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Kurzfassung. Das selektive Laserschmelzen (SLM) ist eine pulverbasierte, additive
Fertigungsmethode, welche die Herstellung von komplex und individuell geformten
Bauteilen ermdglicht. Im Laufe der vergangenen Jahre haben verschiedene Branchen,
unter anderem die Luft- und Raumfahrt Industrie, begonnen diese Technologie
intensiv zu erforschen. Insbesondere die Titanlegierung Ti-6Al-V4, welche aufgrund
ihrer Kombination von mechanischen Eigenschaften, geringer Dichte und
Korrosionsbesténdigkeit haufig in der Luft- und Raumfahrt eingesetzt wird, eignet
sich fiir die Herstellung mittels SLM. Allerdings kénnen durch nicht optimal gewahlte
Prozessparameter, welche fur gewohnlich in einer Energiedichte zusammengefasst
werden, Defekte in den Bauteilen entstehen.

In dieser Studie wurde untersucht, in wie weit Rontgen-Refraktionsradiographie
geeignet ist diese Defekte zu detektieren und zu charakterisieren. Bei der Rontgen-
Refraktionsradiographie wird die RoOntgenstrahlung, nachdem sie die Probe
transmittiert hat, Uber einen Analysatorkristall gemaR der Bragg-Bedingung in den
2D-Detektor reflektiert und dabei nach ihrer Ausbreitungsrichtung gefiltert. Dadurch
wird neben der Schwachung auch die Ablenkung der Roéntgenstrahlung durch
Refraktion im inneren der Probe zur Bildgebung ausgenutzt. Aus den aufgenommen
Refraktionsradiogrammen kann der Refraktionswert berechnet werden. Dieser ist ein
Mal fur die Menge an inneren Oberflachen in der Probe.

Zum einen konnte gezeigt werden, dass die Rontgen-Refraktionsradiographie
Defekte detektieren kann, die kleiner sind als die Ortsauflésung des verwendeten 2D-
Detektors. Zum anderen konnen zwei verschiedene Typen von Defekten
unterschieden werden. Bei dem ersten Typ handelt es sich um runde Poren mit
geringer innerer Oberfliche. Diese, sogenannten ,keyhole pores® sind
charakteristisch fur eine zu hohe Energiedichte wahrend des SLM Prozesses. Bei dem
zweiten Typ handelt es sich um nicht komplett aufgeschmolzenes Pulver. Diese
Defekte zeichnen sich durch eine hohe innere Oberfliche aus und sind
charakteristisch fiir eine zu geringe Energiedichte. Vergleichende Messungen mit
hochauflésender Synchrotron CT und optischer Mikroskopie bestatigen die
charakteristischen Formen der verschiedenen Defekte.
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1 Einflhrung

Die pulverbasierte, additive Fertigungsmethode des selektiven Laserschmelzens (SLM) stellt
ein vielversprechendes Verfahren zur Herstellung von endkonturnahen, leichtgewichtigen
Bauteilen dar [1, 2]. Da keine Gussformen oder bauteilspezifische Werkzeuge benétig
werden, ermoglicht die additive Fertigung die Produktion von individuell und komplex
geformten Bauteilen direkt von CAD-Modellen [3]. Aufgrund dieser Vorteile haben viele
Branchen, unter anderem die Luft- und Raumfahrtindustrie, in den vergangenen Jahren
begonnen diese Technologie intensiv zu erforschen. Titanlegierungen sind dabei gut flr die
Fertigung mittels SLM geeignet [4]. Insbesondere die Legierung Ti-6Al-4V (kurz Ti64) wird
in der Luft- und Raumfahrt eingesetzt, aufgrund der ausgewogenen Materialeigenschaften,
die mechanische Stabilitat mit geringer Dichte und Korrosionsbestandigkeit kombinieren.
Die schnelle Abkiihlung und nicht optimal gewahlte Prozessparameter kénnen Instabilitaten
entstehen, welche zur Entstehung von inneren Defekten (Bindefehler, Poren, ,,balling* bis
hin zu Rissbildung durch thermische Eigenspannungen) fiihren [5, 6].

