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Kurzfassung

Gelotete Fligeverbunde wie Hartmetall bestiickte Kreissageblatter oder Hamerbohrer
konnen kritische Unregelmafdigkeiten aufweisen, die sich durch eine einfache
Sichtpriifung nicht detektieren lassen. Andere Priifmethoden sind in der Regel
entweder fiir eine wirtschaftliche Nutzung zu teuer, zerstorend oder haben lediglich

eine geringe Aussagekraft.

In dieser Arbeit wird eine zerstorungsfreie Priifmethode basierend auf der Messung
des elektrischen Widerstandes entwickelt, wobei als gelotete Fiigeverbindung der
Werkstoffverbund aus Hartmetall und Stahl im Fokus der Untersuchung liegt.
Ausgehend von einer analytischen Untersuchung und einem Vergleich mit etablierten
Priifverfahren werden die Potentiale und Grenzen der elektrischen Widerstandsmes-
sung aufgezeigt. Darauf aufbauend erfolgt die Ubertragung der entwickelten Methode
auf reale Bauteile in Form von geloteten Hammerbohrern. Im letzten Teil dieser
Arbeit wird die Widerstandsmessung in einen Lotprozess im Vakuumofen integriert,

um die Herstellung des Fligeverbundes direkt zu beobachten.

So eignet sich die elektrische Widerstandsmessung in Form einer 4-Leiter-Messung
besonders zur raschen und kostengiinstigen Priifung von Mittel- und Grofiserien.
Durch die Integrierung der Messmethode in den Vakuumofen ist es im Rahmen dieser
Arbeit erstmalig gelungen mit Hilfe der Widerstandsmessung, den Fligeprozess von
Hartmetall und Stahl im Vakuum direkt zu beobachten und Riickschliisse auf die

Ausbildung des Fiigeverbundes zu schliessen.
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Abstract

Brazed joints such as tungsten carbide reinforced sawblades or hammer drills can
contain critical irregularities that cannot be detected by visual inspection. Other test

methods are usually too expensive, destructive, or have a limited informative value.

In this thesis, a non-destructive testing method, based on the measurement of the
electrical resistance is developed while the focus of the investigation is on brazed
composites, which consist of steel and cemented carbides. Starting with an analytical
examination, and comparison to established testing methods, the potentials and
limits of this method are investigated. Subsequently, this method is transferred to
real components in the form of soldered hammer drills. In the final part of this thesis,
the resistance measurement is successfully integrated into a soldering process in a
vacuum furnace, hence enabling to directly observe the production of the joint

composite.

The electrical resistance measurement in the form of a 4-wire measurement is
particularly suitable for a fast and cost-effective testing within medium and large
series. Integrated into the vacuum furnace, it was for the first time possible to directly
observe a joining process of hard metal and steel in vacuum by means of resistance

measurement and to draw conclusions on the formation of the joint composite.
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Einleitung und Problemstellung

1 Einleitung und Problemstellung

Das Loten eignet sich als universales Fertigungsverfahren hervorragend zum
stoffschliissigen Verbinden von artgleichen und insbesondere von artfremden
Werkstoffen, die in ihren Eigenschaften grundverschieden sind. Als Zusatzwerkstoff
wird ein gegenliber den Bauteilwerkstoffen niedrigschmelzendes Lot verwendet.
Daraus ist zu ersehen, dass das Loten energetisch gilinstiger ist als das Schweifden, bei
dem in der Fiigezone auch die Grundwerkstoffe aufgeschmolzen werden. Der
Lotverbund kommt zustande, wenn das fliissige Lot die Oberflachen der zu fiigenden
Bauteile benetzt und an der Grenzflache Lot/Bauteilwerkstoff diffusionsgesteuerte
Prozesse ablaufen. Selbst das stoffschliissige Fligen von anspruchsvollsten Werkstof-
fen wie Diamanten, keramischen Werkstoffen oder auch Hartmetallen ist so moglich
[1, 2, 3, 4]. So lassen sich durch das Loten die Funktionseigenschaften zahlreicher
Werkzeuge durch die Kombination der verschiedenen Werkstoffarten erheblich

erweitern und die Leistungsfahigkeit steigern.

Allerdings miissen zur Herstellung einer hochwertigen Lotverbindung vom Anwen-
der eine Vielzahl verschiedenster Einflussfaktoren berticksichtigt und beherrscht
werden. Angefangen beim richtigen Lotwerkstoff, der korrekten Prozessfiihrung bis
hin zum Gefiige- und Oberflichenzustand der Bauteile. Das stetige Steigen des
Kostendrucks durch den internationalen Wettbewerb, die Qualititsanspriiche der
Endverbraucher sowie insbesondere die gesetzlich vorgegebenen Sicherheitsfaktoren
verlangen kontinuierlich nach optimierten Priifkonzepten und -verfahren in vielen
Bereichen des Maschinenbaus. Doch gerade in kleinen und mittelstindischen

Unternehmen behindert der immense Kostendruck eine ausfiihrliche Qualitatssiche-
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rung, so dass Schwankungen in der Festigkeit der geloteten Endprodukte missbilli-
gend toleriert werden. Besonders das Loten von Hartmetall und Stahl kann hier
exemplarisch die beschriebene Problematik verdeutlichen. Das Stammblatt einer
Kreissdge zur Holzbearbeitung wird mit Segmenten aus Hartmetall ausgestattet, um
die Standzeit und Schnittqualitdt deutlich zu verbessern. Eine mit Hartmetallzahnen
bestiickte Kreissdge besitzt je nach Grofde und Anwendungsfall zwischen 10 und tiber
100 Lotnadhte. Diese Hartmetalle werden in Lotautomaten induktiv an den Stahl
gelotet. Das Herausbrechen eines einzelnen Zahnes in Folge einer mangelhaften
Lotnaht kann bereits eine drastische Verschlechterung der Schnittqualitdat und eine
Gefahrdung des Benutzers bedeuten. Die Loétndhte werden meist mittels einer
induktiven Erwdrmung innerhalb weniger Sekunden hergestellt [5], so dass eine
aufwandige Qualititssicherung mittels gangiger zerstorungsfreier Priifmethoden
nicht moéglich oder zu teuer ist. So fehlt ein zerstorungsfreies Priifverfahren, mit der
Lotndhte sich innerhalb kiirzester Zeit untersuchen lassen und eine wichtige
Informationsbasis zur Beurteilung der erzielten Qualitit gibt. Hier bietet die
elektrische Widerstandsmessung eine denkbare Alternative zur schnellen und

zerstorungsfreien Priifung von geloteten Fligeverbunden.

Daher soll die vorliegende Arbeit dazu beitragen, die wissenschaftlichen Grundlagen
zur elektrischen Widerstandsmessung als zerstorungsfreies Priifverfahren fiir die
Lottechnologie zu legen. Der elektrische Widerstand erlaubt, als recht einfache,
jedoch aussagekraftige physikalische Grofde, elektrisch leitfahige Filigeverbindungen
auf ihre strukturelle Beschaffenheit hin zu beurteilen. Da in vielen Branchen
Lotverbindungen zwischen elektrisch leitfahigen Werkstoffen hergestellt werden,
wire eine solche Priifmethode fiir zahlreiche Anwendungsfille geeignet. Auch die
Forschung wiirde bei der Entwicklung und Untersuchung neuartiger Filigeverbindun-
gen durch das Applizieren dieser Messmethode in den Lotprozess eine Moglichkeit
zur direkten (in situ) Beobachtung des Lotprozesses erhalten, deren Erkenntnisse das
Verstandnis und somit der Fligetechnik einen Impuls hin in neue Anwendungsfelder

geben konnte.



Stand der Wissenschaft und Technik

2 Stand der Wissenschaft und Technik

Dieses Kapitel beschreibt den aktuellen Stand der Wissenschaft und Technik, der die
Ausgangssituation und die wissenschaftlichen Grundlagen der vorgenommenen
Untersuchung wiedergibt. Die dargestellten Grundlagen befassen sich mit den
Hartmetallen, wobei insbesondere das Loten der Hartmetalle auf Stahl fiir industrielle
Anwendungen betrachtet wird. Darauf aufbauend werden die Méglichkeiten der
Qualitatspriifung dieser Fiigeverbunde betrachtet. Der letzte Abschnitt behandelt die
Grundlagen der elektrischen Widerstandsmessung. Somit umfasst dieses Kapitel den
gesamten Produktzyklus unter besonderer Berticksichtigung der werkstoffwissen-
schaftlichen Aspekte von der Herstellung, dem Filigeprozess und der

Qualitatspriifung.

2.1 Hartmetalle auf Basis von Wolframcarbid und Kobalt

Als Hartmetalle werden Verbundwerkstoffe bezeichnet, die Hartstoffpartikel in einer
metallischen Matrix vereinen. Sie zeichnen sich durch eine sehr hohe Harte aus und
bewahren dennoch ihren metallischen Charakter durch eine hohe elektrische und
thermischen Leitfdhigkeit [6]. Die Hartstoffe geben dem Werkstoff seine bezeichnen-
de hohe Hirte, wahrend die duktile Metallmatrix als Binder fiir eine ausreichende
Zahigkeit sorgt. Bei der Betrachtung des typischen Gefliges von Hartmetallen bleiben
auch nach der Herstellung die Hartstoffe und Binderphase im Geflige durch ausge-
pragte Korngrenzen getrennt, siehe Abbildung 2.1. Als Hartstoff kénnen verschiedene

Verbindungen von Silicium (Si), Bor (B) und Stickstoff (N) dienen. Am haufigsten
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werden jedoch Carbide verwendet, die aus mindestens einem Kohlenstoffatom (C)
und einem Metallatom bestehen. Hierbei nimmt das Wolframcarbid (WC) aufgrund

seiner herausragenden Eigenschaften die fithrende Position ein.

Abbildung 2.1: Gefiige eines Hartmetalls bestehend aus Wolframcarbid Partikeln (grau), die in einer
metallischen Kobaltmatrix (schwarz) eingebettet sind

In der Querschliff-Aufnahme ist das Gefiige eines typischen Hartmetalls, mit in einer
Kobaltmatrix eingebetteten WC-Partikeln, gezeigt. Durch den deutlich hoéheren
Volumenanteil der Hartstoffpartikel begriindet sich die hohe Harte dieser Verbund-
werkstoffe. Somit positionieren sich diese Werkstoffe zwischen den noch harteren,
jedoch sproden keramischen und den vergleichsweise weichen und duktilen

metallischen Werkstoffen.

Den Ursprung zur Entwicklung von Hartmetallen legte Henri Moissan im Jahr 1883,
der als erster die metallischen Carbide entdeckte und ihre Eigenschaften beschrieb
[7]. Die ersten Werkzeuge aus Hartmetall wurden dann etwa 1920 vom Unternehmen
OSRAM entwickelt, als dieser erheblich giinstigere Werkstoff die teuren Drahtzieh-
Werkzeuge zur Gliihfadenherstellung aus Diamant ersetzte [8]. Das Unternehmen
Krupp entwickelte 1926 Hartmetalle in gegossener Form und vermarktete sie unter
dem Markennamen ,Widia - Wie Diamant“. Ab dieser Zeit entwickelten Hartmetalle
aus Wolframcarbid und Kobalt eine enorme wirtschaftliche Bedeutung, die bis heute
anhalt und stetig steigt. Aufgrund der hohen Harte, verbunden mit der ausgezeichne-
ten Verschleiffbestandigkeit, finden Hartmetalle Anwendung in zahlreichen
tribologischen Anwendungen, wie etwa beim Zerspanen zur Holz-, Metall- und

Gesteinsbearbeitung [6, 9, 10].
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Wahrend im deutschen Sprachgebrauch der Begriff ,Hartmetall“ weitestgehend alle
Verbundwerkstoffe aus einem Hartstoff mit einer metallischer Matrix umschreibt,
werden im internationalen Gebrauch verschiedene Begriffen benutzt, deren exakte
Bedeutung sich nicht immer eindeutig abgrenzen lasst. Ettmayer et al. beschreiben in
[11], dass die beiden Begriffe ,hardmetal” und ,cemented carbide im englischen
Sprachgebrauch die gleiche Bedeutung besitzen, wobei der Begriff ,hardmetal”
vorwiegend in europdischen Landern verwendet wird, wahrend in der amerikani-
schen Literatur von ,cemented carbide“ gesprochen wird. Der Begriff ,hardmetal”
wird in der angelsachsischen Sprache allerdings auch fiir binderlose Hartstoffe mit
metallischen Eigenschaften, wie Wolframcarbid (WC), verwendet. Die so genannten
,Cermets“ hingegen umfassen Verbundwerkstoffe mit vorwiegend keramischem
Charakter, also nur geringer elektrischer und thermischer Leitfahigkeit, und besitzen
keinen Anteil an WC, sondern besitzen andere atomare Bindungstypen und Elemente

wie beispielsweise Titannitrid (TiN) oder Titancarbid (TiC) [12, 13].

Die folgenden Unterkapitel geben einen Uberblick iiber Aufbau und Eigenschaften der
Hartmetalle auf Basis von Wolframcarbid und Kobalt. Im Anschluss wird der
Herstellungsprozess niher erldutert und zuletzt noch ein Uberblick iiber heutige

Anwendungen von Hartmetallen gegeben.

2.1.1 Aufbau und Eigenschaften

Als Harte wird der Widerstand eines Stoffes gegen das Eindringen eines Korpers aus
einem harteren Stoffes bezeichnet [14], wobei Hartstoffe generell eine Vickersharte
oberhalb von 1.000 HV besitzen und die Harte prinzipiell von der Stiarke der
atomaren Verbindung abhangig ist [6]. Bei einem Carbid handelt es sich um eine
Verbindung zwischen mindestens einem Kohlenstoffatom und Elementen mit
geringerer Elektronegativitit, wie Metallen oder Metalloiden. Dabei konnen die
Carbide je Zusammensetzung unterschiedliche atomare Bindungstypen aufweisen. So
besitzt Siliziumcarbid (SiC) eine kovalente Bindung, wahrend Calciumcarbid (CaCz)
zu den ionischen Bindungstypen zahlt. Eine besondere Stellung nehmen hingegen die
metallischen Carbide wie das Wolframcarbid (WC) ein. Das Wolframcarbid besitzt im
Vergleich zu anderen carbidischen Hartstoffen einen metallischen Charakter, der sich

durch eine hohe thermische und elektrische Leitfahigkeit duf3ert [15].
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Abhidngig vom Bindungstyp und Zusammensetzung weisen alle Carbidarten eine
unterschiedlich hohe Harte auf. In Abbildung 2.2 sind hierzu die wichtigsten Vertreter
der carbidischen Hartstoffe beziiglich ihrer Hartewerte anderen Werkstoffen
gegeniibergestellt. Der Diamant besitzt im monokristallinen Zustand die héchste
bekannte Harte. Trotz dieser hohen Harte eignet sich der Diamant nicht in jeder
Anwendung als Schneidstoff, da der Diamant in Kontakt mit Sauerstoff ab etwa 720 °C
zu Kohlendioxid reagiert oder sich in Graphit umwandelt. Der freie Kohlenstoff kann
in den Stahl hineindiffundieren und somit das Gefiige an der Bauteiloberflache durch
eine Aufkohlung beeintrachtigen. Das kubische Bornitrid (CBN) weist im Vergleich zu
den hier aufgefiihrten Carbiden ebenfalls eine hohe Harte auf, besitzt aber eine
geringere Duktilitat. Die Harte von SiC und TiC liegt oberhalb von 3.000 HV, wahrend
das WC mit 1.800 HV immer noch deutlich harter als ein geharteter Schnellarbeits-
stahl wie der 1.3202 mit bis zu 850 HV.

10000

8000

6000

4000

Harte in HV

2000

Diamant CBN SiC TiC wC 1.3202

Abbildung 2.2: Vickersharte verschiedener Hartstoffe im Vergleich zu Stahl (1.3202) [6, 16]

Zwar sind SiC und TiC harter, jedoch zeigt WC beziiglich seiner sonstigen mechani-
schen Eigenschaften wie Biege- und Druckfestigkeit erheblich bessere Werte [6].
Besonders hervorzuheben ist hierbei der hohe Elastizitaitsmodul von 700 GPa, der

somit fast doppelt so hoch ist, wie der E-Modul der anderen Carbidsorten [17].
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Abbildung 2.3: Aufbau einer Elementarzelle aus Wolframcarbid [18]

Wolframcarbid besitzt eine hexagonale Gitterstruktur. Die Kohlenstoffatome sind in
die Oktaederliicken des Metallgitters eingelagert. Die kubische Elementarzelle ldsst
sich in zwei dreieckige Prismen aufteilen, wobei in jedem zweiten Prisma ein
Kohlenstoffatom interstitiell gebunden ist [18], siehe Abbildung 2.3 (links). Im
thermodynamischen Gleichgewichtszustand formiert sich so ein prismatischer
Kristall mit einem Dreieck als Grundflache [19, 20], wie es bereits in Abbildung 2.1
dargestellt wurde. Bei der Herstellung konnen je nach den Prozessbedingungen
allerdings auch andere Kristallformen im Gefiige des Hartmetalls auftreten, wenn das
Kornwachstum behindert wird. Bei geringeren Kohlenstoffgehalten wachst ein
ahnlicher prismatischer Kristall, bei dem allerdings die Ecken abgetrennt sind [18].
Weiterhin treten unter besonderen Bedingungen auch kugelférmige oder kubische

Carbide im Verbund auf [6, 21].

Je nach Einsatzbestimmung variiert die Korngréf3e der Carbide deutlich. So besitzen
Hartmetalle mit nanoskalierten WC-Partikeln und Korngréfien kleiner 0,2 um eine
Harte von anndhernd 2.400 HV, wahrend Hartmetalle bei gleichen Bindergehalt mit
grobkornigen WC-Partikel und Korngrof3en grofler 6 pum mit maximal 1.300 HV nur
knapp halb so hart sind. Die feinen Pulver werden hauptsachlich fiir Anwendungen
eingesetzt, die eine sehr hohe Verschleifsbestiandigkeit verlangen. Die Zahigkeit des
Hartmetalls ldsst sich hingegen mit groberen Kornern in Kombination mit dem

steigendem Bindergehalt deutlich steigern [22].
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Abbildung 2.4: Eigenschaften von WC-Co in Abhangigkeit des Kobaltgehaltes [23]

Somit stellt das Mischungsverhaltnis zwischen den Hartstoffpartikeln und dem
Bindemetall einen bedeutenden Einflussfaktor auf die mechanischen Funktionseigen-
schaften der Hartmetalle dar. Mit steigendem Binderanteil werden die spréden
Hartstoffpartikel vermehrt eingebettet, so dass die Duktilitit des Werkstoffes
deutlich zunimmt und sich auch andere Eigenschaften denen des Bindemetalls
annihern, siehe Abbildung 2.4. Ublicherweise ist in Komponenten aus Hartmetall ein
Anteil zwischen 5 und 25 Gew.-% fiir das Bindemetall vorgesehen, um die besten

Eigenschaften des Verbundwerkstoffes je nach Anwendungsgebiet zu erzielen.

Zur Auswahl eines geeigneten Bindemetalls benennt Norton folgende Punkte, die zu

berticksichtigen sind und sich wie folgt zusammenfassen lassen [24]:

1. Bei Sintertemperatur muss das Bindemetall als fliissige Phase vorliegen und
den Hartstoff gut benetzen.

2. Wihrend des Sinterns soll keine Reaktion stattfinden, die eine neue feste
Phase bildet und somit die fliissige Phase aufzehrt.

3. Bei Raumtemperatur darf keine Phase entstehen, die mechanisch schlechte
Eigenschaften aufweist.

4. Der Binder muss im Bereich der Arbeitstemperatur des gesinterten Bauteils

und eine hohe Festigkeit aufweisen.

Unter diesen Gesichtspunkten hat sich in der Vergangenheit Kobalt als Bindemetall
mit herausragenden Eigenschaften bewiesen und ist auch im Zuge der steigenden
Rohstoffpreise nur schwer zu substituieren [6, 24]. So wird vorwiegend Kobalt (Co)
als Bindemetall fiir Komponenten aus Hartmetall eingesetzt. Griinde hierfiir liegen
vor allem in der guten Benetzbarkeit des fliissigen Metalls mit WC [25]. Weiterhin ist

Co in der Lage einen Mischkristall sowohl mit Wolfram (W), Kohlenstoff (C) als auch

8
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WC zu bilden, dessen Gefiige bei Raumtemperatur gute mechanische Eigenschaften
liefert [26]. Somit erfiillt Kobalt alle Bedingungen von Norton und begriindet den
haufigen Einsatz als Bindemetall. Auferdem kann der ferromagnetische Charakter
des Kobalts fiir eine magnetische zerstorungsfreie Qualitiatsiiberwachung genutzt

werden [27].

Argumente, die gegen einen Einsatz von Kobalt als Bindemetall sprechen, sind
zunachst die erhohte Toxizitit, die bei dem Einatmen von Kobaltstaub zu einer
Lungenfibrose flihren kann, als auch die krebserregende Wirkung von Kobalt.
Weiterhin befinden sich die bekannten Rohstoffvorkommen in politisch instabilen
Orten, wie dem Kongo [28]. Ferner besitzt reines Kobalt ein allotropes Verhalten und
klappt beim Uberschreiten einer Temperatur von 400 °C von einer hexagonal
dichtesten in die kubisch-flachenzentrierte Gitterstruktur um, wodurch wahrend der
Herstellung zusatzliche Spannungen im Geflige entstehen konnen. Im Hartmetall wird
die kubische Gitterstruktur allerdings durch gelostes Wolfram und Kohlenstoff
stabilisiert [29] bzw. die Umwandlungstemperatur zu hoheren Temperaturen

verschoben, je mehr Fremdatome im Gitter des Kobalts geldst sind [25].

Tabelle 2.1: Gegentiberstellung Kobalt und Nickel als Bindemetall in Hartmetallen
Bindemetall Kobalt Nickel
Vorteile e Benetzung mit WC e Hohere Duktilitat

e Bildet Mischkristalle mit allen Komponenten e Chemische Bestédndigkeit
e Mechanische Eigenschaften
e Ferromagnetisch

Nachteile ¢ Rohstoffvorkommen ¢ Geringere Harte
o Toxizitat ¢ Erschwerte Prozessbedingungen

Neben Kobalt kann als Bindemetall auch Nickel verwendet werden. Hierdurch nimmt
zwar die Duktilitit zusammen mit der Bruchzdhigkeit des Hartmetalls zu, allerdings
sinkt die Harte deutlich, weshalb sich Nickel als alternatives Bindemetall in der
spanenden Industrie im Verbund mit WC kaum durchgesetzt hat. Allerdings weist
Nickel eine erhohte Erosionsbestidndigkeit in chemisch aggressiven Medien auf, so
dass hier dieses Bindemetall in Hartmetallkomponenten eingesetzt wird [30]. Durch
ein Legieren des Bindemetalls kann die Harte und Festigkeit zusatzlich erhoht

werden, jedoch erschweren sich hierdurch auch die Prozessbedingungen. Aus diesen
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Griinden hat sich reines Kobalt, auch durch den weitreichenden Erfahrungsschatz, als
Binder in Hartmetallen weltweit etabliert [26, 31]. Die Vor- und Nachteile sind zur

Ubersicht nochmal in Tabelle 2.1 gegeniibergestellt.

2.1.2 Herstellung
Die Herstellung von Hartmetallen geschieht auf dem pulvermetallurgischen Weg.
Hierbei liegen die Ausgangswerkstoffe sowohl fiir den Hartstoff, wie das Wolframcar-

bid, als auch fiir dem metallischen Binder als Pulver vor [32].

Aufgrund der geringen Vorkommen von kobalthaltigen Erzen wird heutzutage das
Kobalt hauptsachlich als Begleitelement bei der Produktion anderer Metalle, wie
Kupfer und Nickel, separiert und aufbereitet oder durch das Recycling von Hartme-
tallabfdllen [33] gesammelt. Zur Herstellung des Kobaltpulvers wird die im
aufgeschlossenen Erz vorhandene oxidische Verbindung mittels Wasserstoff
reduziert. Die Reduktion erfolgt bei einer Temperatur von etwa 500 bis 700 °C in
industriellen Durchlauféfen. Bei zu geringen Reduktionstemperaturen besteht die
Gefahr, ein pyrophores Metall zu erhalten [34]. Dies bedeutet, dass das metallische
Pulver bei erneutem Kontakt mit Sauerstoff wieder oxidiert und somit nicht fiir die

Herstellung von Hartmetall verwendet werden kann.

Zur Produktion von pulverféormigen Wolframcarbid werden wolframhaltigen Erze,
wie Wolframit ((Fe, Mn)WO4) oder teilweise auch Scheelit (CaW04), genutzt. In
Deutschland erfolgte der Abbau dieser Erze zeitweise im Erzgebirge und im Harz. In
der chinesischen Provinz Hunan befinden sich weitaus grofiere erschlossene
Lagerungsstatten, die heute vorwiegend zum Abbau genutzt werden [6]. Durch eine
mehrfache Flotation werden die Begleitelemente des gemahlenen Erzes getrennt, so
dass Wolframtrioxid (WO3) als Pulver iibrig bleibt. Eine anschlief3ende Reduktion des
gebundenen Sauerstoffs in einer Wasserstoffatmosphare ergibt dann ein reines

Wolframpulver.

In der darauffolgenden Karburierung wird dem Wolframpulver Kohlenstoff in Form
von Rufd oder Graphit beigemengt und durch Erwdarmung auf 1500 bis 2000 °C zu
Wolframcarbid gewandelt [6, 33]. Mit Blick auf das bindre Phasendiagramm von
Wolfram und Kohlenstoff fallt auf, dass zwei verschiedene carbidische polymorphe

Phasen von Wolfram existieren (WC und W;C), sieche Abbildung 2.5. Das wesentlich
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hartere und sprédere Wolframdicarbid (W2C) mit einer hexagonalen Gitterstruktur
bindet die Kohlenstoffatome je nach Temperatur in verschiedene Zwischengittersys-
teme ein, so dass es bis 2097 °C als a-WC, bis 2400 °C -W>C und dariiber in einem
kubischen System als y-W;C bezeichnet wird. Weiterhin dndert auch das Wolf-
ramcarbid seine Gitterstruktur bei 2516 °C vom hexagonalen a-WC hin zum
kubischen System [B-WC. Allgemein ist festzustellen, dass in der Literatur die
Bezeichnungen der einzelnen polymorphen Phasenzustinde nicht einheitlich

festgelegt sind und je nach Autor bzw. Quelle variieren [35, 36, 37].
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Abbildung 2.5: Bindres Phasendiagramm fiir Wolfram und Kohlenstoff [37]

Dem Phasendiagramm ist zu entnehmen, dass erst bei einer Temperatur von 2.715 °C
sich eine fliissige Phase ausbildet. Auch existiert das fiir die Hartmetallherstellung
wichtige «a-WC im Phasendiagramm nur als ausgepragte stochometrische Phasenzu-
sammensetzung von 50 Atom-% bzw. 6 Gewichts-% Kohlenstoff. Dies zeigt, wie
empfindlich die Produktion des Wolframcarbids ist, da bereits geringste Abweichun-
gen bei der Karburierung zu freiem Graphit oder zur Bildung der unerwiinschten und
sproden W»C Phasen fiihren. Ein Schmelzgiefden, wie es bei metallischen Werkstoffen

iblich ist, ist aufgrund der hohen Schmelztemperatur des WC nicht méglich. Je nach

11



Stand der Wissenschaft und Technik

Auswahl und Reinheit der Ausgangsstoffe konnen die Korngréfien der entstehenden

WC-Pulver bis hinab in den Nanometerbereich reichen [38, 39].

Pankaj und Mehrotra geben in [22] eine ausfiihrliche Darstellung der aktuellen
Vorgehensweise zur Griinlingherstellung von Formteilen aus Hartmetall an. Die in
Pulverform vorliegenden Ausgangswerkstoffe werden im geforderten Verhaltnis mit
zusatzlichen Additiven und Bindemittel zur Griinlingherstellung zusammengemischt.
Innerhalb von Kugelmiihlen oder Attritoren wird das Gemisch nochmal im nassen
Zustand gemahlen, um Kornagglomerate in einzelne Korner zu trennen [40]. Die
hierbei verwendete Mabhlfliissigkeit (z. B. Alkohol oder Benzin) soll das erneute
Agglomerieren der einzelnen Korner verhindern und zusatzlich vor Oxidation
schiitzen, die durch kleinere Kérner und somit einer Vergroflerung der Oberfldache
begiinstigt wird [6]. Das fertige Gemisch kann nun in die gewiinschte Form zu einem
Griinling gepresst werden. Heutzutage erfolgt das Sintern der Presslinge tiberwie-
gend in speziellen vakuumbetriebenen Sinteréfen. Zur Herstellung besonders dichter
Formkorper ist es moglich, auch das heifdisostatische Pressen zu verwenden. German
beschreibt in [41] detailliert den Verdichtungsprozess, wie er beim Sintern ablauft. So
existieren drei Schlisselfaktoren, um aus dem pulverféormigen Pressling ein dichtes

Bauteil zu erzeugen:

1. Die Triebkraft der Diffusion erwachst aus der Oberflichen-, der Korngren-
zenenergie und dem Kriimmungsradius der Partikel, so dass die
Mikrostruktur einen geringeren Energiezustand erreicht. So ist bei einer
Mikrostruktur das Verhaltnis zwischen Oberflachen- zur Volumenenergie
grofder, wodurch die Diffusion begiinstigt wird.

2. Zu den Transportmechanismen der Atome gehoren deren moglichen Bewe-
gungspfade, die aus den vorherrschenden Triebkraften resultieren. Hierzu
gehoren die Volumen-, Korngrenzen- und Oberflachendiffusion, plastische
Verformung, Versetzungsbewegungen und das Verdampfen bzw. Konden-
sieren.

3. Die Sinterstufen beschreiben die Dichteveranderung, die aus der atomaren
Diffusion resultiert. In der ersten Stufe tritt das erste Vereinen der einzel-

nen Korner ein, wihrend in der zweiten Stufe die vorhandenen Poren
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verkleinert und geschlossen werden. Die letzte Stufe zielt auf das Eliminie-

ren der Poren ab. [41]

Wahrend des Aufheizens wird der Binder ab etwa 700 °C herausgebrannt, wobei
etwa 80 % der notwendigen Verdichtung durch Festphasensintern geschieht [40].
Zur Sinterung heizt der Ofen auf eine Temperatur zwischen 1.350 °C und 1.500 °C.
Ein quasibindrer Schnitt entlang WC-Co durch das terndre Zustandsdiagramm

W-C-Co tragt zum besseren Verstindnis der metallurgischen Prozesse bei, siehe

Abbildung 2.6.

Kobalt bildet mit WC einen eigenen y-Mischkristall aus, wobei die Loslichkeit des WC
temperaturabhingig ist. So kann bei einer Temperatur von 1350°C bis zu
19,3 Gew.-% an WC im Kobaltgitter gelost werden. Mit steigender Temperatur liegt
nun eine flissige Phase aus WC und Kobalt vor, die nicht im y-Mischkristall gelost ist
[42]. Diese fliissige Phase benetzt die einzelnen carbidischen Korner und stellt somit
den stoffschliissigen und dichten bzw. porenfreien Verbund her. Wird der Verbund im
Anschluss ausreichend schnell bis zur Raumtemperatur abgekiihlt, verbleibt WC
teilweise zwangsgelost im Kobaltgitter und verhindert ein allotropes Umklappen in
die hexagonale Gitterstruktur des Bindemetalls. Da der thermische Ausdehnungsko-
effizienten von Kobalt hoher ist als der von WC, herrschen nach der Abkiihlung in der
Kobaltphase Zug- und im WC Druckspannungen. Diese verzdégern bei einer mechani-

schen Belastung des Bauteils den Bruch der Carbide [40].
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Abbildung 2.6: Quasibinarer Schnitt WC-Co des ternaren Zustandsdiagramms W-C-Co [40, 42]
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Zu den unerwiinschten Effekten beim Sintern gehort die Vergroberung der Carbide in
Folge einer Ostwald-Reifung. Hierbei wird zwischen dem kontinuierlichen und dem
diskontinuierlichem Kornwachstum unterschieden. Beim kontinuierlichen Wachstum
vergrofdern sich alle individuellen Kérner gleichzeitig, wahrend beim diskontinuierli-
chen oder abnormalen Kornwachstum einzelne Kérner schneller und gréf3er wachsen
als die umliegenden Carbide. So wachsen die grofleren Carbide auf Kosten der
kleineren und zehren diese auf. Besonders das abnormale Wachstum vereinzelter
Koérner muss beim Sintern verhindert werden, da diese grofden Carbide ein friihzeiti-
ges Versagen des Werkstoffes verursachen [43]. Kishino et al. wiesen in ihren Studien
nach, dass gerade die Korngrenzen zwischen zwei WC-Phasen einen verstiarkenden
Einfluss auf ein abnormales Kornwachstum haben [44]. Manneson et al. konnten in
ihren Studien belegen, dass mit abnehmender durchschnittlicher Korngrofie die
Groflenverteilung der einzelnen Partikel von entscheidender Bedeutung ist [45]. So
erfordern feinkornige Pulver wesentlich engere Toleranzen in der Korngréf3envertei-
lung, um ein abnormales Kornwachstum wahrend des Sinterns zu verhindern. Zudem
ist aufgrund der grofderen Oberflache bei feinkornigen Pulvern die Wachstumsrate

bedeutend hoher als bei groberen Pulver.

Ergdnzend untersuchten Weidow und Andrén die Einfliisse auf die Korngrofde der
Binderphase beim Sintern [46]. Sie postulierten, dass die Wachstumsrate der festen
Binderphase grofier ist, als die Keimbildung des fliissigen Kobalts auf einzelnen WC-
Partikeln. Als Ergebnis fanden sie heraus, dass gelostes Wolfram im fliissigen Binder
eine langsame Kiihlung aus der fllissigen Phase, kleine WC-Kérner und geringe
Bindergehalte die Keimbildung der Binderphase fordern. Das somit begiinstigte
feink6érnige Bindergefiige trdgt zu einer hoheren Festigkeit und Zahigkeit bei.
Demgegeniiber muss verhindert werden, dass Wolfram mit Kobalt einen Mischkristall
bildet, da dieser aufgrund der grof3en Differenz der Atomradien sehr stark verspannt
ist und somit den Binder wieder versproden ldasst [47]. Als Gegenmafénahme zur
Kornvergroberung werden in der Industrie fiir gew6hnlich beim Sintern Zusitze an
Legierungselementen, wie Vanadium oder Chrom, hinzugegeben, um ein feinkdérniges
Gefiige zu erhalten [43]. Allerdings verschlechtern zu hohe Anteile dieser Zusatze

wiederum die Bruchzahigkeit [48, 49].

Das W-C-Co-System ist dufderst empfindlich, so dass schon bei geringsten Abwei-

chungen der stofflichen Zusammensetzung neben dem WC auch komplexere Carbide
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entstehen konnen. Wahrend das reine WC im Vergleich zu anderen Carbidtypen noch
sehr duktil ist, weisen Carbide der Zusammensetzung MxC mit x > 1 ein deutlich
sproderes Verhalten auf [29, 38]. Zu diesen Carbiden zdhlen besonders die so
genannten n-Carbide der Form M¢C oder M12C. Bei der Produktion von Hartmetallen
konnen sie in der Form Co32W23C, Co2W4C oder CosWeC auftreten [6, 29, 50, 51].
Ettmayer und Suchentrunk untersuchten an unter Vakuum gegliihten Proben das
Auftreten der verschiedenen n-Carbidtypen in Fe, Co, Ni-(Mo,W) Systemen metallo-
graphisch und roéntgenographisch [52]. Sie konnten ein stabiles Auftreten der 1-
Carbide ab 900 °C feststellen. In Abbildung 2.7 ist ein schematischer isothermer
Schnitt durch das terndre Zustandsdiagramm von W-C-Co dargestellt. Nach Holleck
[53] existiert ein Gebiet entlang des Schnitts WC-Co, in dem ein Gleichgewicht
zwischen WC- und Kobaltphase herrscht. Kommt es jedoch zu Abweichungen, so dass
ein Uberangebot an Kohlenstoff vorliegt (Punkt 2), scheidet sich im Hartmetall der
Kohlenstoff als Graphit aus. Im Falle einer Verarmung an Kohlenstoff (Punkt 1) steht
dieses Element nicht mehr ausreichend zur Bildung von WC zur Verfiigung, so dass

sich intermetallische Phasen und n-Carbide bilden.

