel 6.1.3.
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6 Ergebnisse und Diskussion

In beiden Fillen zeigt sich analog zu den dort gezeigten Tiefenverldufen ein
tibereinstimmender Verlauf in alle drei gemessene Richtungen. Die ausgeldsten Dehnungen
im oberflichennahen Bereich von Langsam O in Abbildung 6-27a entsprechen
offensichtlich Druckeigenspannungen, welche in Richtung des Interface weiter abnehmen
und im Substrat durch Zugeigenspannungen kompensiert werden. Die {iiber den
Schichtverlauf ermittelten Druckeigenspannungen stimmen mit den Ergebnissen der in-situ
Kriimmung iiberein. Eine dhnliche Ubereinstimmung ist fiir Langsam 4 in Abbildung 6-27b
dargestellt. Hier liegen die ausgelosten Dehnungen zunichst im spannungsfreien bis leicht
druckbehafteten Bereich vor. Im weiteren Tiefenverlauf nimmt die Zugeigenspannung
immer weiter zu. Insgesamt kann auf dieser Basis ein Zugeigenspannungszustand iiber die
Schicht angenommen werden, was mit den zugehdrigen in-situ Kriimmungsergebnissen
libereinstimmt. Bei beiden Parameter ist zu beachten, dass eine zu der Kriimmungsmethode
unterschiedliche Probengeometrie vorliegt, welche durch ihre Dimension den
Eigenspannungszustand moglicherweise beeinflussen koénnen. Die Kriimmungs- und
Biegeproben wurden nicht mittels inkrementeller Bohrlochmethode analysiert, da diese zu
gro fir die Vorrichtung waren und bei entsprechender Segmentierung der
Eigenspannungszustand verfalscht worden wire.

Insgesamt ldsst sich zusammenfassen, dass die gezielte Einstellung von
Eigenspannung mittels spezifizierten Spritzparametern in kaltgasgespritzten Schichten
moglich ist. Dies zeigen die iibereinstimmenden Ergebnisse aus unterschiedlichen Verfahren
wie Krimmungsmessung sowie inkrementeller Bohrlochmethode. Zusétzlich konnte dies
mit Berechnungen mittels eines eigens entwickelten, analytischen Modells untermauert

werden.

6.5 Spritzfleck und Eigenspannungen verschiedener Diisengeometrien

Da sich Kaltgasspritzen auch fiir die additive Fertigung eignet (engl.: cold spray additive
manufacturing, CSAM) ist insbesondere der Durchmesser des resultierenden Spritzflecks
von Interesse, um moglichst feine und endkonturnahe Profile zu erzeugen. In diesem Kapitel
soll das Simulationsmodell in ANSYS verwendet werden, um die Gas- und Partikeldaten fiir
drei kommerziell verfiigbare Diisenmodelle (s. Kapitel 5.1) mit dem resultierenden
Spritzfleck sowie Eigenspannungen zu korrelieren. Zudem wird ein methodisches Vorgehen
gezeigt, um volumetrische Spritzprofile aus der CFD-Simulation mit experimentellen
Ergebnissen zu vergleichen. Die hier vorgestellten Resultate basieren auf der zugehdrigen

Publikation [181].
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6 Ergebnisse und Diskussion

6.5.1 Einfluss der Diisengeometrien auf den Spritzfleck
Das Simulationsmodell wurde in Kapitel 6.1.3 validiert und fiir diese Versuchsreihe an die
geometrischen Dimensionen der drei Diisen Outl, Out2 und Out4 angepasst (s. Kapitel 5.1).
Fiir alle drei Diisen wurden Linienprofile und sog. Spritzkegel abgeschieden (s. Anhang 13).
Die Beschichtung von IN718-Pulver auf polierten Edelstahlsubstraten erfolgte unter
Standardparametern.

Das grundlegende Vorgehen ist in Abbildung 6-28 unter Anwendung von Outl
dargestellt. Zunichst wurden die Oberflachendaten sowohl vom Linienprofil als auch vom
Spritzkegel mittels WeiBlichttopographie vermessen (s. Abbildung 6-28a). Anhand dieser

kann mittels GauB-Nédherung ein Querschnittprofil des Spritzflecks extrahiert werden:

(x = x)? Formel 6-13
2w?

y=y0+Amp*exp<—

wobei yo und xo der Versatz in vertikaler und horizontaler Richtung, Amp die Amplitude
und w die Breite der Anpassungskurve beschreiben. Der Partikelstrahl beinhaltet auch viele
kleinere Partikel, welche infolge der hohen Gasgeschwindigkeiten radial abgelenkt werden.
Diese sind beispielsweise in der Mikrostruktur am Randbereich erkennbar und erschweren
die klare Identifikation von ,,verstreuten* und tatséchlich zur Schicht beitragenden Partikeln.
In einer Studie von Sova et al. [12] unter Verwendung einer Maskierung filir die
Verkleinerung des resultierenden Spritzprofils trat dieser Bereich besonders pragnant auf.
Um diesen ,iiberschiissigen Bereich vom ,Hauptprofil“ abzugrenzen wurde ein
Schwellwert festgelegt, welcher 5% der maximalen GauB3-Profilhdhe betrégt (s. Abbildung
6-28b). In dem vorliegenden Experiment resultiert aus dem Schnittpunkt von Schwellwert
und Profil eine Profilbreite von etwa 8,4 mm (s. Abbildung 6-28¢). Wie im zugehorigen
Spritzkegel erkennbar (s. Anhang 13) ist auch das experimentelle Profil rund, sodass die

extrahierte Profilbreite direkt in ein idealisiertes Kreisprofil tiberfiihrt wurde.

128



6 Ergebnisse und Diskussion

Linienprofil - [GauRprofil mit Ubergang] [ dealisiertes Kreisprofil |
: 6
- 4 - s
:__‘1 .0 /’ (N
3 Querschnitt  30.8 z 2 / \
\
_, > Boe| e £9 p
Ubergangs- - € -2 \
bereich o 04 N /
6 - -4 ~_=7 f
TO02 5% Schwelle E : I
(T ittt =
@ 8 6 4 2 0 2 4 6 8 @ 8 6 4 2 0 2 4 6 8
-l Tem 2; Width (mm) Z(mm)
[Partikelverteilung aus ANSYS] [ 2D-Profile in Y-Richtung | [3D-Kontur aus der Matrix|
i : rote om)
1 Kummulativ
3
E 1
£ 04
=) ( _’

Volumetrisch

2
R
8] i
d 6 4 2 0 2 4 6
z (mm)

Abbildung 6-28: Vorgehen zur Extrahierung der jeweiligen Spritzprofile aus den Experimenten und der CFD-
Simulation. Darstellung und Ubersetzung nach [181], verdffentlicht unter CC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

Um das Spritzprofil in ANSYS zu simulieren wurden Partikel mit entsprechender
GroBenverteilung injiziert (s. Kapitel 5.2). An der Oberfldche des simulierten Substrats
konnen die Positionsdaten jedes einzelnen Partikels inklusive Geschwindigkeit und
Temperatur extrahiert werden. Hier ist die Partikeldichteverteilung vorzugsweise in
vertikale Richtung verschoben (s. Abbildung 6-28d). In der Literatur konnten keine Studien
zur experimentell belegten Partikelverteilung bei den in dieser Arbeit angewendeten
Gasparametern gefunden werden. Es ist anzunehmen, dass dieser Bias in vertikale Richtung
ein Artefakt der radialen Partikelinjektion ist. Dieser vertikal in Stromungsrichtung
hereinragende Zylinder teilt den Gasstrahl auf und fiihrt zu einem Druckgradienten direkt
dahinter, welcher sich auch durch die Diise fortsetzt und die Partikel entlang dieses
Gradienten ausrichtet. Fiir die axiale Injektion, welche in Stromungsrichtung ausgerichtet
ist, konnte ein solcher Effekt nicht festgestellt werden. Hier sei zudem angemerkt, dass eine
akkurate Partikeldispersion nur durch Anwendung des Lift-Modells erzielt werden konnte
(s. Kapitel 5.2). Eine rein axiale oder radiale Injektion (ohne Lift-Modell) resultierte in einer
unzureichenden Partikeldispersion (s. Anhang 13). Zum Zeitpunkt der Anfertigung dieser
Arbeit konnten keine Studien gefunden werden, welche Lift-Modelle bei den hier
verwendeten Prozessbedingungen untersuchten. Die in diesem Kapitel vorgestellte
Versuchsreihe stellt eine Moglichkeit dar, um die Partikeldispersion an die experimentellen

Resultate anzundhern.
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Die Partikeldaten am Substrat stellen zunichst eine rein kumulative Verteilung dar.
Diese muss im nichsten Schritt in eine volumetrische Verteilung iiberfithrt werden, um den

Anteil der einzelnen Partikel am Gesamtvolumen des Spritzflecks zu ermitteln.