Bisher haben sich mehrere Studien mit der Optimierung der Prozessparameter oder
Nachbehandlung der Bauteile befasst (z.B. [2, 6, 7]), wodurch die Materialeigenschaften
verbessert werden konnten [6, 8, 9]. In einer vorrangegangenen Untersuchung wurde die
Optimierung der Dichte von Ti64 Probekdrpern durch Anpassung der SLM Parameter
berichtet [10]. Dabei wurden zur Charakterisierung archimedisches Wiegen, optische
Mikroskopie und Rontgen-Computertomographie (XCT) eingesetzt. Ein Nachteil dieser
Studie folgt aus den Beschrankungen der verwendeten Methoden, in Bezug auf die Detektion
und Identifizierung von sehr kleinen Hohlrdumen oder diinnen Rissen. Das archimedische
Wiegen kann einen Hinweis auf solche Defekte liefern, obwohl offene Porositat und
Verénderungen in der Zusammensetzung nicht beriicksichtigt werden. Dagegen gelingt es
weder mit optischer Mikroskopie noch mit hochauflosender Synchrotron CT (Auflésung ca.
0,5 —1 umd) Defekte < 1 um zuverl&ssig zu identifizieren, besonders in grofReren Bauteilen.

Rontgen-Refraktions-Methoden [11, 12] kdnnten hingegen in der Lage sein diese
Defekte zu Charakterisieren. Bei diesen Methoden wird an Stelle der Schwéchung der
Rontgenstrahlung ihre Ablenkung von der urspringlichen Ausbreitungsrichtung durch
Refraktionseffekte ausgenutzt. Die Refraktion tritt auf, wenn ROntgenstrahlung auf
Grenzflachen, z.B. zwischen Metall und Luft, treffen, wie im Falle von Poren oder Rissen.
Diese Ablenkung wird bestimmt durch den Einfallswinkel der Strahlung und der Differenz
des Brechungsindexes an der Grenzflache, nicht jedoch durch die GréRRe des Hohlraumes.
Daher ist es moglich Defekte zu detektieren, die kleiner sind als die vorhandene
Ortsauflosung, obwohl eine bildliche Darstellung nicht moglich ist. Wie bereits in [13]
berichtet, wird gezeigt, dass Rontgen-Refraktions-Methoden kleine Defekte sowie deren
Orientierung in additiv gefertigten Materialien detektieren kdnnen und dass sie eine
Erganzung zu Rontgen-CT und optischer Mikroskopie darstellen.

2 Experimentelles Vorgehen

Die Proben wurden aus Ti64 ELI Pulver von Advanced Powders & Coatings (AP&C,
Canada) hergestellt. Dieses wurde mittels Plasmaatomisierung hergestellt und besteht aus
sphérischen Teilchen mit einer GroRenverteilung von 31 um (D10), 42 um (D50) und 53 pm
(D90). Unter Argonatmosphére wurden Wurfel mit einer Kantenlange von 10 mm in einer
SLM-280 HL (SLM Solutions) Maschine (400 W Laser mit einer Wellenldnge von 1070 nm)
hergestellt. Die Bauplatte wurde auf 200 °C geheizt.



Die SLM Parameter werden in der Regel in einer Energiedichte
zusammengefasst, welche das Verhéltnis aus Laserleistung, Scanngeschwindigkeit, Hatch-
Abstand und Schichtdicke beschreibt [10]. Die Energiedichte wurde zwischen 50 und 300
J/imm3 verandert, indem die Scangeschwindigkeit des Lasers von 200 mm/s bis 1100 mm/s
variiert wurde, wéhrend die Laserleistung bei 175 W, der Hatch-Abstand bei 0.1 mm und die
Schichtdicke bei 30 um konstant blieben.

Fur alle Testkorper wurde die Porositat zundchst mittel archimedischem Wiegen
(on = 4,43 g/cm3) bestimmt. AnschlieRend wurden jeweils 3 Zylinder mit einem Durchmesser
von 0,8 mm fir die Untersuchung mittels XCT an der ID19 Beamline des ESRF in Grenoble
herausprépariert. Fir die Untersuchung mittels Réntgen-Refraktions-Radiographie (SXRR)
wurden aus zwei Proben (53 /mm3 und 195 J/mm?) dlinne Plattchen mit einer Dicke von 0,35
mm senkrecht zur Baurichtung aus der Mitte der Wiirfel ausgeschnitten und poliert.
Aullerdem wurden jeweils mehrere metallografische Schliffe mit optischer Mikroskopie
untersucht. Genauere Informationen zu XCT, Mikroskopie und archimedischem Wiegen
konnen [10] entnommen werden.