Gebiet von
Graphit-Ausscheidungen

Gleichgewicht
Carbid-Bindemetall

W / W(Co),  Co
Bildung intermetall. Phasen oder n-Carbide
Abbildung 2.7: Isothermer Schnitt im terndren Zustandsdiagramm W-C-Co mit Gleichgewichtszone

von Carbid und Bindemetall nach [40, 53]

Im Hartmetallgefiige bilden sich die n-Carbide als ungleichmafdige Phase aus, da beim
Zerfall der WC-Korner sich diese in der Kobaltmatrix 16sen. Die urspriinglichen

Carbidkdérner erscheinen abgerundet in der Binderphase, wobei die sprdden
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n-Carbide erst durch aufwindige Atzungen identifiziert werden kénnen [54]. Durch
eine geeignete Warmebehandlung und hierdurch initiierten Rekristallisation ist es
grundsatzlich moglich, die im Gefiige vorhandenen n-Carbide nachtraglich aufzulésen
[29, 38]. Durch die langjahrige Anwendung und dem damit aufgebauten Erfahrungs-
schatz haben die Hersteller allerdings keine Schwierigkeiten, hochwertige
Hartmetalle in den gebrauchlichen Sorten zu produzieren [36]. Wird das ternire-
System W-C-Co allerdings durch zusatzliche Elemente, wie beispielsweise beim
Loten, erweitert, hat dies einen mafdgeblichen Einfluss auf die Bildung der n-Carbide

und wird gesondert in Abschnitt 2.2.3 behandelt.

Um die Leistungsfahigkeit der Hartmetalle noch weiter zu steigern, konnen diese bei
Bedarf nach der Sinterung mit einer zusatzlichen noch harteren Verschleifdschutz-
schicht versehen werden. Fiir diese Schichten konnen Werkstoffe eingesetzt werden,
die noch hohere Festigkeiten aufweisen, wobei schon Schichtdicken von wenigen pm

ausreichen, um die Verschleif3bestdndigkeit signifikant zu steigern [6, 55, 56, 57].

2.1.3 Verwendung

Durch die herausragenden Eigenschaften haben sich die Hartmetalle in zahlreichen
tribologischen Anwendungen durchgesetzt, bei denen Werkzeuge einem starken
Verschleifs unterliegen. Umformmatrizen bei der Drahtherstellung waren eine der
ersten Anwendungen von Hartmetall [6]. Als Schneidstoff werden sie heutzutage in
zahlreichen Werkzeugen zur Gesteins-, Asphalt-, und Betonbearbeitung, zum Abbau
von Kohle und anderen Erzen sowie zum Verschleif3schutz eingesetzt [9]. Weiterhin
wird das WC-Co-System auch durch das thermische Spritzen in zahlreichen Anwen-
dungen genutzt, um verschleifbestandige Schutzschichten zu erzeugen [38, 58]. Ein
weiteres grofdes Anwendungsfeld ist der Einsatz von Hartmetallen in der spanenden
Industrie zur Metall-, Kunststoff- und Holzbearbeitung. Als Beispiel sei hier eine mit
Hartmetall bestiickte Kreissage genannt, wie sie in Abbildung 2.8 exemplarisch als

Ausschnitt fiir einen einzelnen Zahn dargestellt ist.

Die Schneide des Stammblattes wiirde ohne das Hartmetallsegment bereits nach
kurzer Zeit stumpf werden, die Schnittqualitdt beeintrachtigen und in einer geringen
Standzeit des Werkzeuges resultieren. Durch Aufléten von einzelnen Hartmetallseg-

menten auf das stdhlerne Stammblatt der Kreissage wird die Verschleifsbestandigkeit
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des Schneidwerkzeuges um ein Vielfaches gesteigert, wodurch groéfiere Standzeiten
und schnellere Schnittgeschwindigkeiten realisierbar sind. Die Festigkeit der Lotnaht
besitzt eine entscheidende Bedeutung auf die Qualitat dieser Bauteile, da bei zu
geringen Festigkeiten die Hartmetallzahne vom Stammblatt abbrechen und die
Kreissidge somit ihre Funktion verliert. Eine Gefahrdung des Personals ist hierbei
nicht ausgeschlossen. Das Loten von Hartmetallen und die Einflussfaktoren auf die

Festigkeit dieser Lotverbindungen werden im folgenden Abschnitt behandelt.

Hartmetall

Lotnaht

/Stammblatt

Abbildung 2.8: Kreissdge-Segment mit einem auf das Stammblatt gel6teten Hartmetallzahn

2.2 Loéten von Hartmetallen

Das stoffschliissige Verbinden von Hartmetallen mit sich selbst oder artfremden
Werkstoffen wie Stahl verlangt aufgrund seiner besonderen stofflichen Zusammen-
setzung und chemischen Verhaltens nach besonderen Filigeverfahren. Zu den
Herausforderungen zdhlen hierbei eine geringe Warmezufuhr, die Reduzierung von
unerwiinschten Phasentransformationen und die Vermeidung von allzu hohen
Eigenspannungen innerhalb der Fiigezone und im Hartmetall [59], um eine hochfeste
Fligeverbindung zu realisieren. In der Literatur werden verschiedene Verfahren
angegeben, die sich zum Fiigen von Hartmetallen grundsatzlich bewahrt haben. Ein
Nischenverfahren, das in letzter Zeit aber zunehmend in den Fokus gerit, ist die
Herstellung von artfremden Fligeverbunden direkt wahrend des Sinterprozesses und
wird in der Literatur allgemein unter dem Begriff Sinterbonding publiziert [60, 61].
Zu den gebrauchlichsten Schweifdprozessen zahlen das Diffusions- [62, 63], Laser-
strahl- [64, 65, 66] und Widerstandsschweifden [67, 68]. Greitmann gibt in [69] eine
Gegenitiberstellung fiir das Loten, Laserstrahl und Widerstandspressschweifden und

benennt verschiedene Anwendungsfalle:
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e Der Laserstrahl kann zum Anschweifen von Hartmetallleisten an Stahl mit
einer Nahtldnge zwischen 2 bis 200 mm genutzt werden.

e Das Widerstandspressschweifden ermdoglicht hingegen die Fertigung von
Band-, Stichsdgen, Bohrer, Fraser und Schneidstempel, wobei die Fiigefliche
kleiner als 20 mm? sein sollte.

e Das Loten wird vorwiegend im Werkzeugbau fiir Pragewerkzeuge, Fraser,
Bohrer und Kreissagen verwendet, wobei die Fiigeflaichen zwischen 10 und

1.000 mm? betrigt.

Durch diese universelle Tauglichkeit hat sich das Loten zum stoffschliissigen
Verbinden von Hartmetall in zahlreichen Anwendungen als die fithrende Technologie
etabliert [5]. Aus diesem Grund widmet sich das folgende Kapitel den vielfiltigen

Aspekten, die beim Loten von Hartmetallen beriicksichtigt werden miissen.

2.2.1 Grundlagen des Lotens

Innerhalb der DIN 8580 gehort das Loten in die 4. Hauptgruppe der Fertigungsver-
fahren Fiigen. Der Lotprozess besitzt gegenliber den anderen Fiigeverfahren den
Vorteil, auch artfremde Werkstoffe widerstandsfahig zu verbinden, was am Beispiel
von keramischen Bauteilen demonstriert wird [2]. Zur Herstellung einer stoffschliis-
sigen Verbindung bedarf es beim Loten eines niedrigschmelzenden Zusatz-
werkstoffes, dem Lot. Ab Erreichen seiner Liquidustemperatur schmilzt das Lot auf,
benetzt und verbindet die Filigestellen bei der anschliefenden Erstarrung. Eine
Unterscheidung der verschiedenen Lotprozesse erfolgt aufgrund der Prozesstempe-
ratur. Liegt die Schmelztemperatur des Lotes unterhalb von 450 °C, so wird der
Prozess als Weichloten bezeichnet. Das Weichloten wird vorwiegend in der Elektro-
nikindustrie zur Verbindung von elektronischen Komponenten und Schaltungen
eingesetzt. Bei Temperaturen oberhalb von 450 °C wird der Prozess als Hartléten

bezeichnet.

Das Verloten von Hartmetallen hat eine lange Tradition innerhalb der Werkzeugher-
stellung zur spanenden Fertigung [70]. Zur Bereitstellung der zum Loéten
notwendigen thermischen Energie existieren verschiedene Energiequellen, die je
nach Anwendungsfall ihre Vor- und Nachteile besitzen. Theoretisch ist die Nutzung

jeder Warmequelle moglich, die das Lot zum Schmelzen bringt. So kénnen neben
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Durchlauf- oder Vakuumofen auch eine Gasflamme, ein Laser oder die elektrische

Induktion genutzt werden, die im Folgenden kurz beschrieben sind:

Ofenléten In der industriellen Massenfertigung wird haufig aus wirtschaftlichen
Griinden auf Ofen zur Erwirmung der Bauteile zuriickgegriffen, da hier zeitgleich
zahlreiche Bauteile gelotet werden. Das Fluten mit Schutzgas oder Herstellen eines
Vakuums verhindert eine Oxidation der Bauteile. Fiir eine Prozessregelung sind die
Ofen meist mit Temperatursensoren ausgestattet. Da die Temperaturmessung
allerdings nicht direkt an bzw. in der Lotnaht stattfindet und keine direkte Beobach-
tung des Lotprozesses erfolgt, muss der Prozess im Vorfeld sehr sorgfaltig
abgestimmt werden, um eine vollstindige und homogene Erwarmung des Bauteils zu
gewihrleisten. Aufgrund des grofRen Volumens der Ofen dauert das Heizen und
Abkiihlen der Bauteile im Vergleich zu anderen Warmequellen relativ lange. Die
Heizraten liegen je nach Anwendungsfall und Ofen in einem Bereich von etwa 10 bis
500 K/min [71]. Die maximal zu erreichende Ofentemperatur hidngt stark von den
verwendeten Heizelementen ab und geht iiblicherweise bis etwa 1.500°C. Eine
andere Variante zum stationaren Ofen sind so genannte Durchlauféfen, bei denen die
Bauteile auf einem Laufband platziert durch verschiedene Temperaturzonen bewegt
werden. Beim Loten im Ofen muss jedoch beriicksichtigt werden, dass das gesamte
Bauteil infolge des Fiigeprozesses einer Warmebehandlung unterliegt, die einen

Einfluss auf die Werkstoffeigenschaften haben kann.

Flammloéten Beim Flammloten werden meist gasformige Brennstoffe wie Acetylen,
Propan oder Butan verwendet. Das Brenngas wird durch die Zufuhr von Sauerstoff
verbrannt. Die verschiedenen Gase besitzen unterschiedliche Flammtemperaturen,
wobei die Flamme aus einer Mischung von Acetylen und Sauerstoff mit 3100 °C die
hochste Temperatur erreicht. Die Flamme vom Propangas besitzt allerdings einen
hoheren Heizwert als Acetylen. Der Bediener sollte eine reduzierende Flamme mit
Acetyleniiberschuss einstellen und direkt auf das Bauteil, aber nicht auf die Fligestelle
selbst halten, um eine homogene Erwdarmung zu gewahrleisten und um das Lot vor
einer Uberhitzung zu bewahren. Die reduzierende Flammenatmosphire schiitzt vor
einer Oxidation der Oberflache. Die Fiigestelle muss fiir die lokale Erwarmung von
der Flamme bzw. dem Brenner zu erreichen sein, weshalb meist kleinere Bauteile
mittels Flamme gelotet werden. Es sind aber im Vergleich zur Ofenlétung deutlich

schnellere Taktzeiten realisierbar. Roberts erklart daher, dass die Flammlétungen
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besonders fiir Kleinserien und viele ungleiche Teile besonders kosteneffizient sind
[4].

Induktionloten Bei Induktionsofen wird zur Erwdrmung der Lotnaht die
elektromagnetische Induktion genutzt. Hierbei erzeugt eine mit Wechselstrom
betriebene Spule durch die entstehenden magnetischen Felder Wirbelstrome in
elektrisch leitfahigen Korpern, die sich innerhalb der Spule befinden. Das Induktions-
l6ten von Hartmetallen findet iiberwiegend an Luft statt. Durch die Anpassung der
Geometrie der Induktionsspule kann das Bauteil lokal an der Loétnaht erwarmt
werden. Die erreichbare hohe Leistungsdichte ermdglicht rasche Lotzyklen. So
werden zum Loten von Hartmetallzihnen an Sageblattern liblicherweise Taktzeiten
von weniger als 3 Sekunden benétigt. Mit Hilfe der induktiven Erwarmung lasst sich
eine Wiarmeleistung von bis zu 30.000 W/cm? in das Werkstiick eintragen, was bis zu
30-fache der Leistung einer Gasflamme entspricht. Die Wirktiefe der Induktion lasst
sich durch den Skineffekt iiber die verwendete Wechselstromfrequenz einstellen [4,

72].

Laserstrahlloten Haferkamp und Stahlhut haben in ihren Arbeiten [73, 74] auch
die Moglichkeiten des Lasers zum Loten von Hartmetallsegmenten auf Kreissdgen
untersucht. Der Laserstrahl ermdglicht eine auf die Fligezone konzentrierte prazise
und schnelle Aufheizung, so dass vergleichbare Taktzeiten wie beim induktiven Loten
zu realisieren sind. Das mit dem Laserstrahl hergestellte Lotgut besitzt eine kleinere
Warmeeinflusszone als jene, die mit anderen Warmequellen beispielsweise Flamme
oder Induktion erzeugt wurden. Allerdings sind bei dieser Methode besonders die
erh6hten Geratekosten fiir die Laserquelle sowie die Sicherheitsmafdnahmen zu

berticksichtigen, die einen wirtschaftlichen Einsatz in der Fertigung verhindern.

Loten mittels elektrischen Widerstands Salzberg erldautert in [75] die
Méglichkeit den elektrischen Ubergangswiderstand an der Fiigeverbindung zur
Erwarmung der Fiigezone nicht nur zum Diffusionsschweiféen, sondern auch zum
Widerstandsloten von Hartmetallen in Form von Papiermessern zu nutzen. Durch die

Prozessfiihrung war es ihm sogar moglich, auf ein Flussmittel zu verzichten.

Sind die Werkstoffe bis zur Schmelztemperatur des Lotes erwarmt, kann das
geschmolzene Lot die Oberflachen der Fiigepartner benetzen. Die Benetzungsfahig-
keit des flissigen Lotes auf dem Grundwerkstoff ist eine der wichtigsten
Grundvoraussetzungen fiir die Herstellung einer stoffschliissigen Lotverbindung. Das
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Benetzungsverhalten resultiert aus dem Verhaltnis der Oberflachen- und Grenzfla-
chenenergien der sich berihrenden Werkstoffe, wobei die Benetzungsfihigkeit
allgemein durch den Benetzungswinkel beschrieben wird [76]. Eine schlechte
Benetzung liegt vor, wenn der Lottropfen kugelférmig vom Substratwerkstoff abperlt.
Hier ist der Benetzungswinkel zwischen Tropfen und Substrat grofier als 90°. Wenn
sich der fllissige Tropfen allerdings grof3flachig auf dem Substrat ausbreitet, wird von
einer brauchbaren Benetzung gesprochen. Grundsaitzlich gelten Hartmetalle als
schwer zu benetzende Werkstoffe, wodurch Produktionsfehler beim Loten entstehen
koénnen. Thorsen et al. untersuchten die Benetzungsfdahigkeit beim Léten von
Hartmetallen [77]. Sie belegen, dass Hartmetalle, die bei der Sinterung in Korund
(Al203) eingebettet sind, sogenannte Sinterhdute ausbilden. Hier reagiert das
Bindemetall des Hartmetalls mit dem Al;03, so dass an der Oberfliche eine Schicht
aus Al;03 entsteht und die Benetzungsfahigkeit des Hartmetalls sinkt. Zur Verbesse-
rung des Benetzungsverhaltens schlagen sie unter anderem vor, die Sinterhdute
durch Schleifen vor dem Loéten zu entfernen. Auch durch eine Behandlung in einem
Salzbad oder auf elektrolytischem Wege lassen sich die oxidischen Verbindungen
entfernen. Dies erscheint sinnvoll, wenn im Anschluss die Benetzungsfahigkeit der
Hartmetalle durch einen metallischen Uberzug mit Nickel oder Kobalt verbessert
wird, da andernfalls die darunterliegenden Oxide die Haftfestigkeit der Schicht
beeintrachtigen. Solche metallischen Beschichtungen werden vorwiegend bei
Hartmetallen mit sehr hohen Carbidanteilen zur Verbesserung der Benetzbarkeit
eingesetzt [78]. Wahrend des Lotens lassen sich die oxidischen Verbindungen auch
mit Hilfe von Flussmitteln entfernen. Auch Mirski und Drzeniek untersuchten die
Benetzbarkeit unterschiedlicher Oberflaichenzustinde von Hartmetallen auf
WC-Co-Basis [79]. Sie mafden die Benetzungswinkel verschiedener Phasen des WC-
Co-System und belegten die sehr schlechten Benetzungswinkel von knapp tiber 100°
der verschiedenen WC-Modifikationen. Erst durch die Verwendung des WC-Co-
Systems gelangen durch das vorhandene Kobalt Winkel von unter 30°, wobei mit
Hilfe einer elektrolytischen Atzung die Hartmetalle vorbehandelt wurden, um den
metallischen Anteil an der Oberflache zu erh6hen und die Benetzung somit weiter zu

verbessern.

Benetzt das geschmolzene Lot das Hartmetall und den Stahl, so entstehen zwischen

dem Lot und den Fiigepartnern zwei separate Grenzflaichen mit stofflichen Konzent-
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rationsunterschieden. In Zusammenhang mit der erhohten thermischen Energie
werden atomare Diffusionsprozesse initiiert, so dass sich beim Abkiihlen Mischkris-
talle zwischen Lot und den Fiigepartnern entstehen und in einer festen
stoffschliissigen Verbindung resultieren [80]. In der Fiigezone wird nun nicht mehr
vom Lot, sondern vom Lotgut gesprochen, das in Folge der Diffusionsprozesse zum
Teil erhebliche mechanische und metallurgische Unterschiede zum urspriinglichen

Lot besitzt.

2.2.2 Lotwerkstoffe und Flussmittel

Das Lot ist der entscheidende Werkstoff zur Realisierung des Lotprozesses und muss
sorgfaltig auf die zu fiigenden Bauteile und Prozessbedingungen abgestimmt werden.
Vor bzw. wahrend des Lotens lasst sich das Lot als Draht, Stabe, Band, Formteile wie
Ringe und Stanzteile applizieren [81]. Als Alternative konnen auch geeignete Pasten
verwendet werden. Diese Lotpasten bestehen aus einem metallischen Lotpulver und
einem organischen Binder. Bei atmospharischen Lotungen wird zusatzlich ein
Flussmittel hinzugemischt, wobei der metallische Lotanteil bei 80 bis 90 Gew.-% liegt.
Der Vorteil von Pasten liegt in der einfachen Auftragung auf komplexen Fligegeomet-
rien, allerdings kann von einer Verdoppelung der Lotzeit ausgegangen werden, da fiir
die Verdrangung und Ausbrand des organischen Binders zusatzliche Zeit berticksich-

tigt werden muss [72].

Nach Schwartz miissen die Lotwerkstoffe diverse Kriterien erfiillen, um fiir die
vorgesehene Anwendung geeignet zu sein [76]. So muss das gelotete Bauteil gute
mechanische und physikalische Eigenschaften aufweisen, die neben einer hohen
Festigkeit weitere Eigenschaften umfassen. Neben einer ausreichenden Verformbar-
keit und Zahigkeit miissen die Fligeverbunde je nach Anwendungsfall eine gute
elektrische und thermische Leitfahigkeit bieten. Grundsatzlich sollten allzu starke
metallurgische Reaktionen vermieden werden, da diese in sproden Phasen resultie-
ren konnen. Auch sollten die Lotwerkstoffe eine chemische Kompatibilitit zu den
Substratwerkstoffen aufweisen, um eine Korrosion und somit Schwachung des
resultierenden Bauteils zu verhindern bzw. zu hemmen. Diese Punkte lassen sich
ohne Einschriankung auf die Verbindung von Hartmetall und Stahl iibertragen, um
den teilweise extremen Einsatzbedingungen standzuhalten. Der Schmelzpunkt des

Lotes muss unterhalb der Schmelztemperatur der zu verbindenden Werkstoffe
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liegen. Mit Blick auf das Eisen-Kohlenstoff-Diagramm liegt die Schmelztemperatur
von Werkzeugstdhlen in einem Bereich zwischen 1.536 °C und knapp 1.400 °C, die je
nach den eingesetzten Legierungselementen noch variieren kann [80]. Im WC-Co
Hartmetall beginnt die schmelzfliissige Phase bei 1.350 °C, siehe Abbildung 2.6. Fiir
eine erhohte Schmelztemperatur des Lotes spricht eine hohere Einsatztemperatur
des Schneidwerkzeugs, um die Gefahr eines Auslotens des Hartmetalls wahrend der
Beanspruchung zu vermeiden [82]. Fiir das Loten von Hartmetall werden daher
insbesondere Lote auf Kupfer- oder Silberbasis gewahlt. Kupfer ist im Vergleich zu
Silber glinstiger, benotigt allerdings hohere Prozesstemperaturen zum Aufschmelzen,
wodurch allerdings auch eine hohere Warmfestigkeit erzielt wird. In Tabelle 2.2 sind
gangige Legierungen aufgelistet, wie sie von Lotherstellern fiir das Loten von

Hartmetallen empfohlen und im Folgenden Abschnitt behandelt werden.

Tabelle 2.2: Zum Loten von Hartmetallen geeignete Lotlegierungen nach DIN EN ISO 17672
Angaben in Gew.-% [83]

Element Ag Cu Zn Mn Ni Ccd Tsolidus Triquidus
Bezeichnung [°cl [°cl
Cu 595 - 86 - 12 2 - 965 1.000
Ag 427 27 38 20 9,5 5,5 - 680 830
Ag 449 49 16 23 7,5 4,5 - 680 705
Ag 340* 40 19 21 - - 20 595 630

*nach EU-Verordnung Nr. 494/2011 verboten [84]

Kupferbasislote

Kupfer besitzt einen Schmelzpunkt von 1.085 °C und wird als Lotwerkstoff haupt-
sachlich zum Loéten im Vakuum oder unter Schutzgas eingesetzt, um eine Oxidation
der Bauteile und des Lotwerkstoffes in Folge der hohen und langen Warmebehand-
lung zu verhindern. Durch die hohe Schmelztemperatur gehort das Lot zu den
Hochtemperaturloten und erzeugt besonders hohe Festigkeiten. Gilliland und Adams
gehoren zu den Ersten, die in [85] die metallurgischen und mechanischen Eigenschaf-
ten von Kupferloten an Hartmetalll6tungen studierten. Bei der Lotung im Vakuum
weisen die Hartmetalle eine gute Benetzung auf, auch ohne die Verwendung eines

Flussmittels oder vorherigen metallischen Uberzug, so dass der Fiigeverbund iiber
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hohe Festigkeiten und ein gutes elastisch/plastisches Verformungsverhalten verfiigt.
Weiterfiihrend wurden in den 80er und 90er Jahren des letzten Jahrhunderts von
verschiedenen Forschern intensive Untersuchungen und Studien an diesem
Lotwerkstoff vorgenommen, da unterschiedliche Phianomene zu kritischen bzw.
niedrigen Festigkeiten fiihrten. Ohmura et al. beobachteten an Létungen von
Stahl/Hartmetall mit Hilfe eines Kupferlotes, dass im Lotgut an der Grenzflache zum
Hartmetall sich kolumnare bzw. sdulenférmige Phasen ausbilden, die zum Stahl hin
gerichtet wachsen [86]. Ebenso identifizierten sie, dass die Scherfestigkeit des
Verbundes signifikant von knapp 450 MPa auf unter 300 MPa mit steigendem
Kohlenstoffgehalt des Stahls sank. Thorson und Fordsmand untersuchten in [87] die
Reaktionszonen, die fiir die Schwachung des Fiigeverbunds verantwortlich sind. Als
Fazit identifizierten sie, dass das Hartmetall wihrend des Lotens an Kohlenstoff
verarmt und sich somit an der Grenzflache sprode M¢C bzw. n-Carbide bilden, die
durch geeignete Atzungen am Létgut nachgewiesen wurden. Durch ihre thermody-
namischen Betrachtungen fanden sie heraus, dass gerade bei der Verwendung von
kohlenstoffarmen Stahlen das Eisen bestrebt ist, zum Hartmetall zu diffundieren und

der Kohlenstoff wiederum vom Hartmetall zum Stahl.

Tabelle 2.3: Gibbsche Bildungsenthalpie von carbidischen Phasen im C-Co-Fe-W-System nach [88]

Phase System Cu Co Fe w Gm
[Gew.-%] [Gew.-%] [Gew.-%] [Gew.-%] [k]/mol]

M;C W-C 50,0 - - 50,0 -132
MsC Fe-C 25,0 - 75,0 - -246
Co-Fe-C 25,0 18,1 56,9 - -254
Co-Fe-W-C 25,0 17,3 53,8 39 -258

MsC Co-W-C 14,3 54,6 - 31,1 -554
Fe-W-C 14,3 - 41,7 44,0 -527
Co-Fe-W-C 14,3 18,0 23,5 44,2 -524

M;;C Co-W-C 7,6 46,2 - 46,2 -1.027

Da das geschmolzene Kupfer jedoch kein Kohlenstoff aufnehmen kann, wird die
Kohlenstoffdiffusion durch die Bildung und das Wachsen von festen Fe-Co Phasen
begiinstigt, die bei einer ausreichenden Warmebehandlung Briicken vom Hartmetall

bis zum Stahl bilden [89]. Uber diese Briicken gelangt der freie Kohlenstoff zum Stahl.
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Infolge der Kohlenstoffverarmung am Hartmetall sind die verbleibenden Metalle an

der Grenzflache Lot/Hartmetall bestrebt, komplexere n-Carbide zu bilden.

Die carbidischen Reaktionszonen am Hartmetall weisen nach Tabelle 2.3 sehr
negative Gibbsche Energien auf und sind dadurch thermodynamisch sehr bestandig.
Wahrend das Monocarbid WC noch eine Gibbsche Energie von -132 kJ/mol aufweist,
verdoppelt sich der Wert bei einer carbidischen Phase der Auspragung M3C auf bis
zu -258 k]/mol. Die n-Carbide der Form M¢C und Mi2C liegen mit -554 kJ/mol
bzw. -1.027 kJ/mol sogar bei einem Vielfachen der Gibbschen Energie des Wolf-
ramcarbids. Stock und Hack machen die hohe Stabilitit der Verbindungen dafiir
verantwortlich, dass weiteres Kobalt und auch Kohlenstoff aus dem Hartmetall in die
Reaktionszone diffundiert und zu Mikroporen an der Grenzflache bzw. im Hartmetall
fihrt, die die Festigkeit des Verbundes zusatzlich zu der Sprédphasenbildung
drastisch senkt [88]. Lee et al. beobachteten in ihren Untersuchungen, dass zusatzli-
che Additive an Cr3C; die Bildung von MeC behindern. Allerdings bildet sich bei einem
Uberangebot an Cr3Cz wiederum Cr;C3, wodurch die Festigkeit ebenfalls wieder

herabgesetzt wird [90].

Mit Temperaturen von tiber 1.000 °C liegt der Schmelzbereich von Kupferloten sehr
hoch. Aufgrund der thermischen Ausdehnung sind die erwdarmten Bauteile grof3er als
bei Raumtemperatur. Nach dem Erstarren des Lotwerkstoffes ziehen sich die Bauteile
in Folge der Abkiihlung zusammen. Die deutliche Diskrepanz zwischen den thermi-
schen Ausdehnungskoeffizienten von Hartmetall, Stahl und auch dem Lotwerkstoff
fiihrt dabei zu deutlichen Eigenspannungen im Fiigeverbund. Uberschreiten diese
Eigenspannungen ein kritisches Maf3, so wirken sie negativ auf die Festigkeit und
fihren zum Bruch der Fiigeverbindung. Je nach dem zu létendem Bauteil muss
zwischen der resultierenden Festigkeit des Lotwerkstoffes und der Vermeidung von
thermisch induzierten Eigenspannungen abgewogen werden. Grof3e Fligeflachen
neigen zu erhohten Eigenspannungen, so dass Hochtemperaturlote auf Kupferbasis
fiir Bauteile, wie beispielsweise mit Hartmetall bestiickte Bohrer und Meif3el, fiir den
Bergbau geeignet sind [5]. Zudem muss berticksichtigt werden, dass die notwendige
Prozesstemperatur von mehr als 900 °C oberhalb der Austenitisierungstemperatur
der verwendeten Stahlwerkstoffe liegt und aufierdem vorhandenes Zink in Messing-

loten beim Vakuumléten ausdampft [70].
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Silberbasislote

Beim Loten von Hartmetall muss die Schmelztemperatur je nach Anwendungsfall
gesenkt werden. Aufierdem ermoglicht eine niedrigere Prozesstemperatur kiirzere
Taktzeiten wie auch geringere Energiekosten. Hierzu eignen sich insbesondere
Lotlegierungen auf Silberbasis. Die Silberlote besitzen eine Warmfestigkeit bis etwa
300 °C [70] und sind somit fiir die meisten Anwendungen beim Fligen von Hartmetall
und Stahl geeignet. In diesem Zusammenhang wurde von den fiihrenden Lotherstel-
lern lange das nach DIN ISO 17672 bezeichnete Lot Ag 340 mit einer
Schmelztemperatur von 610 °C zum Loten empfohlen [91]. Allerdings ist es mittler-
weile aufgrund der krebserregenden Beimengung von Cadmium verboten, so dass die
Werkzeughersteller auf alternative Lote angewiesen sind. Als Hartlotlegierungen
finden daher hauptsachlich die Lote Ag 427 und Ag 449 Anwendung beim Herstellen
von Hartmetallverbindungen. Chang et al. liefern in [92] terndare Phasendiagramme
im Cu-Ag-Zn-System, an denen die Lotlegierungen auf Silberbasis im Folgenden naher

erlautert werden.

In Abbildung 2.9 sind diese beiden Lote aufgrund ihrer Hauptbestandteile in das
terndre System Cu-Ag-Zn fiir den schmelzfliissigen Bereich und in Abbildung 2.10 im
isothermen Schnitt bei 350 °C eingezeichnet. Das Lot Ag 449 befindet sich direkt am
eutektischen Punkt I1 und hat dadurch einen sehr eng ausgepragten schmelzfliissigen
Ubergangsbereich von 680 bis 705 °C, siehe auch Tabelle 2.2. Bei dem Lot Ag 427 ist
der schmelzfliissige Bereich von 680 bis 850 °C hingegen starker ausgepragt, da diese
Legierungszusammensetzung deutlich vom eutektischen Punkt I1 entfernt ist. Nach
der Erstarrung bilden sich in dem terndren System verschiedene Mischkristalle, wie

sie aus Abbildung 2.10 zu entnehmen sind.

Nach Chang et al. befinden sich im terndaren System Cu-Ag-Zn allerdings keine
terndren Phasen [92]. Der Kupfermischkristall (Cu) weist neben 28 Gew.-% Zink noch
etwa 9 Gew.-% an Silber auf, wahrend der Silbermischkristall (Ag) hingegen etwa 20

Gew.-% an Zink und noch 5 Gew.-% an Kupfer aufnimmt.
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Abbildung 2.9: Ternédre Phasendiagramme im Ag-Cu-Zn-System im fliissigen Bereich mit eingezeich-

neten Bereichen fiir die Lote Ag 427 und Ag 449 [92]
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Abbildung 2.10: Ternare Phasendiagramme im Ag-Cu-Zn-System im isothermen Schnitt bei 350 °C mit
eingezeichneten Bereichen fiir die Lote Ag 427 und Ag 449 [92]
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Daneben tritt eine dritte Phase auf, die hier als (8 auf der Silberseite bzw. 3 auf der
Kupferseite bezeichnet wird. Dieser [3-Mischkristall 16st etwa 50 Gew.-% an Silber,
27 Gew.-%Zink und 23 Gew.-% Kupfer. Die Legierungselemente Nickel und Mangan
werden in den Silberbasisloten eingesetzt, da sie deutlich die Benetzungsfahigkeit des
fliissigen Lotes auf dem Hartmetall férdern und wurden von Chang ebenfalls in [92]
fiir das Cu-Ag-System untersucht. So kann Silber einen Mischkristall mit 13 bzw. 22

Gew.-% Mangan bilden, der auf3erdem noch bis zu 30 Gew.-% Kupfer 16st.

Das Nickel baut sich wiederum in den Kupfermischkristall ein. Um die Verbesserung
der Benetzungsfahigkeit zu erkldren, fiihrten Yaoita et al. in [93] Studien beziiglich
der Wirkung von Legierungselementen in Silberbasisloten durch und bestatigten die
Bildung von Mischkristallen aus Kupfer und Nickel, die sich dann an der Grenzflache
zum Hartmetall anlagern und somit die Benetzung beglinstigen. Weiterfiihrende
metallurgische Untersuchungen an den Silberbasisloten zum Fiigen von Hartmetall
und Stahl sind im Vergleich zu den Kupferloten in der Literatur kaum zu finden. Dies
ist darauf zuriickzufiihren, dass andere Faktoren die Festigkeit mafdgeblich mitbe-

stimmen und dieser Aspekt zunachst eher vernachlassigt wurde.

Verbundlote

Das Loten von Stahl und Hartmetall benotigt deutlich breitere Lotspalte, um die
entstehenden thermischen Eigenspannungen durch das Lotgut zu kompensieren.
Zum Flgen grofierer Lotspalte werden iiblicherweise so genannte Verbundlote
eingesetzt [94]. Diese Verbundlote besitzen duktile metallische Zwischenschichten
oder auch Netze, die mit dem eigentlichen Lotwerkstoff {iberzogen werden. lhr
Einsatz geschieht hauptsichlich bei grofen zu fiigenden Flichen, die iiber 100 mm?
einnehmen oder bei einer fiir den Fligeprozess ungiinstigen Form des Lotspaltes [94,
95]. Die Zwischenschichten und Netze sollen wahrend des Lotvorganges nicht auf
schmelzen, sondern das Lotgut wahrend des Abkiihlvorganges stabilisieren und die
entstehenden Eigenspannungen aufnehmen [70]. So werden bei Kupferloten Nickel
und bei Silberloten Kupfer als Zwischenschicht genutzt [5]. In [96] konnte der
Festigkeitszuwachs beim induktiven Loten von Hartmetallen durch die Verwendung
von Kupferzwischenschichten bei Silberbasisloten nachgewiesen werden. Eine
Alternative zu den Zwischenschichten sind in das Lot eingearbeitete, hoher schmel-
zende metallische Netze. Diese Netze erlauben durch die Wahl der Faserdurchmesser
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eine einfache Sicherstellung der gewiinschten Spaltbreiten beim Loten, wahrend bei
den Schichtloten die Gefahr besteht, dass wahrend des Lotens durch eine zu hohe

Anpresskraft das fliissige Lot aus dem Spalt herausgedrtickt wird.

Am Beispiel der Kreissdgeblatter wurden in der Vergangenheit bereits intensive
Studien zum Verhalten der Verbundlote angestellt. Magin und Rassbach fiihrten in
[97] eine Spannungsanalyse an geloteten Kreissidgen mit Hilfe von FEM-Simulationen
durch. Sie belegen, wie empfindlich die Spannungsverteilung im Fiigeverbund auf die
Lage der Zwischenschicht reagiert und somit einen deutlichen Einfluss auf die
Festigkeit bewirkt. Die Eigenspannungen werden auf ein Minimum reduziert, sobald
die Zwischenschicht den gesamten Fiigebereich bedeckt. Aufbauend auf diesen
Ergebnissen wurde in [98, 99] die Auswirkung unterschiedlicher Lot-Bandbreiten auf
die Festigkeit untersucht. An den gepriiften Proben ergab sich eine optimale Dicke
der Kupferschicht von 100 bis 150 um. Weiterhin geben sie die Empfehlung, dass das
Verbundlot die Fiigestelle fiir einen geeigneten Spannungszustand etwas iiberlappen

sollte.

Flussmittel

Eine hochwertige Lotnaht erfordert eine metallisch blanke und reine Fiigeflache,
damit eine vollstindige Benetzung des geschmolzenen Lots stattfinden kann. Die
Aufgabe des Flussmittels ist somit die Sduberung der Oberflache von den vorhande-

nen Verunreinigungen und Oxiden sowie eine erneute Oxidation zu verhindern.

Als Flussmittel finden vorwiegend Borverbindungen und Fluoride Anwendung, aber
je nach Einsatztemperatur auch Chloride, Silikate und Phosphate. Hierbei handelt es
sich um Salze, die bei Erreichen ihrer Schmelztemperatur mit den metallischen
Oxiden auf den Fligepartner reagieren und so die Oberflache reinigen [100]. Diese in
Flussmitteln verwendeten Salze bilden mit den metallischen Oxiden ein niedrig
schmelzendes Eutektikum [101], so dass die auf der Oberflaiche der Fiigepartner
anhaftenden Oxide in der Salzschmelze gelost werden. Des Weiteren reagieren die
komplexen chemischen Verbindungen bei erhohten Temperaturen bevorzugt mit
dem in der Atmosphare befindlichen Sauerstoff [102], so dass der fliissige Film das
darunter liegende Substrat vor einer weiteren Oxidation schiitzt. Die Salzschmelze

setzt zudem die Oberflachenspannung auf dem Substrat herab, so dass das fliissige
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Lot die Oberfliche benetzen kann. Die Wirktemperatur des Flussmittels muss
innerhalb des Schmelzbereiches des Lotes liegen bzw. sollte das Flussmittel bereits
etwa 50 °C unterhalb des Lotes beginnen zu wirken [14]. Bei Erreichen der Léttempe-
ratur muss das fliissigwerdende Lot in der Lage sein, dass Flussmittel riickstandslos
aus der Lotnaht zu verdrangen, um die Fiigepartner vollstandig zu benetzen. Gelingt
dies nicht, verbleiben Riickstinde des Flussmittels in der Filigezone, die beim
Erstarren des Lotes zu Poren oder Einschliissen und damit zu einer Schwachung der
Verbindung fithren. Dauert der Lotprozess zu lange und das Flussmittel hat gentligend
mit dem Sauerstoff reagiert, tritt eine Sattigung des Flussmittels ein, so dass es seine
Wirksamkeit verliert. Zu diesem Zeitpunkt sollte der Lotprozess allerdings bereits
abgeschlossen sein, da sonst eine erneute Oxidation der Fiigefliche oder des

Lotwerkstoffes auftritt und die Verbindung wieder schwacht.