N, = b Formel 6-14

Vp,to tal

wobei Np die relative Menge jedes einzelnen Partikels mit dem Volumen Vp bezogen auf das
Gesamtvolumen Vp,otal ist. Abhéngig von der gewidhlten Grofenklasseneinteilung, welche
fiir diese Darstellung mit 1 mm gewahlt wurde, ergibt sich so die volumetrische Verteilung.
In Abbildung 6-28e ist reprisentativ die volumetrische Verteilung in Form von
zweidimensionalen Einzelkonturen dargestellt. Im Gegensatz zur kumulativen Verteilung ist
das Profil nun nicht mehr so stark in y-Richtung konzentriert. Den kleinen, ,,versprengten‘
Partikeln im Randbereich wurde in der kumulierten Verteilung noch zu viel Einfluss
gewihrt, was den Gesamteindruck zusétzlich verzerrt. Aufgrund ihres geringen Volumen
sind diese oberhalb von 5 mm nur noch in Form von geringfiigigen Erhebungen erkennbar.
Wird die volumetrische Verteilung zusdtzlich noch iiber die jeweils andere
Richtungskoordinate in Form einer Matrix aufgetragen, ergibt sich ein dreidimensionales
Profil (Abbildung 6-28f). Zeigte die kumulativen Verteilung zuvor noch eine elliptische
Kontur auf, weist diese volumetrisch nun ein wesentlich ausgeprégteres Kreisprofils auf.
Der grofle blaue Bereich markiert den Bereich der ,,versprengten Partikel, wihrend der
Schwellwert von 5% ist durch den ersten groBeren, orangefarbenen Bereich dargestellt ist.
Im nichsten Schritt sollte der Durchmesser des idealisierten Kreisprofils abgeschétzt
werden. Am Beispiel des Profils von Outl ergibt sich anhand des Ubergangsbereichs
ndherungsweise ein Durchmesser von 11,9 mm in y-Richtung (dy) und 9,3 mm in z-Richtung
(d2). Werden diese Werte nun in die zugehoérige Formel flir den Flacheninhalt einer Ellipse
umgerechnet und dieser in die Kreisformel eingesetzt, ergibt sich fiir das CFD-Modell ein
Kreisdurchmesser von etwa 10,5 mm. Dieser liegt bereits in guter Ndherung zu dem
experimentell ermittelten Durchmesser von etwa 8,80 mm. Dieses Verfahren erfolgte analog
fir die beiden anderen Diisen Out2 und Out4. Die entsprechende GaufB-Néherung ist in
Abbildung 6-29a dargestellt, wobei die Profilhéhe von Out2 und Out4 auf die von Outl
normiert wurde. Die jeweils kaltgasgespritzten Profile sind im Anhang 13 beigefiigt.
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Abbildung 6-29: Angendherte GauB3profile (a) sowie volumetrische 3D-Konturen von Outl (b), Out2 (c) und

Out4 (d). Alle Hohenwerte sind normiert auf Outl dargestellt. Darsellung und Ubersetzung nach [181],
verdffentlicht unter CC BY 4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

Der Schwellenwert betrdgt fiir alle drei Geometrien nach wie vor 5% der jeweiligen
Maximalhdhe. Das Profil von Out4 ist im Vergleich zu Outl etwas kleiner und breiter. Dies
unterscheidet sich von den experimentellen Ergebnissen, wo Out4 groBer und minimal
breiter war. Die CFD-Simulation verwendet die gleiche Anzahl an Partikeln fiir jedes Profil.
Damit ist diese nicht in der Lage, die experimentelle DE korrekt wiederzugeben. Daher liegt
der Schwerpunkt dieser Analyse auf dem Profildurchmesser. Das niedrigere Profil von Out2
ist stochastisch durch dessen breiteren Durchmesser bedingt und stimmt hier nur zufallig mit
der experimentellen DE iiberein. Bei letzterem ist deutlich die noch immer elliptische Kontur
des Spritzflecks (rosa) zu erkennen. Die entsprechenden Kreisdurchmesser von CFD-

Simulation und Spritzprofilen sind in Tabelle 6-4 angegeben.

Tabelle 6-4: Extrahierter Durchmesser der idealen Kreise fiir CFD-Simulation und Breite des Linienprofils am
Schwellenwert von 5% [181].

Kreisdurchmesser [mm] Outl Out2 Out4
CFD 10,52 12,64 10,87
Linienprofil 8,80 10,00 9,20

Sowohl in Experiment als auch Simulation weist das Profil von Out2 den grofiten
Durchmesser auf, gefolgt von Out4 und Outl. Out4 stellt eine quasi-Verldngerung von Outl
dar und weist eine dhnliche Profilkontur auf, welche bereits nahe an der idealen Kreiskontur
liegt. Der experimentell ermittelte Durchmesser war bei Out4 aufgrund des grofleren
Expansionsverhiltnisses  erwartungsgeméll  groBer. Insgesamt  korrelieren  die
Spritzfleckdurchmesser mit dem jeweiligen Diisenausgangsdurchmesser. Eine mdgliche
Ursache fiir die elliptischen Profile ist hohe Sensitivitidt der fiir die Partikeltrajektorie
verwendeten Modelle in Bezug auf die Injektion, was in den Experimenten jedoch nicht

direkt erkennbar ist. Der invasive Einfluss der radialen Injektion verdeutlicht sich besonders
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durch eine nicht-uniforme Verteilung der Gaseigenschaften, wie in Anhang 12 anhand von
Querschnittsbildern aus der referenzierten Verdffentlichung dargelegt. Die vorliegende
elliptische Verteilung der Gasgeschwindigkeit ist vergleichbar mit der elliptischen Kontur
der simulierten Spritzprofile. Es ist anzunehmen, dass dieser Effekt bei Out2 durch das sehr
grofle Expansionsverhiltnis noch verstérkt wird.

Die Darstellung als idealisierter Kreis ermdglicht die Verwendung dessen Radius fiir
die analytische Modellierung des thermischen Gradienten, wie in Kapitel 6.5.2 gezeigt. Hier
bedarf es weiterer Verbesserungen am verwendeten CFD-Modell. Diese erste Néherung
stellt jedoch bereits eine gute Grundlage fiir weitere Untersuchungen dar. Insbesondere der
relative Unterschied im Spritzfleckdurchmesser zeigt eine gute Ubereinstimmung mit dem
Experiment.

Fiir alle drei Diisen wurden zusétzliche Partikelgeschwindigkeitsmessungen mittels
HiWatch und CSM (unter ,HiWatch“ zusammengefasst) analog zu Kapitel 6.1.2
durchgefiihrt und mit den Ergebnissen der CFD-Simulation verglichen. Um die Resultate in
diesem Kapitel konsistent zu halten, beinhalten die Resultate der simulierten
Partikelgeschwindigkeit im Vergleich zu Abbildung 6-4a auch das fiir die akkurate
Spritzfleckmodellierung notwendige Lift-Modell. Die jeweilige Partikelgeschwindigkeit ist

als Néherungsfunktion in Abbildung 6-30 dargestellt.
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Abbildung 6-30: Partikelgeschwindigkeit der drei Diisen aus dem CFD-Modell und der Partikeldiagnostik.

Darstellung und Ubersetzung nach [181], verdffentlicht unter CcC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.
HiWatch und CFD-Resultate =zeigen in Relation das gleiche Verhiltnis der

Partikelgeschwindigkeit fiir alle drei Diisen (Vou > Vout1 > Vour2). In Bezug auf die Resultate
von Kapitel 6.1.2 ist anzunehmen, dass die abweichende laterale Verteilung ihre Ursache in
der Verwendung des gewdhlten Lift-Modells hat. Zur Anwendung solcher Lift-Modelle in
der KGS-Modellierung fiir die gewéhlten Prozessparameter konnten keine Studien gefunden

werden. Der Einfluss dieser Lift-Modelle bedarf weiterer Forschung und wird in einer
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entsprechenden Publikation thematisiert [ 181]. Fiir reprasentative Ergebnisse der drei Diisen
geniigt das vorliegende CFD-Modell.

Die hier dargestellten Verliufe zeigen eine gute Ubereinstimmung in der
Partikelgeschwindigkeit aller Diisen mit der Partikeldiagnostik. Generell liegt bei allen
Diisen die hochste Geschwindigkeit im Zentrum vor mit den Minima an den Réndern. Outl
und Out4 zeigen auch hier die beste Ubereinstimmung fiir die jeweilige
Partikelgeschwindigkeit. Die leicht schnelleren Partikel von Out4 resultieren aus dem
langeren divergenten Diisenteil sowie hoheren Expansionsverhéltnis. Die niedrige
Partikelgeschwindigkeit fiir Out2 ist eine Folge des kiirzeren divergenten Lénge, trotz des
grofiten Expansionsverhéltnisses. Ursdchlich hierfiir ist zum einen die kurze Interaktionszeit
von Partikel und Gas (tgiv), innerhalb von Out2. Zum anderen ist die Gasdichte pro
Langeneinheit des divergenten Diisenteils aufgrund des hohen Expansionsverhéltnisses im
Vergleich zu den anderen beiden Diisen geringer.

Dieser Sachverhalt soll représentativ fiir den jeweiligen Diisenausgang mit einem
einzeln injizierten dso-Partikel betrachtet werden. Die zugehorigen Geschwindigkeits- und
Temperaturkonturen des Gases sind in Anhang 12 dargestellt und Gas- und Partikeldaten am

Schnittpunkt von Achse und Diisenausgang in Tabelle 6-5 zusammengetragen.

Tabelle 6-5: Gas- und dso-Partikeldaten am Diisenausgang fiir alle drei Diisen [181].

. Vg Vp Tg Tp Tdiv
Diisenausgang [m/s] [m/s] [°C] [°c] [ms]
Outlexit 1200 706 200 561 0.19
Out2exit 1286 631 76 591 0.14
Outdesit 1229 769 175 525 0.24

Diese zuvor genannten Effekte (Interaktionszeit und Gasdichte pro Flache) fithren dazu, dass
Out2 infolge des groBen Expansionsverhiltnisses die hochste Gasgeschwindigkeit, aber
gleichzeitig die langsamsten Partikel aufweist. Dieser Effekt tritt hinsichtlich der
Partikeltemperatur noch signifikanter auf. Trotz des entspannten Gases am Austritt von Out2
weisen dessen Partikel nun die hochste Temperatur auf. Entsprechend der
wissenschaftlichen Literatur kann die jeweilige Partikeltemperatur wie folgt abgeschitzt

werden [16]:

ﬂ _ hy4y (T, - T,) Formel 6-15
dr mycp, 7 P
Uy exit — Vp -
dt ~ T4 = zz.wzt; P Formel 6-16
w
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Der konvektive Wirmeiibergangskoeffizient hg ist primér von der thermischen Leitfahigkeit
des Gases abhdngig. Die zugehdrigen Formeln sind in Anhang 6 beigefiigt. Da die
thermische Leitfahigkeit mit der Gastemperatur korreliert und Out2 den niedrigsten Wert
hierfiir aufweist, schléigt sich dies in einer geringeren Anderung der Partikeltemperatur dT,
nieder. Hierzu kommt das kleine Zeitinkrement tdiv fiir den kurzen divergenten Diisenteil.
Dieses wird iiber das Verhiltnis von der mittleren Partikelgeschwindigkeit und der
divergenten Diisenlidnge angendhert. Es sei angemerkt, dass das verwendete Lift-Modell
primér die radiale Geschwindigkeitskomponente der Partikel betrifft. Der Einfluss auf die
Partikeltemperatur ist daher eher als gering anzunehmen, welche primir vom

Wiérmeitibergang von Gas und Partikel abhingt.