Die Rontgen-Refraktions-Radiographie wurde an der BAMlIine [14, 15] von
BESSY Il (Helmholz-Zentrum Berlin) durchgefiihrt. Dort kommt die Rontgen-Refraktions-
Methode des analyzer-based imaging (ABI) zu Einsatz. Der verwendete 2D Detektor hat eine
nominelle PixelgrélRe von 3,6 x 3,6 um? bei einem Sichtfeld von 7 x 5 mmz2. Bei der ABI
wird die Probe von einem parallelen monochromatischen Rontgenstrahl (E = 30 keV; AE/E
= 2-10%) transmittiert und anschlieBend von einem Analysekristall gemif3 der Bragg’schen
Beugungsbedingung in das Detektorsystem gespiegelt. Dabei wird die Rdntgenstrahlung
geméR ihrer Ausbreitungsrichtung gefiltert. Durch Rotation des Analysekristalls um den
Braggwinkel wird das Winkelspektrum der Rontgenstrahlung aufgenommen, die so genannte
rocking curve. Fir diese Untersuchung wurde die rocking curve in einem Bereich von
+0,006° um den Braggwinkel in 61 Schritten aufgenommen.

Aus den gemessenen Daten werden mittels eines peak fits das Maximum sowie das
Integral der rocking curve in jedem Pixel bestimmt. Aus diesen Werten lasst sich der
Refraktionswert C [16] bestimmen, welcher proportional zur (lokalen) spezifischen
Oberflache der Probe ist. Wird C als zusétzlicher Streufaktor im Lambert-Beer‘schen
Schwachungsgesetz betrachtet kann er mit folgender Gleichung berechnet werden [17]:

C-d= 1_1max'1int,0

Imax,o “ling

Durch eine Kalibriermessung kann die relative Grof3e C in eine absolute umgerechnet
werden. Hierzu wurde die spezifische Oberflache des reinen Ti64 Pulvers mittels BET
Gasadsorption bestimmt (¢ = 139,5 /mm) und aus einer SXRR Messung des gleichen Pulvers
der Proportionalitatsfaktor bestimmt.

Zusétzlich wurde eine vergleichende Messung mit Roéntgen-Transmissions-
Radiographie mit identischer Ortsauflésung durchgefihrt. Aus diesen Radiographien wurde
der lineare Schwéachungskoeffizient p bestimmt und mit Hilfe eines nominalen linearen
Schwéchungskoeffizienten po die lokale Porositat bestimmt. po wurde von einem
defektfreien Bereich der jeweiligen Probe bestimmt, in welchem das Material als Dicht
angenommen werden konnte.

3 Ergebnisse und Diskussion

Der Einfluss der Energiedichte auf die Porositat des Materials ist in Abb. 1 dargestellt. Die
Porositat aus der XCT Untersuchung ist &hnlich der Ergebnisse aus der mikroskopischen
Untersuchung. Lediglich bei niedrigen Energiedichten gibt es eine Abweichung. Beide
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Methoden zeigen ein Minimum der Porositéat bei ~ 120 J/mm3 (< 0,05 vol%). Im Gegensatz
dazu zeigt das archimedische Wiegen nur geringe Veranderungen der Porositat.

104 —e— 3D tomographisch

1 —=— 2D mikroskopisch
1 probe1 4 Archimedisches Wiegen

E

-

Hi /

e

z :

F .

S Probe 2 /

0.1 4 v
0.01 LA v

50 100 150 200 250 300
Energiedichte /] mm™3
Abb. 1 Porositét in Abhangigkeit der Energiedichte wéhren des SLM Prozesses betimmt mit Tomographie

(3D), Mikroskopie (2D) und archimedischem Wiegen. ,,Probe 1 und ,,Probe 2 heben die Proben zur
Untersuchung mit SXRR hervor

Auf beiden Seiten des Bereichs der optimalen Energiedichte (53 J/Jmm3 bis
195 J/mm3) dominieren unterschiedliche Defekttypen, die sich in ihrer Morphologie
unterscheiden. Wie z.B. bereits in [3, 7, 10] berichtet wurde sind bei kleineren Energiedichten
Bindefehler und ,,balling* vorherrschend, wiahrend sich bei héheren Energiedichten vermehrt
Poren bilden (siehe Abb. 2). Die Lange von ,,balling” und Bindefehlern ist groBer als 100 pm
und die Form ist Rissahnlich. Poren haben Durchmesser von bis zu 50 pm.
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Abb. 2 Tomographische (3D) (a,b) und mikroskopische (2D) (c,d) Darstellung der beobachteten Defekte in
Ti64 Bauteilen produziert mit SLM fir Probe 1 (a,c) und Probe 2 (b,d). Der Durchmesser der Zylinder
betragt 800 um und die Hohe 700 um, das Ti64 ist transparent