Die Flussmittel werden meist in Form von Pulver, Pasten oder durch Einarbeitung in
den Lotwerkstoff bereitgestellt. Pulverformige Flussmittel besitzen keine Haftfestig-
keit auf den Oberflichen und sind daher nur beschriankt fiir industrielle
Anwendungen geeignet. Das Bindemittel in Flussmittelpasten besitzt hingegen eine
erhohte Haftfestigkeit, so dass das Flussmittel nicht bei einer Bewegung der Bauteile
entfernt wird. Auch bildet die Paste bereits vor dem Loten einen gleichmafdigen Film
auf der Oberflache, so dass das gereinigte Bauteil bereits vor der thermischen
Aktivierung des Flussmittels vor einer Oxidation geschiitzt ist [100]. Somit eignen

sich diese Pasten fiir automatisierte Létanwendungen.

Die Flussmittel zum Hartléten sind in der europdischen Norm DIN EN 1045 eingeteilt.
Hier sind fiir das Loten von Schwermetallen die Flussmittel der Klasse FH geeignet,
wobei die Flussmitteltypen FH10 und FH12 insbesondere fiir das Loten von
Hartmetall zu verwenden sind. Die Wirktemperaturen dieser Flussmittel liegen
zwischen 550 °C und 800 °C fiir FH10 und bis maximal 850 °C fiir FH12. Zu beachten
gilt, dass die Riickstande des Flussmittels nach dem Loéten sehr korrosiv sind und
unbedingt nach dem Loten durch Waschen oder Beizen entfernt werden miissen

[103].
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2.2.3 Mogliche Fehlerarten in der Fiigeverbindung

Die vorangegangenen Abschnitte belegen die Komplexitit und Vielzahl an Einfluss-
grofden sowie deren Wechselwirkungen untereinander zum Erzeugen von hochfesten
Fligeverbindungen zwischen Stahl und Hartmetall durch das Loten. Schon kleinste
Abweichungen im Herstellungsprozess konnen eine drastische Beeintrachtigung der
Fligeverbindung verursachen. Schwartz gibt in [76] eine ausfiihrliche Beschreibung
der haufigsten Fehlerarten in geloteten Filigeverbindungen. Allerdings lassen sich
diese Fehlerarten fiir den Fiigeverbund zwischen Stahl und Hartmetall weiter
spezifizieren [5] und bilden die Grundlagen fiir die in diesem Abschnitt vorgestellten
Uberlegungen. In Tabelle 2.4 sind hierzu die wichtigsten Fehlerarten mit ihren
Ursachen und den resultierenden Folgen aufgefiihrt und werden im Folgenden

zusammen mit den Erkenntnissen aus dem vorherigen Abschnitten zusammenge-

fasst.
Tabelle 2.4: Mogliche Fehlerarten in geloteten Hartmetall-Stahl Fiigeverbindungen [104]
Fehlerart Ursache Folge
Lage e Mangelhafte Fixierung bzw. ¢ Einschrankung der Bauteilfunktion
Anpresskraft
Benetzung o Verschmutzte Fligestellen e Verringerte Anbindungsflache senkt
¢ Bauteil nicht vollstandig erwdrmt die Festigkeit
¢ Lot unvollstandig aufgeschmolzen
e Zu wenig oder falsches Flussmittel
Poren ¢ Flussmittel konnte nicht ausgasen e Je nach Zahl, Grofde und Lage wird
die Festigkeit herabgesetzt
Einschliisse o Fiigestellen wurden nicht e Siehe Poren
ordnungsgemaf} gesdubert
o Flussmittelreste
Eigenspannungen | e Zu geringer Lotspalt (ggfs. durch zu ¢ Eigenspannungen addieren sich in
hohe Anpresskraft) der Bauteilnutzung zu der dufieren
o Zu grofde Fiigeflaichen Belastung
o Kein Verbundlot verwendet e Initiierung von Rissen
Risse o Zu hohe Eigenspannungen e Tragfahigkeit der Fiigeverbindung
wird gesenkt
e Ausfall des Bauteils
Sprodphasen e Kohlenstoffarmer Stahl o Duktilitat bzw. elastische Verhalten
o Hartmetall verarmt an Kohlenstoff der Fiigeverbindung wird einge-
schrankt
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Die Einhaltung der Lage und Positionstoleranzen der Hartmetalle auf den Werkstii-
cken wird gefdhrdet, wenn das Hartmetall beim Fliissigwerden des Lotes
aufschwimmt und in Folge einer mangelhaften Fixierung oder einer zu geringen
Anpresskraft sich bewegt. Um diesem Mechanismus entgegen zu wirken, muss eine
geeignete Lotlehre konstruiert und die Anpresskraft wahrend des Lotens angepasst

werden.

Zur Erreichung einer hohen Festigkeit sollte das fllissige Lot die gesamte Fiigeflache
benetzen. Selbst wenn fiir die Fiigeverbindung der korrekte Lotwerkstoff ausgewahlt
wurde, konnen verschiedene Ursachen eine vollstindige Benetzung der Fligeflichen
verhindern. Bei zu kurzen Lotzeiten gelangt zu wenig thermische Energie in die
Fligezone, so dass die Bauteile unzureichend warm werden und das Lot nur
unvollstindig aufschmilzt. Wurden die Fiigeflichen vor dem Loéten unzureichend
gereinigt, konnen sich noch benetzungshemmende Riickstinde auf der Oberflache

befinden, die die Benetzung ebenfalls beeintrachtigen.

Ein pordses Lotgut entsteht durch eine Gasaufnahme der fliissigen Schmelze.
Wahrend der Abkiihlung wird das Gas wieder ausgeschieden und bildet im Lotgut
Hohlrdume in Form von Poren. Beim atmosphédrischen Loten verursacht dies
mafigeblich das verbrannte Flussmittel bzw. deren Binder, die nicht vollstindig aus
der Lotnaht verdrangt werden und als Riickstdnde im Lotgut verbleiben. Dies passiert
haufig, wenn das fliissige Lot nicht ausreichend erwarmt wurde und somit noch eine
hohe Viskositit besitzt. Neben dem Flussmittel kann auch im Lot hinzulegiertes Zink
bei zu hohen Prozesstemperaturen verdampfen, so dass Dampfblasen im Lotgut als
Poren verbleiben. Die Entstehung eines pordsen Lotguts kann prozessbedingt nicht
vollstiandig unterbunden werden. Daher miissen geeignete Mafdnahmen erfolgen, um
die Porositit auf ein Mindestmafd zu reduzieren. Besitzt das Lotgut eine zu hohe
Porendichte, sinkt die Festigkeit des Verbundes unter einen kritischen Wert, da nicht
mehr geniligend Anbindungsfliche vorhanden ist und auch die Unstetigkeiten des

porosen Gefliges die Verformungsfahigkeit der Fligezone einschranken.

Die Auswirkungen der thermischen Eigenspannung im Lotverbund wurden bereits
ausfiihrlich in den Arbeiten von Magin et al. untersucht [97, 98, 99]. In Folge der
verschiedenen thermischen Ausdehnungskoeffizienten von Stahl und Hartmetall
schrumpfen die Komponenten in der Abkiihlphase nach dem Loten unterschiedlich

stark, wodurch der Fligeverbund unter Spannung gesetzt wird. Diese Eigenspannun-
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gen konnen zu einem gewissen Grad durch das Lotgut kompensiert werden. Hierzu
sollte dies allerdings eine ausreichende Dicke haben, so dass an kritischen Bauteilen
die Verbundlote zum Einsatz kommen. Hierbei muss auch die Fiigeflache berticksich-
tigt werden, da bei grofden Bauteilen auch eine grofdere absolute Dehnung erfolgt, die
es zu kompensieren gilt [105]. Ubersteigen die thermisch bedingten Eigenspannun-
gen ein kritisches Maf kann der Fiigeverbund bereits wahrend des Lotens versagen.
Liegen die Eigenspannungen unterhalb dieses liberkritischen Bereiches summieren
sich wahrend der Bauteilnutzung die von aufien anliegenden Belastungen mit den
inneren Eigenspannungen im Fiigeverbund auf. Am Beispiel der mit Hartmetall
bestiickten Kreissdgen liegt das Spannungsmaximum auf der Oberfliche der
Hartmetallzidhne, so dass von hier bei einer Uberbeanspruchung im Einsatz des
Werkzeuges die Rissinitiierung stattfindet [97] und ein Ausbrechen der Zahne die

Folge ist.

Aufierdem kann bei ungiinstigen Prozessbedingungen das Gefiige des Lotgutes
versproden [106]. Festigkeitsmindernde Spréodphasen wie die MeC-Carbide zahlen
ebenfalls zu den Fehlerarten, die es zu vermeiden gilt. [hr Auftreten wird durch
kohlenstoffarme Stdhle begiinstigt, die unter hohen Temperaturen mit Lotwerkstof-
fen auf Kupferbasis an Hartmetall gelotet werden. Durch ihre Bildung wird das
duktile und elastische Verhalten des Filigeverbundes gehemmt, wodurch die

Fligeverbunde friihzeitig ausfallen.

Zur Vermeidung dieser zum Teil grundlegend verschiedenen Fehlerarten sind im
Vorfeld umfangreiche Studien und Untersuchungen notwendig. Viele Probleme treten
haufig auch erst wahrend der eigentlichen Produktion oder gar im Einsatz der
Produkte auf. Um daher das Vorhandensein der verschiedenen Fehlerarten in den
hergestellten Fligeverbunden zu iiberpriifen, sind geeignete Qualitdtssicherungs-

mafinahmen notwendig, die im folgenden Abschnitt erldutert werden.

2.3 Priifung von L6étnahten

Zur Qualitatspriifung von Lotndhten existieren verschiedene Methoden, die in eine
zerstorende als auch zerstorungsfreie Priifung eingeteilt werden. Zur zerstérenden
Prifung gehoren die Messung der mechanischen Eigenschaften wie im Zug- oder

Scherversuch. Aber auch zu metallographische bzw. mikroskopische Untersuchung
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des Lotgutes miissen meist Querschliffe durch die Lotnaht prapariert werden, so dass
eine Schadigung des Bauteils unumganglich ist. Die zerstorende Priifung liefert
oftmals eine direkte Aussage lber die Qualitit der Lotnaht, beispielsweise als
resultierender Festigkeitswert im Zugversuch, wobei die Lotnaht bzw. das Bauteil im
Folgenden nicht mehr gebraucht werden kann. Die zerstorungsfreien Priifverfahren
besitzen hingegen den Vorteil, die Lotnaht nicht zu beeintrachtigen, so dass die
gepriften Bauteile weiterhin eingesetzt werden konnen. Jedoch erweist sich in vielen
Fillen die Analyse der Lotndhte im Vergleich zu den zerstoérenden Priifverfahren als
wesentlich anspruchsvoller, da die zerstorungsfrei ermittelten Messdaten nur eine
indirekte Aussage zulassen und eine Interpretation von erfahrenen Priifern erfor-
dern. Bei Auswahl des richtigen Prifverfahrens miissen neben der Aussagefahigkeit
auch die wirtschaftlichen Aspekte berticksichtigt werden [107], was viele Priifverfah-

ren aus der industriellen Serienfertigung ausschlief3t.

Die folgenden Abschnitte behandeln die gingigsten Methoden zur Priifung und
Analyse von Lotndhten. Als zerstérende Verfahren werden die mechanische Priifung
und die metallographische Untersuchung beschrieben. Beziiglich der zerstérungsfrei-
en Verfahren werden die optische Sichtpriifung, die durchstrahlenden Verfahren wie
Rontgenographie und die akustischen Verfahren wie die Schallemissionsanalyse und
die Ultraschallpriifung behandelt. Der Fokus dieser Arbeit liegt in der Qualifizierung
der elektrischen Widerstandsmessung zur zerstérungsfreien Priifung von Loétndhten,

so wird diese Methode ausfiihrlich in Abschnitt 2.4 beschrieben.

2.3.1 Mechanische Priifung

Die mechanischen bzw. zerstérenden Priifverfahren fiir Hartl6tverbindungen sind in
der DIN EN 12797 zusammengefasst [108]. Sie dienen zur Bestimmung der Eigen-
schaften der Fiigeverbindung, wie sie sich durch die Auswirkungen des Lotprozesses

und einer ggfs. nachfolgenden Warmebehandlung ergeben.

So existieren neben der Zugpriifung weiterhin die Schal- und Scherzugpriifung, wie
sie in Abbildung 2.11 beziiglich der verschiedenen Belastungsarten dargestellt sind.
Die Laststeigerung erfolgt bei allen Belastungsarten bis zum Versagen der Lotnaht.
Die gemessenen Krifte und Liangendnderungen geben Informationen iiber das

Festigkeitsverhalten der Verbindung, wahrend die Bruchflache auf Unregelmafiigkei-
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ten hin untersucht werden kann (siehe hierzu auch Abschnitt 2.3.3). Fir die
mechanische Festigkeitsprifung sind allerdings eigenstindige Probekorper
herzustellen, da die Priifung an vielen Bauteilgeometrien nur schwer durchzufiihren
ist. Bei der Zugpriifung wird die Lotverbindung in der Regel lber die gesamte
Fligeflache gleichmafiig belastet, wahrend bei der Schalzugpriifung sich die Spannung
auf den dufderen Rand der Lotnaht konzentriert und hier das Versagen im Kerbgrund
der Hohlkehle initiiert wird. In den meisten Fallen lauft der Riss durch das Lotgut
bzw. an der Grenzfliche zwischen Substrat und Lotgut. Allerdings sind gelotete
Fligeverbindungen laut DIN EN 12797 vorwiegend so konstruiert, dass sie im Betrieb
auf Scherung belastet werden. Hierdurch ergibt sich innerhalb der Fiigezone ein
glinstigerer Spannungszustand, so dass der Riss am Rand entsteht und in seinem
Verlauf meist durch den Grundwerkstoff zieht und es hierdurch zum Versagen
kommt. Somit liegt der kritische Spannungsbereich meistens am Rande der Fiigezone
in der Hohlkehle, deren Beschaffenheit durch den Hohlkehlradius und der Rauheit
einen mafdgeblichen Einfluss auf die kritische Last und folglich auf die Rissentstehung
hat. So entstehen bei einer zu starken Einschniirung der Hohlkehle tiberproportional
hohe, kritische Spannungszustinde, die ein frihzeitiges Versagen bewirken und

somit zu einer verminderten Festigkeit fiihren.
N P t
Lotgut——o <—Hohlkehle
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Belastungsart: Zug Schélung Scherung

Abbildung 2.11: Verschiedene Belastungsarten zur mechanischen Festigkeitspriifung von Lotniahten
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Unter dem Aspekt der Betriebsfestigkeit kann bei der Bauteilbeanspruchung bereits
durch Spannungszustinde unterhalb der ermittelten Festigkeit ein Versagen der
Fligeverbindung auftreten, wenn das Belastungskollektiv zyklisch auf das Bauteil
einwirkt. Um diese Belastungsfille abzubilden, muss das Verhalten der Loétnaht
anhand von Dauerschwinguntersuchungen analysiert werden [109, 110, 111, 112].
Allerdings sind solche Priifungen gerade im industriellen Bereich aufgrund der

langwierigen Zyklen und der damit verbundenen Kosten begrenzt.

Eine Hartepriifung sollte an den Fligeverbindungen laut DIN EN 12797 durchgefiihrt
werden, wenn der Fiigeprozess Auswirkungen auf die Eigenschaften des Grundwerk-
stoffes hat. So lassen sich auch Sprodphasen mit Hilfe einer Mikro-Hartepriifung bzw.
Nanoindentation identifizieren [113]. Die Hartepriifung sollte in diesem Falle an
einem Schnitt quer zur Lotnaht erfolgen. Die Anfertigung solcher Schnitte bzw.
Querschliffe wird im folgenden Abschnitt zu den metallographischen Untersu-

chungsmethoden naher beschrieben.

2.3.2 Metallographie

Die Metallographie dient zur Analyse und Beschreibung von metallischen Gefiigen.
Um einen prazisen Einblick in das Gefiige des Lotgutes zu erhalten, miissen die
Bauteile aufgetrennt und Querschliffe angefertigt werden. Die Pradparation von
Fligeverbunden aus geloteten Fiigeverbunden zwischen Stahl und Hartmetall ist
aufgrund der verschiedenen Werkstoffeigenschaften beziiglich Harte und Duktilitat
sehr aufwandig. Das silberhaltige und sehr duktile Hartlot kann sich bei der Prapara-
tion verformen und somit die Giite des Querschliffes mindern. So besteht die Gefahr,
dass sich die Schleif- und Poliermittel in die Oberflache eindriicken und den

Querschliff verfalschen oder sogar vorhandene Poren verdecken.

Petzow empfiehlt daher in [114] zur Praparation von Silberloten zunachst auf
SiC-Papier bis zu einer Kéornung von 1200 mit destilliertem Wasser und wenig Druck
zu schleifen. Das Polieren sollte im Anschluss auf hartem Seidentuch mit einer
Diamantkoérnung von 1 um fiir 30 Minuten bzw. einer Kérnung von 0,25 pum fiir 45
Minuten erfolgen. Die Endpolitur von Hand wird zuletzt auf weichem Tuch mit

Magnesiumoxid durchgefiihrt. Fiir Hartmetalle empfiehlt Petzow auch die Verwen-
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dung von Diamanten unterschiedlicher Korngréfien, wobei zum abschliefienden
Polieren Kérnungen von etwa 1 pm zu nutzen sind. Weiterhin gibt er zu bedenken,
dass wahrend der Praparation die kobalthaltige Binderphase nicht mit Al;03 in
Kontakt treten sollte, da die Probe sonst beginnt zu korrodieren. Ohne eine weitere
Behandlung lassen sich an dem praparierten Querschliff im Lichtmikroskop
Fehlstellen wie Risse, Poren, Lunker, Einschliisse, Verunreinigungen und korrosive
Verdanderungen beobachten. Um Unterschiede im Geflige zu erkennen, miissen
allerdings Kontrastunterschiede von mehr als 10 % vorhanden sein. Deshalb sollte
bei metallischen Gefiigen der Kontrast der verschiedenen Bestandteile durch
geeignete Atzmittel verbessert werden. Gerade die Identifizierung von carbidischen
Ausscheidungen im Hartmetall bzw. im Lotgut besitzt einen hohen Anspruch. Hierzu
hat sich die Atzung nach Murakami bewéhrt [6, 54, 87, 114]. Die Murakami-Lésung
wird mit 100 ml destilliertes Wasser mit 5 bis 10 g Kaliumhydroxid und 5 bis 10 g
Kaliumferricyanid angesetzt. Das Atzmittel reagiert innerhalb der Farbniederschlag-
sitzung mit den carbidischen Verbindungen und hinterldsst eine oxidische
Deckschicht auf der Oberflache, die unter dem Lichtmikroskop farblich zu erkennen
sind. Je nach zu identifizierender Carbidsorte muss eine unterschiedlich lange
Atzdauer verwendet werden, da sonst die anderen Reaktionsprodukte das Ergebnis

verfalschen, siehe Tabelle 2.5.

Tabelle 2.5: Atzdauern mit Murakami-Lésung zum Identifizieren von carbidischen Ausscheidun-
gen im Hartmetall nach [6, 114]

Dauer Nachweis Beschreibung

1bis2s Me¢-Carbide | n-Carbide treten als orangefarbene oder braune 6rtliche Nester auf

5bis20s Ms-Carbide | Mischcarbide werden als gelbbraune Gefiigebestandteile sichtbar

60 bis 360 s M;-Carbide | Korngrenzen der a-WC-Phasen verfarben sich grau

Neben dem Lichtmikroskop ist es auch moglich, die Querschliffe im Rasterelektro-
nenmikroskop (REM) zu analysieren. Das REM liefert selbst unter sehr starken
Vergrof3erungen scharfe und kontrastreiche Bilder. Zudem lassen sich weiterfiihren-
de Untersuchungen wie eine EDX-Analyse (energiedispersive Rontgenspektroskopie)
oder EBSD-Aufnahmen (engl.: Electron backscatter diffraction) durchfiihren, um
genauere Einblicke in die Zusammensetzung und den Aufbau des Gefiiges zu erhalten.

Das Lichtmikroskop besitzt im Vergleich zum REM den Vorteil, dass die Untersuchung
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sehr schnell und ohne grofien Aufwand durchzufiihren ist. Von Nachteil ist jedoch die
je nach Vergrofierung geringere Tiefenschérfe, so dass bei unglinstigen Oberflachen

nur Teilbereiche des Bildausschnittes scharf sind [115].

2.3.3 Optische Sichtpriifung

Die Sichtpriifung gehort zu den éaltesten und auch am haufigsten eingesetzten
zerstérungsfreien Priifmethoden. Durch eine einfache visuelle Uberpriifung ist es
maoglich, bereits unmittelbar nach dem Loten erste Aussagen iiber das Gelingen der
Lotung zu erbringen [6]. Unter der Zuhilfenahme von optischen Hilfsmitteln, wie
Lupen oder Mikroskopen und speziellen Beleuchtungen, kann die Priffahigkeit
signifikant verbessert werden. Um auch schwer zu erreichende Stellen zu priifen,
helfen dem Priifer spezielle Endoskope. Ein fachkundiger Loter bzw. Priifer ist in der
Lage, bereits vom aufderen Erscheinungsbild der Fiigezone her eine Prognose iliber
den Zustand der Verbindung zu geben. Die moéglichen Unregelmafdigkeiten in einer
hartgeloteten Filigeverbindung sind in der DIN 18279 beschrieben und lassen sich in

aufdere und innere Unregelmafdigkeiten unterscheiden, siehe Tabelle 2.6.

Tabelle 2.6: Unregelmafdigkeiten in hartgel6teten Verbindungen nach DIN 18279 [116]

AuRere UnregelmiRigkeit Innere Unregelmifligkeit
e Eingefallene Lotnaht e Fillfehler
e Risse e Risse
e Offene Porositat e Feststoffeinschliisse
e Unzureichende Hohlkehle e Gaseinschluss
e Lotgutiberlauf e Flussmitteleinschluss
e Lokales Aufschmelzen e Bindefehler
e Raue Létnahtoberflache e Ubermifige Anlsung des Lotes und des
e Ausblithungen Grundwerkstoffes
e Verfarbungen
e  Spritzer
e  Flussmittelreste
e Erosion in der Oberflachen des Grundwerk-
stoffs
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Nur die dufderen Unregelmafdigkeiten konnen mit Hilfe der optischen Sichtpriifung
zerstorungsfrei untersucht werden, wahrend die Untersuchung beziiglich der inneren
Unregelmafdigkeiten erst im Schadensfall oder nach einer mechanischen Priifung der
Lotverbindung erfolgt. Bei der Bewertung der Unregelmafdigkeiten muss zunachst
festgestellt werden, welche der Kriterien fiir die Anwendung der Fligeverbindung als
kritisch zu bewerten sind. So kann selbst ein Fiillgrad von 60 % als noch ausreichend
fiir zahlreiche Anwendungen gelten oder vereinzelte Poren bzw. Gaseinschliisse
unkritisch sein, wenn die Anwendung eine Gasdichtigkeit der Lotverbindung

erfordert [116].

So ist die Sichtpriifung ein sehr rasch durchzufiihrendes Priifverfahren, das von dem
Maschinenbediener selbst angewendet wird. Durch die Verfiigbarkeit leistungsfahi-
ger Computersysteme nimmt die Funktionstiichtigkeit und dadurch auch die
Bedeutung von automatisierten Sichtprifsystemen stetig zu [117]. Es verlangt im
Vergleich zu anderen Priifverfahren nur wenige bzw. kostengiinstige Hilfsmittel, so
dass es in nahezu allen Fertigungen eingesetzt wird und auch beim Hartléten von
Hartmetall und Stahl wichtige Hinweise auf das Gelingen des Fligeprozesses liefern
kann. Zu den Nachteilen gehoren, dass sich die Prifaussage nur auf die Bauteilober-
flaiche bezieht. Um eine Aussage iiber den inneren Zustand der Verbindung zu

erhalten, miissen volumetrische Priifverfahren herangezogen werden.

2.3.4 Durchstrahlende Priifverfahren

Die Rontgenographie gehort zu den durchstrahlenden Priifverfahren und erlaubt das
Innere von Bauteilen zerstorungsfrei zu begutachten, wobei die Bauteile mit Hilfe von
geeigneten Strahlungsquellen durchstrahlt werden. Als Strahlquellen dienen
Rontgenrohren oder Permanentstrahler, wie beispielsweise Co-60. Nachdem die
Rontgenstrahlen aus dem Bauteil austreten, belichten sie einen Rontgenfilm oder
einen Detektor, der die Informationen digital aufbereitet. Durch die Dichteunter-
schiede der verschiedenen Elemente bzw. Werkstoffe wird die Strahlungsenergie je
nach Strahlengang durch das Bauteil unterschiedlich stark geschwacht, so dass
verdeckte Inhomogenititen oder Fehler auf dem Rontgenbild nachweisbar sind. Die
zweidimensionale Durchstrahlungspriifung wird zur Inspektion in Fertigungslinien

eingesetzt. In diesem Zusammenhang haben Crostack et al. die Rontgenpriifung
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verwendet, um in [118] mit Hartmetall bestiickte Kreissdgen und in [119] Hammer-

bohrer auf Fehler in der Fiigeverbindung erfolgreich zu untersuchen.

Im Vergleich zur RoOntgendurchstrahlung generiert die Rontgen-Computer-
tomographie hingegen ein dreidimensionales Modell des zu priifenden Bauteils.
Hierdurch ist es moglich, beliebige Schnittebenen in das Modell zu legen. Diese
deutlich aufwandigere Form der Priifung erlaubt es, die Produktionsprozesse der
Bauteile besser zu verstehen oder auch versteckte oder schwer zu erkennende
Defekte zu finden [120]. Die Rontgen-Computertomographie zeichnet sich im
Vergleich zur gewohnlichen Durchstrahlungspriifung durch eine héhere Auflésung
und somit bessere Fehlererkennung aus, verlangt allerdings eine hohere Priifdauer

und ergibt ein groferes Datenvolumen.

Neben der Rontgenstrahlung kann auch die Terahertz-Strahlung zur zerstérungsfrei-
en Inspektion von Bauteilen eingesetzt werden. Dabei besitzt die Terahertz-Priifung
den Vorteil, dass die verwendete Strahlung nicht ionisierend ist und somit keine
Strahlenschutzmafdnahmen getroffen werden miissen. Becker und Loffler verglichen
die Terahertz-Prifung mit der Computertomographie an einer geloteten keramischen
Kiihldose aus Aluminiumnitrid und zeigten, dass trotz der geringeren lokalen
Auflosung die Terahertz-Priifung vergleichbare Ergebnisse liefert [121]. Die Prifung
von metallischen Bauteilen ist mit Hilfe der Terahertz-Strahlung allerdings nicht

moglich, da metallische Oberflachen die Strahlung komplett reflektieren [122].

Diese Nachteile weist die Durchstrahlungspriifung nicht auf. Bach et al. verglichen in
[123] die Computertomographie mit der Ultraschallpriifung und belegten hier die
Moglichkeit, gelotete Kupferrohre auf Fehlstellen mit beiden Verfahren zu priifen.
Somit ist die Prifung mit Hilfe von Rontgenstrahlung grundsatzlich geeignet
Fligeverbindungen zwischen Stahl und Hartmetall zu untersuchen. Die Auflésung und
Genauigkeit des Verfahrens wird durch die Grofle und Komplexitit des Bauteils
bestimmt, wobei grundsatzlich die Auflésung bei kleineren Bauteilen steigt. Fiir den
Fehlernachweis ist ein ausreichender Kontrast notwendig, der durch Dichteunter-
schiede der zu durchstrahlenden Werkstoffe hervorgerufen wird, so dass Poren und

Gaseinschliisse die hochste Nachweisbarkeit besitzen.
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2.3.5 Akustische Priifverfahren

Die akustischen Priifverfahren beruhen auf der Messung und Analyse von akusti-
schen Signalen, die als mechanische Wellen ilibertragen werden. Die akustischen
Wellen kénnen in transiente, also kurzzeitig auftretende Signale, wie beispielsweise
bei einem Rissfortschritt, und kontinuierliche Dauerschwingungen eingeteilt werden.
Es existieren zwei verschiedene akustische Priifverfahren. Wahrend bei der passiven
Schallemissionsanalyse mit geeigneten Mikrofonen lediglich eintreffende Signale
analysiert werden, nutzt die Ultraschallpriifung als aktives Verfahren Priifkopfe, die

zusatzlich Schallwellen erzeugen und aussenden.

Schallemissionsanalyse

Beim Einsatz der Schallemissionsanalyse werden mit Hilfe von geeigneten Schall-
wandlern kontinuierlich akustische Signale aufgenommen und ausgewertet [124].
Schwingende Komponenten, wie Motoren oder Getriebe, besitzen im Betrieb einen
eigenen Klang bzw. charakteristisches Frequenzspektrum. Tritt nun im Bauteil eine
Veranderung ein, so hat dies eine Auswirkung auf das Frequenzspektrum. Durch die
kontinuierliche Aufnahme der Schallsignale und der Aufbereitung der Daten durch
beispielsweise einer Fourier Transformation, die das akustische Signale bezliglich der
einzelnen Frequenzanteile aufteilt, kann diese Verdnderung visualisiert bzw. auch
automatisch detektiert werden. Treten in Folge einer unzuldssigen Uberbelastung im
Bauteil Risse auf, wird zusatzliche Energie als mechanische Welle freigesetzt, die
durch das Bauteil lauft. Beim Eintreffen am Schallwandler registriert dieser das
akustische Ereignis. Allerdings erschweren Schwingungen und akustische Signale aus
der Umgebung eine einfache Detektion der fiir das Bauteil relevanten Informationen.
Zur besseren Identifikation werden daher geeignete Filter eingesetzt. Allerdings
miissen hierfiir im Vorfeld geniigend Kenntnisse tiber Auspragung der Schallsignale
vorliegen, die auf eine Schadigung des Bauteils hindeuten. Die passive Schallemissi-
onsanalyse eignet sich somit zur kontinuierlichen Bauteiliiberwachung. Allerdings
nutzten in [125] Crostack und Wielage die Schallemissionsanalyse auch zur Beurtei-
lung von hochtemperaturgeloteten Verbindungen. Beim induktiven Loéten von
NiCr20TiAl mit LNi-5 applizierten sie in der Abkiihlphase die Sensoren und re-
gistrierten die freiwerdenden akustischen Impulse aus dem Verbund. Dabei wies die

fehlerfreie Verbindung deutlich weniger akustische Impulse auf als die mit Fehlern
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behaftete Probe. Sie flihren die Impulse auf Rissausbreitungen im Flgeverbund
zuruck, die im Anschluss in rasterelektronmikroskopischen Untersuchungen
nachgewiesen wurden. In diesem Zusammenhang konnten auch Bernhardt und
Peterseit in [126] bzw. Maier in [127] die Schallemissionsanalyse zur Untersuchung

von Weichlétungen adaptieren.

Beim Loten von Hartmetall und Stahl besteht die erhohte Gefahr, dass thermisch
induzierte Eigenspannungen Risse im Filigeverbund erzeugen und somit eine
kritische Schwachung bewirken. Da solche Risse nach dem Loéten noch eine mikro-
skopische Grofie besitzen konnen und bei einer Sichtpriifung libersehen werden
kénnen, ware hier der Einsatz der Schallemissionsanalyse zur Detektion und

Absicherung der Fiigequalitat denkbar.

Ultraschallpriifung

Die Ultraschallpriiffung als aktives akustisches Verfahren nutzt hingegen zur
Schallemissionsanalyse eigens zur Priifung erzeugte Signale. Die verwendeten
Frequenzen liegen oberhalb des fiir menschliche Ohren wahrnehmbaren Bereichs
und liegen je nach Priifkopf zwischen 20 kHz und bis tiber 50 MHz. So sind hdhere
Frequenzen grundsatzlich geeignet, kleinere Fehlstellen zu detektieren. Allerdings
werden hohe Frequenzen vom Werkstoff schneller absorbiert, so dass die Eindring-
tiefe mit steigender Frequenz abnimmt [128]. Daher muss die Priiffrequenz sorgfaltig
auf den zu erbringenden Fehlernachweis abgestimmt werden, um eine moglichst
hohe Auflésung zu gewahrleisten. Als Koppelmittel zwischen Priifkopf und Bauteil
wird ein Gel, Ol oder auch Wasser verwendet, um den Ubertragungswiderstand vom
Priifkopf zum Bauteil moglichst gering zu halten [129]. Bei geeigneten Werkstoffen
und durch die Verwendung von leistungsfahigen Priifkopfen kann auch Luft als
Koppelmedium dienen [130]. Am haufigsten wird in der Ultraschallpriifung das
Impuls-Echo Verfahren angewendet. Hier wird der Ultraschallimpuls im Priifkopf
erzeugt und anschliefiend die eintreffenden Reflektionen empfangen und bewertet.
Bei der Ultraschallpriifung in Tauchtechnik werden die Bauteile in ein Wasserbecken
getaucht. Dabei beriihrt der Prifkopf das Bauteil nicht, so dass wahrend der

Untersuchung kontinuierlich die gleichen Ankoppelbedingungen herrschen.
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Abbildung 2.12: Funktionsweise der Ultraschallpriifung in Tauchtechnik (links) mit Amplitudenbild
(rechts)

In Abbildung 2.12 ist die Priifanordnung der Ultraschallpriifung in Tauchtechnik
sowie einem exemplarischen Amplituden-Bild (A-Bild) dargestellt. Das vom Priifkopf
charakteristische Schallfeld kann durch spezielle akustische Linsen gebiindelt
werden, so dass in einem definierten Abstand der Fokuspunkt des Schallfeldes liegt.
In diesem Bereich hat das Schallfeld den geringsten Durchmesser und weist die
héchste Schalldichte auf. Uber den Abstand zwischen Bauteil und Priifkopf ldsst sich
der Fokuspunkt im Bereich der Lotnaht platzieren, um eine moglichst hohe Auflésung

zu gewahrleisten.

Aus der Priifanordnung resultiert das Amplituden-Bild, bei dem die registrierten
Amplituden des Sendeimpulses und der eintreffenden Reflektionen von der Oberfla-
che, Lotnaht und Bauteilriickwand in zeitlicher Abfolge erscheinen. Mit Hilfe der
werkstoffabhdngigen Schallgeschwindigkeit lasst sich aus der Laufzeit die Material-
tiefe berechnen, in der der Impuls als Echo reflektiert wird. Die Auspragung des
reflektierten Echos hdangt von den Materialkennwerten an der Grenzflache zwischen
Substrat und Lotwerkstoff ab. Eine Pore oder ein Einschluss hat deutlich andere
Eigenschaften, als wenn an der Grenzflache sich zwei dhnliche Metalle beriihren,
wodurch die Pore fiir gewohnlich deutlich h6here Amplituden erzeugt als eine
fehlerfreie Lotnaht. Durch die Definition einer Blende im Bereich der Lotnaht wird die
Hohe der Amplitude ausgewertet. Um die Lotnaht flachig darzustellen, scannt der

Prifkopf die Bauteiloberflaiche ab und speichert fiir jede Position die Hohe der
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Amplitude. Aus den erhaltenen Informationen wird dann ein Bild als Priifergebnis

erstellt, in dem Inhomogenitiaten und Fehler zu erkennen sind.

Wahrend die Ultraschallpriifung im Bereich der Qualitdtssicherung von Schweif3nah-
ten weitestgehend erschlossen ist, gibt es in der Literatur nur wenige Quellen, die
sich intensiv mit der Prifung von Hartlétverbindungen beschaftigen. Wichtig sind
hier vor allem die Arbeiten von Crostack et al. [131, 132] bzw. Wielage [133], die
Ansatze und Grundlagen zur Fehlergrofienbestimmung entwickelten, und die Arbeit
von Berthold [134], der die Ultraschallpriifung erfolgreich in verschiedene Lotpro-
zessen zur in situ Uberwachung adaptierte. So eignet sich die Ultraschallpriifung auch
zur volumetrischen Untersuchung von geldteten Filigeverbindungen zwischen
Hartmetall und Stahl. Hohlraume, Risse und Poren sowie Benetzungsfehler kénnen
mit diesem Prifverfahren detektiert werden, wobei die zu realisierende Auflésung

vom verwendeten Priifkopf und der Zuganglichkeit der Létnaht abhdngig ist.