6.5.2 Einfluss der Diisengeometrien auf die Eigenspannungen
Die simulierten Spritzflecke und Partikelgeschwindigkeit zeigten weitestgehend eine gute
Naherung an die experimentellen Ergebnisse. Da die Hauptthematik die
Eigenspannungsverteilung in kaltgasgespritzten Schichten betrifft, sollen diese auch fiir die
drei Diisen verglichen werden und unter Beriicksichtigung der Modellierungsdaten
diskutiert werden. Dies war fiir die variable Robotergeschwindigkeit aus Kapitel 6.2
aufgrund der rein stationidren Anordnung von Diise und Substrat nicht mdglich.

Die relativ dhnlichen Geometrien fiir Outl und Out4 spiegeln sich in den simulierten
Gas- und Partikeleigenschaften wieder (s. Tabelle 6-5). Im Vergleich zu Outl sollte die auch
experimentell ermittelte hohere Partikelgeschwindigkeit von Out4 den Peening-Effekt
erhohen und den thermischen Gradienten (s. Kapitel 6.4.2) verringern, wodurch insgesamt
hohere Druckeigenspannungen zu erwarten sind. Dagegen treten bei Out2 in Relation
wiarmere, langsamere Partikel bei kélterem, schnellerem Gasstrom auf. Hier sollte der

Peening-Effekt weniger pragnant vorliegen bei einem groferen thermischen Gradienten.
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Abbildung 6-31: Fiir alle drei Diisen wurde die in-situ Krimmung (a) und hierfiir ursichliche
Eigenspannungen (b) ermittelt. Zusitzlich ist die an der Oberfliche gemessene Temperatur dargestellt (c).
Darstellung und Ubersetzung nach [181], verdffentlicht unter CC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

In Abbildung 6-31a sind die Kriimmungsergebnisse fiir die drei verschiedenen Diisen
beschichtet mit Standardparametern dargestellt. Analog zu Kapitel 6.1.5 wurden dem
Beschichtungsprozess drei Vorheizzyklen vorgeschaltet. Keine der Diisen weist dabei eine
signifikante Kriimmung im Verhédltnis zum finalen Wert infolge des Vorheizens auf.
Anschlieend erfolgten acht Beschichtungszyklen auf gleichen IN718 Biegeproben, was
iiber alle Proben in einer Schichtdicke von etwa 700 + 15 um resultierte. Uber alle drei
Diisen korrespondiert die negative Zunahme der Kriimmung in Abbildung 6-31a mit den
erwarteten, sukzessive eingebrachten Druckeigenspannungen wéhrend der Abscheidung.
Dies ist bei allen Diisen zu erkennen, wobei Outl die geringste Kriimmungszunahme
aufweist  (Akdepoutt = 0,13 m™;  Axdep.ou2 ~ Akdepous = 0,19 m™!).  Dagegen ist die
Kriimmungsanderungsrate wihrend des Abkiihlens von Out4 sowie Outl &hnlich, wéhrend
bei Out2 keine signifikante Anderung auftritt.

Durch Einsetzen der Kriimmungsénderung infolge von Beschichtung und Abkiihlen
in die Stoney-Gleichung resultieren die Eigenspannungen in Abbildung 6-31b. Obgleich
die simulierten Partikel fiir Out2 wie im vorigen Kapitel erldutert eine langsamere und
hohere Temperatur aufweisen, weist diese Diise die hochsten Druckeigenspannungen auf.
Im Gegensatz zu den anderen Diisen manifestiert sich wihrend der Abkiihlperiode kein
Kriimmungsgradient, der auf etwaige thermische Spannungen zuriickzufiihren ist. Da
gleiches Material verwendet wurde, ldsst dies Riickschliisse auf eine generell niedrige
Oberflachentemperatur und damit einen geringen thermischen Gradienten bei der
Beschichtung zu, was mit den Gaseigenschaften aus der Modellierung iibereinstimmen
wiirde. Die dhnlichen Gastemperaturen fiir Outl und Out4 dienen als Erklarungsgrundlage

fiir den nahezu identischen Verlauf wihrend der Abkiihlung. Es kann angenommen werden,
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dass der durch die schnelleren und kélteren Partikeln resultierende Peening-Effekt bei Out4
hier liberwiegt. Es sei angemerkt, dass weder die Temperaturmessung am ICP-Sensor (liegt
fiir alle Diisen bei etwa 130 °C, s. Kapitel 6.1.5) noch das Pyrometer in Abbildung 6-31c
(Oberflichentemperatur ~ variiert im Mittel um 8K) signifikante Temperatur-

unterscheidungen zeigten.

Tabelle 6-6: Die Partikeltemperatur wurde in der CFD-Simulation an der Substratoberfliche extrahiert
(s. Kapitel 5.1). Die Berechnung der lokalen Temperatur basiert auf der referenzierten Publikation [181].

Temperatur am Substrat Outl Out2 Out4
Ty [°C] 1259 1244 1253
Ty [°C] 790 803 715
Tioc [°C] 462 457 458

Die am Substrat simulierten Gastemperaturen aus Tabelle 6-6 stehen fiir alle Diisen in guter
Ubereinstimmung zu denen am Diisenausgang in Tabelle 6-5. Generell steigt die
Gastemperatur in Stagnationszone vor dem Substrat an (s. Kapitel 2.2.4). In vergleichbarer
Relation zu den Daten am Diisenausgang zeigt sich fiir Out2 eine niedrigere Gastemperatur,
was aufgrund der Uberexpansion zu erwarten war. In diesem Zusammenhang zeigt sich
auch, dass trotz der Flugphase zwischen Diisen und Substrat der erlduterte Einfluss des
kurzen divergenten Diisenabschnittes in Form einer erhdhten Partikeltemperatur auftritt. Es
fallt auf, dass die Partikeltemperatur von Out4 im Vergleich zu Out2 deutlich niedriger ist.
Die Ergebnisse der CFD-Simulation legen nahe, dass der verlidngerte divergente Diisenteil
einen entscheidenden Einfluss auf die Partikeltemperatur hat.

Ausgehend von den Resultaten der CFD-Simulation wurde der thermische Gradient
in der Aufprallzone durch das in Kapitel 6.4.2 implementierte Modell abgeschétzt. Hierfiir
mussten einige Annahmen modifiziert werden. Die Gasgeschwindigkeit kann aufgrund der
unterschiedlichen Diisengeometrien nicht mehr als konstant angenommen werden. Weiter
variiert die SpritzfleckgroBe wie zuvor gezeigt mit der jeweils verwendeten Diise
(s. Kapitel 6.5.1). Signifikante Anderungen in der Substrattemperatur traten erst infolge
gednderter Robotergeschwindigkeiten oder hoherer Gastemperaturen auf und liegen daher
im Modell bei 130 °C. Zudem ist anzunehmen, dass der Referenzeigenspannungswert von
Outl nicht gleichermafBlen auf Out2 und Out4 angewendet werden kann. Auf Basis dieser
modifizierten Annahmen beschrinkt sich die Modellierung auf den wéhrend der
Beschichtung auftretenden thermischen Gradienten ohne Berechnung der zugehdrigen
Eigenspannungen. Die simulierte Partikeltemperatur bezieht sich auf ein représentatives

dso IN718-Partikel direkt an der Grenzfliche des Substrats. Unter Anbetracht des
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6 Ergebnisse und Diskussion

Skaleneffekts fiir eine Vielzahl solcher Partikel sowie natiirlichen Abweichungen im Modell
(u.a. Losung der RANS-Gleichungen oder Partikelbewegung) bieten diese Daten eine
mogliche Grundlage zur Diskussion der experimentellen ICP-Ergebnisse.

In Anbetracht der pragnanteren Gasabkiihlung resultiert hieraus fiir Out2 eine
geringere lokale Temperatur und damit verbunden geringere Zugeigenspannungen.
Erginzend sei angemerkt, dass gemaf3 dem analytischen Modell der groBere Spritzfleck dazu
fiihrt, dass der Anteil der eingebrachten Wéarme pro Flache in der Aufprallzone geringer
wird. Dies lasst sich dadurch erklédren, dass sich die durch die Prozessparameter bei allen
Diisen initial gleichermafen eingebrachte Energie auf eine groBere Fliche verteilt. Dazu
passt die kaum vorhandene Kriimmungsinderung wihrend der Abkiihlperiode. Die
Superposition aus geringerem thermischen Gradient und groBerer Flache iiberlagert den
entgegenwirkenden Effekt von langsameren Partikeln, was sich in den hochsten
Druckeigenspannungen fiir Out2 manifestiert. Ubereinstimmend mit den Gas- und
Partikeltemperaturen ist die lokale Temperatur von Outl und Out4 dagegen nahezu
identisch. Dazu kommen ein experimentell ermittelter groBerer Spritzfleckdurchmesser
sowie eine erhdhte Partikelgeschwindigkeit fiir Out4. Diese sind damit ausschlaggebend fiir
die héheren Druckeigenspannungen von Out4 im Vergleich zu Outl.