Wie bereits in [13] berichtet wurde, ist die Unterscheidung der verschiedenen
Defekttypen ist auch in den SXRR Bildern mdglich (Abb. 3), obwohl das
Auflésungsvermogen dieser Methode im Vergleich zu XCT und Mikroskopie deutlich
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schlechter ist. Die DetailvergroRerung von Abb. 3(a) zeigt ein SXRR Bild typisch fir
Bindefehler oder ,balling®. Die hohe spezifische Oberfldche, die sich iiber den gesamten
Bereich des Defekts verteilt, deutet auf eine innere Struktur (z.B. nicht aufgeschmolzenes
Pulver) oder eine komplexe Morphologie hin deren Details unterhalb der Ortsauflésung
liegen. Typische SXRR Bilder von Poren sind in der Detailvergréfierung von Abb. 3(b)
gezeigt. Diese zeichnen sich durch paarweise auftretende halomondférmige Strukturen aus.
Diese sind die durch Refraktion hervorgehobenen oberen und unteren Kanten der
(ndherungsweise kugelférmigen) Poren. Zwischen den beiden Halbmonden ist die
spezifische Oberflache niedrig, weshalb diese Poren offensichtlich leer sind. Die Tatsache,
dass nur die oberen und unteren Kanten der Poren sichtbar sind ergibt sich aus der
Empfindlichkeit von SXRR bezuglich der Grenzflachenorientierung.

Aullerdem werden in den SXRR Aufnahmen mehr Defekte detektiert als in den
jeweiligen vergleichenden Transmissions-Radiographien. In Probe 1 werden mittels SXRR
247 Defekte identifiziert, in der Transmissions-Radiographie lediglich 85. Ahnlichen gilt fur
Probe 2 mit 119 Defekten mittels SXRR und 96 mittels Transmissions-Radiographie. Da
beide Messungen mit gleichen Ortsauflésung durchgefiihrt wurden, kann aus diesen Zahlen
darauf geschlossen werden, dass die mittels SXRR zusétzlich detektierten Defekte kleiner
als die Ortsauflésung sind.
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wballing",
Bindefehler

Probe 2

Baurichtung
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Runde Poren

Abb. 3 (links) 2D Verteilung der spezifischen Oberflache in 1/mm von Probe 1 (a) und Probe 2 (b) aus
SXRR Messung; (rechts) 2D Verteilung der lokalen Porositét in % von Probe 1 (c) und Probe 2 (d) aus
Transmissions-Radiographie

Aufgrund dieser Beobachtungen bietet sich SXRR als komplementéare Methode zur
Porositatsanalyse in additiv gefertigten Bauteilen an. Die Unterscheidung der beiden
Defekttypen ist zwar mit XCT und optischer Mikroskopie mdglich, allerdings ist das
untersuchte Materialvolumen bei SXRR groRer. Die mittels XCT untersuchten Zylinder
haben ein Volumen von 0,35 mms3, wahrend der mittels SXRR untersuchte Bereich ein
Volumen von 12,25 mm?3 aufweist und optische Mikroskopie untersucht lediglich eine
zweidimensionale Flache. Wie in den SXRR Bildern zu erkennen ist sind Defekte in den
Proben nicht homogen verteilt, weshalb bei der Untersuchung mit XCT und Mikroskopie
mehrere Proben untersucht werden um statistisch signifikante Ergebnisse zu erhalten. Daher
bietet SXRR die Mdglichkeit mit relativ geringem experimentellen Aufwand die Anzahl, Art
und ortliche Verteilung der Defekte in additiv gefertigten Legierungen zu analysieren.



4 Zusammenfassung

Es konnte gezeigt werden, dass SXRR die Detektion von Defekten unterhalb der
Ortsauflésung erlaubt, da der ausgenutzte Refraktionseffekt nicht von der Defektgroiie
abhédngt. Die detektierten Defekt sind moglicherweise sogar kleiner als die Ortsauflosung
von hochauflésenden Methoden wie XCT oder optische Mikroskopie. SXRR erlaubt die
Untersuchung von groReren Probenvolumen als XCT (Faktor x35) und somit leichteren
Zugang zu statistisch signifikanten Ergebnissen. Trotz der groReren Proben und der damit
verbundenen geringeren Ortsauflosung ist es moglich die verschiedenen Defekttypen
(Bindefehler, ,,balling* auf der einen und Poren auf der anderen Seite) in additiv gefertigten
Materialien ortsgenau zu unterscheiden.
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