2.4 Messen von elektrischen Widerstanden

Dieses Kapitel beschreibt die Grundlagen und Moglichkeiten zum Messen von
elektrischen Widerstanden, die zum Verstdandnis dieser Arbeit notwendig sind. Neben
der Erklarung der elektrischen Leitfahigkeit von Werkstoffen wird weiterhin auf die

physikalischen Einflussfaktoren auf den elektrischen Widerstand eingegangen.

2.4.1 Grundlagen der elektrische Leitfiahigkeit von Werkstoffen

Die elektrische Leitfahigkeit o beschreibt die Fahigkeit eines Werkstoffes, Elektronen
zu leiten. Thr Kehrwert wird folglich als elektrischer Widerstand bezeichnet.
Grundsatzlich weisen alle Werkstoffe eine unterschiedliche elektrische Leitfahigkeit
auf. Das Spektrum reicht hierbei von Supraleitern, die nahezu keinen elektrischen
Widerstand besitzen, bis hin zu elektrischen Isolatoren. Mafdgebend fiir die Fahigkeit
eines Stoffes, Elektronen bzw. elektrische Strome zu leiten, ist in erster Linie die Art
und Zusammensetzung der atomaren Bindungstypen. So besitzen Stoffe mit
metallischer, ionischer oder kovalenter Bindung grofie Unterschiede in dieser
Auspragung, wobei metallische Stoffe generell eine hohe elektrische Leitfahigkeit im
Vergleich zu tublichen keramischen oder Werkstoffen auf Polymerbasis aufweisen.

Der metallische Bindungstyp ist unter den Elementen mit einem Anteil von etwa 34
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am meisten verbreitet [135]. Die Elemente der 11. Nebengruppe des Periodensys-
tems Kupfer, Silber und Gold besitzen hierbei die hochste elektrische Leitfahigkeit der
reinen Metalle, worin auch ihre Anwendung in zahlreichen elektronischen Bereichen

begriindet liegt.

In den etablierten physikalischen Modellen bewegen sich die Elektronen in metalli-
schen Stoffen delokalisiert bzw. ,frei“ durch das atomare Gitter. Hierbei wird zur
besseren Veranschaulichung haufig auch von einem ,Elektronengas“ gesprochen.
Allerdings gelangen die Erklarungsmodelle der klassischen Physik schnell an ihre
Grenzen, um die tatsachlich vorliegenden Leitfahigkeiten zu beschreiben, weshalb
hierzu fundamentale Modelle aus der Quantenstatistik und -mechanik bendétigt
werden. So lasst sich die Auspragung der elektrischen Leitfahigkeit von Metallen mit

Hilfe der Fermi-Energie beschreiben.

4 Metall Halbleiter Isolator

__________________ -»>Fermi-Energie

Elektronenenergie

Leitungsband
Valenzband

Abbildung 2.13: Darstellung der Elektronenbéander fiir unterschiedlich elektrisch leitfadhige Werkstoffe
nach [135]

In einem Vielteilchensystem, wie dem metallischen Gitter mit den darin vorhandenen
Elektronen, bezeichnet die Fermi-Energie die hochste Energie, die ein gleichartiges
Teilchen (Elektronen) haben kann, wenn das betrachtete System sich in seinem
Grundzustand befindet [101]. Dies bedeutet, dass zunachst alle Elektronen innerhalb
des metallischen Gitters gebunden sind. Es bedarf einer zusatzlichen Energiezufuhr,
um die benotigte Austrittsarbeit zu leisten und die Bindung des Elektrons zu lésen
[136]. Dieses kritische Energie-Niveau, bei dem sich die Elektronen l6sen und in dem
metallischen Gitter frei bewegen, wird als Fermi-Energie bezeichnet. Die Vielzahl der

vorhandenen Elektronen befinden sich mit ihrem Energie-Niveau weit unterhalb der
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Fermi-Energie und besitzen daher keine Bewegungsmoglichkeiten bzw. nur eine
geringe Wahrscheinlichkeit, sich zu 16sen. Nur den Elektronen nah an der kritischen
Fermi-Energie ist es moglich, weitere Energie aufzunehmen, um dieses Grenz-Niveau
zu Uberschreiten. Diese Elektronen sind dann in der Lage, sich in dem Gittersystem zu
bewegen. Liegt die Energie des Elektrons unterhalb der Fermi-Energie, so befindet es
sich im Valenzband und dient fiir den stofflichen Zusammenhalt. Deshalb wird die

Fermi-Energie auch oftmals als Fermi-Kante oder -Grenze bezeichnet [101].

Bei metallischen Werkstoffen grenzt das Valenz- und das Leitungsband direkt an die
Fermi-Energie an, wahrend bei Halbleitern eine kleinere und bei Isolatoren eine
grofde Liicke zwischen den beiden Bandern existiert. Die kleine Liicke kann von den
Elektronen durch beispielsweise eine thermische Aktivierung iiberwunden werden,

wie es bei den Halbleitern stattfindet, siehe Abbildung 2.13.

2.4.2 Physikalische Effekte auf den elektrischen Widerstand

Da die Atome im metallischen Kristallgitter einer exakten periodischen Anordnung
folgen, konnen die Elektronen zundachst frei durch das Gitter wandern. Eine Behinde-
rung der Elektronen durch komplexe Streuprozesse fithren hingegen zu einem
Anstieg des elektrischen Widerstandes eines Werkstoffes. Diese Streuungen werden
durch verschiedene Abweichungen im Kristallgitter erzeugt, wie beispielsweise
atomare Schwingungen (Phonon), Kristalldefekte oder Abstofdungsprozesse zwischen
den Elektronen [137]. So ist der elektrische Widerstand keine konstante Grofde,

sondern variiert je nach Werkstoff und den physikalischen Randbedingungen.

So schwingen die Atome mit steigender Temperatur immer starker, so dass hierdurch
die freie Bewegung der Elektronen behindert wird, und dies einen Anstieg des
elektrischen Widerstandes zur Folge hat. Somit gehdren die metallischen Werkstoffe
zu den Kaltleitern, da sie bei sehr niedrigen Temperaturen die hochste elektrische
Leitfahigkeit besitzen. Zu den Heifdleitern zdhlen hingegen die Halbleiter, da bei
diesen Werkstoffen der elektrische Widerstand mit steigender Temperatur sinkt
[138]. Dieser Effekt lasst sich mit dem Abstand zwischen dem Valenz- und Leitungs-
band fiir die Halbleiter in Abbildung 2.13 erkldaren, da durch die thermische
Aktivierung die Valenzelektronen zum Losen aus der atomaren Bindung geniligend

Energie erhalten. Der elektrische Widerstand von Metallen verhalt sich temperatur-
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abhdngig anndhernd linear. Erst bei sehr niedrigen Temperaturen stagniert die
Widerstandsanderung hin zu einem konstanten Wert, der als Restwiderstand
bezeichnet wird. Gottstein erldutert in [135], dass mit hoherer Reinheit des unter-
suchten Materials der Restwiderstand kleiner wird. So existiert die Vermutung, dass
bei ganz reinen Metallen ohne Gitterfehler oder anderen Storungen der Widerstand
gegen Null tendiert. So lasst sich auch erklaren, dass Legierungen grundsatzlich einen

hoheren elektrischen Widerstand aufweisen als die reinen Grundmetalle.

Beriithren sich zwei unterschiedliche metallische Werkstoffe innerhalb eines
geschlossenen Stromkreises, wobei an den Kontaktstellen eine unterschiedliche
Temperatur anliegt, flief3t aufgrund der Thermoelektrizitat ein Strom. Dieser Effekt
begriindet sich in den verschiedenen Elektropotentialen der Metalle und wird in
[139] beschrieben. Die Potentialdifferenz betragt 0, wenn beide Kontaktstellen die
gleiche Temperatur besitzen. Mit wachsendem Potentialunterschied steigt die
Spannung an. Dieser Effekt wird beispielsweise in Thermoelementen zur Tempera-

turmessung ausgenutzt.

2.4.3 Elektrische Widerstandsmessung mittels der 4-Leiter Technik

Der elektrische Widerstand R definiert sich nach Gleichung 2.1 tiber das Ohm’sche
Gesetz durch das Verhaltnis von der anliegenden Spannung U und dem Strom I, der
zum Zeitpunkt t durch den gemessenen Korper fliefd3t. Ferner lasst sich der Wider-
stand auch iiber die Lange 1, den Querschnitt A und die elektrische Leitfahigkeit o des
Werkstoffes beschreiben [140]. Als Einheit wird fiir den elektrischen Widerstand der
griechische Buchstaben Q verwendet oder kann iiber die SI-Einheiten als m?*kg/s*A?

ausgedriickt werden [141].

i 11

= m ) ) P Gleichung 2.1
Der elektrische Widerstand lasst sich nicht direkt bestimmen, sondern kann nur iiber
das Messen von Spannung und Strom berechnet werden. Die Auswahl eines
geeigneten Messverfahrens hingt von der Grofde des elektrischen Widerstandes ab.
Bis in Grofienordnungen oberhalb von etwa 1 Q geniligt ein gewohnliches Wider-
standsmessgerat mit zwei Messadern. Der Nachteil dieser Anordnung ist allerdings,

dass samtliche Leitungs- und Kontaktwiderstinde mit in die Widerstandsmessung
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einfliefen. Aus diesem Grund lassen sich Widerstinde unterhalb von 1 ) nur mit
prazisen Messmethoden exakt bestimmen. Eine giangige Methode zur Bestimmung
von sehr kleinen Widerstanden ist die sogenannte 4-Leiter Messung. Bei diesem
Messverfahren werden jeweils 2 eigene Leiter fiir die Stromversorgung und die
Spannungsmessung verwendet, siehe Abbildung 2.14. Die Stromquelle speist tiber die
zwei dufleren Leitungen mit den Widerstinden R;; und Rz den zu messenden
Widerstand Rx mit einem konstanten Strom lkonstane. Die Spannungsmessung U erfolgt
liber die beiden Leitungen mit den Widerstdnden R;3 und R4 In dieser Betrachtung
beinhalten die Leitungswiderstinde R.:.+ auch die Kontakt- und Ubergangswider-

stande. Das Spannungsmessgerat besitzt ebenfalls einen inneren Widerstand Ru.

< > Ikonstant

Abbildung 2.14: Messprinzip der 4-Leitertechnik zur Bestimmung von elektrischen Widerstianden

Aufgrund der konstanten Stromstdrke, die die Stromquelle ausgibt, liegt auch im
Punkt P1 der Strom lxonstant an. Dieser Strom teilt sich tiber die zu messende Probe
und den Stromkreislauf des Spannungsmessgerates U auf. So ergibt sich am Punkt P1

laut der Knotenregel der Spannungsabfall an der Probe nach Gleichung 2.2:
Ux = Ix " Ry = (Ixonstant — lu) * Rx Gleichung 2.2
Weiterhin lasst sich der Spannungsabfall Ux an der Probe durch die Maschenregel
tiber den Kreislauf der Spannungsmessung nach Gleichung 2.3 beschreiben.
Uy =1y (Rps + Rps + Ry) Gleichung 2.3
Durch das Gleichsetzen von Gleichung 2.2 und Gleichung 2.3 resultiert fiir Iy die
Gleichung 2.4.

Rx

Iy = Ixonstant * Ris + R, + Ry + Ry Gleichung 2.4
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Unter der Bedingung, dass der innere Widerstand des Spannungsmefigerates Ry sehr
viel grofier ist als der zu messende Widerstand Ry, flief3t nur ein sehr kleiner und zu
vernachlassigender Strom Iy durch das Spannungsmessgerat [142]. Daher ldsst sich
der Widerstand Rx mit Hilfe der 4-Leiter-Messung tiber das Ohm’sche Gesetz nach
Gleichung 2.5 berechnen.

U
RX_ X

I konstant

Gleichung 2.5

Hierbei muss der Strom [lxonstance grofd genug sein, um eine prazise Spannung zu
gewahrleisten. Jedoch darf die Stromstdrke nicht dazu fiihren, dass sich die Probe
thermisch aufheizt und somit eine Widerstandsanderung hervorruft. AufRerdem sollte
der durch den Strom am Widerstand verursachte Spannungsabfall den Spannungsbe-

reich der Stromquelle nicht iiberschreiten [140].

2.4.4 Anwendung

Die elektrische Widerstandsmessung wird bereits in zahlreichen Anwendungen
genutzt, um das Verhalten und die Beschaffenheit von leitfihigen Werkstoffen zu
beschreiben und zu charakterisieren. Daher gibt der folgende Abschnitt einen

Uberblick tiber bereits etablierten Anwendungen.

In der zerstorungsfreien Werkstoffpriifung wird die 4-Leiter-Methode unter dem
Namen Potentialsondenverfahren zur Bestimmung der Tiefe von offenliegenden
Rissen genutzt [143, 144]. Hierzu fiihrten Zielke et al. Simulationen zur Genauigkeit
des Verfahrens durch [145]. Liu et al. und Zhang et al. verformten unterschiedliche
Kupfer-Silber-Legierungen und stellten mit Hilfe der 4-Leitertechnik eine deutliche
Abnahme der elektrischen Leitfahigkeit mit zunehmenden Verformungsgrad fest
[146, 147]. Im Bereich der Hartmetalle wird die Messung des elektrischen Wider-
standes fiir eine rasche Identifikation und Trennung verschiedener Hartmetallsorten
genutzt [6]. Kindermann versuchte in [148], das Ermiidungsverhalten von Hartmetal-
len mit Hilfe der Widerstandsmessung zu charakterisieren. Allerdings konnte bei den
Untersuchungen keine zufriedenstellende Auflésung der Widerstandsmessung
erreicht werden, da durch die Temperatur und die mechanische Belastung hervorge-
rufenen Widerstandsanderungen an der Grenze des Auflosungsvermdgens der

verwendeten Messanordnung lagen. Eifler und Walther hingegen setzen die
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Widerstandsmessung in Form der 4-Leiter-Methode erfolgreich bei der Untersuchung
der Dauerschwingfestigkeit ein, um das Versagen des Werkstoffes friihzeitig zu

detektieren [149, 150].

Im Bereich der Fiigetechnologie nutzte Herr die Vier-Leiter Methode zur Validierung
des Kontakt- und Ubergangswiderstandes von gefiigten Hochvolt-Komponenten
mittels reaktiver Nanometer-Multischichten [151]. Hier belegte Herr unter anderem,
wie sich der Kontaktwiderstand durch Aufbringung einer dufderen Kraft verringert.
Ahnliches konnte auch in [152] mit Hilfe von Simulationen nachgewiesen werden und
ist auf die elastisch/plastische Verformung der rauen Oberfliche der Kontakte
zurlickzufiihren. Polrolniczak verwendete in [153] eine der Potentialsonde dhnliche
Technik zur Widerstandsmessungen an Punktschweifdungen. Eine sichere Priifung
der Schweifdnahtqualitat war allerdings nicht moglich, da die Werte zu stark streuten.
Griinde fiir das Scheitern liegen in der manuellen Messkopffiihrung wie auch der
nicht idealen Stromeinleitung. Faust et al. haben in [154] eine Schadensanalyse an
bleifreien Lotverbindungen fiir die Mikroelektrotechnik vorgenommen. Hierzu wurde
die Anderung des Kontaktwiderstandes in Folge von Temperaturwechselbelastungen
gemessen und ausgewertet. Feldmann et al. berichten in [155], dass an elektroni-
schen Ball-Grid-Array Bauelementen durch eine Widerstandsmessung die
Phasenumwandlung des Lotes von fest nach fliissig und umgekehrt detektierbar ist.
Die Beurteilung der Festigkeit dieser Weichlot-Verbindungen war in Rahmen dieser
Untersuchungen allerdings von keiner Bedeutung, da die elektronischen Komponen-
ten keiner kritischen mechanischen Belastung ausgesetzt sind und blieb bei den

Untersuchungen unberiicksichtigt.
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3 Zielstellung dieser Arbeit

Die Herstellung von hochfesten geloteten Fiigeverbunden zwischen Hartmetall und
Stahl bedeutet fiir zahlreiche Unternehmen die Grundlage ihres wirtschaftlichen
Erfolges bei der Produktion von Werkzeugen fiir die spanende Bearbeitung. Die
Qualitat der Lotung unterliegt je nach Einsatz des Werkzeuges unterschiedlichsten

Einflussfaktoren, Abbildung 3.1.

Abhidngig von der erforderlichen Festigkeit muss ein Lotwerkstoff gewdahlt und
zusatzlich in Abhdngigkeit der Bauteilgeometrie der Fiigeprozess ausgewahlt und
vom Anwender beherrscht werden. Eine Abweichung von den optimalen Prozessbe-
dingungen fiihrt stets zu nicht akzeptablen Festigkeitseinbufden durch mannigfaltige
Unregelmafdigkeiten und schlussendlich zu nicht tolerierbaren Fehlern, wie sie im
Stand der Technik aufgezeigt wurden. Das Lotergebnis wird im Anschluss an den
Herstellungsprozess durch die Methoden der Qualitatssicherung charakterisiert und
bewertet. Die hierbei gebrauchlichen Messmethoden teilen sich in zerstorende und
zerstorungsfreie Priifungen ein, die je nach ihrem physikalischen Prinzip eine
differenzierte Aussagekraft besitzen. Zudem sind viele aufgrund der anfallenden
Priifkosten in der industriellen Fertigung kaum anzuwenden. So besitzen die
Methoden zur Qualitdtssicherung haufig eine zu geringe Aussagekraft, so dass die
klein- und mittelstdindischen Hersteller gezwungen sind, iberproportionale
Qualitatsschwankungen zu tolerieren. Auch eine umfassende Qualitatssicherung mit
zerstorenden oder zerstorungsfreien Priifverfahren erfolgt selbst bei sicherheitsrele-
vanten Bauteilen meist nur in der Entwicklungsphase. Folglich wird fiir die

Serienreife eines Produktes haufig ein hoher Zeitaufwand benétigt.
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Die elektrische Widerstandsmessung bietet sich als eine vielversprechende Alternati-
ve zur zerstorungsfreien Bauteilpriifung von hartgeléteten Verbindungen an, mit der
sogar die direkte phdanomenologische Beobachtung des dafiir erforderlichen
Lotprozesses moglich ist. Mittels der 4-Leiter-Methode wird sie bereits in vielen
Bereichen der Elektroindustrie und insbesondere beim Weichloten eingesetzt.
Allerdings geschieht dies nicht in Bezug auf die Festigkeit der Filigeverbindung,
sondern zur Uberpriifung des Ubergangswiderstandes dieser Létungen. Im Bereich
des Hartlotens hingegen, insbesondere von Hartmetallen, wird dieser Erfolg

versprechende Ansatz bisher nicht verfolgt.
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Abbildung 3.1: Ishikawa-Diagramm mit den Einflussfaktoren auf die Qualitit einer Lotnaht,
gegliedert nach den 5 Punkten: Geld, Mensch, Methode, Messung und Material

Zur erfolgreichen Entwicklung und Qualifizierung einer zerstérungsfreien Priifme-
thode sind Informationen tiber die auftretenden Fehlertypen, ihre Form, Gréfde und
deren Kritikalitit notwendig [156]. Auferdem sollte ein Abgleich zwischen den
Messwerten der Priif- und vergleichbaren Methoden vorliegen, um dadurch die
Moglichkeiten und Grenzen dieser Methodik und damit das mdégliche Einsatzspekt-

rum der elektrischen Widerstandsmessung aufzuzeigen.

Deshalb steht im Fokus dieser Untersuchung die Erarbeitung von Grundlagen zur

Nutzung der elektrischen Widerstandsmessung als zerstorungsfreie Priifmethode von

52



Zielstellung dieser Arbeit

hartgeloteten Fiigeverbindungen. Auf Seiten der Werkstoffe liegen beim Loten die
Hartmetalle auf Basis von WC-Co mit dem Stahl 115CrV 3 aufgrund der bedeutenden
industriellen Signifikanz im Mittelpunkt der Untersuchungen. Zunidchst werden die
Lotungen im Rahmen einer Bauteilpriifung nach dem Fligeprozess analysiert. Hierbei
erfolgt neben der Widerstandsmessung der Einsatz von verschiedenen zerstérungs-
freien Priifmethoden wie Ultraschall und der Rontgendurchstrahlung, die als
volumetrische Priifmethoden geeignet sind, kritische Fehlerarten wie Poren und
Risse im Fiigeverbund zu detektieren. Weiterhin werden zerstérende Verfahren wie
die metallographische Untersuchung und auch die Messung der Scherfestigkeit
angewendet, um die hergestellten Fiigeverbunde ganzheitlich zu charakterisieren
und deren Messergebnisse mit den Widerstandswerten in Beziehung zu setzen.
Aufbauend auf diesen Erkenntnissen wird im folgenden Schritt die entwickelte
Methodik auf reale Bauteile in Form von hartgeléteten Hammerbohrern tibertragen
und die Funktionstiichtigkeit der Widerstandsmessung als Werkzeug der Qualitatssi-

cherung demonstriert.

Eine weitere Zielstellung der Untersuchungen in dieser Arbeit sieht die Nutzung der
elektrischen Widerstandsmessung zur direkten Uberwachung des Létprozesses vor.
Neben der Interpretation der Messdaten miissen verschiedene Hiirden zur Einrich-
tung und erfolgreichen Durchfiihrung der Messung bewadltigt werden. Die
elektrischen Kontakte sollten bei den Prozesstemperaturen so ausgelegt sein, dass sie
ein stabiles und zuverldssiges Messsignal gewahrleisten. Ebenfalls miissen weitere
tiberlagernde physikalische Effekte wie beispielsweise der thermoelektrische Effekt

berticksichtigt und deren Einfluss auf die Messung geklart werden.

Somit ergeben sich folgende Ziele dieser Arbeit:

e Konzeptionierung einer zerstérungsfreien Prifmethode fiir Lotverbindungen mit
der 4-Leiter-Technik,

e Benchmark mit etablierten Priifverfahren an einer geeigneten Probengeometrie,

e Identifizieren der Potentiale und Grenzen der 4-Leiter-Technik,

¢ Umsetzung der 4-Leiter-Prifmethode auf Realbauteile,

e Entwicklung und Nutzung eines Prifaufbaus zur in situ Anwendung beim

Hartloten im Vakuumofen.
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4 Eingangsbetrachtung der 4-Leiter-Technik

Ausgehend von der Zielstellung muss zundchst eine Funktionsiiberpriifung der
4-Leiter-Technik stattfinden, ob die Messung des elektrischen Widerstandes als
zerstorungsfreie Priifmethode genutzt werden kann. Hierzu wird der elektrische
Widerstand zunidchst an einem Bauteil vor und nach dem Loten gemessen und
zeitgleich der auf die Lotnaht lastende Druck erhoht. Diese Messung soll kldren, ob
und in welcher Grofde eine Unterscheidung des Zustandes vor und nach dem Léten
detektierbar ist. Die an dieses Kapitel anschlieféende Messungen und Schlussfolge-
rungen dienen zur Auslegung einer - zum vorliegenden Kenntnisstand -
zweckmafdigen und moglichst prazisen Messmethodik, die sowohl die metallurgi-

schen als auch messtechnischen Charakteristika der Problemstellung beriicksichtigt.

Fiir die elektrische Widerstandsmessung wird das HBM 34420A Nano-
volt/Micro-Ohm-Meter von Hewlett Packard verwendet [157]. Das Messgerat bietet
die Moglichkeit einer empfindlichen Widerstandsmessung mit Hilfe der 4-Leiter
Technik bei einer angegebenen Auflésung von bis zu 100 nf). Fiir die Untersuchung
wurde als externe Stromquelle ein Hochleistungs-Schaltnetzteil mit der Bezeichnung
Peaktech 1530 bei einem konstanten Priifstrom von 5 A genutzt. Die Kontaktierung
der Proben erfolgte durch Punktschweifdungen von einzelnen Drdhten, um einen
stabilen und nahezu gleichen Ubergangswiderstand wiahrend der Messung zu
gewadhrleisten. Der innere Widerstand der internen Spannungsmessung betragt

10 MQ.
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4.1 Funktionsiiberpriifung

Die Funktionsiiberpriifung soll grundsatzlich klaren, ob mit Hilfe der elektrischen
Widerstandsmessung in Form der 4-Leiter-Technik zwischen einem geldteten und
einem nicht geloteten Probekdrper unterschieden werden kann. Das Ergebnis dieser
Funktionsiiberpriifung ist in Abbildung 4.1 zu sehen. Das Diagramm gibt die
Abhangigkeit des logarithmisch aufgetragenen Widerstandes iiber einen auf die
Lotnaht applizierten Druck fiir jeweils eine gelotete und eine nicht geldtete Naht
zwischen einem Hartmetall aus WC-Co (K10) und einem Stahlplattchen aus HS6-5-2C
(1.3343) wieder. Die Werkstoffe wurden mit einem Sandwichlot 49/Cu Plus von der
Umicore AG mit dem Flussmittel FH10 in einem Muffelofen bei 700 °C und fir
5 Minuten gelotet [158].
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Abbildung 4.1: Vergleich des elektrischen Widerstandes vor und nach dem Loten einer Probe bei
Beaufschlagung von mechanischem Druck [158]

Der signifikante Abfall des elektrischen Widerstandes von knapp 6.800 pf) vor dem
Loten auf 83 pQ nach dem Loten beweist zunachst die grundsatzliche Eignung der
Messmethode fiir das potentielle Anwendungsfeld in der Lottechnologie. Im Falle der
nicht geloteten Probe beriihren sich die elektrisch leitfahigen Oberflachen in Folge
der Oberflichenrauheit nur an wenigen Punkten. Durch das Aufbringen eines
mechanischen Druckes auf Substratoberflichen und die daraus resultierende

elastische Verformung wird die Kontaktflache der beriihrenden Oberflichen merklich
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vergrofdert, in dessen Folge der elektrische Widerstand um 37 % auf einen Wert von
knapp 4250 pQ bei einem Druck von 1,39 MPa sinkt. Das Aufbringen des Druckes
fiihrt bei dem geloteten Probenkdrper hingegen nicht zu einem derartig signifikanten
Abfall. Hier sinkt der Wert lediglich um 5 % auf 79 pu(}, was als nahezu konstant zu
bezeichnen ist. Dieser als geringfligig zu bewertende Widerstandsabfall lasst sich
durch in der Lotnaht befindliche Inhomogenitdten wie durch das Flussmittel bedingte
Poren bzw. Anbindungsfehler erklaren, die im Zuge der elastischen Verformung
ebenfalls zusammengedriickt werden. Allerdings erreicht diese Anderung keinen mit
dem nicht geloteten Bauteil vergleichbares Verhalten und kann daher vernachlassigt

werden.

4.2 Messtechnische Aspekte

Ausgehend von der Feststellung, dass der elektrische Widerstand einer geloteten
Fligeverbindung zwischen Hartmetall und Stahl einen Wert im pQ-Bereich annimmt,
besteht die Moglichkeit, dass bereits kleinste Temperaturanderungen einen Anstieg
des Widerstandes verursachen. So sollte der Priifstrom der 4-Leiter-Methode
moglichst keine Temperaturerhéhung im Bauteil erzeugen. Auf der anderen Seite
ermoglicht ein hoher Priifstrom eine stirkere Stromdurchflutung des Bauteils.
Hierdurch wire ein grofierer Bereich der Fligezone innerhalb einer Messung zu
priifen. Daher wurde ein geloteter Probekérper genutzt, um die Temperaturentwick-
lung in Folge verschiedener Priifstrome zu analysieren. Die Erhohung des

Priifstromes I erfolgte in 2 A Schritten von 2 A auf 20 A.
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Abbildung 4.2: Bauteilerwdrmung in Folge der jeweiligen Erhohung des konstanten Priifstromes [ zur
Widerstandsmessung mittels der 4-Leiter-Technik
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Der Messzyklus fiir jeden eingestellten Priifstrom lag bei einer Minute, so dass dem
Bauteil hinreichend Zeit zur Erwdarmung zur Verfiigung stand. Wahrenddessen wurde
die Bauteiltemperatur an der Lotnaht mit einem Thermoelement vom Typ K
(Ni/CrNi) registriert. Das Ergebnis der Messreihe ist in Abbildung 4.2 zu sehen. Die
graphische Auswertung der Messreihe belegt erwartungsgemaf, dass mit einem
hoheren Priifstrom die Probentemperatur stetig in Folge der Verlustleistung im
Bauteil zunimmt. Ausgehend von der Raumtemperatur von 22,5°C steigt der
gemessene Wert auf bis zu 35,3 °C bei einem Priifstrom von 20 A an. Aus diesem
Grund wurde fiir die anschliefenden Untersuchungen ein Priifstrom von maximal 5 A
gewahlt, um die empfindliche Messung nicht durch eine unzuldssige Erwdrmung zu

verfilschen.

In dieser Hinsicht gilt es weiterhin auch den thermoelektrischen Effekt des Messauf-
baus zu betrachten. Zwar stehen verschiedene Werkstoffe in einer Fiigeverbindung
im Kontakt, allerdings haben diese insbesondere bei einer Priifung alle anndhernd die
gleiche Temperatur, so dass keine nennenswerte Temperaturdifferenz zwischen den
Werkstoffen vorherrscht. Somit wird auch kein elektrisches Spannungspotenzial
erzeugt, das die Messung beeintrachtigen konnte, sofern das Priiflabor konstante
Umgebungsbedingungen besitzt. Zusatzlich wird durch den hohen Prifstrom ein
deutlich héherer Spannungsabfall an der Messstelle fiir die Widerstandsmessung
erzeugt als durch den thermoelektrischen Effekt, so dass diese bei der Widerstands-

messung vernachldssigt werden konnen.
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Abbildung 4.3: Einfluss des Abstandes d zwischen den Messkontakten zur Spannungsmessung auf die
elektrische Widerstandsmessung
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Es ist nicht moglich, den elektrischen Widerstand der Loétnaht losgeldst von den
Grundwerkstoffen zu messen, da die Kontaktierung fiir die Spannungsmessung auf
den Grundwerkstoffen erfolgen muss und somit eine Reihenschaltung zwischen
Grundwerkstoffen und Lotnaht vorliegt. Um diesen Einfluss der Grundwerkstoffe zu
quantifizieren, wird an einer geléteten Probe der Abstand zwischen den Kontakten
zur Spannungsmessung schrittweise erhoht und der elektrische Widerstand
gemessen. Der lineare Anstieg des elektrischen Widerstandes in Folge der Erhohung
des Abstandes d ist in dem Diagramm von Abbildung 4.3 dargestellt. In die Messer-
gebnisse wurde eine lineare Ausgleichsgerade gelegt und deren Gleichung im
Diagramm mit angegeben. Diese Gleichung beschreibt den Zusammenhang zwischen
dem Abstand d und dem resultierenden Widerstand der Reihenschaltung aus
Grundwerkstoff und Lotnaht. Hieraus ergibt sich, dass eine Abstandsdanderung von
1 mm zu einer relativen Widerstandsanderung von 3,02 p(l fiihrt. Daher sollte die
Spannungsmessung moglichst nahe an der Lotnaht erfolgen. Da die Kontaktierungen
per Punktschweifdung angebracht werden und diese die Lotnaht nicht beeintrachti-

gen sollen, wurde ein Abstand von 3 mm festgelegt.

4.3 Schlussfolgerungen

Durch die einleitende Betrachtung der 4-Leiter-Technik kann ein Messaufbau zur
prazisen elektrischen Widerstandsmessung aufgebaut werden, mit dem erste
erfolgreiche Testmessungen maoglich waren. Als Fazit dieser Funktionsiiberpriifung

resultieren nachfolgende Schlussfolgerungen:

e Der elektrische Widerstand einer geloteten Fligeverbindung zwischen einem
Hartmetall und Stahl befindet sich in diesem Fall im pQ-Bereich. Mit einem in-
neren Widerstand des Messgerdates von 10 M) liegen die Widerstinde um
12 Zehnerpotenzen auseinander, so dass sich unter ingenieurwissenschaftli-
chen Gesichtspunkten der elektrische Widerstand mit Hilfe der Gleichung 2.5
(siehe Seite 49) berechnen lasst.

e Durch das Aufbringen einer mechanischen Druckbelastung auf die Fiigezone
wird in Folge der Verformung die Kontaktflache vergrofiert, wodurch stets ein
Abnehmen des elektrischen Widerstandes eintritt. Dieser Effekt kann aller-
dings fiir den hier betrachteten Fall aufgrund der nur kleinen Auspragung

vernachldssigt werden. Es miissten deutlich héhere Driicke aufgebracht wer-
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den, um den Widerstand der nicht geléteten Naht in den Widerstandsbereich
der geloteten Probe zu bringen.

e Der signifikante Abfall des elektrischen Widerstandes um mehrere Zehnerpo-
tenzen beweist, dass mit Hilfe des angewandten Messverfahrens prinzipiell
zwischen einem gel6tet und nicht geloteten Bauteil sich unterscheiden lasst.

e Durch eine Erh6hung des Priifstromes erwarmt sich das Bauteil. Dies kann zu
einer Verringerung der Messgenauigkeit fithren. Daher wird der Priifstrom auf
5 A bei den nachfolgenden Untersuchungen festgelegt.

e Der thermoelektrische Effekt kann innerhalb der Messung vernachlassigt
werden, da in den zu priifenden Proben eine anndhernd homogene Tempera-
turverteilung vorliegt.

e Die Grundwerkstoffe haben zwangslaufig einen Einfluss auf die Widerstands-
messung an der Lotnaht. Daher werden die Kontakte fiir die
Spannungsmessung bei einem konstanten Abstand von 3 mm vorgenommen,

damit die Punktschweifdung nicht zu einer Beeintrachtigung der Létnaht fiihrt.

Die verwendete Methodik ist daher grundsatzlich fiir die vorgesehene Prifaufgabe
geeignet und qualifiziert das Verfahren fir die folgenden analytischen Untersuchun-

gen.
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5 Analytische Untersuchungen

Dieses Kapitel behandelt die analytischen Untersuchungen zur Qualifizierung der
elektrischen Widerstandsmessung zur Priifung von geloteten Fligeverbunden von
Hartmetall mit Stahl. Hierzu wird zunachst die Probenherstellung samt der notwen-
digen Werkstoffauswahl dokumentiert. Daran schliefen sich die Beschreibung der
verwendeten Messstinde sowie die Durchfiihrung der verschiedenen Messmethoden
an. Um die Ergebnisse der elektrischen Widerstandsmessung zu beurteilen und in
den Kontext etablierter Untersuchungsmethoden zu setzen, werden erganzend
Untersuchungen mittels der Ultraschallpriifung in Tauchtechnik, Computertomogra-
phie, Scherfestigkeitspriifung sowie eine fraktographische und metallographischen
Analyse angewandt. Auf diese Weise sollen die Potenziale und Grenzen der elektri-
schen Widerstandsmessung zur Uberpriifung von hartgeléteten Hartmetall-Stahl

Fligeverbunden ermittelt werden.

Die verwendeten Werkstoffe wie auch die Lotanlage zur Herstellung der Fiigever-
bunde wurden freundlicherweise von der Fa. Umicore AG & Co. KG bzw. des Brazing-
Centers zur Verfiigung gestellt, die ebenso die Messung der Scherfestigkeit durchfiihr-

ten.

5.1 Probenherstellung
Der folgende Abschnitt beschreibt die vorgenommene Werkstoffauswahl und den
angewandten induktiven Lotprozess. Ziel der Probenherstellung ist die Erzeugung

von unterschiedlichen Qualititszustdnden im Lotgut, um diese mit Hilfe verschiede-
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ner Priifmethoden und insbesondere der elektrischen Widerstandsmessung zu

identifizieren.

5.1.1 Werkstoffauswahl

Als Stahlwerkstoff wurde die Stahlsorte 115CrV3 ausgewahlt, dessen Zusammenset-
zung in Tabelle 5.1 dokumentiert ist. Bei dem Werkstoff 115CrV3 handelt es sich um
einen niedriglegierten Kaltarbeitsstahl, der entsprechend bis zu einer Einsatztempe-
ratur von 200 °C genutzt wird. Die Ferritbildner Chrom und Vanadium bilden
zugleich Carbide, die sowohl die Festigkeit wie auch die Harte des Werkstoffes
erh6hen. Wahrend Chrom zusammen mit Eisen ein Mischcarbid der Form (Fe,Cr)3C
bildet, weicht das Sondercarbid von Vanadium der Form VC in seiner Gitterstruktur
vom Zementit Fe3C deutlich ab [80]. So verteilen sich diese Vanadiumcarbide fein
dispersiv auf den Korngrenzen des Gefliges und hemmen durch den Zener-Pinning
Mechanismus die Entstehung eines grobkornigen Gefiiges. So reichen bereits die
0,1 Gew.-% Vanadium im verwendeten Kaltarbeitsstahl aus, um diesen Effekt zu
bewirken und ein feinkérniges Geflige einzustellen. Daher zeichnet sich dieser in der
Literatur ofters auch als ,Silberstahl“ genannte Werkstoff durch eine gute Bearbeit-
barkeit und eine einfache Warmebehandlung mit guter Verschleifbestandigkeit aus
[159]. Diese Stahlsorte findet hdufig Anwendung als Auswerfer oder Stempel in der
umformenden Industrie, aber auch in Achsen und Wellen oder Gewindebohrern und

Schlagzahnen Anwendung.