Generell ist zu beachten, dass das analytische Modell keine exakte Losung der
komplexen Interaktion von Gas, Partikeln und Substrat liefern kann. Zudem unterliegen auch
die Partikeldiagnostik und Schichtcharakterisierungen immer Schwankungen. Fiir die
vereinfachte Modellierung der Temperatur am Spritzfleck sowie die Daten fiir ein Partikel
aus der CFD-Simulation muss zudem wie erldutert der Skaleneffekt fir die Vielzahl an
Partikeln beriicksichtigt werden. Weiter konnte die Partikeltemperatur im Gegensatz zu
plasmagestiitzten Prozessen nur mittels Pyrometers und Thermoelementen abgeschitzt
werden. Zum gegenwirtigen Zeitpunkt standen auch keine Messverfahren fiir die
Geschwindigkeit und die Temperatur des Gases zur Verfiigung, welche im Rahmen des
verwendeten KGS-Prozesses hitten eingesetzt werden konnen. Insgesamt liefern die
Resultate der CFD-Simulation sowie des analytischen Modells jedoch valide Daten, welche
eine Erklarungsgrundlage fiir die resultierenden Eigenspannungszustinde bieten. Dies zeigte
sich bereits fiir die variable Robotergeschwindigkeit und wie in diesem Kapitel erldutert
auch an den unterschiedlichen Diisengeometrien. Das CFD-Modell bietet somit die
Mbglichkeit, etwaige Anderungen an der Diise beziiglich der Spritzfleckmanipulation zu

modellieren.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Ziel der Arbeit war es, den Reparaturprozess von Inconel 718 — Komponenten mittels
Kaltgasspritzen zu untersuchen mit Schwerpunkt Prozesssimulation und sich ausbildendem
Eigenspannungszustand der Reparaturschicht. Da die im Fertigungsprozess eingebrachten
Eigenspannungen direkt mit dem Schichtversagensmechanismus korrelieren, sollte auch
eine Moglichkeit erarbeitet werden, um einen definierten Eigenspannungszustand in
Abgingigkeit der Prozessparameter einzustellen. Ausgangspunkt waren ein in
Vorgéngerprojekten erprobter ,,Standardparameter sowie ein heiler Parameter mit
wirmeren und in Relation langsameren Partikeln. Fiir die Charakterisierung solcher
Schichten kamen neben klassischen Verfahren wie Mikrostrukturanalyse oder Bestimmung
der Abscheideeffizienz auch Partikeldiagnostik-Gerdte zum Einsatz. Zudem erfolgte die
Analyse der Eigenspannung mittels inkrementeller Bohrlochmethode sowie
Neutronenbeugung fiir dicke Schichten sowie Kriimmungsmethode.

Vor der eigentlichen Betrachtung der Reparaturgeometrie (Kavititen) erfolgten
zundchst grundlegende Untersuchungen an planen Referenzproben. Auf Basis
vorhergehender Studien mit den gleichen Materialien konnte gezeigt werden, dass diese
Ergebnisse reproduzierbar waren. Fiir beide gewihlten Parameter zeigte sich eine
vergleichbare Mikrostruktur mit guter Adhésion am Substrat ohne signifikante Defekte. Bei
dhnlich niedriger Porositdt zeigte sich insgesamt eine hohe Depositionseffizienz des
abgeschiedenen IN718-Pulvers von bis zu 80%. Auch die Verwendung von IN718-
Substratmaterial unterschiedlicher Hérte zeigte auf planen Substraten keine signifikanten
Unterschied zum weichen, losungsgegliihten Material. Dies war sowohl anhand der
Mikrostruktur als auch an dem Aufprall einzelner Partikel zu erkennen.

Erginzend zu den experimentell ermittelten Ergebnissen wurde ein
dreidimensionales CFD-Modell in ANSYS Fluent implementiert, welches den
Prozessablauf der angewendeten Kaltgasanlage abbilden konnte. Dieses Modell wurde
sowohl anhand von in der Literatur verfiigbaren Modellierungen validiert als auch mithilfe
von messtechnischen Resultaten der Partikeldiagnostik und Temperaturmessungen an der
Schichtoberflache. Hierfiir kamen im Rahmen des Vorhabens mit dem HiWatch HR2 und
dem Cold Spray Meter zwei Gerdte mit unterschiedlichem Messprinzip fiir die
Partikelgeschwindigkeit zum Einsatz. Bei iibereinstimmenden Ergebnissen beider Geréte
zeigte die Implementierung einer radialen Partikelinjektion anstelle der vereinfachten,

axialen Injektion im CFD-Modell eine bessere Ubereinstimmung mit dem Experiment.
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Folglich wurde dieses CFD-Modell angewendet, um die experimentellen Ergebnisse
von Standard- und heilem Parameter zu vergleichen. Wahrend diagnostische Messgerite fiir
die Partikeltemperatur und Gaseigenschaften nicht verfiigbar waren, zeigte die Simulation
die erwartet hohere Partikeltemperatur bei langsameren Partikeln. Beide Parameter wiesen
eine prignante Gasstagnationszone vor dem Substrat auf, welche typischerweise mit dem
bow shock — Effekt verbunden wird. Dies stellte sich jedoch nicht als nachteilig fiir die
Abscheideeffizienz heraus, wie anhand der jeweiligen Depositionseffizienz ersichtlich.

Die modellierten Daten konnten auch einen Beitrag zur Diskussion der Ergebnisse
im Kontext der ermittelten Eigenspannungen liefern. Fiir den Standardparameter wurde
bereits in vorherigen Untersuchungen unter Anwendung der inkrementellen
Bohrlochmethode Druckeigenspannungen im Tiefenverlauf iiber die gesamte Schicht
nachgewiesen. Diese resultieren aus dem im Kaltgasspritzen typischerweise dominanten
Peening-Effekt durch den Aufprall fester Partikel. Die Kriimmungsmethode, deren
Messprinzip sich signifikant von dem der inkrementellen Bohrlochmethode unterscheidet
und einen einheitlichen Spannungszustand iiber die gesamte Schicht annimmt, zeigte
dhnliche Ergebnisse. Mit beiden Verfahren wies der heile Parameter verringerte
Druckeigenspannungen auf. Die Annahme von heifleren, aber in Relation zum Standard
nicht signifikant schnelleren Partikeln filhrte hier zu einer geringeren
Deformationsbehinderung der Partikel infolge der hdoheren Temperatur und dem im
Verhéltnis niedrigeren Peening-Effekt. Dies liel sich auch quantitativ mit den Daten der
CFD-Simulation belegen.

Da der Kaltgasspritzprozess auf flachen Substraten bereits gute Ergebnisse zeigte,
wurden im ndchsten Schritt beide Parameter an Kavititsgeometrien mit einer Tiefe von
4 mm untersucht, die dem Reparaturprozess nachempfunden sind. Hier stand insbesondere
die Interaktion des Gasstrahls mit den ausgefriasten 60°-Flanken sowie der zu erwartenden
hohen Gasstagnationszone innerhalb der Kavititen im Vordergrund. Es zeigte sich, dass die
Beschichtung mit beiden Parametern auch fiir Kavitéiten solcher Art zu einer dichten Schicht
mit guter Adhésion am Interface fithrten. Die Kavitit konnte bei mehr als 40 Ubergingen
vollstidndig befiillt werden, wobei die Abscheideeffizienz vergleichbar mit der fiir flache
Substrate war. Ein signifikanter Einfluss der Gasstagnationszone auf die
Partikelgeschwindigkeit konnte nicht erkannt werden. Das im Rahmen des
Beschichtungsprozess um die Kavitdt herum abgeschiedene, liberschiissige Material konnte
in einem weiteren Schritt durch Verwendung einer Maskierung mit an die Kavitét

angepasster Offnung weiter reduziert werden. Insgesamt wiesen diese Reparaturschichten

139



7 Zusammenfassung und Ausblick

eine dichte Schicht mit guter Anhaftung bei ausreichender Befiillung der Kavitét auf. Der
Ubergang von Oberfliche zu Kavititsflanke wurde dabei als Ausgangspunkt fiir eine
mogliche Rissausbreitung identifiziert.

Eigenspannungsanalysen mittels inkrementeller Bohrlochmethode an der
Kavitétsoberflache zeigten im Gegensatz der Messung auf flachen Substraten eine
richtungsabhéngige Verteilung. Die Verwendung von Neutronenbeugung, welche Schichten
mit mehr als 4 mm Tiefe untersuchen kdnnen, zeigte iiber den gesamten Tiefenverlauf
entsprechende Resultate. Dies wurde auf den Einfluss der quasi-ovalen Kavitdtsdimensionen
zuriickgefiihrt. Entlang der kurzen Kante lag fiir beide Parameter ein nahezu
iibereinstimmender Verlauf von Druckeigenspannungen vor. In Richtung langer Kante
wiesen beide Parameter einen insgesamt verringerten Druckeigenspannungszustand auf, was
auf die geringere geometrische Dehnungsbehinderung zuriickgefiihrt wurde. In diesem
Kontext zeigt sich der Einfluss des heiflen Parameters, wo sich entlang der langen Kante
niedrigere Druckeigenspannungen aufgrund des hoheren Wiarmeeintrags und verringerten
Peening-Effekts ausbilden. Bei Einbringen einer solchen Kavitdt in eine zylindrischen
Oberflache bestitigte die Neutronenbeugung die richtungsabhingige
Eigenspannungsverteilung der planen Kavitéten auch im Tiefenverlauf.