Tabelle 5.1: Zusammensetzung der verwendeten Stahlsorte 115CrV3, Angaben in Gew.-% [159]
Stahl ‘ C Cr 1 Fe
115CrV3 ‘ 1,2 0,7 0,1 98,0
Tabelle 5.2: Zusammensetzung der verwendeten Hartmetallsorte K10 [160]
Hartmetall Hartstoff Korngrofle Binder Binderanteil Dichte Hirte
[um] [Gew.-%]  [g/cm’]  [HV]

K10 ‘ wcC 0,8-1,3 Co 56 14,95 1730
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Das Hartmetall stammt von der Fa. Ceratizit S.A. mit der Bezeichnung HC10 bzw. K10
nach DIN-ISO 513 [160, 161]. Als Hartstoff dient das WC mit einer Korngrof3enfrakti-
onierung zwischen 0,8 und 1,3 pm und gehért somit zu den feinkornigen
Hartmetallen. Kobalt wird mit einem Anteil an 5,6 Gew.-% als Binder verwendet, so
dass eine Dichte von 14,95 g/cm3 und eine Harte von 1730 HV fiir den Hartstoff

resultieren.

Da Hartmetalle grundsatzlich in der Lottechnik als schwer zu benetzende Werkstoffe
gelten, wurde der Zustand der zu lotenden Hartmetalloberfliche anhand von
rasterelektronenmikroskopischen Aufnahmen betrachtet. Die topographischen
Aufnahmen sind in Abbildung 5.1 zu sehen. Bei einer 450-fachen Vergrofierung lasst
sich das in Folge des Trennvorganges die zerkliiftete Oberfliche des Hartmetalls
erkennen. In der Detailaufnahme mit einer 4000-fachen Vergroéfierung erscheinen die
agglomerierten Korner in der Matrix (1), die teilweise durch den Trennvorgang
freigelegt wurden. Eine Analyse der Materialverteilung auf der Oberflache anhand der
Riickstreuelektronen ergab eine saubere Oberflache ohne Verunreinigungen in Form
von Al;03, die zu Benetzungsproblemen des fliissigen Lotwerkstoffes fiihren kénnen

[87]. Dies wurde ebenfalls durch punktuelle EDX-Messungen auf der Oberflache

bestatigt.

Abbildung 5.1: Oberflaichenzustand des Hartmetalls der Sorte K10 vor dem Léten in unterschiedli-
chen Vergrofierungen

Aufgrund der vorgestellten Werkstoffkombination wird als Lotwerkstoff das Hartlot

Ag 449 gewaihlt, dessen Zusammensetzung in Tabelle 5.3 aufgefiihrt ist. Dieses Lot
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eignet sich laut Datenblatt [162], die Hartmetalle zu benetzen und somit an Stahl zu

l6ten.
Tabelle 5.3: Zusammensetzung des Silber-Hartlotes Ag 449, Element-Angaben in Gew.-% [162]
Lot Ag Cu Zn Mn Ni Schmelzbereich Dichte
[°C] [g/cm’]

Ag 449 ‘ 49,0 16,0 230 7,5 4,5 680 - 705 8,9

Der Lotwerkstoff wurde als Band bereitgestellt und mit einer Metallschere auf die
passende Grofde geschnitten. Die Banddicke betragt 200 um. Die Arbeitstemperatur
ist im Datenblatt mit 690 °C angegeben [162]. Neben Silber sind in der Legierung
weiterhin noch Kupfer, Zink, Mangan und Nickel enthalten. Das Nickel und Mangan

verbessern hierbei die Benetzungseigenschaften des fliissigen Lotes.

Tabelle 5.4: Daten des verwendeten Flussmittels FH 12 nach DIN EN 1045 [163]

Bezeichnung DINEN Wirktemperatur- Viskositit Dichte
1045 bereich [°C] [dPas] [g/cm?]

BrazeTec spezial h ‘ FH 12 520-1030 150 - 250 1,6

Um den Lotprozess an Luft zu realisieren, wurde das Flussmittel ,BrazeTec spezial h“
bzw. FH12 nach DIN EN 1045 als Paste verwendet und auf Basis von Borverbindun-
gen und Fluoriden wirkt [163]. Im Datenblatt ist der Wirktemperaturbereich
zwischen 520 °C und 1030 °C angegeben. Die Flussmittelreste sind korrosiv und

miissen daher nach der Warmebehandlung vom Bauteil entfernt werden.

Als Probenform wurde eine quadratische Grundform gewahlt, deren Abmessungen
der Abbildung 5.2 zu entnehmen sind. Das quadratische Hartmetallplattchen besitzt
folglich eine Kantenldnge von 8x 8 x4 mm?® wihrend der Schaft eine Linge von
29 mm aufweist, so dass mit dem dazwischen befindlichen Lot eine Gesamtlange von
33,2 mm resultiert. Diese Probengeometrie eignet sich fiir die analytische Untersu-
chung, da die hier benutzten Methoden ohne Einschrankung angewandt werden

konnen.
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8 mm

K10 R—Ag 449 115CrV3
(Schaft)
4 mm 29 mm
I
33,2 mm

8 mm

Abbildung 5.2: Probengeometrie zur analytischen Untersuchung bestehend aus Hartmetallplattchen
(K10), Schaft (115CrV3) und Lotfolie (Ag 449)

5.1.2

Lotprozess

Das Loten der Proben wurde an einer Lotvorrichtung GLH 800 der Firma Gerling

Automation GmbH und durchgefiihrt [164, 165]. Die in die Maschine eingesetzte

Probe ist in Abbildung 5.3 dargestellt.

Abbildung 5.3: Versuchsaufbau zur Herstellung der Probekorper [166]

Der Schaft der Probe wurde in einem Futter eingespannt und mit dem Flussmittel

bestrichen. Die zurechtgeschnittene Lotfolie mit einer Dicke von 200 pm wurde
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ebenfalls mit Flussmittel versehen und darauf das Hartmetallplattchen gelegt. Ein
Niederhalter driickte mit einer konstanten Kraft auf das Hartmetallplattchen, um ein
Verrutschen wahrend des Lotens zu verhindern. Die Oberflache des Plattchens wurde
schwarz gefarbt, damit ein Pyrometer die Oberflaichentemperatur messen kann. Der
Messwert des Pyrometers dient hierbei zur Temperaturregelung des Lotvorganges.
Die Erwarmung erfolgte induktiv mit einer wassergekiihlten Spule, die um die
Lotnaht herum positioniert war. Der Hochfrequenzgenerator stellt hierzu eine
maximale Leistung von 3,4 kW bereit. Der schematische Ablauf eines Lotzyklus ist in
Abbildung 5.4 aufgezeichnet. Die Erwarmung geschieht bei hochster Leistung bis zum
Erreichen der eingestellten Prozesstemperatur. Daraufthin wird die Leistung so
geregelt, dass die Temperatur fiir die Haltezeit konstant bleibt. Danach schaltet der

Generator die Leistung aus und die Probe kiihlt an Luft ab, bis das Lot erstarrt ist.

A
Erwarmung Haltezeit Abkuhlung

Prozesstemperatur

Temperatur [°C]

Prozesszeit [s]

Abbildung 5.4: Schematischer Ablauf des Lotzyklus

Ziel der Lotungen ist die Herstellung unterschiedlicher Qualitdtszustande im Lotgut,
die dann anhand der verschiedenen Priifmethoden untersucht werden, um eine
Aussage tiber die Priifmoglichkeit mittels der elektrischen Widerstandsmessung zu
geben. Um die verschiedenen Zustidnde im Lotgut zu erzeugen, wurden verschiedene
Parameter in ihrer Auspragung variiert, wie sie in Tabelle 5.5 aufgefiihrt sind. Es gilt
zu bertcksichtigen, dass der verwendete Lotwerkstoff eine Arbeitstemperatur von
690 °C besitzt, das Pyrometer allerdings die Prozesstemperatur punktuell auf der
Oberflaiche des Hartmetalls misst. Bei Erreichen der Prozesstemperatur ist eine
homogene Durchwarmung des gesamten Lotgutes noch nicht gewdhrleistet, so dass

die Temperatur flir eine angemessene Zeit gehalten wird, bis das Lot komplett fliissig
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ist und beide Oberflachen benetzt hat. So wurden die Prozesstemperatur zwischen
740 °C und 900 °C und die Haltezeit zwischen 1 s und 6 s jeweils in 6 bzw. 5 Stufen

variiert, wihrend die anderen Parameter beibehalten wurden.

Tabelle 5.5: Parametervariation bei Probenherstellung zur Herstellung verschiedener Qualitatszu-
stdnde im Lotgut
Parameter Variationsstufen Auspragung Probenzahl
Prozesstemperatur 6 740-900°C 30
Haltezeit 5 1-6s 25
Benetzungsgrad 3 30%-100 % 20
75

Bei der Variation der Prozesstemperatur wurde eine Haltezeit von 3 s verwendet,
wahrend bei den verschiedenen Haltezeiten eine Prozesstemperatur von 800 °C
genutzt wurde. Von jeder Parameterstufe wurden insgesamt 5 Proben hergestellt,
wobei eine fiir die metallographische Untersuchung dient und die anderen vier
Proben fiir die Messung der Scherfestigkeit. Eine zusitzliche Variation fand im
Benetzungsgrad statt, indem die Lotflache teilweise mit Lotstop bestrichen wurde,
um ein Ausbreiten des fliissigen Lotes im Lotspalt zu verhindern. Diese Proben
dienen anhand ihrer definierten Fehlstellen im Lotgut zur grundsatzlichen Analyse
der Aussagefahigkeit der Priifmethode und werden insbesondere bei der Analyse der
Ultraschallpriifung und Roéntgendurchstrahlung zur tiefergehenden Untersuchung
herangezogen. Diese Probekorper werden gesondert mit A & B bezeichnet, wobei der
Lotprozess bei beiden Proben mit einer Prozesstemperatur von 800 °C und einer

Haltezeit von 3 s identisch war.

Die Probenherstellung war insofern erfolgreich, als dass alle Warmebehandlungen
einen bestdndigen Fiigeverbund zwischen Hartmetall und Stahl erzeugten und auch
kein Flgeverbund in Folge von thermisch induzierten Zugeigenspannungen bereits
wahrend des Abkiihlvorganges gerissen sind. Somit standen im Anschluss insgesamt

75 Proben fiir die analytische Untersuchung zur Verfiigung.
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5.2 Elektrische Widerstandsmessung

Nach Herstellung der Probekorper erfolgt in diesem Abschnitt die Beschreibung der
elektrischen Widerstandsmessung an den vorhandenen Probekérpern. Die Diskussi-
on der Ergebnisse im Hinblick auf die anderen Priifmethoden erfolgt abschlief3end im

Abschnitt 5.8.

o\

Abbildung 5.5: Kontaktierung des Probekoérpers zur elektrischen Widerstandsmessung an einer Seite

An den Probekorpern wurde der elektrische Widerstand an jeder Seite der quadrati-
schen Grundfliche gemessen. Der Abstand der Kontaktierung zur Lotnaht betragt
jeweils 1,5 mm, so dass sich ein Abstand zwischen den Kontakten der Spannungsmes-
sung von insgesamt 3 mm ergibt. Die Stromeinleitung fand jeweils auf der freien
Grundseite des Hartmetalls und Stahls statt, sieche Abbildung 5.5. Das Anbringen der
Messkontakte erfolgte durch Widerstandspunktschweifden von Driahten mittig in der
Nahe der Lotnaht [165]. Fir die Messung wurden dieselben Messgerite und

Einstellungen wie in Kapitel 4 verwendet.

In Abbildung 5.6 sind die Querschliffe der punktgeschweifdten Kontaktierung eines
Nickeldrahtes auf dem Stahl 115CrV3 (a) und dem Hartmetall K10 (b) zu sehen.
Durch den Lichtbogen beim Kurzschluss schmilzt der Draht auf und wird an den
Grundwerkstoff geschweifdt. Durch den raschen Schweifdprozess wird die Luft in der
Schmelze aufgenommen und kann bei der Erstarrung nicht vollstandig entweichen, so
dass zahlreiche Poren im Schweifdgut beider Proben zu erkennen sind. Im Hartmetall

haben sich durch die thermische Belastung feine Mikrorisse senkrecht zur Oberflache
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ausgebildet, die in den Werkstoff hineinragen, allerdings noch nicht zu einem
Versagen bzw. Herausbrechen des Werkstoffes fiithrten. Das Schweifdgut ist im
Vergleich zum Drahtdurchmesser von 500 pm durch die Tropfenbildung auf tber

1 mm aufgeweitet, so dass eine hinreichende Kontaktierung fiir die elektrische

Widerstandsmessung gewahrleistet ist.

Abbildung 5.6: REM-Aufnahmen der punktgeschweifsten Kontaktierung an 115CrV3 (a) und K10 (b)

5.2.1 Messwerte

Zur ubersichtlichen Darstellung der elektrischen Widerstande wurden die Messwerte
[165] jeweils fiir die Variation der Haltezeit und Prozesstemperatur getrennt. Das
hieraus resultierende Ergebnis ist in Abbildung 5.7 flir die Variation der Haltezeit

zusammengefasst.

Aus Messwerten je Variationsstufe resultiert ein Mittelwert, der als Raute im
Diagramm eingetragen ist. Die eingezeichneten Balken geben hierbei den Messwert-
bereich zwischen kleinsten und grofdten, nicht gemittelten Messwert je
Variationsstufe an. Die gemessenen Widerstiande im hier betrachteten Bereich liegen
insgesamt in einem Bereich von 9,0 bis 14,5 p(). Die gemittelten Werte weisen mit
Erh6hung der Haltezeit ein stetes Abnehmen von 13,7 pfl bei einer Haltezeit von 1 s
bis hin zu einem Widerstand von 10,0 u{Q bei 6 s auf, wobei bei einer Haltezeit von 2 s
der Mittelwert von 10,6 uQ) leicht nach unten tendiert. Somit verbessert sich der
elektrische Widerstand grundsatzlich mit steigender Haltezeit und gibt einen Hinweis
darauf, dass die elektrische Leitfahigkeit durch die jeweils ausgebildete Fiigeverbin-
dung verbessert wird. Die Spannweite der Messwerte variiert je Variationsstufe

zwischen 1,0 uf bei einer Haltezeit von 6 s und maximal 3,5 pQ bei 4 s. Der Wider-
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stand jeder gemessenen Seite weicht somit von den gemittelten Messwerten zum Teil

deutlich ab.
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Abbildung 5.7: Abhédngigkeit des elektrischen Widerstandes gegeniiber der variierenden Haltezeit bei
eine Prozesstemperatur von 800 °C

Zur direkten Vergleichbarkeit wurde in Abbildung 5.8 die gleiche Darstellungsform
wie in der vorherigen Abbildung angewandt. Allerdings ist hier anstelle der Haltezeit
die Prozesstemperatur von 740 °C bis 900 °C auf der Abszisse aufgetragen. Die
Mittelwerte besitzen mit steigender Prozesstemperatur einen V-formigen Verlauf. Bei
einer Prozesstemperatur von 740 °C startet der Mittelwert bei einem Wert von
13,2 pQ und fallt zunachst bis zu einem Wert von 9,8 uQ) bei einer Temperatur von
800 °C, ehe der Trend wieder auf 13,4 uQ bei 900 °C ansteigt. Es tritt folglich zunachst
eine Verbesserung der elektrischen Leitfahigkeit im Fiigeverbund ein, die mit dem

Abnehmen des Widerstandes durch Erh6hung der Haltezeit vergleichbar ist.

Bei 800 °C befindet sich ein Umkehrpunkt und die Leitfadhigkeit der Fligeverbindung
verschlechtert sich wieder. Die Spannweite der Messwerte je Variationsstufe betragt
zwischen 1,2 p(Q bei 740 °C und 4,7 pQ bei 900 °C. Hierdurch zeigt sich, ebenso wie
bei der Betrachtung der Spannweite in Abbildung 5.7, dass die Widerstiande je

gemessener Seite im Vergleich zum Mittelwert der jeweiligen Variationsstufe deutlich
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voneinander unterscheiden. Die Bildung der arithmetischen Mittel je Variationsstufe

visualisiert aber einen eindeutigen Trend iiber die variierten Parameter.
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Abbildung 5.8: Abhédngigkeit des elektrischen Widerstandes gegentiber der variierenden Prozess-
temperatur bei einer Haltezeit von 3 s

5.2.2 Ergebnisdiskussion

Die elektrischen Widerstinde aller Probekorper konnten durch Anwendung der
4-Leiter-Methode erfolgreich an allen Seiten gemessen werden, so dass eine
Ergebnisdarstellung anhand der vorherigen Abbildungen mdglich ist. Anhand der
gemittelten Widerstandswerte tiber die Variationsstufen des Lotprozesses lassen sich
klare Tendenzen erkennen. Wahrend mit steigender Haltezeit der elektrische
Widerstand stetig sinkt, weist die Erhohung der Prozesstemperatur einen ausgeprag-
ten V-formigen Verlauf auf. Dieser V-formige Verlauf verlangt nach einer Erklarung.
Es besteht die Moglichkeit, dass in Folge der hohen Prozesstemperatur im Vergleich
zur angegebenen Arbeitstemperatur das fliissige Lot durch die entstehenden
Diffusionsprozesse Phasen ausbildet, die einen deutlich hoheren Widerstand
erzeugen. Dies wird anhand weiterer Untersuchungen noch spezifiziert (siehe

Abschnitt 5.6).
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Die Standardabweichung der Messwerte je Variationsstufe belegen, wie sensibel die
Messmethode bereits auf Anderungen der Ausgangsbedingungen reagiert. Fiir die
Beurteilung der Verbundqualitit ist daher die Anwendung weiterer Untersuchungs-
methoden zwingend notwendig. Die Standardabweichung der einzelnen gemessenen
Widerstande je Variationsstufe weist darauf hin, dass das Messverfahren in der
gewadhlten Form nicht integral iiber den gesamten Lotverbund den Widerstand misst,
sondern eine hohe laterale Auflosung fiir die jeweilige kontaktierte Seite besitzt.
Diese oberflichennahe Sensibilitit besitzt allerdings den Kklaren Vorteil, dass
besonders solche Fehlstellen detektiert werden kénnen, die einen signifikanten
Einfluss auf den Spannungstensor bei einer anliegenden Belastung besitzen und
somit die Festigkeit drastisch mindern. Diese hohe laterale Auflosung an der
Oberflaiche muss allerdings anhand der folgenden Untersuchungen ebenso belegt
werden, in wie weit der Zustand des Lotgutes den elektrischen Widerstand beein-
trachtigt hat. Hieraus ergibt sich aber der Vorteil, besonders kritische Stellen des

Fligeverbundes mit einer hohen Genauigkeit durch die Methode zu priifen.

Die Prozesstemperatur von 800 °C und bei einer Haltezeit von 3 s existiert in beiden
Diagrammen von Abbildung 5.7 und Abbildung 5.8. Der Vergleich dieser Werte gibt
einen Hinweis auf die Empfindlichkeit des angewandten Lotprozesses und wie
bereits die kleinste UnregelméifRigkeiten in der Prozessfithrung zu Anderungen im
Verbund fithren, die einen solchen deutlichen Einfluss auf den elektrischen Wider-
stand haben. In wie weit diese Abweichungen die Festigkeit beeintrachtigen, dazu

dienen die Untersuchungen in den folgenden Abschnitten.

Als Zwischenfazit beziiglich der gemessenen elektrischen Widerstandswerte an den
Probekodrpern lasst sich folgendes festhalten: Mit Hilfe des elektrischen Widerstandes
lassen sich klare Tendenzen zwischen den Messwerten und den gewdhlten Pro-
zessparametern herstellen. Die einzelnen Widerstandswerte je Seite weisen eine
starke Streuung auf. Dies lasst sich darauf zuriickfiihren, dass das Lotgut nicht
homogen ausgebildet hat und muss in den folgenden Untersuchungen tberpriift
werden. Um die Potentiale der elektrischen Widerstandsmessung gegeniiber der
anderen Untersuchungsmethoden herauszustellen, werden die ermittelten Wider-

standswerte in den folgenden Untersuchungen herangezogen.

71



Analytische Untersuchungen

5.3 Ultraschallpriifung

Als volumetrische Prifmethode gestattet die zerstorungsfreie Ultraschallpriifung,
Informationen iiber den Zustand der Flgeverbindung zu gewinnen. Bei dieser
Untersuchung wurde auf die Ultraschallpriifung Tauchtechnik verwendet, da diese
entscheidende Vorteile gegeniiber einer Handpriifung hat. Sowohl ein fokussierender
Prifkopf als auch die prazise einzustellende Fokusebene und das maschinelle
Positionieren des Priifkopfes ermdglichen es, anhand von C-Scans die Beschaffenheit
des flachigen Lotgutes auf Reflektoren bzw. Inhomogenitdten hin zu priifen und zu

bewerten.

5.3.1 Aufbau

Zur Prifung der Probekorper steht als Priifgerat die Tauchtechnikanlage IRT
Scanmaster LS-100 der Firma Vogt-Ultrasonics zur Verfiigung. Das Tauchbecken bzw.
der Scanbereich von 1.100 x 900 x 600 mm?® erméglicht grofle Bauteile oder wie in
diesem Falle zahlreiche kleinere Probekorper in einem Scan zu priifen. Der Priifkopf
wird hierbei maschinell liber ein 6-Achsen-System verfahren und erlaubt eine
mechanische Auflésung von unter 10 pm. Die Charakteristika des fiir die Untersu-

chung ausgewadhlten Ultraschallpriifkopfes ist in Tabelle 5.6 aufgefiihrt.

Tabelle 5.6: Daten des Ultraschallpriifkopfes V317 der Fa. Olympus [167]

Priifkopf V317
Priiffrequenz 20 MHz
Schwingerdurchmesser 6,35 mm
Fokusabstand in Wasser 25,4 mm
Fokusdurchmesser 300 um
Fokusart Punktfokus

Vor der eigentlichen Priifung der Proben muss die Methode auf die jeweilige
Priifaufgabe eingestellt werden. Hierzu sind zunachst die Schallgeschwindigkeiten
der zu durchschallenden Grundwerkstoffe und vom Wasser zu bestimmen, wie sie in
Tabelle 5.7 aufgefiihrt sind. Zur Messung der Schallgeschwindigkeit wurde die
Schalllaufzeit in den einzelnen Medien auf einer bekannten Strecke gemessen und
hieraus die Schallgeschwindigkeit berechnet. Bei den Grundwerkstoffen wurde
jeweils eine ungelotete Probe verwendet und beim Wasser ein Abstand von 20 mm

zwischen Priifkopf und dem Beckenboden eingestellt.
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Tabelle 5.7: Ermittelte Schallgeschwindigkeiten c der durchschallten Medien

Medium C
[km/s]
Stahl 115CrV3 5,90
Hartmetall K10 6,70
Wasser 1,48

Mit den Schallgeschwindigkeiten kann die Wasservorlaufstrecke s, zwischen dem
Priifkopf und der Bauteiloberflaiche anhand von Gleichung 5.1 berechnet werden
[168], so dass der Fokuspunkt des Schallfeldes stets auf der Hohe des Lotgutes liegt
und die angegebene Auflosung von 300 pm erreicht. Die Abhdngigkeit wird in der

Skizze von Abbildung 5.9 zusatzlich erldutert.

Gleichung 5.1

Bauteil

Lotnaht

Y

Abbildung 5.9: Erlduterung der Schallfeldléange s;, der Wasservorlaufstrecke s,, und der Strecke s,
beziiglich der Tiefe der Lotnaht im Bauteil

In der Gleichung wird das Verhaltnis der Schallgeschwindigkeiten des zu durchschal-
lenden Grundwerkstoffes ¢, und vom Wasser ¢y mit der zu durchschallenden
Weglinge sp (siehe Abbildung 5.2) im Grundwerkstoff multipliziert. Das Ergebnis
wird dann von der charakteristischen Fokusldnge s des Priifkopfes im Wasser, wie
sie aus Tabelle 5.6 zu entnehmen ist, abgezogen. Da sich im Falle einer Durchschal-
lung von der Stahlseite aus auf die Lotnaht ein negatives Ergebnis fiir s, ergibt,
miissen die Probekorper in einem Abstand von 7,4 mm von der Hartmetallseite aus

gepriuft werden.
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5.3.2 Messwerte

Das Ergebnis der Ultraschallpriifung ist in Form eines C-Scans in Abbildung 5.10
wiedergegeben. Die Proben sind im Tauchbecken nebeneinander angeordnet, wobei
in jeder Spalte die Proben mit den gleichen Parametern stehen. Zur Visualisierung der
Amplitude wurde eine Farbskala gewahlt, um die verschiedenen Amplituden der

reflektierten Echos aus der Lotnaht besser zu unterscheiden.

Temperatur

Haltezeit

Abbildung 5.10: Ultraschall-Amplitudenbilder der geldteten Parameterstudie, geordnet nach
Temperatur und Haltezeit

In ihrer Gesamtheit weisen die geloteten Proben ein hohes Spektrum an unterschied-
lichen Amplituden auf. So reicht die Amplitude der Reflektion von knapp 10 bis 20 %
(blau) bis hin zu 100 % (rot). Bei den Lotungen mit steigender Prozesstemperatur
sind sowohl bei den Proben mit geringer Temperatur (740 °C) als auch bei hohen
Temperaturen (900 °C) Reflektoren mit anndhrend 100 % Signalamplitude zu sehen.
Es fallt auf, dass im Temperaturbereich zwischen 740 bis 800 °C die Proben
grundsatzlich eine niedrige Amplitude aufweisen und auf deren Flache sich grofiere,
teils kreisrunde Reflektoren mit einer Durchmesser bis hin zu knapp 7 mm, mit einer
hoheren Amplitude zwischen 50 und 100 % absetzen. Im Vergleich hierzu weisen die
Proben in einem Temperaturbereich von 850 °C bis 900 °C eine durchschnittliche

Amplitude von annahernd 50 % (griiner Bereich) auf, worauf sich die Reflektoren mit
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einer Amplitude von bis zu 100 % absetzen, jedoch in ihrer Grofde meist unterhalb

von 1 mm liegen.

Die Proben mit variierender Haltezeit weisen ein ahnliches Ergebnis im Amplituden-
spektrum auf. Hierbei ist auffallig, dass bei einer geringen Haltezeit von 1 bis 2 s die
durchschnittliche Amplitude der gesamten Fiigeflache zwischen 40 bis 50 % liegt und
mit zunehmender Haltezeit zu kleineren Werten hin tendiert. So erreicht die
Amplitude bei einer Haltezeit von 6 s einen durchschnittlichen Wert von 20 %, das in

einem tiefblauen Bild der Lotnaht erkennbar ist.

Die Ergebnisse der Ultraschalluntersuchung zeigen ein hohes Spektrum an unter-
schiedlichen Amplituden auf, wodurch eine Beurteilung der Filigeverbundqualitat
erschwert wird. Zur Interpretation der Ultraschallergebnisse ist es daher notwendig,
das Reflektionsverhalten der akustischen Impulse am Lotspalt ndher zu betrachten.

Hierauf wird im folgenden Abschnitt eingegangen.

5.3.3 Ergebnisdiskussion

Flir das Verstdndnis der Ergebnisse der Ultraschalluntersuchung ist es erforderlich,
die physikalischen Gegebenheiten an der zu priifenden Grenzflache eingehender zu
betrachten. Die Ultraschallimpulse werden durch das Hartmetall zur Lotnaht geleitet.
Fir den Fall einer Lotnaht ohne Fehlstellen wie Lunker oder Risse wird die Ultra-
schallwelle an dieser 1. Grenzflache zwischen Hartmetall und Loétgut nur teilweise

reflektiert und stattdessen ins Lotgut transmittiert, siehe Abbildung 5.11.

Transmittierter S\ghall

o

A\ 4

Prufkopf >
1. Reflexion

2. Reflexion

<

3. Reflexion
Hartmetall Lotgut Stahl

Abbildung 5.11: Mehrfachreflexionen am Lotspalt
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An der 2. Grenzflache zwischen Lotgut und Stahl reflektieren und transmittieren die
Ultraschallwellen gleichfalls. Die reflektierten Wellen laufen zurtick zur 1. Grenzflache
und konnen hier mit den eintreffenden Wellen interferieren, so dass es unter
bestimmten Voraussetzungen zu Ausloschungen oder Verstiarkungen der Wellen
kommen kann. Um dieses Verhalten fiir den vorliegenden Fall zu beurteilen, muss
zundchst die Wellenldange der Ultraschallimpulse ermittelt werden. Die Wellenldange A
setzt sich nach Gleichung 5.2 aus dem Verhaltnis zwischen der Schallgeschwindigkeit

c und der Priiffrequenz fzusammen.

A=c-ft Gleichung 5.2
Fir die verwendeten Fiigepartner sind die Schallgeschwindigkeiten mit etwa
6,7 km/s bei Hartmetall und 5,9 km/s bei Stahl bekannt, siehe Tabelle 5.7. Die
Schallgeschwindigkeit ¢ des Lotwerkstoffes wird durch Gleichung 5.3 bestimmt,
wobei der E-Modul E laut [169] 180 GPa und die Dichte p 8,9 g/cm?® [162] betrigt. Da
fir die Querkontraktionszahl u keine Daten vorliegen, wird diese naherungsweise fiir
metallische Werkstoffe mit 0,35 angenommen. Damit ergibt sich fiir den Lotwerkstoff
Ag 449 eine Schallgeschwindigkeit ¢ von 5,7 km/s und ist damit anndhernd so hoch

wie die von dem Stahlwerkstoff.

_ j E(1—p)
¢ = Gleichung 5.3

p(l —p—2p?)

Mit diesen Daten lasst sich das Verhalten der Wellenlange fiir die verschiedenen

Werkstoffe in Abbildung 5.12 iiber die verwendete Priiffrequenz auftragen.

1000 | |
- - = Hartmetall K10 [6,7 km/s]
T\ e 115CrV3 [5,9 km/s]
=
< | N®~ - Ag 449 [5,7 km/s]
qg’) Kupfer [4,7 km/s]
Hy
T
K] s
] T
100 T~ FumL
0 10 20 30 40 50 60

Frequenz f [MHz]

Abbildung 5.12: Abhangigkeit der Wellenlange A des Ultraschallimpulses zur Priiffrequenz fin
verschiedenen Werkstoffen
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Grundsatzlich haben die Ultraschallwellen in Werkstoffen mit einer niedrigen
Schallgeschwindigkeit eine kleinere Wellenldnge und auch mit steigender Priiffre-

quenz wird die Wellenlange geringer.

Bei der vorliegenden Ultraschalluntersuchung wurde eine Priffrequenz von 20 MHz
verwendet, so dass sich Wellenldnge von 335 pm im Hartmetall, 285 pm im Loétgut
bzw. 295 um im Stahl ergibt. Wie aus der spateren metallographischen Untersuchung
in Abschnitt 5.6.1 hervorgeht, liegen die Lotndhte in einem Bereich von 14 bis
300 pum, je nach angewandten Lotparametern. In den meisten Fallen ist die Breite der
Lotnaht daher kleiner als die Wellenlange der Ultraschallimpulse, so dass Interferen-
zen an der 1. Grenzfliche zwischen Hartmetall und Lotgut auftreten. Um diese
Interferenzen ndherungsweise beurteilen zu kénnen, lassen sich die Reflexionsfakto-
ren an Spalten mit Hilfe von Simulationsmodellen bestimmen. Hierzu erweiterten
Krautkramer in [128] die mathematischen Grundlagen von Bergmann [170] zum
Verhalten der Schallwellen auf Kérper mit mehreren Grenzflachen, wie es auch beim

Lotspalt der Fall ist, und geben fiir den Reflexionsfaktor i die Gleichung 5.4 an.

i(m =) s (359
+

Gleichung 5.4

Hierbei steht m nach Gleichung 5.5 fiir das Verhaltnis der werkstoffspezifischen
Schallimpedanzen Z, die sich wiederum aus dem Produkt von Schallgeschwindigkeit ¢
und Dichte p ergeben.

=é=C1'P1
Zy C3 P2

m Gleichung 5.5

Mit Hilfe dieser Beschreibung lassen sich nun die Reflektionsfaktoren an der zu
betrachtenden 1. Grenzfliche zwischen Hartmetall und Stahl ndherungsweise
beschreiben. Das Ergebnis dieser Kalkulation ist in Abbildung 5.13 fiir drei verschie-

dene Priiffrequenzen dargestellt.
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Abbildung 5.13: Reflexionsgrad i bei variierender Dicke des Lotgutes an der Grenzflache Hartmetall
zum Lotwerkstoff Ag 449 fiir unterschiedliche Priiffrequenzen

Je nach Priffrequenz treten bei verschiedenen Dicken des Lotguts sowohl Auslo-
schungen (¥ = 0) als auch Verstarkungen auf, so dass der Reflexionsgrad der 1.
Grenzflache zwischen knapp tuber 0 % und 60 % variiert. Das Verhaltnis der
akustischen Impedanzen m liegt im betrachteten Fall bei knapp 2 und erklart, dass
der Reflektionsfaktor einen Wert von 60% nicht iiberschreitet. Bei identischen
Impedanzen bzw. m =1 ware der Reflektionsfaktor liber den gesamten Bereich O,
wahrend bei einer grofier werdenden Abweichung von 1 der maximale Reflexions-
grad stetig ansteigt. Bei der verwendeten Priiffrequenz von 20 MHz liegen im
Intervall der Lotnaht Dicke sowohl ein Minimum als auch zwei Maxima des Reflekti-
onsgrades. Hierdurch wird der Ultraschall an der Létnaht nur durch eine variierende
Lotnahtdicke bereits so unterschiedlich stark reflektiert, dass die Interpretation der

C-Scans in Abbildung 5.10 erschwert.

Um diese Abhangigkeit zwischen Priiffrequenz und Dicke der Lotnaht auch experi-
mentell zu bestatigen, wurden zwei weitere Proben mit unterschiedlichen Létspalten
bei einer Prozesstemperatur von 800 °C und einer Haltezeit von 3 s geldtet und mit
zwei verschiedenen Priiffrequenzen analysiert. Das Ergebnis dieser Untersuchung ist
in Abbildung 5.14 zu sehen. Um auch den Einfluss von Benetzungsfehlern zu

simulieren, wurde mit Hilfe von Lotstop die Halfte der Stahloberflache bestrichen.
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Abbildung 5.14: Reflexionsverhalten der Lotnaht bei variierender Breite des Lotgutes und unter-
schiedlicher Priiffrequenz

Die beiden Proben wurden nebeneinander mit den gleichen Einstellungen fiir beide
Priiffrequenzen untersucht, so dass Unterschiede in Folge von systembedingten
Messschwankungen ausgeschlossen werden kdnnen. Wahrend die beiden Proben bei
einer Priffrequenz von 20 MHz sowohl im Lot als auch an der eingebrachten
Fehlstelle eine dhnliche Amplitude aufweisen, ist bei einer Priiffrequenz von 50 MHz
ein deutlicher Unterschied zwischen den beiden Proben zu erkennen. Mit Hilfe der
Abbildung 5.13 lasst sich hiertliber sogar die Dicke der Lotnaht bestimmen. Bei Probe
A ergeben beide Priiffrequenzen die gleiche Intensitat, so dass die Dicke der Lotnaht
bei knapp 150 um liegt. Bei der Probe B ist die Intensitat der Lotnaht bei 20 MHz
deutlich starker als bei 50 MHz, so dass nach Abbildung 5.13 nur der Bereich mit
einer Lotnahtdicke kleiner als 150 pm dem Ergebnis der Ultraschalluntersuchung
zugeordnet werden kann. Da bei der Probe B und einer Priiffrequenz von 50 MHz
auch der Bereich, der mit Lotstop bestrichen wurde, eine niedrigere Amplitude
aufweist als bei 20 MHz, kann hierriiber interpretiert werden, dass diese eingebrach-
te Fehlstelle nicht direkt auf der Grenzflaiche zwischen Hartmetall und Lotgut liegt,
sondern das Hartmetall noch vom Lot benetzt wurde, hierzu sei auch ein Verweis zu
Abbildung 5.19 gemacht. Andernfalls hatte der Reflektor an dieser Grenzflache eine
deutlich hohere Amplitude erreicht.
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Abbildung 5.15: Exemplarische Gegeniiberstellung der elektrischen Widerstinde je Probenseite mit
dem C-Scan der Ultraschallpriifung von Probe B

In Abbildung 5.15 sind exemplarisch die elektrischen Widerstdnde der einzelnen
Seiten dem C-Scan der Probe B gegeniibergestellt. Der Widerstand auf der unteren
Seite mit dem eingebrachten Benetzungsfehler hat mit 44,5 pQ einen deutlich
hoheren Wert, der bei den restlichen analytischen Proben nicht erreicht wird. An der
rechten Seite ist im C-Scan in Teilbereichen der Lotnaht ein deutlicher Abfall der
Amplitude zu erkennen und der Widerstand ist mit 25,2 pQ) auch deutlich niedriger
als im unteren Teilbereich. Dies deutet darauf hin, dass hier der Lotstop wahrend des
Lotprozesses eine Benetzung nicht vollstandig verhindert hat. Die Widerstinde an
den verbleibenden Seiten sind zwar mit 18,5 bzw. 19,6 pQ geringer, aber die Hohe
der Werte ubertrifft immer noch die Messwerte der anderen Proben (vgl. Ab-
schnitt 5.2.1). Dies ldsst sich dahingehend interpretieren, dass das verwendete
Messverfahren bei der vorliegenden Probengeometrie nicht nur oberflachennah,

sondern auch eine Information iiber den Zustand innerhalb der Létnaht wiedergibt.

Somit erlaubt die Ultraschallpriifung in Tauchtechnik eine flaichenhafte Analyse der
geloteten Filigeverbunde zwischen Hartmetall und Stahl. Die Auflésung dieses
zerstorungsfreien Priifverfahrens hangt mafdgeblich von der Priiffrequenz und des
Fokusdurchmessers des verwendeten Priifkopfes ab. Wie die Ergebnisse belegen,
sollte fir die Priifung eine moglichst hohe Priiffrequenz verwendet werden, um eine
kurze Wellenldnge des Ultraschallimpulses zu erhalten und Interferenzen an der

Grenzflache der Lotnaht zu minimieren. Die Hohe der Priiffrequenz wird allerdings
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durch die Liange des Schallwegs bis zur Lotnaht behindert, da héhere Frequenzen zu
einer deutlich hoheren Absorption im Werkstoff neigen. Weiterhin belegen die
Ergebnisse, dass eine Abschatzung der Lotnahtdicke mit Hilfe einer Mehrfrequenz-
prifung durchfiihrbar ist, wenn die akustischen Eigenschaften der verwendeten

Werkstoffe bekannt sind.

5.4 Durchstrahlungspriifung

Die Durchstrahlungspriifung gehort neben der Ultraschallpriifung zu den etablierten
zerstorungsfreien Priifmethoden zur volumetrischen Werkstoffanalyse. Dieser
Abschnitt prasentiert die erzielten Ergebnisse, um sie auch in den Kontext der

elektrischen Widerstandsmessung und der Ultraschallpriifung zu setzen.

5.4.1 Aufbau

Fiir die rontgenographischen Untersuchungen wurde der Computertomograph
v|tome|x L 300 der Firma GE Measurement & Control verwendet. Als Strahlungsquel-
le diente fiir die Untersuchung eine Wolframanode, die mit 240 kV und 50 pA
angeregt wurde. Zur Aufhartung der Strahlung bzw. um die weiche Rontgenstrahlung
herauszufiltern, wurden am Austrittsfenster der Strahlenquelle zwei Vorfilter aus
Zinn mit einer Dicke von 450 pm und Kupfer mit einer Dicke von 500 pm platziert.

Der verwendete Messaufbau ist in Abbildung 5.16 sKizziert.
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Abbildung 5.16: Messaufbau zur Durchstrahlungspriifung
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Die Probekorper wurden auf einem Drehtisch so im Strahlengang positioniert, dass
der Rontgenstrahl moglichst parallel zur Lotnahtebene die Probe durchstrahlt und
den dahinter befindlichen Detektor belichtet. Dies war insbesondere wegen dem
Hartmetall notwendig, da das beinhaltende Wolfram nahezu samtliche Rontgenstrah-
lung absorbiert. So betrug der Abstand zwischen Probe und Strahlenquelle 20 mm
und zum Detektor 620 mm. Durch diesen Aufbau ergab sich eine 31-fache Vergrofie-
rung der Probekorper. Der Detektor hat eine Auflosung von 2.048 x 2.048 Pixeln mit
einer Wiederholrate von 30 Bildern pro Sekunde. Fiir die Computertomographie
wurde die Probe um 360° rotiert und dabei alle 0,25° eine Durchstrahlungsaufnahme
gemacht. Ein Algorithmus berechnet aus den resultierenden 1.440 Aufnahmen die
3D-Tomogramme, wobei eine Voxelgrofle von 6,5 um erreicht wurde. Fiir die
Untersuchung wurden die Probekoérper A und B ausgewdhlt, die auch in der
Ultraschallpriifung betrachtet wurden. Diese Probekorper weisen einen grofiflachi-
gen Benetzungsfehler auf (siehe Abbildung 5.14), der beim Loten mittels Lotstop

erzeugt wurde.

5.4.2 Messwerte
Die schnellste und einfachste Anwendungsmaéglichkeit der Rontgenpriifung ist die
Analyse von einzelnen Durchstrahlungsbildern. In Abbildung 5.17 sind exemplarisch

die Durchstrahlungsbilder der Probe A von allen 4 Seiten zu sehen.

Das Hartmetall befindet sich in den Aufnahmen in der oberen Bildhilfte und weist
eine nahezu vollstindige Schwarzfarbung auf. Der Stahl und auch das Lot besitzen
einen deutlich davon abweichenden Grauwert. Beim Lot sind insbesondere die an der
Oberflache erstarrten Lottropfen zu erkennen, da hier die Rontgenstrahlung durch
die deutlich langere Wegstrecke im Werkstoff starker absorbiert wird, als an Stellen
an denen sich keine Tropfen gebildet haben. Weiterhin lasst sich erkennen, dass das
Hartmetall nicht exakt zentrisch auf dem Schaft aufgelétet wurde und insbesondere
bei der 180° Aufnahme ein deutlicher Konturversatz im rechten Bildteil von knapp
300 um zu erkennen ist. Anhand der Durchstrahlungsbilder lasst sich allerdings nur
schwer feststellen, ob sich im Lotgut Benetzungsfehler befinden. Das Lotgut ist in der
Aufnahme schwierig zu identifizieren und weder Porositidt noch der grofdflachige
Benetzungsfehler lassen sich einwandfrei erkennen. Erschwerend kommt bei der

Auswertung der Durchstrahlungsbilder hinzu, dass das leicht schriag aufliegende
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Hartmetall die Lotnaht teilweise verdeckt, wodurch die Interpretation zusatzlich
erschwert wird. Um aus den Durchstrahlungsaufnahmen der rotierten Proben einen
hoheren Informationsgehalt zu erreichen, wurden 3-dimensionale Tomogramme

rekonstruiert, die im Folgenden anhand verschiedener Schnitte prasentiert werden.

Hartmetall

00

90°

180°

270°

Abbildung 5.17: Durchstrahlungsaufnahmen aus 4 verschiedenen Winkeln von Probekdrper A

In Abbildung 5.18 sind vier Schnitte senkrecht durch die Létnaht zu sehen und haben
den visuellen Charakter lichtmikroskopischer Aufnahmen an Querschliffen. Insge-
samt standen 1.700 Schnitte zur Verfiigung, von denen exemplarisch vier zur
Auswertung herangezogen wurden. Der erste Schnitt bei 0 mm und der letzte Schnitt
bei 8 mm sind hierbei nahe der Oberfliche des Probekorpers A platziert, wahrend die
anderen beiden Schnitte aus dem Inneren extrahiert wurden. Das Tomogramm
wurde beziiglich des Hartmetalls ausgerichtet, so dass durch den Versatz der
Stahlkorper schriag abgebildet ist. Das Volumen konnte auf dem geringen Informati-

onsgehaltes der Durchstrahlungsbilder nicht exakt rekonstruiert werden, so dass
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besonders im Randbereich aufderhalb des Hartmetalls sehr starke Artefakte auftreten
und auch im Inneren des Hartmetalls ein sehr starkes Rauschen tiberlagert ist. So ist
das Hartmetall nahezu schwarz dargestellt, wahrend der Stahl in hellgrau erscheint.
Da das im Lot enthaltene Silber und Kupfer eine héhere Ordnungszahl besitzt als
Eisen und somit auch die Rontgenstrahlung starker absorbiert, ist das Lot auch
dunkler dargestellt. Im Vergleich zu den Durchstrahlungsbildern lasst sich in den
geschnittenen Bildern das Lotgut deutlich besser erkennen. Fehlender Lotwerkstoff

ist in diesem Bereich durch die weifden Bereiche sichtbar.

Hartmetall

Abbildung 5.18: Senkrechte Tomographieschnitte durch den Probekorper A in verschiedenen
Abstanden von der ersten Oberfliche (0 mm) zur Riickwand (8 mm) {99}

So weist Probe A in der Schnittebene bei 0 mm nur eine geringe Benetzungsflache in
Folge des Lotstops auf und es hat sich an der rechten Seite auferhalb der Lotnaht ein
etwa 1 mm grofder Lottropfen gebildet. Bei Schnittebene 2,7 mm hat sich auf der
rechten Seite der vom Lot benetzte Bereich deutlich vergrofiert. Es lassen sich im
Vergleich zu den Durchstrahlungsaufnahmen drei nebeneinander liegende Poren,
zwei mit einer Lange von etwa 400 um und eine 100 um lang, unterscheiden. Von der
Mitte bis zum linken Rand der Probe befindet sich ein schmaler Lotstreifen nahe dem
Hartmetall. Dieser Streifen weist einen filigranen weifden Spalt auf, so dass es sich
hierbei nicht um ein Artefakt handeln kann. Der Befund ldsst darauf schlief3en, dass
wahrend des Lotens das Hartmetall hier vom fliissigen Lot benetzt wurde, sich der
schmale Streifen allerdings beim Abkiihlen wieder in Folge der thermischen
Eigenspannungen bzw. Schrumpfung gelost hat. In einem tiefer liegenden Schnitt bei

54 mm sind die zuvor identifizierten Poren verschwunden, wohingegen weitere
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Poren auftreten. Der Lotspalt schliefdt sich zur linken Seite hin kontinuierlich, bis er

an der Oberflache bei 8 mm vollstandig mit Lotgut gefullt ist.

In Abbildung 5.19 erfolgt die Darstellung der Tomographieschnitte senkrecht durch
die Lotnaht fiir Probe B in gleicher Weise, wie sie in Abbildung 5.18 fiir die Probe A
vorgenommen wurde. Dieses Tomogramm ist ebenfalls am Hartmetall ausgerichtet,
so dass die Ebene des Stahls in Folge des Versatzes schrag liegt. Dazwischen befindet
sich das Lotgut. Die Schnitte bei 0,0 mm und 8,0 mm liegen auf dem Rand des
Probekorpers. Beim Schnitt von 0,0 mm ist der Lotspalt nahezu vollstandig geschlos-
sen. Im linken Bereich des Lotgutes lassen sich lediglich sehr kleine Poren an der
Grenze des Auflésungsbereiches von 6,5 um feststellen, wahrend sich am rechten
Randbereich eine engzulaufende und etwa 250 pm tiefer Spalt gebildet hat. Beim
Schnitt in einer Tiefe von 2,7 mm hat sich dieser Spalt auf der rechten Seite bereits
auf eine Lange von 2,8 mm aufgeweitet. Auch hier ldsst sich eine schmale Schicht des
Lotgutes nahe des Hartmetalls feststellen, dass sich wahrend der Abkiihlphase diese
wieder abgeldst haben muss. Im mittleren Bereich des Lotgutes sind vier unter-
schiedlich grofRe Poren zu erkennen. Bei dem Schnitt in einer Tiefe von 5,4 mm hat
sich der Spalt bereits weit iber die Halfte des Querschnittes ausgebreitet und nur
noch die letzten knapp 2 mm sind vom Lotwerkstoff benetzt worden. Der Schnitt bei
8,0 mm zeigt zuletzt die Lotnaht im Randbereich, in dem die Benetzung vollstindig
verhindert wurde. Es sind in diesem Schnitt bereits 5 einzelne erstarrte Lottropfen

auf der Oberflache des Probekorpers zu erkennen.

1 mm

Abbildung 5.19: Senkrechte Tomographieschnitte durch den Probekérper B in verschiedenen
Abstianden von der ersten Oberflache (0 mm) zur Riickwand (8 mm) {98}
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Da jeder einzelne Schnitt nur ein kleiner Ausschnitt der Lotnaht reprasentiert, bietet
sich Dank der 3-dimensionalen Rekonstruktion des Tomogrammes auch eine
Schnittdarstellung in der Lotgutebene an, um die gesamte Fldache anhand einzelner
Bilder zu beurteilen. Hierzu sind in Abbildung 5.20 die passenden Schnitte dargestellt
in verschiedenen Ebenen dargestellt. Fiir diese Darstellungsweise standen insgesamt
50 Aufnahmen aus dem Bereich des Lotgutes und den angrenzenden Substratwerk-

stoffen zur Verfiigung, von denen 5 Bilder ausgewahlt wurden.

Hartmetall Lotgut Stahl

4 mm

y _benetzt ’

® 9 \ 4 ¥ W
0 pm 65 um 130 um 195 uym 260 pm

Abbildung 5.20: Tomographieschnitte in der Lotgutebene an Probe A

Die erste Schnittdarstellung beginnt an der Grenzfliche zwischen Hartmetall und
Lotgut. Aufgrund des hohen Absorptionskoeffizienten des Hartmetalls fiir die
Rontgenstrahlung ist dieser Werkstoff wieder dunkelgrau dargestellt und vorwiegend
mit Artefakte der Rekonstruktion behaftet. Lediglich die Lotnaht selbst ist in dieser
Schnittebene bereits schwach zu erkennen. Fiir den Bereich des Lotguts sind drei
Ebenen in einer Tiefe von jeweils 65, 130 und 195 um zu sehen. Das Lotgut besitzt
ebenfalls eine dunkelgraue Farbung. Es ist zu erkennen, dass das Lot nur in einer
Halfte die Flache benetzt hat und sich innerhalb des Lotes zahlreiche Poren gebildet
haben, wie sie auch vereinzelt in den seitlichen Ansichten von Abbildung 5.18 zu
erkennen waren. Insbesondere bei der Aufnahme in einer Schnitttiefe von 65 um
lassen sich die Poren besonders gut erkennen. Neben zahlreichen kleinen Poren mit
einer Grofde von wenigen pm existieren im Inneren der Probe auf Hohlrdume, die
bereits eine Grofde von 1 mm erreichen. Der Stahl besitzt einen deutlich helleren
Grauwert und ldsst sich in den Bildern gut vom Létgut unterscheiden. Uber die
verschiedenen Tiefen der Aufnahmen kann auch der Versatz identifiziert werden. So
ist der Lotspalt bei dieser Probe im links oberen Bereich am geringsten und vergro-

Bert sich kontinuierlich hin zur rechts unten liegenden Ecke. Im Randbereich der
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Probe lassen sich zahlreiche erstarrte Lottropfen erkennen, die auf verdrangtes Lot in
Folge des applizierten Lotstops und dem in der Lotnaht befindlichen Flussmittels

erklaren.

Hartmetall

:H Nicht.- 4
~ ‘0 ‘benetzt ,
“o : i o 4

0 um 65 um 130 pm 195 pm 260 um

Abbildung 5.21: Tomographieschnitte in der Lotgutebene an Probe B

In gleicher Weise sind in Abbildung 5.21 die Schnitte in der Lotgutebene fiir die
Probe B dargestellt. Auch hier sind im Bereich des Lotes zahlreiche Poren in der
Schnittebene bei 65 pm zu erkennen, die in ihrer Gréfse von wenigen pm bis hin zu
Hohlrdumen mit einer Gréf3e von 1 mm ragen. In dieser Schnittdarstellung lasst sich
im Bereich des applizierten Lotstops, die bereits in Abbildung 5.19 zu sehende, diinne
Schicht nahe dem Hartmetall wiederfinden. Diese Schicht besitzt, wie in der
Schnittebene von 130 um zu sehen ist, keinen Kontakt zur Oberflache des Stahls. Der
Versatz zwischen den beiden Substratwerkstoffen ist auch in dieser Auswertung zu
erkennen, da der hellgrau dargestellte Stahl, die Ebene des Lotguts mit fortschreiten-

der Schnitttiefe ersetzt.

5.4.3 Ergebnisdiskussion

Die rontgenographischen Durchstrahlungsbilder erlaubten nur eine vage Aussage
iiber die Beschaffenheit der Lotnaht. Dies lag vor allem in dem fertigungsbedingten
Versatz zwischen dem Hartmetall und dem Stahl, so dass das Hartmetall die Lotnaht
stellenweise liberdeckte. Aufgrund der hohen Dichte des Hartmetalls konnte daher in
der Durchstrahlung kein zufriedenstellender Kontrast im Lotgut erreicht werden, um
Poren und Hohlrdume in der Fiigeverbindung zu identifizieren. Erst durch die
Erstellung eines Computertomogramms durch die 3-dimensionale Rekonstruktion

des Probekorpers aus den einzelnen Durchstrahlungsbildern gelang es, das Lotgut
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mit Hilfe dieser zerstérungsfreien Methode sichtbar zu machen. In den seitlichen
Schnittansichten sind die Computertomogramme vergleichbar mit der lichtmikro-
skopischen Aufnahmen von Querschliffen, konnen allerdings nicht die gleiche
Auflosung erreichen. Allerdings konnen sowohl Poren und griéfiere Hohlrdume wie
auch die Benetzung des Lotes auf dem Hartmetall und dem Stahl festgestellt werden.
Weiterhin erlauben die Tomogramme, die Schnitte parallel zur Lotgutebene zu
platzieren. In dieser Ansicht sind die Aufnahmen mit denen der Ultraschallpriifung
vergleichbar. Die Voxelgréfie von 6,5 pm ermoglicht im Vergleich zu dem Fokus-
durchmesser von 300 pm der hier angewandten Ultraschallpriifung eine um 46-fach
verbesserte Auflésung. Anhand der Tomogramme ist es moglich, den Versatz
zwischen dem Hartmetall und dem Stahl zu vermessen, wobei die Genauigkeit im
Bereich der Voxelgrofie liegt. Das resultierende Ergebnis ist fiir die Proben A und B in
Abbildung 5.26 visualisiert. Die geringste Breite des Lotgutes betragt bei beiden
Proben 52 um und befindet sich jeweils in der Ecke, die vollstindig mit Lot ausgefillt
wurde. Der grofdte Spalt befindet sich hingegen bei beiden Proben in der Ecke, in der
mit Lotstop die Benetzung verhindert wurde. Bei Probe A betragt der grofite Spalt

laut der Computertomographieaufnahmen somit 273,0 um und bei Probe B 357,5 pm.

52,0 um
W 208,0 um 52,0 um 175,5 um

357,5 ym
97,5 pym 273,0 ym 162,5 ym H

Probe A Probe B

Abbildung 5.22: Aus den Tomographieaufnahmen ermittelte Lotgutbreite

In den Bereichen, die vom Lot benetzt wurden, haben sich hingegen maximale
Spaltbreiten von 97,5 um bis 208,0 um bei Probe A und 162,5 um bis 175,5 pm bei
Probe B ausgebildet Diese Messwerte sind vergleichbar mit den Ergebnissen der
Lotspaltvermessung in Abschnitt 5.6.1. Die Computertomographie bietet hingegen die
zerstorungsfreie 3-dimensionalen Vermessung der Probe im Vergleich zur 2-
dimensionalen Betrachtung am Querschliff. Beziiglich der elektrischen Widerstands-

messungen ergibt sich bei der Computertomographie ein vergleichbares Ergebnis wie
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bei der zuvor getatigten Ultraschallpriifung in Abbildung 5.15. Allerdings besticht die
CT-Aufnahme durch eine hohere Auflésung, siehe Abbildung 5.23.

19,6 uQ

18,5 uQ

2 mm

445 uQ

Abbildung 5.23: Gegeniiberstellung der elektrischen Widerstdnde je Probenseite mit einem Schnitt
durch das Tomogramm von Probe B

Die vom Lot benetzte Flache hat einen deutlich geringeren elektrischen Widerstand
von unter 20 puQ, wahrend im nicht benetzten Bereich der Widerstand zwischen
25,2 uQ und 44,5 pQ variiert. Fiir die im Lotgut befindlichen Hohlrdume kénnen somit
die erh6hten Widerstandswerte in diesem Bereich zur Beurteilung herangezogen

werden.

5.5 Mechanische Kennwerte und Fraktographie

In diesem Abschnitt werden die Untersuchung zu der Scherfestigkeit [165] wie auch
die anschlief3ende fraktographische Analyse prasentiert. Hierzu wurde der Schaft der
Probe eingespannt und das Hartmetallplattchen mit Hilfe eines Stempels abgeschert.
Hierbei wurde mit einer Kraftmessdose die maximale Kraft fiir die jeweilige Probe
aufgenommen. Die Bruchflachen wurden fiir eine fraktograpische Analyse anschlie-
Bend unter einem Makroskop untersucht, um die gesamte Bruchfliche zu

untersuchen.
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5.5.1 Messwerte

In Abbildung 5.24 sind die Werte der Scherfestigkeitsuntersuchung fiir die Variation
von der Haltezeit bei einer konstanten Prozesstemperatur von 800 °C dargestellt. Die
Rauten geben hierbei die gemittelte Scherfestigkeit je Haltezeit an, wahrend die
Streuband die Breite zwischen minimalen und maximalen Messwert darstellen. Die
Haltezeit wurde zwischen 1s und 6 s variiert. Die Scherfestigkeit erreicht bei einer
Haltezeit von 1s einen durchschnittlichen Wert von 278 MPa und steigt
kontinuierlich bis zu einem Maximum von 331 MPa bei einer Haltezeit von 3 s. Wird
die Prozesstemperatur von 800°C ldnger gehalten, sinkt die gemittelte
Scherfestigkeit auf einen Wert von 287 MPa bei 4s bzw. 303 MPa bei 6s. Die
Streuung der Werte lag je gewdhlter Haltezeit im Mittel bei 77 MPa, wobei die

geringste Streubreite von 61 MPa bei einer Haltezeit von 4 s erreicht wurde.

So kann im hier betrachteten Lotsystem bei einer auf dem Hartmetallplattchen
gemessenen Prozesstemperatur von 800 °C eine Haltezeit von 3 s als optimale
Haltezeit angesehen werden, da eine Verlangerung zu keiner signifikanten Steigerung

der Scherfestigkeit flihrt.

400

350 r

300 r

250 r

Scherfestigkeit [MPa]
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1 2 3 4 6
Haltezeit [s]

Abbildung 5.24: Scherfestigkeit in Abhdngigkeit zu der Haltezeit bei einer konstanten Prozesstempera-
tur von 800 °C

In Abbildung 5.25 sind die Scherfestigkeiten unter Variation der Prozesstemperatur
bei einer Haltezeit von 3 s aufgetragen. Auch hier geben in dem Diagramm die Rauten
die gemittelte Scherfestigkeit liber die jeweilige Variationsstufe an, wahrend die
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Balken den hochsten und niedrigsten Messwert aufzeigen. Beginnend bei einer
Prozesstemperatur von 740 °C steigt die gemittelte Scherfestigkeit von knapp
150 MPa nahezu linear an und erreicht ihren Hochstwert von 282 MPa bei einer
Prozesstemperatur von 850 °C, ehe die Scherfestigkeit bei einer Prozesstemperatur

von 900 °C auf 266 MPa abfallt.
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Abbildung 5.25: Scherfestigkeit in Abhangigkeit zur Prozesstemperatur bei einer Haltezeit von 3 s

In dieser Messreihe liegen die hochsten Messwerte fiir die Scherfestigkeit bei knapp
tiber 300 MPa. Die Streuung der Mittelwerte liegt im Durchschnitt bei 85 MPa, wobei
bei einer Prozesstemperatur von 850 °C die Streuung mit 47 MPa am geringsten
ausfdllt. Somit kann festgestellt werden, dass eine Prozesstemperatur zwischen

800 °C und 850 °C zu den besten Lotergebnissen fiihrt bei einer Haltezeit von 3 s.

Abschliefend kann fiir diesen Abschnitt der Untersuchung festgestellt werden, dass
die Prozesstemperatur einen deutlich hoheren Einfluss auf die Scherfestigkeit besitzt
als die Variation der Haltezeit. Das verwendete Lot Ag 449 besitzt laut Datenblatt
(siehe Abschnitt 5.1.1) einen Schmelzbereich von 680 °C bis 705°C und eine
angegebene Arbeitstemperatur von 690 °C, in der eine Scherfestigkeit von 300 MPa
erreicht werden soll. Von diesen Werten weichen die hier gemessenen Scherfestigkei-
ten auch bei einer gemessenen Prozesstemperatur von 740°C ab und muss auf liber
800 °C gesteigert werden, um die im Datenblatt angegebene Scherfestigkeit zu

erreichen. Hierfiir sind zwei Umstdnde verantwortlich. Zundchst erfolgte die
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Temperaturmessung mittels Pyrometers an der Oberfliche des Hartmetalls, da eine
exakte Temperaturmessung im Inneren der Létnaht nur schwer zu realisieren ist.
Dieser Umstand bedingt einen zu berticksichtigen Offset zwischen der gemessenen
Temperatur und der in der Lotnaht vorliegenden Temperatur, weshalb die gemesse-
ne Temperatur auch als Prozesstemperatur bezeichnet wird. Weiterhin geschieht die
induktive Erwdarmung sehr schnell an der Oberflache. Durch den Skin-Effekt wird die
Energie jedoch nur nahe der Oberflache in den Kérper eingebracht und muss von hier
in das Volumen vordringen. So kann bei Erreichen der Arbeitstemperatur im dufReren
Bereich der Loétnaht noch keine homogene Erwarmung vorliegen, so dass das Lot
nicht an allen Stellen aufgeschmolzen ist und somit nur eine kleine Benetzungsflache
vorliegt, die zu einer geringen Scherfestigkeit des Fligeverbund fiihrt. Erst durch
hohere Prozesstemperaturen und ausreichend lang gewadhlten Haltezeiten kann
sichergestellt werden, dass auch im Inneren der Probe die Liquidustemperatur des
Lotes erreicht wird. Interessant erscheint in diesem Zusammenhang auch die
Beobachtung, dass mit weiter steigenden Prozesstemperaturen bzw. ldngeren
Haltezeiten keine Verbesserung sondern eine Verschlechterung der Scherfestigkeit
des Fiigeverbundes in Folge von Uberhitzungen des Lotes bewirken. Barrena, et al.
konnten in ihren Studien ahnliche Verhalten beziiglich der Scherfestigkeit von
Hartmetall-Lotungen an Stahl im Vakuum nachweisen. Langere Haltezeiten erzielten

keine weitere Steigerung der Scherfestigkeit [171].

Zur Untersuchung dieses Zusammenhangs an den vorliegenden Messreihen wurden

die abgescherten Proben im folgenden Abschnitt makroskopisch untersucht.

5.5.2 Makroskopische Untersuchung der Bruchfliche

Die Betrachtung der losgelosten Scherfestigkeitswerte reicht nicht aus, um die
Qualitat bzw. die Zustinde der Lotnahte zu bewerten. Das Ergebnis wird von
zahlreichen Einflussfaktoren vom Lotgut sowie dem spréde brechenden Hartmetall
bestimmt. Aufderdem ist ein detaillierter Blick auf die Bruchflache notwendig, um die
Auspragung der gemessenen Widerstandswerte besser mit den Resultaten der
ermittelten Scherfestigkeit in Beziehung zu setzen. Daher wurden erganzend
makroskopische Analysen der Bruchflichen vorgenommen. Hierzu stand ein
Makroskop mit der Bezeichnung M400 der Firma Leica/Wild zur Verfiigung, mit dem

die Bruchflachen in ihrer Gesamtheit genauer analysiert wurden. In Abbildung 5.26
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sind hierzu eine Auswahl an typischen Bruchfldchen tiber die Prozesstemperatur und
der resultieren Scherfestigkeit aufgetragen. Die Haltezeit betrug bei allen hier
dargestellten Proben 3s und bei den abgebildeten Bruchflichen ist jeweils die

Hartmetallseite zu sehen.

Bei einer Prozesstemperatur von 740 °C weist die geldtete Probe einen signifikanten
kreisrunden Bereich in der Mitte auf (1), der vom Lot nur sehr sparlich benetzt
wurde, so dass im zentralen Bereich sich kein vollstindiges Lotgut vom Hartmetall
bis zum Stahl ausbilden konnte. Hieran lasst sich der durch die induktive Erwdrmung
resultierende Skin-Effekt verdeutlichen. Die hohe Wechselstromfrequenz erzeugt
Wirbelstrome im Bauteil, die an den Rand bzw. die Oberflache des Bauteils gedriickt
werden. Hierdurch erwarmt sich lediglich die Oberfliche des Bauteils und eine

Warmeiibertragung in den inneren Bereich der Lotnaht muss stattfinden.

Riss durch
Hartmetall

175 MPa 227 MPa 310 MPa 306 MPa 293 MPa
8 mm

Abbildung 5.26 Makroskopische Analyse der Bruchproben bei einer konstanten Haltezeit von 3 s und
Variation der Prozesstemperatur von 740 °C bis 900 °C mit erreichter Scherfestigkeit

Durch die geringe Energie, die in Folge der hier gewahlten Prozessparameter in das
Bauteil tbertragen wird, kann die Warmebehandlung jedoch nicht vollstiandig den
Lotwerkstoff aufschmelzen. An den Randern und den Ecken ist das offenliegende Lot
in der makroskopischen Aufnahme hingegen in einem gelbgoldenen Farbton zu
erkennen, wobei das Lot am rechten Rand das Hartmetall ebenfalls kaum benetzte.
Zahlreiche kleine Poren durchsetzen das Lotgut im gesamten vorliegenden Bereich.
Die Poren lassen sich auf das zum Einsatz gekommene Flussmittel zuriickfiihren, dass
im Verlauf des Lotprozesses zunachst vor dem Lot aufschmolz, die Oberflache
reinigte und vor einer weiteren Oxidation schiitzte, vom fliissigen Lotwerkstoff
aufgenommen wurde, nicht vollstindig ausgasen konnte und beim Erstarren des
Lotgutes in diesem zwangsgelost blieb. So lasst sich aus dem vorliegenden Befund die
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mit 175 MPa resultierende niedrige Scherfestigkeit erklaren, da die nur sehr geringe
Benetzungsflaiche wie auch die hohe vorhandene Porositit eine deutliche Schwa-
chung des Verbundes verursachten. Durch das Erhohen der Prozesstemperatur auf
760 °C und 780 °C war ein starkeres Aufschmelzen des Lotwerkstoffes moglich, so
dass sich die unbenetzte Flache im zentralen Bereich des Lotgutes deutlich verringer-
te. Die Hartmetallfliche konnte allerdings noch nicht vollstindig benetzt werden. Die
Porositat sank in diesem Temperaturbereich kaum, wobei sich die im Bruchbild zu
erkennenden Poren in ihrem Durchmesser vergrofderten. Folglich konnte durch diese
Erhohung der Prozesseinstellungen die Scherfestigkeit an diesen Lotungen bereits
auf tiber 200 MPa erhoht werden. Die Vergrofierung der Poren lasst sich damit
erklaren, dass durch die erhohte zur Verfligung stehende Energie bzw. hohere
Prozesstemperatur das fliissige Lot eine niedrigere Viskositit besafl und langer
fliissig war, so dass die Gasblasen des Flussmittels sich starker vereinigen konnten.
Ab einer Prozesstemperatur von 800 °C benetzt der Lotwerkstoff die Filigeflache
vollstindig. Weiterhin bestimmen zahlreiche Poren unterschiedlicher Gréfie das
Erscheinungsbild der Bruchflache. Mit einer ermittelten Scherfestigkeit von tiber 290
MPa fallt weiterhin auf, dass bei diesen Proben der Riss stets durch das Hartmetall
verlauft. Das Lotgut besitzt somit ab diesen Prozesseinstellungen bereits eine
ausreichende Festigkeit, dass die Wahrscheinlichkeit fiir ein Versagen des im

Vergleich zum Lotgut und Stahl spréoderen Hartmetalls signifikant angestiegen ist.

In Abbildung 5.27 sind die Bruchflichen der Lotungen dargestellt, bei denen
Prozesstemperatur konstant auf 800 °C gehalten und die Haltezeit zwischen 1 und 6 s
variiert wurde. Auch hier wird wieder die Bruchfliche des Hartmetalls betrachtet,

wobei der Rissverlauf durch das Lot verlief.
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Abbildung 5.27 Makroskopische Analyse der Bruchproben bei einer konstanter Lottemperatur von
800 °C und Variation der Haltezeit von 1 s bis 6 s
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Grundsatzlich weisen alle dargestellten Proben mit tiber 250 MPa eine hdhere
Scherfestigkeit auf als die in Abbildung 5.26, die mit Prozesstemperaturen unterhalb
von 800 °C gelotet wurden. Bei einer Haltezeit von 1 s lassen sich im Inneren der
Bruchflache deutlich noch Bereiche erkennen, die nicht mit dem Lot benetzt wurden
und wo das Bruchbild zeigte, dass hier das Lot zwar das Hartmetall benetzte, aber
keine Verbindung zum Stahl bilden konnte. Eine stoffschliissige Verbindung war
lediglich liber die duféeren Rdnder vorhanden. Allerdings sind hier auch grofiere
offenliegende Poren zu erkennen, die darauf hindeuten, dass in dem Randbereich das
Flussmittel genligend Zeit zum Wirken sowie das fliissige Lot zum Benetzen hatte.
Weiterhin weist die Bruchflache im unteren Bereich einen Riss durch das Hartmetall
auf, so dass hier die Festigkeit des Lotgutes hoher als die des Hartmetalls war. Wenn
die Haltezeit weiter erh6ht wird, kann der Fligeprozess geniigend thermische Energie
bereitstellen, um im inneren Bereich der Naht das Lot aufzuschmelzen und eine
stoffschliissige Verbindung mit dem Stahl herzustellen. Die makroskopische Analyse
lieferte den Befund, dass ab einer Haltezeit von 3 s der Lotwerkstoff die Fliche
vollstandig benetzt. Weiterhin ist auffdllig, dass mit steigender Haltezeit die Poren
deutlich an Gréfde zunehmen, so dass bei einer Betrachtung aller Bruchflachen bei
einer Haltezeit von 6s die grofdten Poren zu erkennen sind. Durch die hdheren
Haltezeiten ist das Lot ldanger fliissig, so dass das die durch das Flussmittel verursach-
ten Gasblasen sich vereinen. Die resultierenden gréfieren Poren fithren somit zu einer

Verringerung der Scherfestigkeit.

5.5.3 Ergebnisdiskussion

Die Ergebnisse der Scherfestigkeitsuntersuchung weisen eine Abhdngigkeit zwischen
den Prozessparametern und der Qualitit der Filigeverbindung auf. In diesem
Abschnitt werden nun die Ergebnisse zwischen der Scherfestigkeitsuntersuchung
und der elektrischen Widerstandsmessung verglichen, um die Aussagekraft der

elektrischen Widerstandsmessung zu beurteilen.

In Abbildung 5.28 sind die gemittelten Werte sowohl der Scherfestigkeit als auch der
elektrischen Widerstiande fiir die Variation der Haltezeit aufgetragen. Grundsatzlich
hat diese Untersuchungsreihe Scherfestigkeiten von mehr als 270 MPa geliefert, die
nahe der im Datenblatt angegebenen Scherfestigkeitsbereich von 250-300 MPa liegen

[162]. In diesem Zusammenhang sind auch die gemittelten elektrischen Widerstande
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in ihrer Gesamtheit kleiner als 12 u{) mit Ausnahme der Proben bei einer Haltezeit
von 1 s, bei der sich im Mittel deutlich hhere Widerstande von 13,6 pf) und auch die
geringste Scherfestigkeit ergeben haben.
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Abbildung 5.28 Gegeniiberstellung der Scherfestigkeit und dem elektrischen Widerstand bei Variation

der Haltezeit
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Abbildung 5.29 Vergleich der Scherfestigkeit mit dem elektrischen Widerstand bei Variation der
Prozesstemperatur

In Abbildung 5.29 sind die gemittelten Messwerte fiir die Scherfestigkeit und dem
elektrischen Widerstand bei Variation der Prozesstemperatur aufgetragen. Bei einer
Prozesstemperatur von 740 °C bis 800 °C liegt ein klarer linearer Zusammenhang
zwischen diesen beiden Messgrofien vor, so dass mit steigender Prozesstemperatur

der elektrische Widerstand sinkt und die Scherfestigkeit ansteigt. Dieser Verlauf
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stagniert bei den Prozesstemperaturen von 850 °C bzw. 900 °C. Hier verbleiben die
gemittelten Scherfestigkeiten auf dem gleichen Niveau von knapp unter 300 MPa,
jedoch steigen die gemittelten Widerstinde signifikant auf Werte um die 13 pQ.
Dieser Effekt lasst die Hypothese zu, dass bei hoheren Temperaturen im Lotgut
Reaktionen stattfinden, die zwar keinen drastischen Einfluss auf die Scherfestigkeit

haben, jedoch auf den elektrischen Widerstand.