Diese Reparaturschichten wurden zur Untersuchung der Schichtintegritét einer dem
realen Anwendungsfall angenédherten thermischen Belastung an den Brennerteststinden
ausgesetzt. Es zeigte sich, dass sich bei einer zyklisch aufgebrachten Temperatur von bis zu
600 °C bereits Oxide an der Oberflédche bilden. Unter anderem wurde in der Schicht die 3-
Phase nachgewiesen, welche eine verminderte Kriechbestidndigkeit der Schicht zur Folge
hat. Die dabei auftretenden Relaxationsprozesse sind eine mdogliche Erklarung fiir den
infolge der Zyklierung ausgebildeten Zugeigenspannungszustand. Auch die Schicht wies
vereinzelt Delamination an allen Ubergingen auf, wobei es zu keinen groBeren Rissen kam.
In der topographischen Analyse zeigten sich Hinweise auf Bauteilverzug. Hier stehen noch
Analysen mittels Neutronenbeugung aus, um die Eigenspannungen in der gesamten Schicht
zu untersuchen.

Die These, dass der heille Parameter eine geringeren Druckeigenspannungszustand
bedingt, wurde mittels verschiedener Geometrien und Messmethoden verifiziert. Da die
Gastemperatur nach oben limitiert ist, wurden die Roboterparameter variiert, um den
Eigenspannungszustand weiter einzustellen. Hier zeigte sich die Robotergeschwindigkeit als
effektiv, um bei einer langsameren Geschwindigkeit lokal im Bereich des Spritzflecks mehr

Wirme in das Schichtsystem einzubringen und sogar Zugeigenspannungen zu induzieren.
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Auch eine erhohte Partikelauftragsrate pro Einzeliibergang des Beschichtungsméanders
zeigte einen solchen Effekt. Diese Resultate wurden durch in-situ Kriimmungsmessungen
am ICP-Sensor inklusive eines modifizierten Versuchsaufbaus und mittels inkrementeller
Bohrlochmethode besttigt, sowie durch ein eigens entwickeltes analytisches Modell erklrt.
Eine weitere Variation betrifft den divergenten Teil der Diisengeometrie, welcher
unter Einsatz zwei weiterer kommerziell verfligbarer Modelle untersucht wurde. Hier
ermdglichte das CFD-Modell akkurate Modellierungen des resultierenden Spritzflecks vor
dem Hintergrund einer endkonturnahen, additiven Fertigung mittels Kaltgasspritzens. In
diesem Rahmen wurde ein vereinfachtes Vorgehen prisentiert, um eine simulierte
Partikelinjektion in ein zum Experiment vergleichbares, volumetrisches 3D-Profil
umzuwandeln. Anhand der simulierten Daten fiir Gas und Partikel der jeweiligen Diise
wurden Eigenspannungsresultate der in-situ Kriimmungsmethode diskutiert. Es zeigte sich,
dass ein verldngerter divergenter Diisenteil die Druckeigenspannungen infolge kalterer und
schnellerer Partikel durch den verstirkten Peening-Effekt erhoht. Bei einer kiirzen
divergenten Diise mit stark erhdhtem Expansionsverhéltnis verbreitert sich der Spritzfleck
signifikant. Der damit pro Flacheneinheit geringere Wiarmeeintrag der eigentlich heifleren
Partikel resultiert im Verbund mit dem Kkélteren Gas in noch hoheren
Druckeigenspannungen. Eine Verfeinerung des Spritzflecks konnte in der vorliegenden
Arbeit jedoch nicht erzielt werden. Fiir jeweils eine beschichtete Kavitit mit langsamer
Robotergeschwindigkeit sowie einer anderen Diise steht eine weitere Messkampagne mittels
Neutronenbeugung aus. Auch konnte keine weitere Versuchsreihe zur Kombination der
heiflen Parameter mit variabler Robotergeschwindigkeit oder Diisengeometrie durchgefiihrt
werden. Dies betrifft auch die thermische Zyklierung weiterer Parameterkombinationen.
Eine quantitative Untersuchung der Adhésion in Form von Haftzugversuchen konnte
aufgrund des nicht mehr hergestellten Klebers im Lauf des Projekts nur fiir die
Oberflichenbehandlung von IN718-Substraten durchgefiihrt werden. Hier zeigte sich
generell eine hohe Adhdsion, die den Kleber iiberstieg. Ein weiterer Kleber musste
umfangreich evaluiert werden, sodass hierzu nur eine geringe Versuchsanzahl durchgefiihrt
werden konnte. Solche Haftabzugversuche stellen eine auch interessante Moglichkeit zur
Untersuchung von variabler Robotergeschwindigkeit sowie Diisengeometrie dar. In
zukiinftigen Projekten soll auch eine Kavitdtsgeometrie angewendet werden, welche

Haftabzugversuche angelehnt an die entsprechende Norm erméglicht.
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IT Abkiirzungsverzeichnis

I  Abkiirzungsverzeichnis

Bezeichnungen:

ASI
APS
CFD
CSM
DE
DS
EDX
ES
EvS
HVOF
KGS
ICP

ICP-OES

IN718
Outl
Out2
Out4
PS
QS
REM
TDS
TS
XRD

Variablen:

II

Adiabatische Scherinstabilitit (Adiabatic Shear Instability)
Atmosphérisches Plasmaspritzen (Atmospheric Plasma Spray)
Numerische Stromungsmechanik (Computational Fluid Domain)
Cold Spray Meter

Depositionseffizienz (Deposition Efficiency)
Abscheidespannungen (Deposition Stress)

Energie Dispersive Rontgenspektroskopie (Energy Dispersive X-Ray Diffraction)
Eigenspannungen (Residual Stress)

Entwickelte Spannung (Evolving Stress)
Hochgeschwindigkeitsflammspritzen (High Velocity Oxide Fuel)
Kaltgasspritzen (Cold Gas Spray)

In-situ Krimmungsmessung (/n-situ Coating Properties Sensor)

Optische Emissionsspektrometrie mit induktiv gekoppeltem Plasma
(Inductively Coupled Plasma-Optical Emission Spectrometry)

Inconel 718

Standarddiise

Kurze Diise

Lange Diise

Aufprallspannung (Peening Stress)
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Anhang 1: Dimensionen der verwendeten Diisengeometrien Outl, Out2 und Out4
Y;

doul
z
J 9 \

< Lo ¢ > <

Lvor Lkon Lav
Abbildung A-1: Dimensionen des CFD-Modells [181].
Die KGS-Diise wurde entsprechend der obigen Abbildung in ANSY'S Fluent implementiert.
Die spezifischen Dimensionen sind in der nachfolgenden Tabelle aufgelistet. Zwischen
Outl, Out2 und Out4 dndern sich nur die BemaBungen des divergenten Diisenteils.

Erginzend sind Aufnahmen der Diisen beigefiigt.

Tabelle A-1: BemaBung der einzelnen Diisenkomponenten in ANSY'S Fluent [181].

Variable Einheit Outl Out2 Out4
Durchmesser, Diiseneingang din [mm)] 13 13 13
Durchmesser, Diisenhals d* [mm] 2,7 2,7 2,7
Durchmesser, Diisenausgang dexit [mm] 6,5 8,5 7,3
Durchmesser, Spritzkammer dout [mm)] 30 30 30
Linge, Vorkammer [Lsgr [mm] 35 35 35
Linge, konvergenter Diisenteil Lion [mm)] 32 32 32
Linge, divergenter Diisenteil Laiv [mm] 130 78 180
Liénge, Spritzdistanz Ls/ SoD [mm] 60 60 60
Expansionsverhiltnis Acxit / A* [-] 5,80 9,91 7,64

Divergenter Teil|

Abbildung A-2: Aufnahmen der Diisen Outl, Out2 und Out4 mit schematisch dargestelltem divergentem Teil.
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Anhang 2: Technische Bemaflung der ebenen und zylindrischen Kavitiiten

e

Schnitt A-A

{(

— A
D)

{14,325},

%,

X

f— A

Schnitt A-A

Abbildung A-3: Bemaflung der ebenen (links) und zylindrischen Kavitét (rechts), angefertigt durch den
Projektpartner KIT.

Anhang 3: Liste der verwendeten Proben

Tabelle A-2: Kavitit (Inconel718).

Name Parameter Verwendet Laufnummer Analysen
. ~ 10RO Mikrostruktur, Topographie, inkrementelle
1.60._4.2 Heil Abb. 6-11 1-21-069-15 Bohrlochmethode, Neutronenbeugung
Mikrostruktur, Topographie, inkrementelle

L60_4 3 Standard Abb. 6-11 12107915 Bohrlochmethode, Neutronenbeugung
L60 4 6 Heil3, Maske Abb. 6-11 1-22-044-15 Topographie
L60 4 5 Standard, Maske Abb. 6-11 1-22-043-15 Topographie
L60 4 12 Standard, Maske Anhang 10 1-23-099-15 Mikrostruktur
L60 4 13 Standard, Maske Abb. 6-21, Anhang 1-23-100-15 Rig-Test (FZJ), Mikrostruktur (EDX), XRD,

- - 10 Topographie
L60 4 18 Standard Anhang 10 1-23-111-15 Mikrostruktur
L60 4 24 Standard, Maske Anhang 10 1-23-128-15 Rig-Test (FZJ), Mikrostruktur
R60_4 10 | Standard (Zylindrisch) | Abb. 6-16,-17,-18 | 12304715 | Mikrostruktur, Topographie,

- - Neutronenbeugung
R60 4 9 | Heib (Zylindrisch) Abb. 6-17, -18 1-23-048-15 | Mikrostruktur, Topographie,