Um die Ergebnisse dieser Untersuchung zu stiitzen, wurde im Rahmen des
IGF-Forschungsprojektes 18469 N/1 u.a. die Messreihe wiederholt, wobei sich dieses
signifikante Verhalten beziiglich der Scherfestigkeit und elektrischen Widerstande
bestatigt hat. Daher lassen sich drei Hypothesen aufstellen, die dieses Verhalten

erklaren konnen:

1. Hypothese: Die Widerstandsmessung erfolgt sehr nah an der Oberflache und
dringt nicht sehr tief in das Volumen ein, so dass Defekte nah an der Oberfla-

che einen sehr hohen Einfluss auf die Widerstandsmessung haben.

Um die Ausprdgung der Spannungspotenziale innerhalb der Probe bei der Wider-
standsmessung zu analysieren und damit Riickschliisse auf die Eindringtiefe der
Messmethode zu ziehen, existieren keine physikalischen Untersuchungsmaglichkei-
ten, die dies in einem vertretbaren Aufwand zulassen. Daher werden zur Klarung
dieses Sachverhaltes im Folgenden zundchst die Bruchbilder mit den gemessenen
Widerstandswerten verglichen und zusatzlich in Abschnitt 5.7 die hier angewandte

Widerstandsmessung anhand von FEM-Simulationen diskutiert.

2. Hypothese: Durch die hohe Prozesstemperatur sinkt die Viskositat des fliissi-
gen Lotes. Die konstante Anpresskraft des Stempels, der das
Hartmetallplattchens wahrend des Lotvorganges positioniert, driickt das Lot
aus dem Spalt heraus. Der kleinere Lotspalt lasst den spezifischen Widerstand

der Grundwerkstoffe in den Vordergrund treten.

Durch die Verkleinerung des Lotspaltes kommt es bei einem konstanten Abstand der
Kontaktierung der Spannungsmessung zu einem deutlichen Einfluss des Grundwerk-
stoffes bei der Messung, wie sie in Abschnitt 4.2 festgestellt wurden. Um zu
beriicksichtigen, in wie weit sich die Lotspalte verandern, wurden diese anhand von
Querschliffen vermessen. Die Ergebnisse der Lotspaltvermessung werden hierzu in

Abschnitt 5.6.1 diskutiert.
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3. Hypothese: Durch den beim induktiven Loten vorherrschenden Skin-Effekt
wird das Lot gerade im Randbereich tiberhitzt, wodurch die Loslichkeit der
Legierungselemente in den Kristallsystemen erh6ht und hierdurch der elektri-

sche Widerstand steigt.

Den Einfluss des Skin-Effektes auf das Lotergebnis konnte bereits in den Bruchbil-
dern von Abbildung 5.26 entnommen werden. Im Datenblatt des Lotes wird die
Arbeitstemperatur mit 690 °C angegeben. Die Steigerung der Prozesstemperatur auf
hohere Werte, um eine bessere Benetzung innerhalb der kurzen Lotzeiten zu
gewahrleisten, bedingt somit eine hohere thermische Belastung im Randbereich des
Lotes. Die hierdurch verursachte héhere Diffusion kann zu Phasenbildungen fiihren,
die die elektrischen Widerstandswerte erhéhen. Um dies zu liberpriifen, wurde die in

Abschnitt 5.6 stehende metallographische Untersuchung durchgefiihrt.

Zur Diskussion der 1. Hypothese werden zunichst die Bruchflachen der Proben mit
den elektrischen Widerstandswerten im Zusammenhang mit den aufgenommenen
Scherfestigkeiten anhand einzelner Probekorper verglichen. Es wird deutlich, dass
der ortlichen Verteilung und Gréfde der im Fiigeverbund durch das verursachende
Flussmittel vorherrschenden Porositiat und auch die erreichte Benetzungsflache eine
mafsgebliche Rolle fiir die Festigkeit zu Grunde liegt. So belegt die Untersuchung, dass
bei einer nahe am Ansatzpunkt des Scherwerkzeuges liegende Porositdt zu einer
deutlich geringeren Festigkeit des Fligeverbundes fiihrt, obwohl der restliche
Fligeverbund keine Kritischen Fehlstellen aufwies. Zwar besitzen volumenhafte
Fehlstellen wie Poren und Lunker mit kugelférmiger Auspriagung eine geringere
Kerbwirkung als Risse [172], allerdings weisen sie immer noch eine hohere Kerbwir-
kung als ein porenfreier Fligeverbund und damit eine erhohte Spannungsbelastung
auf. Wiinschenswert waren Fligeverbunde ohne jegliche Poren im Fligeverbund, dies
lasst sich aber durch die Beschaffenheit des zur Anwendung kommenden Fiigepro-
zesses durch eine induktive Erwdrmung an Luft zum jetzigen Zeitpunkt nicht
realisieren. Daher sind geeignete Mafdnahmen zu treffen, um die Porositit einerseits
zu minimieren, andererseits in Bereiche zu steuern, in denen sie im Belastungsfall
weniger kritisch zu bewerten sind, um Fligeverbunde mit einer hohen Betriebsfestig-

keit zu realisieren. Die elektrische Widerstandsmessung erweist sich daher als
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niitzlich, da mit Hilfe der Messung sich insbesondere die ortliche Auspragung der

Qualitat des Fligeverbundes bewerten lasst.

Hierzu sind in Abbildung 5.30 exemplarisch verschiedene Bruchflachen mit den
gemessenen Widerstandswerten an den einzelnen Seiten der Filigeverbunde
gegeniibergestellt. Folglich besteht ein Zusammenhang zwischen dem elektrischen
Widerstand und der Beschaffenheit des lokalen Filigeverbundes. So konnten die
geringsten Widerstdnde von unter 10 u) an den Zonen gemessen werden, wo der
Lotwerkstoff sehr gut benetzte und wenige bzw. nur kleine Poren zu sehen sind, vgl.
Probe C in Abbildung 5.30. Den niedrigsten Wert mit 6,2 pQ an Probe B konnte gar in

einem Bereich gemessen werden, der lokal keinerlei Porositit aufwies.

9,8 uQ
C(
c c
=3 3
1~ —
') o
-~
6,2 uQ 8,8 uQ
175 MPa 345 MPa 284 MPa

Abbildung 5.30 Vergleich der Bruchflichen mit den elektrischen Widerstinden der einzelnen Seiten
und der ermittelten Scherfestigkeit, Ansatzpunkt des Scherwerkzeuges ist durch den
kursiven Widerstandswert gekennzeichnet

Weiterhin verlauft bei Probe C, die den geringsten Widerstand der hier verglichenen
Lotungen aufweist, die Bruchflache nahezu zur Halfte durch das Hartmetall und nicht
durch das Lotgut. Bei Widerstandswerten oberhalb von 10 pQ sind hingegen deutlich

grofiere Poren oder auch mangelnde Benetzung der Oberflache zu erkennen.

Bei der Scherfestigkeitspriifung setzte der Stempel zum Abscheren der Hartmetall-
plattchen bei Probe A und B auf der rechten Seite an, wahrend Probe C von unten
geschert wurde. Die zugehorigen lokalen Widerstandswerte sind in Abbildung 5.30
kursiv und fett dargestellt. Probe A hat an der gescherten Seite einen hohen Wider-
stand von 15,1 pQ und eine vergleichsweise niedrige Scherfestigkeit von 175 MPa.

Probe C weist an der gescherten Seite einen Widerstand von 8,8 uf) auf und eine
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deutlich hohere Scherfestigkeit von 284 MPa auf. In der Untersuchungsreihe ist Probe
B in Abbildung 5.28 der Ausreifser mit der hochsten Scherfestigkeit von 345 MPa bei
einer Prozesstemperatur von 800°C und der kiirzesten Haltezeit von 1 s. Der Stempel
setzte bei dieser Probe an einer Seite mit einem relativ geringeren Widertand an, so
dass trotz der eher zu kurzen Haltezeit von 1 s eine sehr gute Scherfestigkeit erreicht
wurde. Dies legt die Vermutung nahe, dass, wenn der Stempel auf der gegeniiberlie-
genden Seite mit einem Widerstand von 21,3 pQ eine deutlich niedrigere Festigkeit
erreicht worden ware, die naher an dem fiir diese Parametereinstellung ermittelten
Mittelwert von 278 MPa liegt. Zur Unterstiitzung dieser Hypothese sind in Abbil-
dung 5.31 die Bruchflichen zweier Proben dargestellt, die beide mit den gleichen
Prozessparametern gelotet wurden und anndhernd gleiche Widerstidnde besitzen,
wenn alle Messwerte je Probe gemittelt werden. Probe D hat einen Hochstwert von
17,4 pQ auf der oberen Seite und Probe E von 10,8 uQ auf der linken Seite erreicht.
Probe E wurde an dieser Stelle geschert und erreicht eine Festigkeit von 261 MPa
wahrend Probe D, die an der unteren Seite mit einem elektrischen Widerstand von
9,2 nQ geschert wurde, erreicht eine um 61 MPa hohere Festigkeit von 322 MPa. Auch
bei dieser Betrachtung weist Probe D an der gescherten Seite eine nur sehr geringe
Porositat auf, wihrend sich die sichtbaren Poren auf andere Bereiche konzentrieren
und im Vergleich zu Probe A oder B (vgl. Abbildung 5.30) deutlich geringer ausfallen.
Probe E hingegen wurde an der Seite mit dem hochsten elektrischen Widerstand
geschert. Zwar startet der Riss im Hartmetall und erreicht dann das Lotgut, allerdings

sind auch hier Poren zuerkennen.

17,4 uQ 9.6 0
RS 7 Yy

8,1 uQ
10,8 uQ
Lastansatzpunkt

9,2 uQ Riss durch 8,1 uQ

Lastansatzpunkt Hartmetall
322 MPa 261 MPa

Abbildung 5.31 Vergleich der Bruchflichen mit den elektrischen Widerstanden der einzelnen Seiten
und der ermittelten Scherfestigkeit anhand zweier mit den gleichen Parametern gel6-
teten Proben
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Die Ergebnisse der fraktographischen Analyse der gescherten Bruchflachen belegen,
dass die im Lotgut vorhandenen Poren mit ihrer Gréf3e und Lage die Scherfestigkeit
des Fiigeverbundes beeintrachtigen konnen. Grof3e Poren nahe der Lasteinwirkung
erzeugen einen erhohten Spannungszustand, in dessen Folge der Verbund bei einer
niedrigeren Last versagt. Mit Hilfe der elektrischen Widerstandsmessung lassen sich
diese kritischen Fehlstellen identifizieren, wodurch die 4-Leiter-Technik grundsatz-
lich als zerstorungsfreie Methode zur Priifung von geldteten Fiigeverbunden von

Hartmetall Stahl qualifiziert wird.

5.6 Metallographische Untersuchungen

Die elektrischen Widerstandswerte haben fiir die betrachteten Probekorper
signifikante Tendenzen beziiglich der variierten Prozessparameter ergeben, die in
gutem Einklang mit den ermittelten Scherfestigkeiten stehen und auch anhand der
Bruchbilder der Probekorper erklart werden konnten. In diesem Abschnitt folgt die
metallographische Untersuchung der Probekorper, indem jeweils an einer Probe der
verschiedenen Prozessparameter ein Querschliff durch das Lotgut prapariert und
untersucht wurde. Fiir die metallographische Untersuchung des Lotgutes stand ein
Rasterelektronenmikroskop (REM) vom Typ JSM 7001F der Firma Jeol als auch ein
Auflichtmikroskop vom Typ BX51M der Firma Olympus zur Verfiigung.

5.6.1 Vermessung des Lotspalts

Auf industriellen Lotautomaten werden beispielsweise bei der Produktion von
hartmetallbestiickten Kreissagebldttern die Hartmetallzihne lediglich mit einem
Niederhalter auf das Stammblatt mit einer konstanten Kraft gedriickt und somit in
Position gehalten. Hierbei kann es zu einer ungleichmafdigen Druckbeaufschlagung
kommen, wodurch das Hartmetall wahrend des Lotens kippt und sich ein ungleich-
mafdiger Lotspalt einstellt. In Abbildung 5.32 sind exemplarisch fiir die
Prozesstemperaturen 740 °C und 900 °C die lichtmikroskopischen Ubersichtsauf-
nahmen der Lotspalte dargestellt. Aufgrund der unterschiedlichen Verschleif3-
bestdandigkeit der Werkstoffe des geloteten Verbundes werden diese beim Schleifen
und Polieren wahrend der Querschliffpraparation unterschiedlich stark abgetragen,

wodurch sich leichte Unterschiede in den Hohenniveaus des Querschliffs ergeben.
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115CrVv3

Abbildung 5.32 Lichtmikroskopische Ubersichtsaufnahme zweier Létspalte bei einer Prozesstempera-
tur von 740 °C bzw. 900 °C und einer Haltezeit von 3 s

Diese fiihren dazu, dass in der lichtmikroskopischen Aufnahme in Folge der geringen
Scharfentiefe gerade die Grenzflachen schattiert sind, weshalb bei der Analyse dieser
Bereiche mit hoheren Vergrofderungen oder ein Rasterelektronenmikroskop genutzt
werden muss (siehe Abschnitt 5.6.2). Allerdings geben die Lichtmikroskopischen
Aufnahmen einen guten Uberblick iiber den Gesamtzustand der Verbindung
innerhalb des sichtbaren Querschnittes. So ist das Lotgut der Probe, die bei einer
Prozesstemperatur von 740°C gelotet wurde, durchsetzt mit zahlreichen Poren. Die
Poren verteilen sich iiber die gesamte Breite der Lotnaht und sind nicht auf den
inneren Bereich oder Rand konzentriert. Weiterhin hat sich bei dieser Probe eine
homogene Spaltbreite eingestellt. Dies lasst sich darauf zurtickfithren, dass die
Lotfolie nicht vollstandig aufgeschmolzen ist (vgl. Abbildung 5.26) und wahrend des
Lotvorgangs als Abstandshalter diente. Bei einer Prozesstemperatur von 900 °C hat
sich hingegen ein Lotgut eingestellt, das nur noch vereinzelte kleine Poren im
Querschliff erkennen lasst. Bei dieser Ansicht hat das Lotgut eine stark keilformige
Auspragung, die unterhalb der Breite von 200 um der verwendeten Lotfolie liegt.
Dabei kann beobachtet werden, dass das Lot bei diesen Prozesseinstellungen
vollstiandig aufgeschmolzen ist und daraufhin infolge der inhomogenen Druckbeauf-

schlagung durch den Niederhalter das aufliegende Hartmetall gekippt ist.

Um einen Uberblick beziiglich der Variation der Spaltbreiten zu erhalten, wurde der
Lotspalt aller Querschliffe der verschiedenen Prozesszustinde vermessen, siehe
Abbildung 5.33. In den Diagrammen sind der Maximalwert als Dreieck, das Minimum
als Viereck und der Mittelwert als Raute dargestellt und geben somit die Auspragung

des Lotspaltes fiir die verschiedenen Lotzustdande an.

Bei der Streuung der Messwerte muss berticksichtigt werden, dass die Messungen an

Querschliffen vorgenommen worden sind und somit nur einen Ausschnitt der
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gesamten Probe zeigen, die Werte allerdings einen guten Uberblick iiber die
grundsatzliche Ausbildung des Lotspaltes liefern. Bei niedrigen Prozesstemperaturen
unterhalb von 750°C hat sich ein vergleichsweise grofier Lotspalt eingestellt,
wahrend die Streubreite bei knapp 50 pm liegt. Ab einer Prozesstemperatur von
800 °C stellte sich ein Lotspalt von etwa 50 um mit unterschiedlich stark ausgeprag-

ter Streuung ein.
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Abbildung 5.33 An Querschliffen ausgemessene Spaltbreiten des Lotgutes

Dieses Verhalten kann darauf zuriickgefiihrt werden, dass bei einer Prozesstempera-
tur unterhalb von 800 °C das Lot noch nicht vollstandig aufgeschmolzen war und der
Lotspalt sich hier iiber die Breite der verwendeten Lotfolie definiert und bei h6heren
Prozesstemperaturen in Folge der aufgebrachten Anpresskraft das Lot teilweise aus
der Lotnaht herausgepresst wurde und somit sich kleinere Lotspalte um 50 pm
einstellten. Bei der Variation der Haltezeit ist zunachst zu erkennen, dass bei
samtlichen Proben ein Lotspalt kleiner als 150 um vorhanden ist und somit bei einer
eingestellten Prozesstemperatur von 800 °C das Lot vollstandig aufgeschmolzen sein
muss. Die Messwerte belegen weiterhin, dass die Lotndhte keine homogene Lotspalt-
breite aufweisen, sondern im Rahmen der Fertigungstoleranzen den hier gemessenen

Schwankungen unterliegen.

Ein Vergleich der elektrischen Widerstidnde mit den gemessenen Spaltbreiten ergibt
keinen Zusammenhang. Dies wird insbesondere bei einem Vergleich der Messwerte

fiir die Variation der Haltezeit deutlich. Wahrend die Widerstinde mit ldngeren
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Haltezeiten in dem hier betrachteten Parameterraum kontinuierlich fallen, bleibt die
gemessene Spaltbreite anndhrend konstant. Der Einfluss der Spaltbreite auf den

elektrischen Widerstand kann folglich vernachlassigt werden.

5.6.2 Analyse des Lotgutes

Dieser Abschnitt stellt die rasterelektronenmikroskopische (REM) Untersuchung am
Lotgut vor. Im Vergleich zu den lichtmikroskopischen Aufnahmen hat das REM eine
deutlich héhere Auflésung und anhand der Auswertung der Riickstreuelektronen
kann ein hoéherer Materialkontrast erreicht werden, der eine Analyse des Lotguts
zulasst. Des Weiteren werden anhand einer energiedispersive Rontgenspektroskopie

(EDX) die Verteilung der in der Lotnaht vorhandenen Elemente bestimmt.

Die REM-Aufnahmen sind in ihrem Aufbau alle identisch, so dass oben das Hartmetall,
unten der Stahl und dazwischen das Lotgut platziert sind. Die Aufnahmen wurden im
Compo-Modus erzeugt, so dass ein moglichst hoher Materialkontrast erreicht wird.
Aus diesem Grund ist das Hartmetall, welches hauptsachlich aus Wolfram mit einer
hohen Ordnungszahl von 74 besteht, im Bild meist weifd abgebildet bzw. libersteuert
ist, um einen hohen Kontrast im Lotgut selbst zu gewahrleisten. Auch die silberhalti-
gen Phasen mit einer Ordnungszahl von 47 (vgl. Ordnungszahl von Eisen = 26)
kénnen im Lotgut daher meist auch als weifde Bereiche identifiziert werden. Es
werden hier zundchst nur die Erscheinungsformen im Lotgut anhand der
REM-Aufnahmen diskutiert, bevor im darauffolgenden Abschnitt anhand der
EDX-Messungen die Phasenzusammensetzung erortert wird. Fiir eine bessere
Gegeniiberstellung im Flief3text sind die REM-Aufnahmen alphabetisch von ,a“ bis ,,j*

gekennzeichnet.

In Abbildung 5.34 sind zwei exemplarische Vergrofierungen des Querschliffes von
Proben, die bei einer geringen Prozesstemperatur von 740°C bzw. 760°C gelotet
wurden, dargestellt. Hier sind deutliche Riickstande vom Flussmittel im Lotgut zu
sehen. Das Teilbild (a), der bei 740°C geloteten Probe, sind an der Grenzflache
zwischen Lot und Stahl noch deutliche Reste, teils in kreisrunder Form, zu erkennen.
Hier hat die Warmebehandlung nicht geniigend Energie in die Lotnaht induziert, so

dass das Flussmittel noch nicht begonnen hat, mit der Stahloberflache zu reagieren.
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a)740°C/3s K10 b)760°C/3s : K10
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Abbildung 5.34 Im Lotgut befindliche Riickstinde vom Flussmittel und Poren

Die REM-Aufnahme (b), in der die mit 760°C gelotete Probe zu sehen ist, weist in dem
betrachteten Bereich zwar keinen signifikanten Fehler an der Grenzflache zwischen
Stahl und Loétgut auf, jedoch sind hier kreisrunde Hohlrdume im Lotgut zu sehen.
Diese Poren lassen sich auf das reagierte Flussmittel zuriickfiihren, welches im
fliissigen Lot vorhanden war, jedoch nicht ausgasen konnte, bevor das Lot erstarrt ist
und zu der zu erkennenden Erscheinung fiihrte. So ist allerdings der Lotfehler in (a)
kritischer zu bewerten, als die Porositit in (b), da hier ein grofler Bereich des

Grundwerkstoffes nicht mit dem Lot benetzt wurde und somit die Belastbarkeit der

Fligezone deutlich reduziert wird.

115CrV3

Abbildung 5.35 Im Loétgut befindliche Lunker

Die Hohlrdume der in Abbildung 5.35 dargestellten Aufnahmen weisen eine andere

Struktur auf als die Porositdt in Abbildung 5.34 (b). Hier sind die Hohlrdume nicht
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kreisrund, sondern besitzen eine verwinkelte Form, so dass es sich bei dieser
Erscheinungsform um Lunker im Lotgefiige handelt. Diese Lunker lassen sich
beispielsweise auf Verunreinigungen der Oberfliche (d) oder auch, wenn die
Hohlraume wie in (c) fein verastelt sind, auf Schwindungsprozesse wahrend des
Erstarrens zurtlickfiihren. Diese Fehlerart lasst sich nicht direkt auf die Prozesstempe-
ratur und Haltezeit zurilickfiihren, so sind die hier prasentierten Aufnahmen von
Probekorpern, die bei einer Prozesstemperatur von 800 °C und einer Haltezeit von
1s (c) bzw. 3s (d) hergestellt wurden. Die Lunker sind aufgrund ihrer teils spitz
zulaufenden Formen weitaus kritischer zu bewerten als die kreisrunden Poren (b), da
sie einen erhohten Kerbfaktor in den Spitzen der Hohlraume hervorrufen. Sie konnen
somit je nach Lage und Verteilung im Lotgut eine erh6hte Kerbspannung entwickeln
und somit eine Rissinitiierung begiinstigen. Die Anzahl und Grofde der Lunker hat
hierbei allerdings eine entscheidende Bedeutung, so dass die hier vorgefundenen
Lunker keine signifikante Auswirkung auf die Festigkeit haben sollten, da das Lot
zundchst duflert duktil ist und eine Rissausbreitung im Vergleich zum spréden
Hartmetall schnell zum Erliegen kdme. Auch zeigten die Bruchbilder in Ab-
schnitt 5.5.2, das haufig zunachst das Hartmetall in Folge der Scherbelastung versagte
und von hier der Rissverlauf meist stetig an die Grenzflache zum Lot lief und hier bis

zum kompletten Versagen der Fiigeverbindung entlang lief.

e)740°C/3s K10 f) 760°C/3s K10
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Abbildung 5.36 Darstellung der nicht vollstandig aufgeschmolzenen Lotfolie im Lotgut

In Abbildung 5.36 sind die Reste der nicht geschmolzenen Lotfolie zu erkennen, wie
sie hier ebenfalls exemplarisch bei den Prozesstemperaturen von 740°C (e) und

760 °C dargestellt wurden, wobei in (f) eine Vergrofierung der Aufnahme (a)
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abgebildet ist, um das Gefiige des Lotgutes besser zu visualisieren. Die Lotfolie lasst
sich durch die zeilenférmige Struktur im Lotgut sehr gut identifizieren. Sie besteht
aus zwei unterschiedlichen Phasen, die besonders in (f) als durch den weifden bzw.
grauen Kontrast zu erkennen sind. Bei der weifden Phase handelt es laut EDX-Analyse
um einen Mischkristall mit hohen Silberanteil, wahrend die graue Phase vorrangig
Nickel und Mangan enthélt. Die zeilenformige Textur lasst sich hierbei auf das Walzen
bei der Herstellung des Lotwerkstoffes zurilickfithren. In Aufnahme (e) ist genau der
Zeitpunkt des Aufschmelzens der Lotfolie wahrend des Lotvorganges festgehalten.
Dies lasst sich durch die Verwirbelung der zeilenformigen Struktur interpretieren. Im
Lotgut von (f) befindet sich oberhalb der Lotfolie an der Grenzflache zum Hartmetall
ein homogener Bereich des erstarrten Lotes. Dieser Bereich hat einen etwas
dunkleren Grauwert als die weifden Bereiche innerhalb der nicht aufgeschmolzenen
Lotfolie. Auch haben diese weifen Phasen des Lotes eine eher runde Erscheinungs-
form, wihrend das erstarrte Lot an der Grenzfliche zum Hartmetall eine
durchgingige Kristallstruktur (f) aufweist. So haben sich beim Aufschmelzen die
verschiedenen Phasen der Lotfolie ineinander vermischt und sind beim Abkiihlen an

der Grenzfliche des Hartmetalls eutektisch erstarrt.

GO0 BB i T e AT kg h)900°C/3s e A0
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Abbildung 5.37 Eutektisches Gefiige des Silberbasislotes

Das eutektische Gefilige des Silberbasislotes mit seiner Struktur, wie in Abbil-
dung 5.37 (g) und (h) zu sehen, ist das charakteristische und gewiinschte
Erscheinungsbild im Lotgut. Die helleren Bereiche im Eutektikum sind auf die
silberhaltigen Phasen zurtlickzufiihren, da Silber mit 47 die hochste Ordnungszahl der

im Lotgut befindlichen Elemente aufweist und damit einen helleren Grauwert im
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Compo-Modus besitzt, lediglich das Wolfram im Hartmetall hat einen noch héheren
Rickstreufaktor beziiglich der Elektronen und wird nahezu weifd wiedergegeben. Das
eutektische Gefiige kann in samtlichen Lotndhten gefunden werden, in denen die

Lotfolie aufgeschmolzen ist.

In dem eutektischen Geflige des Silberbasislotes kann wie zuvor auch in der nicht
aufgeschmolzenen Lotfolie vereinzelt eine dunklere und eher rundliche Phase
identifiziert werden. Dem Gefiigebild zu urteilen, liegt die Solidustemperatur dieser
dunkleren Phasen hoher als die des Eutektikums, deren Auftreten auf die Mischungs-
liicke der vorliegenden Legierung zuriickzufiihren ist, vergleiche hierzu Ag 449 in
Abbildung 2.9. Wie die REM-Aufnahmen in (g) und (h) zeigen, lagert sich diese
dunklere Phase an den Grenzflachen des Hartmetalls bzw. des Stahls ab, wahrend sich
Teile dieser Phase im fllissigen Lot bilden. So verarmt die Schmelze bei der Abkiih-
lung an diesen Elementen bis zum Erreichen der eutektischen Zusammensetzung,
woraufthin die verbliebene Schmelze eutektisch erstarrt. Grundsatzlich weist diese

dunklere Phase einen erhohten Anteil an Nickel und Mangan auf.

hkristallphase
4 A3

115CrV3

Abbildung 5.38 Unterschiedlich stark auftretende Nickel- und Manganhaltige Mischkristallphase im
eutektischen Gefiige des Silberbasislotes

Das Mengenverhdltnis zwischen dem Eutektikum und dieser Nickel und Manganhal-
tigen Mischkristallphase ist nicht gleich, sondern kann je nach Position im Létgut sehr
stark variieren. In Abbildung 5.38 sind zwei verschiedene Aufnahmen der Querschlif-
fe mit unterschiedlichen Verhaltnissen dieser Phasen dargestellt. Zur Bestimmung
der Gefiigeanteile wurden die Grauwerte des Lotgutes binarisiert und die Pixel der

jeweiligen Phase in Relation zu der Gesamtpixelanzahl gesetzt. In der Aufnahme (i)
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haben die dunkleren Phasen einen Anteil von knapp 20 % im Gefiige, wahrend in (j)
bereits ein Anteil von knapp 49,1 % vorliegt. In der Aufnahme (c) wird sogar ein

Maximum von 59,5 % erreicht.

Die Untersuchung hat einen detaillierten Einblick in die verschiedenen Geflige und
dessen Zusammensetzung des Lotgutes gegeben, die sich in dieser Herstellungsreihe
ergaben. Neben einem eutektischen Geflige konnte eine Nickel- und Manganhaltige
Mischkristallphase identifiziert werden, die im Loétgut nicht homogen verteilt ist. Zur
Messung der Elementverteilung im Létgut, um somit Riickschliisse auf die Phasenzu-
sammensetzung zu erlangen, folgen nun die Ergebnisse der EDX-Untersuchung zur
Beschreibung der Reaktionen an den Grenzflachen. Die Diskussion der hier erzielten
Erkenntnisse im Kontext der elektrischen Widerstandsmessung erfolgt im Anschluss

im Abschnitt 5.6.3.

Untersuchung der Elementverteilung mittels EDX

Zur Untersuchung der metallurgischen Vorgiange sowie die Grenzflichenreaktionen
des Lotgutes wurden an den Querschliffen im REM EDX-Analysen unternommen. In
Abbildung 5.39 befindet sich die Analyse der Grenzfliche zwischen dem Hartmetall
und Lotgut fiir eine Lotung bei einer Prozesstemperatur von 800 °C und einer
Haltezeit von 6 s. Auf der linken Seite ist eine Detailaufnahme zu sehen, wahrend auf
der rechten Seite die Elementverteilung des Linienscans abgebildet ist. Der Linien-
scan startet im Hartmetall (0O um) und fiihrt iiber eine 30 pym lange Strecke in das
Lotgut. Der Ubergang an der Grenzfliche vom Hartmetall zum Létgut ist in den
Linescans der verschiedenen Elemente durch den senkrechten Strich markiert. In den
abgebildeten Linescans fehlen Kobalt und Kohlenstoff, da die Messung dieser
Elemente keine auswertbaren Signale liefert und somit deren Anteil im Vergleich zu
den restlichen Elementen zu gering und nicht eindeutig nachweisbar ist. Bezie-
hungsweise keine Diffusion des Kobalts in das Lotgut festgestellt werden konnte. Die
dunkleren Phasen haben sich an der Grenzflaiche zum Hartmetall abgelagert und
besitzen hier eine durchschnittliche Grofie von 2,5 pm. Innerhalb der EDX-Analyse
lasst sich ein verstandlicher Abfall der Wolfram-Konzentration an der Grenzflache
erkennen. Eine Diffusion der Wolframatome ins Lotgut kann daher nicht festgestellt

werden, gilt aber auch aufgrund des grofden Atomradius von Wolfram als unwahr-
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scheinlich und auch bei der Bildung von n-Carbid geschieht dies gerade an der

Grenzflache des Hartmetalls und nicht im Lotgut [87].

K10 7 Mn
ey o= X Ni
Ag 449
‘ 4 Zn
<2 |
|

Abbildung 5.39 EDX-Linienscan iiber die Grenzflache zwischen Hartmetall (oben) und Lotgut (unten)

In Tabelle 5.8 ist das Ergebnis der EDX-Spektralanalyse der zwei Phasen und der

resultierenden Elementverteilung dargestellt.

Tabelle 5.8: EDX-Spektralanalyse der im Lotgut auftretenden Phasen in Gew.-%
Position Mn Fe Ni Cu Zn Ag
1 18,4 0,6 24,0 22,9 31,9 2,2
2 4,1 0,5 1,3 10,6 23,0 60,5

Die am Hartmetall anhaftenden und auch im Létgut befindlichen graulichen Phasen
lassen sich als Mischkristallverbindung zwischen Zink, Nickel, Kupfer und Mangan
identifizieren (Position 1). So stellen die hellen Bereiche in den REM-Aufnahmen die
Mischkristallverbindung zwischen Silber, Zink und Kupfer dar, die hauptsachlich
eutektisch erstarrt (vgl. Abschnitt 2.2.2), wobei hier der Hauptanteil de Phase aus
Silber besteht (Position 2). Das Zink selbst ist im gesamten Lotgut geldst, wahrend
das Kupfer in der Verbindung mit Nickel und Mangan einen hoheren Anteil besitzt als

in den silberreichen Phasen.

In Abbildung 5.40 befindet sich die Analyse der Grenzflache zwischen dem Lotgut
(oben) und dem 115CrV3 (unten) fir die gleiche Lotung bei einer Prozesstemperatur

von 800 °C und einer Haltezeit von 6 s. Der Linienscan der EDX-Analyse ergab eine
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ahnliche Zusammensetzung des Mischkristalls aus Kupfer, Nickel, Mangan und Zink,
die ebenfalls an der Grenzflache anhaftet. An der Grenzflache fillt der Eisenanteil steil
ab, jedoch kénnen noch geringe Spuren an Eisen im Lotgut detektiert werden.
Allerdings lasst sich hier trotz der fiir den induktiven Lotprozess langen Haltezeit von
6 s keine Briickenbildung des Mischkristalles feststellen, der eine Kohlenstoffdiffusi-
on vom Hartmetall zum Stahl zuliefRe (vgl. Abschnitt 2.2.2; Kupferbasislote). So
konnte auch am Hartmetall aller untersuchten Querschliffe weder mittels REM noch
mit Farbniederschlagdtzungen nach Murakami eine n-Carbid Bildung nachgewiesen

werden.

115CrV3

Abbildung 5.40 EDX-Linienscan an der Grenzflache zwischen Lotgut (oben) und 115CrV3 (unten)

5.6.3 Ergebnisdiskussion
Die REM-Untersuchung bestatigt zunachst die Erkenntnisse, die mittels der frakto-
graphischen Analyse der Bruchflache gewonnen wurden und steht im Einklang mit

den anderen vorgenommenen Untersuchungen.

Bei zu niedrigen Prozesseinstellungen (Temperatur < 800 °C bzw. Haltezeit < 3 s)
konnte die Lotfolie nicht komplett aufschmelzen, so dass eine ausgepragte zeilenfor-
mig texturierte Struktur der Folie in der REM-Aufnahme zu erkennen war. Ebenso
konnten im Lotgut Flussmittelriickstinde als auch Poren identifiziert werden. Aus
diesem Grunde lassen sich die hohen elektrischen Widerstinde durch folgende

Zustande erklaren:
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In Folge des hohen Verformungsgrades der gewalzten Lotfolie sollte im Gefiige der
nicht aufgeschmolzenen Lotfolie eine hohe Versetzungsdichte vorhanden sein. Diese
Versetzungen behindern den Fluss der Elektronen als Stérpotential durch das
atomare Gitter, so dass prinzipiell eine Erhohung des elektrischen Widerstandes im
Vergleich zum aufgeschmolzenen Lote vorhanden sein kdnnte. Dieser Effekt wird
zusatzlich von der nicht vollstindig benetzten Oberfliche und der damit einherge-
henden geringeren elektrisch leitfahigen Querschnittsflache iiberlagert. Auch die im
Lotgut zu findenden Hohlrdume in Folge des nicht ausgasenden Flussmittels als auch
andere Riickstdnde erkldaren somit die in dieser Untersuchung gemessenen hohen

elektrischen Widerstande.

k)800°C/6's K10 | |1800°C/1s st T g0
b i TR it bt s SNt e e \v"—'—‘ﬂ—---—-‘ s ~ = L o 3
9.2 uQ “‘ b P
4 * . o i..‘. ; 2 \ & ‘ S . ; w | 1
 Ag 449 ey L e M

115CrV3 115CrV3

Abbildung 5.41 Vergleich der Zusammensetzung des Lotguts mit dem an der jeweiligen Seite
gemessenen Widerstand

Im Gegensatz hierzu konnten die niedrigsten elektrischen Widerstdnde gerade in den
Bereichen registriert werden, die im Lotgut ein klares eutektisches Gefilige ohne
jedwede Fehlstellen aufwiesen. In der Aufnahme (k) von Abbildung 5.41 konnte hier
exemplarisch der elektrische Widerstandswert der betreffenden Seite dem Quer-
schliff gegentibergestellt werden. Das Lotgut hat an dieser Stelle eine Breite von
75 um und weist ein nahezu vollstandiges eutektisches Ag-Cu-Zn Gefilige auf, wahrend
die Cu-Mn-Ni Mischkristalle nur einen geringen Anteil am Gefiige haben und der
elektrische Widerstandswert hier 9,2 pQ). Im Vergleich hierzu tiberwiegt in Aufnahme
() der Cu-Mn-Ni Mischkristall im Lotgut deutlich. Obwohl das Lotgut an dieser Stelle
eine Breite von lediglich 25 um aufweist und auch keine Lotfehler aufweist, wurde ein

elektrischer Widerstand von 14,7 uQ) gemessen. Auf die Anderung der Breite des
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Lotguts kann dieser Effekt nicht zuriickgefiihrt werden, da wie in Abbildung 4.3
gezeigt wurde, hat eine Abstandsvergrofderung von 1 mm eine Widerstandsanderung
von ca. 3 pQ) und ist somit deutlich geringer. Wie in Abschnitt 2.4.2 erldutert, hat das
Kristallgitter bzw. das Geflige einen mafdgeblichen Einfluss auf den elektrischen
Widerstand. Ein reines Metall besitzt die hochste elektrische Leitfahigkeit und bereits
kleinste Storungen in Form von Versetzungen, Begleit- oder Legierungselementen
hemmen die Leitfahigkeit. Hier ldsst sich eine Erklarung fiir die Erhéhung des
elektrischen Widerstandes an den Proben finden, die im Bruchbild eine dufderst
geringe Porositat aufwiesen, dennoch einen teils hoheren elektrischen Widerstand
besitzen. Grundsatzlich steigt mit zunehmender Temperatur die Loslichkeit der
Legierungselemente im Mischkristall, so dass bei hoheren Temperaturen eine
starkere Durchmischung stattfindet, die wiederum durch den Anstieg des elektri-

schen Widerstandes belegt werden kann.