- Neutronenbeugung

Tabelle A-3: Rechtecke (Inconel 718).
Name Parameter | Verwendet | Laufnummer Analysen
In718-Steg-1 Standard Abb. 6-1 1-21-023-15 Mikrostruktur
ICP_IN 3mm_1 Ref Standard Abb. 6-28 1-22-146-15 Inkrementelle Bohrlochmethode
ICP_IN 3mm 2 Ref Langsam 4 | Abb. 6-28 1-22-147-15 Inkrementelle Bohrlochmethode
ICP_IN 3mm 1 Ref3 | Standard Abb. 6-28 1-24-158-i5 Inkrementelle Bohrlochmethode
ICP_IN 3mm H 3 Heill Abb. 6-28 1-24-159-i5 Inkrementelle Bohrlochmethode
Tabelle A-4: Rechtecke (Edelstahl).
Name Parameter Verwendet Laufn:mmc Analysen

LP_60mm 8z, VAI Standard (Outl) | Abb. 6-28, -29; Anhang 13 1-23-117-15 Linienprofil
Spot 60mm_5s, VA4 Standard (Outl) | Abb. 6-29; Anhang 13 1-23-119-15 Spritzkegel
LP_60mm 8z, VAS Standard (Outl) | Abb. 6-29 1-23-121-15 Linienprofil
Spot 60mm_5s, VA6 Standard (Outl) | Abb. 6-29 1-23-121-15 Spritzkegel
LP_60mm_8z, VAII Standard (Outl) | Abb. 6-29 1-23-124-15 Linienprofil
Spot 60mm 5s, VA13 | Standard (Outl) | Abb. 6-29 1-23-124-15 Spritzkegel
Out2 LP-1 Standard (Out2) | Abb. 6-29; Anhang 13 1-24-024-15 Linienprofil
Out2 Spot-2 Standard (Out2 Abb. 6-29; Anhang 13 1-24-024-15 Spritzkegel
Out2 LP-3 Standard (Out2 Abb. 6-29 1-24-025-15 Linienprofil
Out2_Spot-4 Standard (Out2) | Abb. 6-29 1-24-025-15 Spritzkegel
Out2 LP-5 Standard (Out2 Abb. 6-29 1-24-026-15 Linienprofil
Out2 Spot-6 Standard (Out2) | Abb. 6-29 1-24-026-15 Spritzkegel
Out4 LP-1 Standard (Out4) | Abb. 6-29; Anhang 13 1-24-040-15 Linienprofil
Out4 Spot-2 Standard (Out4) | Abb. 6-29 1-24-040-15 Spritzkegel
Out4 LP-3 Standard (Out4) | Abb. 6-29 1-24-041-15 Linienprofil
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Out4_Spot-4 Standard (Out4) [ Abb. 6-29 1-24-041-I5 Spritzkegel
Out4 LP-5 Standard (Out4) [ Abb. 6-29 1-24-042-15 Linienprofil
Out4_Spot-6 Standard (Out4) | Abb. 6-29 1-24-042-15 Spritzkegel
Tabelle A-5: Substrate fiir die Kriimmungsanalyse (Inconel 718).
Name Parameter Verwendet Laufnummer Analysen
ICP_IN 3mm 1 Langsam 0 (= Standard) Abb. 6-25 und 6-26 1-22-138-I5 ICP
ICP_IN 3mm 2 Langsam 4 Abb. 6-25 und 6-26 1-22-139-1I5 ICP
ICP_IN 3mm 3 Langsam 3 Abb. 6-25 und 6-26 1-22-140-15 ICP
ICP_IN 3mm 4 Langsam 2 Abb. 6-25 und 6-26 1-22-141-15 ICP
ICP_IN 3mm 5 Langsam 1 Abb. 6-25 und 6-26 1-22-142-15 ICp
ICP_IN 3mm 9 Standard, Out4 Abb. 6-25 1-23-082-15 ICP
ICP_IN 3mm_10 Standard, Out2 Abb. 6-25 1-23-083-15 ICP
ICP_IN 3mm_11 Standard, Outl Abb. 6-25 1-23-084-15 ICP
ICP_IN 3mm 8 Heil Abb. 6-1, -26 1-23-071-15 ICP, Mikrostruktur
Kr IN W 2 HeiB Abb. 6-7 1-22-037-15 | Krimmung
Kr IN W 3 Standard Abb. 6-7 1-22-036-15 Kriimmung
Kr IN 3mm 8 Langsam 0 (=Standard) ADbDb. 6-25; Anhang 11 1-22-150-15 Kriimmung, Mikrostruktur
Kr IN 3mm 12 Langsam 4 Abb. 6-25; Anhang 11 1-22-151-15 Kriimmung, Mikrostruktur
Kr IN 3mm 3 Langsam 3 Abb. 6-25 1-22-152-15 Kriimmung
Kr IN 3mm 5 Langsam 2 Abb. 6-25 1-22-153-15 Kriimmung
Kr IN 3mm 6 Langsam 1 AbD. 6-25 1-22-154-15 Kriimmung
Tabelle A-6: Buttons (Inconel 718).
Name Parameter Verwendet | Laufnummer Analysen
W P-7/P B W-1 Standard, Partikelgestrahlt | Abb. 6-10 1-22-076-15 Haftabzugversuche
W _P-8/P B W-2 Standard, Partikelgestrahlt | Abb. 6-10 1-22-076-15 Haftabzugversuche
W P-9/P B W-3 Standard, Partikelgestrahlt | Abb. 6-10 1-22-076-15 Haftabzugversuche
H P-7/P B H-1 Standard, Partikelgestrahlt | Abb. 6-10 1-22-077-15 Haftabzugversuche
H P-8/P B H-2 Standard, Partikelgestrahlt | Abb. 6-10 1-22-077-15 Haftabzugversuche
H P-9/P B H-3 Standard, Partikelgestrahlt | Abb. 6-10 1-22-077-15 Haftabzugversuche
W S 4/F36 B W-1 Standard, F36 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-055-15 Haftabzugversuche
W S 5/F36 B W-2 Standard, F36 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-055-15 Haftabzugversuche
W S 6/F36 B W-3 Standard, F36 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-055-15 Haftabzugversuche
H S 4/F36 B H-1 Standard, F36 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-056-15 Haftabzugversuche
H S 5/F36 B H-2 Standard, F36 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-056-15 Haftabzugversuche
H S 6/F36 B H-3 Standard, F36 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-056-15 Haftabzugversuche
F150 B W-4 Standard, F150 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-099-15 Haftabzugversuche
F150 B W-5 Standard, F150 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-099-15 Haftabzugversuche
F150 B W-6 Standard, F150 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-099-15 Haftabzugversuche
F150 B H4 Standard, F150 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-100-15 Haftabzugversuche
F150 B H-5 Standard, F150 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-100-15 Haftabzugversuche
F150 B H-6 Standard, F150 gestrahlt Abb. 6-10 1-22-100-15 Haftabzugversuche
Standard, Geschliffen Abb. 6-10 Haftabzugversuche
G B W-1 1200 1-23-001-I5
Standard, Geschliffen Abb. 6-10 Haftabzugversuche
G B W-2 1200 1-23-001-15
Standard, Geschliffen Abb. 6-10 Haftabzugversuche
GB W3 1200 1-23-001-I5
Standard, Geschliffen Abb. 6-10 Haftabzugversuche
G B H-1 1200 1-23-002-15
Standard, Geschliffen Abb. 6-10 Haftabzugversuche
G B H2 1200 1-23-002-I5
Standard, Geschliffen Abb. 6-10 Haftabzugversuche
G B H3 1200 1-23-002-I5
B_Ad_I Jtandard, Geschiflen Anhang4 | 1 2307215 | Mikrostruktur (Boschungswinkel)
B Ad5 ngggsam’ Geschliffen ABb.6-10 | 153 076.15 | Haftabzugversuche (FM2000)
B Ad 6 HeiB, Geschliffen 1200 Abb. 6-10 1-23-077-15 Haftabzugversuche (FM2000)
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Anhang 4: Boschungswinkel und Einfluss von hartem Substrat

Single Splats - Weich

Schicht

Substrat

Abbildung A-4: Draufsicht und Querschliff der Single Splats — Experimente. Zudem ist die IN718-Schicht auf
hartem Substrat sowie unter Ausbildung des Boschungswinkels dargestellt.

Anhang 5: Aufheizkurve der thermischen Zyklierung

FunerRg-————— o

600

- [$2]
o (=]
o o
» (4] (o2}
o (= o
o o o

N
o
o

Temperatur (°
w
8
Temperatur (°C)
S 8
o o

-
o
o

e

o

o

0 O . 0 : :
0 60 120 180 240 300 360 420 480 10 15 20 25
Zeit (s) Zeit (h)
Abbildung A-5: Aufheizkurve der thermischen Zyklierung an den Burner Rigs (links) und im Ofen (rechts).

Anhang 6: Ergiinzende Informationen zum eindimensionalen Berechnungsmodell

An dieser Stelle sollen die zugrundeliegenden Gleichungen fiir das eindimensionale Model
als Grundlage der KSS-Software dargestellt werden. Die idealisierte eindimensionale
Strémungsbetrachtung basiert auf einer Vielzahl an getroffenen Vereinfachungen fiir die
isentrope Modellierung eines Gases in einer de Laval — Diise nach [185]. Die Viskositét der
Prozessgase wird als gering angenommen, sodass dissipative Reibungseffekte entsprechend
der isentropen Modellierung zunéchst vernachléssigt werden sollen. Die Stromung wird
immer als voll ausgebildet und achsensymmetrisch ohne Uberwindung von

Hohenunterschieden angenommen. Trager- und Prozessgasstrom sollen bereits am
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Diiseneintritt vollstindig durchmischt sein. Uber dessen Eintrittsquerschnitt sind die
ZustandsgroBen und thermodynamischen Eigenschaften des resultierenden, homogenen
Gasgemisches iiber den Eintrittsquerschnitt konstant. Die Stromung innerhalb der Diise wird
aufgrund der wiahrend des Prozesses mdglichst konstant gehaltenen Spritzparameter als
stationdr angenommen. Im Vergleich zum sonstigen Energieumsatz in der Stromung ist der
Wirmestrom  zwischen  Diisenwand  und  Gas  aufgrund  der  hohen
Stromungsgeschwindigkeiten des Gases sehr gering. Daher wird die Stromung als adiabat
angenommen. Es wird von idealen Gasen ausgegangen. Der betrachtete Kontrollraum ist
durch die feste Diisenwand begrenzt, es wird keine Arbeit am Gas verrichtet und es findet
kein Massenfluss iiber andere Flachen als den Diiseneintritt und -austritt statt [185].

Die auf diesen Annahmen resultierenden Formeln zum Kaltgasspritzen von Kupfer
werden nachfolgend auf den Grundlagenarbeiten von Assadi et al. [67] und Stoltenhoff et
al. [66] sowie der zugehorigen Dissertation [185] dargestellt. Fiir die jeweiligen Variablen

sei auf das Abkiirzungsverzeichnis verwiesen.

Gas-Gleichungen

Unter Annahme eines isentropen Fluidverhaltens in einer konvergent-divergenten Diise

konnen unter Annahme eines idealen Gases folgende Beziehungen aufgestellt werden:

Y+1
4 M) = L[2+(y = DMAP6D Formel A-1
ar =M =y y+1
(y+ 1M 1 Formel A-2
[(M) = fu(M) |[————— — =
fi M) = fa )[2 P o TR
T y-1_, -1 Formel A-3
7= = fr) = (145
-1 y_T1 Formel A-4
2 pon=(1+1=m)
Po 2
1 NV Formel A-5
_ = ormel A-
2 fn=(1+1 =)
Po 2
Do = Po Formel A-6
RT,
a = /yRT Formel A-7
a* =+/2YRT,/(1 +Y) Formel A-8
v =aM Formel A-9

XVI



VI Anhang

Fiir ein vereinfachtes, linearisiertes Profil kann die axiale Distanz z sowie deren rdumliches
Inkrement dz innerhalb des konvergent-divergenten Diisenteils durch folgende Beziehung

dargestellt werden:

Konvergent (M <1):

2.JA/t—d* Formel A-10
=g oq, e
— Qin
dz Lion dA = Lyond” fA(M) M Formel A-11

= —_— d
(d* - din)\/A_T[ Z(d* - din)\/ fA(M)

Divergent (M < 1):

_2JA/m—d" Formel A-12

z div
dexit —a

dz = Laiv dA = Laiwd” f4(M) dM Formel A-13
(dexie = AWAT  2(dgric — d)VF2 (M)
Alle Gleichungen basieren auf dem Inkrement der Machzahl und wird von Assadi et al. mit
dM = 0,01 angesetzt [67]. In Abhéngigkeit der gewdhlten initialen Prozessbedingungen
konnen so die Eigenschaften des Gases im eindimensionalen Fall {iber die axiale Distanz
bestimmt werden. Dieses Modell kann sowohl innerhalb der konvergent-divergenten Diise

als auch in der Vorkammer angewendet werden.

Partikel-Gleichungen

Die Partikelgeschwindigkeit ist im eindimensionalen Fall iiber das folgende

Kriftegleichgewicht definiert:

v dvy _ EC Po (Vg = vp)vg — vy Formel A-14
Pdz 4P PpVyp
2 * 7
vy =2 T,y v — vl FAGDLHGD Formel A-15
P 8RTydeye—d*~? P/, [, (M)
Ao = CDL;'DO Formel A-16
Ppap

Diese parametrisierte Darstellung ermoglicht die vereinfachte Berechnung von
Partikelgeschwindigkeit und -temperatur im isentropen Modell. Fiir den Wéarmetransport des
Gases hin zum Partikel wurden Berechnungen nach Nastic et al. angewendet [16]. In der
referenzierten Literatur finden sich weitere Ausdriicke zur Berechnung der Nusselt-Zahl in

Abhingigkeit der Reynolds-Partikelzahl und dimensionsloser Kennzahlen. Zusammen mit
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der Warmeleitféahigkeit des Gases sowie der Kenntnis der Partikelgroe kann der konvektive

Wirmetibergang zwischen Gas auf Partikeln berechnet werden.

dT, = Mdt Formel A-17
MpCpp

L Formel A-18
dp

y =YWl Formel A-19

P Va
Re, = Polvg — vpldy Formel A-20
Hp
Nu =2 + 0,44Rey® Pro®* exp(0,1 + 0,872My) , fiir M,, > 024 und T, > T, Formel A-21
Nu=2+ 0,6Rez(,"sPr°'333 sonst

Bi = % Formel A-22

A
Hier sei noch auf eine vereinfachte Formulierung der kritischen Geschwindigkeit
hingewiesen:

—0,18 F 1 A-23
vy = 00 (dp /)" [1 =1/, orme

Alle Variablen mit dem Zusatz ,,ref“ beziehen sich auf Standardparameter fiir Kupferpartikel

aus [67] mit ve™ = 650 m/s, d™ = 10 pm.

Prozess-Mapping

Die dargelegten Gleichungen koénnen in Form einer dimensionslosen Kennzahl die
resultierende Schicht charakterisieren, vergleichbar mit einem Wirkungsgrad. Hierfiir hat
wird das Verhiltnis aus Aufprallgeschwindigkeit und notwendiger kritischer

Geschwindigkeit | durchgesetzt.

Vpi Formel A-24
UCT

Dabei beinhaltet vp; einen Korrekturterm fiir den Einfluss des bow shock — Effekts [67].

n=

Diese Kennzahl kann direkt in Abhdngigkeit von Materialien und Prozessparametern

ausgedriickt werden:

-1

—018
_ ”crref d, 1— Ty 14032 CpLaivpo(1 +7) + 1239 Formel A-25
arer ' RT,d

p P

QAref a Pp dpyRTO
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mit 3 =0.0007 m. Anhand dieser Kennzahl ist abzulesen, dass > 1 zu erfolgreicher Bindung
fithrt. Die obere Grenze hédngt entsprechend von Material und Prozessparametern ab und

wurde ndherungsweise als die doppelte Aufprallgeschwindigkeit angenommen [67].

Anhang 7: Modifizierte Konstanten des Drag coefficient

Cp=a; + g + R_ep Formel A-26
Tabelle A-7: Parameter zur Berechnung des Drag coefficient nach [183].
ai az as
Rep < 0.1 0 24 0
0.1 <Rep<1 3,690 22,73 0,0903
1<Rep<10 1,222 29,1667 -3,8889
10 <Rep <100 0,6167 46,50 -116,67
100 <Rep <1000 0,3644 98,33 -2778

1000 < Rep <5000 0,357 148,62 47500
5000 < Rep < 10000 0,46 490,546 57,87*10%

10000 < Rep 0,5191 1662,5 5,4167*10°

Anhang 8: Beispielhafter Eigenspannungsverlauf der Neutronenbeugung
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8= 0 4 / \'\ i ‘;; -200 4 0——.\.\’/ I
400 i 400 |
00 , . . } v 600 y . ] : T
0 - 2 3 4 5 0 1 2 3 4 5 4
(a) Tiefe 2/ mm (b) Tiefe z/ mm

Abbildung A-6: Beispiclhafte Messung der Eigenspannung mittels Neutronenbeugung im Zentrum des
Mappings, durchgefiihrt vom Projektpartner KIT.

XIX



VI Anhang

Anhang 9: Mikrostruktur der mit heilem Parameter beschichteten Kavitit

Abbildung A-7: Darstellung der zu Kapitel 6.3.1 komplementiren Aufnahmen der Mikrostruktur von mit
heilem Parameter beschichteten Kavititen. Die Al-Ni-Inklusion ist lila umrandet. Zusétzlich ist die
entsprechende EDX-Analyse beigefiigt.

Anhang 10: Erginzende Untersuchung der thermischen Zyklierung von IN718-
Kavitiiten auf hartem IN718-Substrat

Plangefriste Kavitét (hart) As sprayed - Kavitit (hart)
'?éhicht . 5 3 ; =5
Substrat. ; "~ Schicht :
b ; Ningy e Schicht
\\‘\‘
300 pm Substrat 50 um -éubs-tr_at 300 pm

Abbildung A-8: Querschliff einer plangefrasten Kavitdt bei kleiner (links) und groer VergroBerung (mittig).
Zudem ist die mit einer Hohe von 1mm abgeschiedene Schicht im As sprayed — Zustand dargestellt.

Anhang 11: Ergéinzende Daten fiir Kriimmungsmessung und variable

Robotergeschwindigkeit

coating
substrate

ICP sensor

i Thermocouple

distance L

" displacement a

Abbildung A-9: Aufbau des ICP-Sensors (links, Darstellung nach [174], veroffentlicht unter CC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/) mit zugehdrigem Messprinzip (rechts, Darstellung nach [22] mit
freundlicher Genehmigung von Springer Nature).
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In diesem Zusammenhang soll auch auf mégliche Fehler dieses Messverfahrens hingewiesen
werden. Ist das Substrat zu fest eingespannt resultiert eine Einschrinkung der Bewegung
und damit Behinderung der Deformation, wie in der Topographie der Biegeprobe dargestellt.
Bei zu diinner Wandstéirke fiihrt der Gasstrom zu einer ausgeprigten Probenbewegung

wihrend der Beschichtung, was sich in groBen Kriimmungs-Peaks (gelb) manifestiert [174].

Fehlerhafte Krimmung Krilmmung auf diinnem Bech Abkiihlkriimmung > Depositionskrimmung

Temperature (°C)

StopSora

00

200
Time (s)

Abbildung A-10: Unvollstindig ausgebildeter Kriimmungsradius infolge fehlerhaften Einspannens (links),
initialer Peak durch den Partikelaufprall (mittig, Darstellung nach [174], ver6ffentlicht unter CC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/) und Uberlagerung von Depositions- und Abkiihlkriimmungen
(rechts, Darstellung nach [192], mit freundlicher Genehmigung von Elsevier).

Ein beispielhaftes Resultat von Suhonen et al [192] zeigt die Uberlagerung der ausgebildeten
Krimmung infolge der Materialdeposition durch die thermischen Eigenspannungen
wihrend des Abkiihlens. Ohne in-situ Kriimmungsmessung wiirde infolge der reinen
Beschichtung ein Zugeigenspannungszustand angenommen werden.

Die Mikrostruktur infolge des obigen Messaufbaus von Langsam 0 (500 mm/s) und
Langsam 4 (62,5 mm/s) wurde aus [174] entnommen und zeigte trotz der unterschiedlichen

Roboterparameter keine signifikanten Unterschiede.

= 3 1500 mm/s|ESEE . 62.5 mm/s
< R o et ALNi-
-~ AN S * ©  Inclusions’ ~ *
“= - _dnclusions gt o 5l 5 8T
Coating 3 - >+ [Coating *
a2 AR o ~
-.- .
Substrate 0 ‘Substrate
(a) 4, 50 um | (b) e 50 pm

Abbildung A-11: Mikrostruktur der Kriimmungsproben Langsam 0 und Langsam 4. Darstellung nach [174],
verdffentlicht unter CC BY 4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

Die Parameter fiir das zugehorige, analytische Modell sind nachfolgend aufgelistet. Fiir Out2
und Out4 sei jeweils auf die ermittelte Gas- und Partikeltemperatur verwiesen.
Tabelle A-7: Parameter fiir das analytische Modell [174].

b [ daep hg Ty Tp Pe 1} A

b
[m] [J kg K] [m] [W m? K] [K] LY [kg m™] K" [Wm'K']
0.001 435 0.008 1200 1000 740 8000 15 10
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Anhang 12: Gaskontur fiir radiale und axiale Injektion sowie die verwendeten Diisen

Gaskonturen - Vorkammer  Axiale Verlaufe Gaskonturen - Diisenausgang

Temperatur [K] Lo i S
oo s s o
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VIslel!I![lD"hs]
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r—

Geschwindigkelt [m/s]
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Abbildung A-12: Gaskonturen und Achsenverldufe von Temperatur, Viskositdt und Geschwindigkeit fiir
radiale und axiale Injektion (links) sowie Geschwindigkeits- und Temperaturkonturen fiir Outl, Out2 und Out4
am Diisenausgang (rechts). Darstellung und Ubersetzung nach [181], verdffentlicht unter CC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.
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Abbildung A-13: Geschwindigkeitskontur des Gases fiir die radiale Injektion. Darstellung und Ubersetzung
nach [181], veroffentlicht unter CC BY 4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/
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Anhang 13: Linienprofile und Spritzfleck der Diisengeometrien Outl, Out2 und Out4

Ubergangsbereich Ubergangsbereich

Ubergangsbereich

Radiale Injektion
(ohne Lift)

6 4 -2 0 2 4 6
Z [mm]
Abbildung A-15: Volumetrische 2D-Konturprofil der in ANSYS Fluent simulierten IN718-Spritzprofile.

Darstellung und Ubersetzung nach [181], ver6ffentlicht unter cC BY 4.0
http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.
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Anhang 14: Erginzende Erliuterungen zum Haftabzugversuch

Die Anwendung des Folienklebers FM1000 wurde umfangreich validiert. StandardméaBig
wird der Druck wihrend der Aushirtung mittels Schrauben und Federelementen
aufgebracht. Diesem Druckklebeverfahren steht das Schwerkraftkleben nach ASTM C633
gegeniiber [157]. Hierbei erfolgt die Druckaufbringung allein durch das Gewicht des oberen
Edelstahl-Stempels, wobei die Stempelpaare im 60°-Winkel zur horizontalen Oberfliche
angeordnet werden. Dabei zeigte das Schwerkraftklebeverfahren unter Verwendung der
Gewichtskraft des oberen Stempels eine mittlere Haftabzugfestigkeit von 17 = 17 MPa.
Diese liegt weit unter den vom Hersteller angegebenen 80 MPa bei einer grofle Streuung
iiber die je drei Stempelpaare. Teilweise erfolgte keine Anhaftung. Die Ergebnisse des
Druckklebeverfahrens lagen hingegen ndher der gegebenen Festigkeit des Klebers mit
70 £ 7 MPa. Eine weitere Optimierung stellt die Verwendung eines Drehmomentschliissels dar,
um die errechneten und manuell eingestellten Schraubenumdrehungen von 1,6 zu
standardisieren und die Streuung weiter zu reduzieren. Reprisentativ ist hier das Ergebnis in
einem kleinen Drehmomentbereich gegeben, wobei 0,38 Nm die hdochsten Werte aufwies
(79 MPa) und als Standard-Drehmoment fiir alle weiteren Versuche festgelegt wurde. Es ist
anzumerken, dass es im Zuge des Druckklebeverfahrens aufgrund des aufgebrachten Drucks
wihrend des Ofenzyklus zu leichten Verschiebungen und damit nicht-koaxialen Stempelpaaren

kommen kann.

FM1000 Ultrabond 100 FM2000 Maximale Kleberfestigkeit, UB100 + FM2000

Verschraubung

40
20

Haftzugfestigkeit (MPa)
@
=}

69.24 72.84 \37:09 93.85

Federelement

N E Dummy ‘Batch1| Batch 2 Dummy
e ' ) ' FM1000 UB100 | FM2000

Kleber

Probe

Abbildung A-16: Aufbau des Haftabzugsversuchs (links) und Auswertung fiir die drei Kleber (rechts).

Alternativ kam der fliissige Kleber Ultrabond 100 zum Einsatz. Dieser erfordert neben einer
aufwindigen Lagerung (Sauerstoffsensitiv) und liegt im Anlieferungszustand als viskose
Masse mit einer fliissigen Phase bei ca. 80 °C vor. Die erfordert ein Abdichten der
Klebefliche temperaturbestdndigem Tape wihrend der Ofenperiode. Die Festigkeit des
Fliissigklebers Ultrabond 100 lag durchgéngig im Bereich von 38 + 5 MPa. Dieser wies
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erwartungsgemal eine groBfliachige Verteilung durch die fliissige Phase auch innerhalb der
Haltevorrichtung auf, was zu Infiltration bei porésen Schichten fiihren kann. Beim fliissigen
Kleber sind groBere freie Flichen bzw. Leerstellen zu erkennen, was auf eine generell
niedrigere Bindungsqualitét fiir den Ultrabond 100 hinweist. Dagegen zeigt der Folienkleber
bei vergleichbarem Drehmoment eine umfassende Benetzung der Stempeloberfldche. Dies
konnte iiber alle Proben durchgehend beobachtet werden. Es wurden verschiedene
Ofenzyklen und Drehmomente getestet, insgesamt konnte hierbei keine Verbesserung der
Haftabzugfestigkeit erzielt werden. Die Prozessparameter sowie maximale Klebefestigkeit

nach Herstellerangaben sind in nachfolgender Tabelle zusammengefasst.

Tabelle A-8: Parameter fiir die Kleberaushirtung.

FM1000 Ultrabond 100 FM2000
Temperatur °C 170 180 177
Dauer Min 60 50 120
Dicke um 300 (1 Folie) 300 600 (2 Folien)
Drehmoment Nm 0,38
Max. Festigkeit | MPa 80 [ 100 [ 100

Anhang 15: Eigenspannungen und Rauheit der Oberflichenbehandlungen

Fiir die Beurteilung des Eigenspannungszustands infolge der Vorbehandlung wurden mittels
inkrementeller Bohrlochmethode Analysen an préparierten und unbeschichteten Substraten
vom Projektpartner KIT vorgenommen. Die Messung erfolgte oberfldchennah bis zu einer
Tiefe von etwa 100 um, da in diesem Bereich die grote Anderung der Spannung erwartet

wird. Zuvor wurde die Rauheit dieser Proben mittels Weilllichttopographie am FZJ ermittelt.

Sandstrahlen F150; —s— Hart Weich
Partikelstrahlen: —e— Hart Weich
Kugelstrahlen: Hart Weich
Sandstrahlen F36: Hart Weich
100 | L L 1 L L 1 L L
- 47 wt
o -100 / x
@
o 200-\, o _ H |-
= a0 5 £ E 3
2 400} \ i =1
2 soof = 2 L
< e ©
g 60— = F : n o
2 700 | 1 -
& o0
W 900 '
1000 | \I”‘E/ 0
= 1 WIH[W[H[wW[H[W]|H][W][H
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ki S, grob| S, fein P K G

Abbildung A-17: Eigenspannungen (links) und Rauheit (rechts) der Substratpraparationsmethoden.
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Anhang 16: Diagnostik-Setup

i

Transversal

Messbereich|

Abbildung A-18: Ubersicht der Partikeldiagnostik-Gerite. Darstellung und Ubersetzung nach [181],
verdffentlicht unter CC BY 4.0 http://creativecommons.org/licenses/by/4.0/.

Das HiWatch-System analysiert den Partikelstrahl (a) innerhalb eines Messbereichs. Die
Partikel werden mit Hilfe einer Lichtquelle und einer Kamera erfasst (b). Im Ergebnis
erscheinen die Partikel infolge der Grauwert-Invertierung als heller Kontrast (c). Das CSM-
System sammelt das von der Laserquelle riickgestreute Licht der passierenden Partikeln (d).
Es erfolgten Messungen im Fokuspunkt (weile Umrandung) sowie an einem
davonausgehenden Messraster mit neun Punkten (rot) in lateraler Richtung (e). Das Resultat
stellt sich in Form eines Doppelspitzensignals dar (f). Die Messbereiche sind fiir beide

Verfahren nur schematisch dargestellt.
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