Anhand der metallographischen Untersuchung konnte das Gefiige im Lotgut und
insbesondere die verschiedenen Fehlerarten und ihre Bildungsmechanismen geklart
werden. Weiterhin lief3en sich Erklarungsmodelle fiir das Verhalten des elektrischen
Widerstandes finden und insbesondere auch bei hohen Prozessparametern die
Erhohung der elektrischen Messwerte aufkliren. Gerade diese Steigerung der
Widerstandswerte stellt einen besonders bemerkenswerten Aspekt dieser Messme-
thodik dar. Aus diesem Grund wird weiterhin in Kapitel 6 das Verfahren der
elektrischen 4-Leiter-Messung zur in-situ Beobachtung des Lotprozesses eingesetzt,
um festzustellen, ob dieses Verhalten auch wahrend des Lotens registriert werden
kann. Hierdurch ware die Detektion einer festigkeitsmindernden Phasenbildung noch
im Prozess moglich, so dass gegebenenfalls Gegenmafinahmen eingeleitet werden

konnen.

5.7 FEM-Analyse

Grundsatzlich fliefd3t der Strom den kiirzesten Weg zwischen zwei Kontakten. Da sich
die negativ geladenen Elektronen allerdings gegenseitig abstofden, verteilen sich die
Elektronen im stromdurchflossenen Volumen des elektrischen Leiters, so dass sich
Spannungspotenziale aufbauen. Um die Ausbreitung der Spannungspotenziale im
Fligeverbund besser beurteilen zu kénnen und in wie weit hierdurch eine Detektion

verschiedener Fehlerorte moglich ist, wurde zum Abschluss der analytischen
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Betrachtung die verwendete Probengeometrie mit Hilfe einer Finite Element
Modellierung (FEM) analysiert [173]. Da der elektrische Strom in Festkorpern nicht
zu sehen ist, soll die FEM die Spannungspotentialfelder in den Priifkérpern visualisie-
ren. Die Ergebnisse unterstiitzen somit die Beurteilung der 4-Leiter-Messung zur
zerstorungsfreien Prifung von Hartlotverbindungen und helfen bei der Platzierung

der Messkontakte fiir eine moglichst prazise Messung.

—

| 1 <

Abbildung 5.42 Kontaktpositionen fiir die Stromversorgung I bei der Spannungsmessung U: a) in einer
Linie mit der Spannungsmessung; b) an den Stirnflichen der Probekérper

In diesem Zusammenhang wurden zwei verschiedene Messprinzipien vorgesehen,
wie sie in Abbildung 5.42 dargestellt sind. In a) sind die Kontaktierungen fiir die
Stromversorgung I als auch die Spannungsmessung in einer Linie auf der Oberflache
des Probekorpers mittig neben die Lotnaht platziert. Diese Platzierung soll ein
moglichst hohes Spannungspotenzial im oberflaichennahen Bereich der Loétnaht
erzeugen, so dass hier die hochste Auflésung zu erwarten ist. In b) soll durch die
Anordnung der Stromversorgung ein moglichst homogenes Spannungspotenzial
durch den gesamten Querschnitt erreicht werden, wie es auch in Abschnitt 5.2
angewendet wurde. Hierdurch soll liberpriift werden, ob die Detektion von Fehlstel-
len auch im Inneren der Probe oder auf der gegeniiberliegenden Seite mdoglich sind.
Als Variationen wurden in der Simulation neben der Stromversorgung der Messab-
stand der Spannungsmessung als auch verschiedene Fehlerlagen und -gréfien

betrachtet.
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5.7.1 FEM-Modellierung

Die Software ANSYS 13.0 wurde fiir die FEM-Simulation zur Visualisierung der
elektrischen Spannungsverteilung im Volumen der analytischen Probekorper
verwendet. In Abbildung 5.43 ist das generierte Vernetzungsmodell der Probe
visualisiert. Um die Rechenleistung zu minimieren, wurde eine variable Netzgrofie
verwendet, wobei an Kkritischen Punkten wie der Kontaktierung und im Bereich der
Lotnaht ein moglichst engmaschiges Netz gewahlt wurde. Die Elementgrofde variiert
dabei zwischen 0,5 mm und 0,1 mm im Volumen des Probekorpers. Im Lot wurde mit
0,025 mm eine kleinere Netzgrofde verwendet, um hier moglichst realitatsgetreu die

Stromverteilung an den Fehlstellen zu berechnen.
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Abbildung 5.43 3D-Vernetzungsmodell der Probekoérper [173]

Tabelle 5.9: In der FEM-Simulation verwendete elektrische Widerstande der Werkstoffe
Werkstoff | Elektrischer Widerstand [Qm] Quelle
WC-Co (K10) 2,0x107 [174]
Lotwerkstoff (Ag 449) 2,5x107 [162]
115CrV3 (1.2210) 3,3x107 [175]

Die Tabelle 5.9 gibt die in der FEM-Simulation verwendeten elektrischen Widerstan-
de an fiir die einzelnen Werkstoffe an. Die Widerstande haben alle eine vergleichbare
Grofde. Tatsachlich besitzt das WC-Co mit 2,0*10-7 Om den geringsten Widerstand der
hier betrachteten Werkstoffe [174]. Wie bereits in Abschnitt 2.1.1 geschrieben,
besitzt das WC im Gegensatz zu anderen Carbiden einen metallischen Charakter, der
zu einer hohen thermischen und elektrischen Leitfahigkeit fiihrt. Grundsatzlich
besitzt Silber oder Kupfer die hochste elektrische Leitfahigkeit, wenn sie einen sehr
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hohen Reinheitsgrad besitzen. Durch das Hinzulegieren anderer Elemente wird die
elektrische Leitfahigkeit durch die Storung des idealen Kristallaufbaus gehemmt, so
dass der Widerstand des Lotwerkstoffes laut Datenblatt bei knapp 2,5%10-7 (0m liegt
[162]. Den hochsten elektrischen Widerstand besitzt in dieser Betrachtung der
Stahlwerkstoff 115CRV3 mit 3,3*10-7 Qm.

In dieser Studie wird ein Lotnahtbereich ohne Fehler mit Strukturen verglichen, bei
denen Teile des Lotes aus der Form herausgeschnitten wurden und somit die
Anbindungsfldache reduzieren, siehe Abbildung 5.44. Fiir eine einfache Zuordnung der
verschiedenen Zustinde des Lotes wurde ein bindres System zur Beschreibung der
Proben verwendet. Die Bezeichnung jeder Lotprobe besteht aus 3 Stellen und jede
Stelle steht fiir ein Drittel des Lotes. Wenn der Lotwerkstoff in der bezeichnenden
Position fehlt, so erhilt die Region eine 0, sonst eine 1. So hat zum Beispiel das
vollstandige Lot die Bezeichnung (111) und bei dem Lot mit der Bezeichnung (011)

fehlt das erste Drittel.

l 0 —frei I

L T —

011 101 001 010 110 111

Abbildung 5.44 Form der verschiedenen Fehler im Lot [173]

Als Abstand zwischen der Kontaktierungen zur Spannungsmessung wurden 1,2 mm,
3,2 mm und 5,2 mm gewahlt. Auf diese Weise soll der Einfluss der Grundwerkstoffe
auf das Messsignal untersucht werden und ob bei gréfieren Messabstinden auch

noch eine Differenzierung zwischen den verschiedenen Fehlstellen méglich ist.

5.7.2 Ergebnisse

Die berechnete Spannungsverteilung fiir die verschiedenen Fehlerarten im Lotwerk-
stoff sind in Abbildung 5.45 fiir den Fall dargestellt, dass die Stromeinleitung an der
Oberflache und in Reihe mit der Spannungsmessung erfolgt. Die Bilder zeigen einen
Querschnitt durch in der Ebene der Spannungsmessung. Das Spannungspotenzial
wird farbig auf den Querschnitt aufgetragen und reicht von -20,1 mV bis 61,5 mV.

Innerhalb dieses Wertebereichs wird der Farbgradient zur Darstellung der Span-
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nungsverteilung im Lotnahtbereich hin optimiert, so dass die Verteilung des
Spanungspotentials sichtbar wird.

Im Falle der intakten Lotnaht (111) ist die Verteilung des Spannungspotenzials
zwischen den Stromeinleitungsstellen als homogen und breitet sich durch die Lotnaht
aus. Zum Auffinden von Fehlern muss die Spannungsverteilung jedoch deutliche
Unterschiede im Bereich der Spannungsmesspunkte zu der Auspragung (111)
aufweisen. In diesem Zusammenhang fithren Fehler zu Stérungen in der Spannungs-
verteilung mit einer unterschiedlichen Charakteristik. Ein sich in der Lotnaht
befindlicher Spalt wie (011) und (001) hat einen starken Einfluss auf die Verteilung
des Spannungspotenzials, wahrend einer Fehler wie (101) ein nahezu identisches
Spannungspotenzial auf der Oberflache erzeugt wie (111). Gleiches gilt auch fiir die
Probe (110), die auf der Oberfliche ebenfalls kaum eine Anderung in der Verteilung
offenbart. So sind innenliegende Fehler oder auf der gegentiberliegenden Seite nur

schwer mit dieser Messanordnung zu detektieren.

Hartmetall

Spannung [mV]

-20.1

Abbildung 5.45 Elektrische Spannungsverteilung im Volumen der Probekorper mit verschiedenen
Fehlerlagen und die Stromeinleitung erfolgt von der Oberflache aus [173]
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Die Auspragung der Lotnaht wie in (010) zeigt ebenfalls eine deutliche Stérung der
Verteilung des Spannungspotenzials, deren Unterschied im Vergleich zu (011) jedoch
gering ist. Die berechnete Verteilung des Spannungspotenzials fiir eine Stromquelle,
die an den beiden Stirnflachen angebracht wurde, ist in Abbildung 5.46 dargestellt.
Auch hier sind die Querschnitte mittig auf Hohe der Spannungsmessung platziert. Im
Vergleich zu Abbildung 5.45 sind die Verteilungen der Spannungspotenziale deutlich
homogener durch das Volumen der gesamten Probekdrper verteilt. Der Wertebereich
reicht von -9,1 mV bis 8,5 mV niedriger als in der vorherigen Anordnung aufgrund
der deutlich langeren Distanz, die der elektrische Strom durch den Leiter von der
einen zur anderen Seite zu flief3en hat.

Der Probekorper mit einer dichten Lotnaht (111) liefert eine sehr homogene
Verteilung des Spannungspotenzials. Auch hier fiihren Defekte in der Loétnaht zu
Storungen in der Verteilung des Spannungspotenzials. Der Defekt (011), welcher
nahe der oberen Oberfliche mit den Kontakten zur Spannungsmessung liegt, zeigt
einen deutlichen Unterschied zu Probe (111), weshalb auch hier die obenliegenden
Fehlstellen gut zu detektieren sind. Ein Fehler in der Mitte (101) oder auf der
gegentiiberliegenden Seite (110) erzeugt vergleichsweise geringere Storungen im

Spannungspotenzial auf der oberen Seite.
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Abbildung 5.46 Elektrische Spannungsverteilung im Volumen der Probekorper mit verschiedenen
Fehlerlagen und die Stromeinleitung erfolgt von den seitlichen Stirnflachen [173]

Zur Berechnung der elektrischen Widerstande mit Hilfe der simulierten Verteilungen

der Spannungspotenziale an den verschiedenen Messpunkten ist es notwendig, die
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einzelnen Spannungspotenziale U; und U an den spezifischen Messpunkten
abzulesen und deren Differenz fiir den Spannungsabfall AU zu bestimmen. Dieser
Spannungsabfall AU ist vergleichbar mit dem Wert, der in einer realen Messung

abgelesen wird.

Tabelle 5.10:  Berechnete Spannungsdifferenz AU bei Applizierung der Stromquelle in Reihe mit der
Spannungsmessung mit 3 verschiedenen Abstdnden

Probekorper 111 011 101 001 010 110
Us [mV] 0.450 0.761 1.007 0.146 1.790 0.284

[(\;)Szt?:i)l U, [mV] 0.330 0.353 0.871 -0.705 1.322 0.152
’ AU [mV] 0.120 0.408 0.136 0.851 0.468 0.132
Us [mV] 0.632 0.868 1.202 0.230 1.905 0.480

fzgzt?;li)z U, [mV] 0.264 0.311 0.800 -0.740 1.277 0.081
’ AU [mV] 0.368 0.557 0.402 0.970 0.628 0.399
Us [mV] 0.957 1.160 1.532 0.497 2.206 0.816

??Sﬁtflli? U, [mV] 0.139 0.193 0.673 -0.851 1.156 -0.047
’ AU [mV] 0.818 0.968 0.859 1348 1.050 0.863

Die Messwerte der Spannungspotenziale U; und Uz sowie der aus den Simulationser-
gebnissen berechnete Spannungsabfall AU je Messabstand und Position sind in
Tabelle 5.10 fiir die in Reihe mit der Spannungsmessung applizierten Stromquelle
und in Tabelle 5.11 fiir die an den Stirnflachen applizierte Stromquelle aufgetragen.
Durch das Vergrofiern des Abstandes der Kontakte zur Spannungsmessung steigt der
Spannungsabfall AU vergleichbar an. Die Werte bleiben aber mit einem Wertebereich
von 0,12 mV bis 1,35 mV relativ gering bei der Stromquelle in Reihe mit der

Spannungsmessung.

Tabelle 5.11:  Berechnete Spannungsdifferenz AU bei Applizierung der Stromquelle an den
Stirnflachen und Variation der Spannungsmessung mit 3 verschiedenen Abstinden

Probekorper 111 011 101 001 010 110
U; [mV] 1.500 -0.149 -2.059 1.178 2.727 -8.883
‘/?i)szt?:ri)l Uz [mV] 1.410 -0.465 -2.164 0.464 2.340 -8.987
' AU [mV] 0.089 0.317 0.105 0.715 0.387 0.105
U; [mV] 1.620 -0.088 -1.925 1.219 2.797 -8.744

Abstand 2
(3,2 mm) Uz [mV] 1.370 -0.485 -2.209 0.451 2.317 -9.034
' AU [mV] 0.249 0.397 0.284 0.768 0.480 0.289
Ui [mV] 1.740 0.006 -1.800 1.291 2.901 -8.611

Abstand 3
(5,2 mm) Uz [mV] 1.330 -0.516 -2.250 0.428 2.283 -9.078
AU [mV] 0.409 0.522 0.450 0.863 0.619 0.467
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Wird die Stromversorgung an den Stirnflichen angebracht, sinkt der messbare
Spannungsabfall AU auf einen Wertebereich zwischen 0,10 mV und 0,86 mV. Diese
Werte zeigen die Notwendigkeit einer sehr prazisen Spannungsmessung, um den
elektrischen Widerstand mit Hilfe der 4-Leiter-Messtechnik selbst bei einer Strom-
stirke von 5 A zu messen und somit Rickschliisse auf kleine Defekte im
Lotnahtbereich durchfiihren zu kénnen.

Die somit aus der FEM-Simulation resultierenden Widerstinde sind zur besseren
Vergleichbarkeit in den Diagrammen von Abbildung 5.47 und Abbildung 5.48
dargestellt. Grundsatzlich sind die Ergebnisse bzw. das Verhalten mit den realgemes-
senen Widerstdnden vergleichbar. Abweichungen ergeben sich iiber vereinfachenden
Annahmen, die bei der Simulation gemacht wurden, wie beispielsweise die Annahme

homogener Korper fiir die verwendeten Werkstoffe.
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Abbildung 5.47 Der elektrische Widerstand an der Lotnaht in Abhangigkeit der Distanz zwischen den
Kontakten zur Spannungsmessung und mit der Stromquelle in Reihe mit der Messung

In Abbildung 5.47 sind die elektrischen Widerstande fiir die Spannungswerte aus
Tabelle 5.10 aufgetragen. Wie bereits erwdhnt, steigt mit VergrofRerung des Abstan-
des zwischen den Messpunkten der Spannungspotenziale von einem Abstand von
1,2 mm auf 5,2 mm auch der elektrische Widerstand aller betrachteten Probekorper
an. In diesem Zusammenhang hat die fehlerfreie Probe (111) in allen Zustinden den
geringsten Widerstand, wahrend die Fehler in (011) und (001) zu einem deutlich
hoheren Widerstand fiihren. Bei eingehender Betrachtung des Abstandes von 1,2 mm

fallt auf, dass der Widerstand von Probe (111) auf (011) um 242 % ansteigt, bei

120



Analytische Untersuchungen

einem Abstand von 5,2 mm der absolute Widerstand allerdings nur noch um 18 %
bezogen auf den Ausgangswiderstand steigt. Dieses Verhalten des Messverfahrens
zeigt, dass die hochste Genauigkeit fiir Fehlstellen nahe der Oberflache erreicht wird,
wenn die Abgriffe der Spannungsmessung maoglichst nahe an der Lotnaht platziert
werden aber die Fehler auch bei groferen Abstanden von 3 mm oder 5 mm immer
noch deutlich mit Hilfe der 4-Leiter-Methode zu erkennen sind.

Um festzustellen, ob innenliegende Fehlstellen zu detektieren sind, miissen die
Widerstandswerte zwischen Probe (111) und (101) miteinander verglichen werden.
Der vorliegende prozentuale Anstieg erreicht bei einer Distanz von 1,2 mm einen
Wert von 13 % und sinkt auf 4,8 % bei einer Distanz von 5,2 mm, so erscheint die
Detektion in dem Messaufbau mit der Stromquelle in Reihe zu der Spannungsmes-
sung prinzipiell moglich. Bei Betrachtung der absoluten Widerstandsanderung
betragt die Differenz bei 1,2 mm lediglich 3 pQ und bei einer Distanz von 5,2 mm
8 pQ. Prinzipiell konnte somit der innenliegende Fehler mit einem prazisen Messver-
fahren detektiert werden, allerdings liegt die absolute Widerstandsdanderung je nach
Anwendungsfall bereits in der Genauigkeit des Messverfahrens bzw. kénnen hier
auch andere Einflussfaktoren wie Inhomogenitiaten im Werkstoff wie Ausscheidun-
gen die Detektion von Poren im Fiigeverbund erschweren. Wird der Abstand
zwischen den Punkten zur Spannungsmessung sukzessive erhoht, steigt nicht nur der
absolute Widerstand, sondern auch die Differenz zwischen zur Identifikation der
innenliegenden Fehlstelle. Liegen die Kontakte weiter auseinander, dringt die
Verteilung des Spannungspotenzials tiefer in das Volumen ein, so dass hierdurch eine
Detektion der innenliegenden Fehlstellen moglich wird. Ahnliches ist auch bei
Fehlern auf der gegentiberliegenden Seite (110) zur Spannungsmessung zu erkennen.
Diese Fehler haben fast den gleichen Einfluss auf die Messung wie der innenliegende

Defekt.

In Abbildung 5.48 besitzen die elektrischen Widerstandswerte das gleiche Verhalten
wie in Abbildung 5.47, allerdings sind hier die absoluten Widerstinde deutlich
kleiner aufgrund des niedrigeren Spannungspotenzials durch das gréfiere vom Strom
durchflossene Volumen der Probekdrper. Zu den bereits in Abbildung 5.47 gemach-
ten Beobachtungen fallen ein paar Unterschiede auf, die im Folgenden behandelt
werden. Der prozentuale Anstieg des Widerstandes von Probe (111) auf (011) bei

einer Distanz von 1,2 mm betragt 250 %, der hier 8 % hoéher ausfillt als bei einer
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Messung mit der Stromversorgung in Reihe zur Spannungsmessung. Des Weiteren
hat die hier betrachtete Variante der Positionen zur Stromeinspeisung an den
Stirnflachen einen Einfluss auf den auf der Gegenseite befindlichen Fehler (110) als
ein innenliegender Fehler (101). Dies bedeutet, dass mit einer homogenen Verteilung
der Spannungspotenziale durch die Einspeisung an den Stirnflachen prinzipiell auch

Fehler auf der gegeniiberliegenden Seite der Spannungsmessung detektiert werden

konnen.
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Abbildung 5.48 Der elektrische Widerstand an der Lotnaht in Abhéngigkeit der Distanz zwischen den
Kontakten zur Spannungsmessung und mit der Stromeinspeisung an den Stirnflaichen

Allerdings fallt auch hier die absolute Widerstandsanderung mit lediglich 3 p( sehr
gering aus, dass eine reproduzierbare Detektion dieser Fehlerart bei verschiedenen
Probekorpern eine Herausforderung darstellt. Eine Verstarkung dieses Effektes und
somit eine Verbesserung der Detektionsmoglichkeit konnte durch eine Erhohung des
Prifstroms entstehen, wobei allerdings auch die Erwarmung bertcksichtigt werden

misste.

5.7.3 Diskussion

Die FEM-Simulation des Messaufbaus zur Priifung von Fiigeverbunden mit Hilfe der
4-Leiter-Methode ergab folgende Erkenntnisse:

Die Analyse der elektrischen Widerstinde an einer Lotnaht erfordert eine sehr
prazise Beschreibung der durchgefiihrten Methodik. Der Messaufbau hat einen sehr

hohen Einfluss auf das Messergebnis. Entscheidend sind hierbei sowohl die Positio-

122



Analytische Untersuchungen

nierung der Stromversorgung als auch der Spannungsmessung. Diese Positionen
sollten Uiber verschiedene Proben nicht veridndert werden, da sich sonst der absolute
Messwert in Folge der sich ausbildenden Verteilung der Spannungspotenziale bereits
deutlich unterscheiden kann. Allerdings beweisen beide Platzierungen der Stromkon-
taktierungen ihre Vorteile. So erzeugt ein Platzieren der Stromversorgung in Reihe
der Spannungsmessung einen hoheren Spannungsabfall am Messort bzw. der Létnaht
selbst. Dies kann dabei helfen, Fehler an Lotndhten zu detektieren, die grundsatzlich
nur einen geringen Spannungsabfall produzieren. Dies gilt ebenso, wenn die
Detektion von Kkleinen oberflichennahen Fehlern an bestimmten Positionen
notwendig ist, da diese an der Hohlkehle zu kritischen mechanischen Spannungszu-
standen flihren.

Wird die Stromversorgung so angebracht, dass sich im Bauteil eine moglichst
homogene Verteilung der Spannungspotenziale iiber das gesamte Volumen einstellt,
so ergeben sich auch einige Vorteile fiir die Priifung. In diesem Fall resultiert eine
hohere prozentuale Anderung der Widerstandswerte im Vergleich zur ersten
Stromapplikation und die besteht Moglichkeit, auch Fehlstellen auf der gegeniiberlie-
genden Seite der Spannungsmessung zu identifizieren. Allerdings muss hierzu eine
sehr exakte Messung erfolgen, da hier die Spannungsabfall bzw. die Widerstandsan-
derung deutlich geringer ist als bei oben liegenden Fehlern. Hierbei konnten
allerdings hohere Priifstrome helfen hohere Spannungspotenziale zu erzeugen, die
das Messen der Anderungen vereinfacht. Hierbei miisste allerdings wieder das
ungewollte Aufheizen der Probe beobachtet werden.

Grundsatzlich kann die FEM-Simulation zur Auslegung und Entwicklung der
Widerstandsmessung fiir reale Bauteile genutzt werden, um somit die optimalen

Positionen zur Stromkontaktierungen und Spannungsmessung zu identifizieren.

5.8 Gegeniiberstellung und Bewertung

Die vorangegangenen Abschnitte beschrieben die Untersuchung von geldteten
Fligeverbindungen aus Stahl/Hartmetall mit verschiedenen Methoden. Neben
etablierten zerstorenden Priifmethoden wie die Messung der Scherfestigkeit oder
auch die metallographische Analyse des Lotgutes anhand von Querschliffen wurden
auch zerstorungsfreie Priifverfahren wie die Ultraschallpriifung, Réntgendurchstrah-

lung und insbesondere als neuartige Methode die elektrische Widerstandsmessung in
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Form der 4-Leiter-Technik eingesetzt. Ziel dieser Untersuchungsreihe ist insbesonde-
re die Klarung, ob die elektrische Widerstandsmessung als alternative
zerstorungsfreie Priifmethode innerhalb einer Fertigungslinie genutzt werden kann.
Hierzu werden in diesem Abschnitt nun die erzielten Ergebnisse diskutiert und die
Vor- und Nachteile der verschiedenen Priifmethoden verglichen, um diese zu
bewerten und die Anwendungsmoglichkeiten aufzufiihren. Dazu werden zunachst die

Kriterien vorgestellt, anhand derer die Bewertung stattfand.

Das erste Kriterium , Fehlerdetektion” umfasst welche Arten von Fehlern mit Hilfe des
Priifverfahrens identifiziert werden kénnen. Hierzu zdhlen neben den volumetrischen
Fehlern wie Poren, Lunker und Rissen auch festigkeitssenkende Phasen. Im zweiten
Kriterium ,Auflosung” wird bewertet, ob es Einschrankungen beziiglich der Grofie
und der Position des Fehlers im Lotgut gibt. Kénnen die Fehler beispielsweise nur
oberflachennah oder auch im Inneren des Lotguts identifiziert werden. Das Kriterium
,Prifdauer” bewertet die Priifverfahren in Bezug auf die notwendige Zeit zur
Durchfiihrung der Messung iliber die Aufbereitung bis hin zur Interpretation des
Messergebnisses, um eine Aussage iber die erreichte Lotnahtqualitiat treffen zu
konnen. Im Kriterium ,Anwendung“ wird die Komplexitat der Priifmethode bewertet,
um ein aussagefahiges Ergebnis zu erhalten. Hierzu zdhlen Eigenschaften, ob eine
speziell geschultes Personal zur Priifung der Bauteile notwendig ist und ob die
resultierenden Ergebnisse fiir sich allein geeignet sind, um eine Aussage iiber die
Qualitat zu tatigen. Das letzte Kriterium ,Kosten“ beurteilt abschlief3end noch die
Kosten, die fiir die Priifmethoden in der Anschaffung und der Anwendung anfallen.
Die Bewertung der einzelnen Kriterien erfolgt in drei Stufen von ,+“ fiir gut, ,,0“ flr
zufriedenstellend bis ,-“ als schlecht. Das Ergebnis der Beurteilung ist in Tabelle 5.12

zusammengefasst und wird im Folgenden erlautert.

Die Ultraschallpriifung stellt im Kontext dieser Betrachtung eines der vielseitigsten
Instrumente zur Beurteilung der Lotnahtqualitdat dar. Durch die Anwendung dieser
Priifmethode kénnen insbesondere volumetrische Fehler im Lotgut gefunden werden,
deren Ausbreitungsebene senkrecht zur Schalleinleitung liegt. Neben Poren, Lunkern
und ist es auch maoglich, spréde Phasen zu detektieren, wenn sich die akustischen
Eigenschaften zum Lotgut und Grundwerkstoff unterscheiden [113]. Die hier
durchgefiihrte Untersuchung hat zudem gezeigt, dass der Lotspalt einen priiffre-

quenzabhingigen Einfluss auf das Reflexionsverhalten hat und bei der
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Ultraschallpriifung insbesondere berticksichtigt werden muss. Durch die Anwendung
von hochfrequenten und punktfokussierten Priifkopfen konnen auch Kkleinste
Fehlstellen identifiziert werden, deren Grofe bis in den pm-Bereich ragen [176]. Die
Priifdauer kann als moderat betrachtet werden. Sowohl die Hand- als auch die
automatisierte Priifung bedarf einer gewissen Zeit und kann weder innerhalb von ein
paar Sekunden durchgefiihrt werden, noch ist ein solch aufderordentlicher Zeitauf-
wand wie bei einer metallographischen Untersuchung notwendig. Im Kriterium
Anwendung erhalt die Ultraschallpriifung eine negative Bewertung, da einerseits fiir
die Messung geschulte Techniker und auch die Auslegung der Priifung zu einer
ingenieurwissenschaftlichen Leistung gehoért und besonderes Grundlagenwissen
benotigt. Die Kosten variieren zwischen der Anschaffung eines einzelnen Handgerates

samt Priifkopf bis hin zu einer Tauchtechnik-Anlage bzw. Ultraschallmikroskops.

Tabelle 5.12:  Gegeniiberstellung und Bewertung der angewandten Verfahren

Fehler- Auflésung Priifdauer | Anwendung Kosten

detektion
Ultraschall + + ) - 0
Rontgen
(DS / CT) o/+ o/+ o/- o/- o/-
Scherpriifung 0 - + + +
Fraktographie + + 0 0 0
Metallographie + + - - 0
Elektrischer o o . . .
Widerstand

Die Rontgenpriifung ist ahnlich wie die Ultraschallprifung eine volumetrisches
Priifmethode, so dass insbesondere 3-dimensionale Fehler im Lotgut detektiert
werden konnen. Zur Fehlerdetektion ist ebenfalls ein hoher Kontrast der Imperfekti-
onen notwendig. Dieser resultiert aus den Absorptionskoeffizienten fiir die
eingesetzte Rontgenstrahlung. Hierbei schwichen Elemente mit einer niedrigen
Ordnungszahl wie Kohlenstoff die Strahlung grundsatzlich weniger als Elemente mit
einer hohen Ordnungszahl wie Wolfram. Daher kénnen Fehlstellen wie Lunker und

Poren besonders gut mit Hilfe der Durchstrahlung identifiziert werden. Mit Hilfe
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einer Computertomographie lassen sich die Fehlstellen sogar 3-dimensional
darstellen. Die Auflosung kann je nach verwendeter Anlage bis zu wenigen Mikrome-
ter betragen. Um eine hohe Auflésung zu erreichen, damit fiir die Festigkeit der
Fligeverbindung auch relevante Fehlstellen erkannt werden, dirfen die Bauteile je
nach den verwendeten Werkstoffen eine bestimmte Grofde nicht liberschreiten, da
sonst zu wenig Kontrast im Roéntgenbild erscheint. Bei den hier betrachteten
Probekorper, stellt insbesondere das Hartmetall die kritische Komponente fiir die
Durchstrahlungspriifung dar. Die im Messaufbau kleinste zu realisierende Durchstra-
hlungsldange betrug 8 mm und absorbierte nahezu samtliche Strahlung, so dass kein
ausreichender Materialkontrast im Hartmetall vorlag. Die Lotnaht konnte dennoch
analysiert werden, in dem die Strahlung senkrecht auf die Létnaht gerichtet wurde
und somit die Strahlung vom Detektor bis zur Quelle nicht das Hartmetall passieren
muss. Die Priifdauer verhilt sich vergleichbar zur Ultraschallpriifung, wobei die
Erstellung eines Computertomogramms durch die Aufnahme mehrerer Durchstrah-
lungsbilder deutlich zeitintensiver ist. Durch den notwendigen Strahlenschutz, wie
auch das Einrichten und Bedienen der Anlage, besitzt die Rontgenpriifung einen
hoheren Aufwand und auch die Anschaffungskosten sind im Vergleich zu den anderen

Verfahren deutlich hoher, worin die negative Bewertung begriindet liegt.

Die Scherpriifung steht in dieser Betrachtung stellvertretend fiir alle festigkeitsbe-
stimmenden Priifmethoden und hat somit einen zerstéorenden Charakter, wodurch
eine weitere Nutzung der Lotnaht ausgeschlossen ist. Dennoch lasst sich mit Hilfe der
Scherpriifung auf einfache und schnelle Weise ein Anhaltswert in Form der Scherfes-
tigkeit der Lotverbindung bestimmen und somit eine Aussage Uber die erreichte
Qualitat machen. Vom losgeldsten, alleinigen Festigkeitswert kann jedoch zunédchst
noch keine Fehlerbeschreibung erfolgen, so dass weiterfiihrende Untersuchungen
notwendig sind. Aus diesem Grund wird die Fehlerdetektion hier mit zufriedenstel-
lend und das Auflésungsvermégen als schlecht bewertet, da der Uberbeanspruchung
in Folge der Scherbelastung nicht den iiblichen Belastungsfall einer Fiigeverbindung
darstellt. Realistischer, jedoch auch deutlich zeitaufwandiger, waren Dauerbeanspru-
chungen unterhalb der maximalen Festigkeit [177]. Dennoch ist diese Priifmethode
gerade in der Prozessentwicklung ein probates Mittel, um das Lotverfahren einzustel-
len. Allerdings unterliegen die Festigkeitswerte einer gewissen Schwankung, so dass

ein einzelner Festigkeitswert selten alleine, sondern je Parametereinstellung im
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Kontext der zugrundeliegenden Streubreite betrachtet werden muss. Die Priifung
selbst dauert nur wenige Sekunden zur Abscherung und Kraftmessung an den
einzelnen Lotproben und stellt somit einen weiteren klaren Vorteil dieses Verfahrens
dar. Hinsichtlich der Anwendung erhalt die Scherpriifung ein positives Urteil, da die
Durchfithrung durch das Einspannen der Probe, Kraftaufbringung des Stempels und
der Messung der Kraft im Vergleich zu den anderen Verfahren sehr einfach ist. Und
auch die Kosten sind bei diesem Verfahren verhaltnismafdig gering, da lediglich ein

Scherwerkzeug samt Druckaufbringung und Kraftmessung bendétigt wird.

Nach der Scherpriifung kénnen durch eine fraktographische Untersuchung der
Bruchflache weitere Informationen iiber den Schadigungsverlauf erlangt werden.
Auch nach einem Schadensfall an der Lotverbindung wird die Fraktographie zur
Klarung des Versagens herangezogen. Durch die makro- bzw. mikroskopische
Untersuchung des Bruchbildes lassen sich haufig die Versagensgriinde identifizieren
und hieraus Verbesserungsvorschlige fiir den Lotprozess ableiten. Deshalb werden
die Moglichkeiten zur Fehlerdetektion und auch die Auflésung dieses Verfahrens als
gut bewertet. Das Identifizieren von Fehlern geschieht in einem zufriedenstellenden
Zeitrahmen, da von einer Prdparation in vielen Fallen abgesehen werden kann.
Beziiglich der Anwendung der Fraktographie muss festgehalten werden, dass
tiefergehende prozess- als auch werkstoffkundliche Kenntnisse notwendig sind. Zwar
koénnen Merkblitter oder Regelwerke zur Hilfe genommen werden, jedoch ist der
Anforderungsgrad zur korrekten Durchfiihrung der Fraktographie hoher als
beispielsweise bei der alleinigen Scherpriifung. Deshalb erhalt das Verfahren fiir das
Kriterium ,Anwendung“ ein zufriedenstellend. Beziiglich des Kostenaufwandes
schneidet die Fraktographie ebenfalls gut ab, da die Bruchflachen nur einer Sichtprii-
fung unterzogen werden, wozu optische Hilfsmittel wie Makro- bzw. Mikroskope
notwendig sind. Sollte an den Bruchflichen auch weitergehende Untersuchungen
bezliglich der chemischen Zusammensetzung oder hohere Vergrofierungen bzw.
Tiefenscharfe notwendig sein, muss ein Rasterelektronenmikroskop genutzt werden,

wodurch der Kostenfaktor deutlich ansteigt.

Die Metallographie gehort bei der Analyse des Lotguts zu den etablierten und
prazisesten Untersuchungsmethoden. Die licht- bzw. rasterelektronenmikroskopi-
sche Inspektion am praparierten und gegebenenfalls gedtzten Querschliff ermdéglicht

einen detailreichen Einblick, so dass neben Poren und Rissen, auch das Gefiige des
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Lotguts bestimmt werden kann. Die Auflésung reicht hierbei bis unterhalb eines
Mikrometers. Von Nachteil fiir die Auflosung bzw. Fehlerdetektionsmoglichkeiten ist
allerdings, dass der Querschliff meist ,blind“ in die Lotnaht gelegt wird und die
Draufsicht nur einen zweidimensionalen Ausschnitt der gesamten Lotnaht zeigt,
wahrend volumetrische Priifmethoden wie die Rontgen- oder Ultraschallpriifung die
gesamte Flache der Lotnaht betrachten koénnen. So birgt die metallographische
Untersuchung die Gefahr, dass entscheidende Bereiche des Lotguts eventuell nicht
beriicksichtigt werden bzw. unentdeckt bleiben. Auch die Priifdauer ist im Vergleich
zu den anderen hier betrachteten Verfahren durch die Notwendigkeit der vorherigen
Prdparation des Querschliffs bestehend aus Trennen, gegebenenfalls Einbetten,
Polieren deutlich hoher. Beziiglich der Anwendbarkeit muss auch festgestellt werden,
dass eine ungelernte Person weder bei der Praparation noch bei der Analyse zu
zufriedenstellenden Ergebnissen kommen wird, so dass hier eine besondere
Qualifikation notwendig ist. Im Vergleich zu den anderen Priifverfahren halten sich
die Investitionskosten im moderaten Bereich, sofern nur lichtmikroskopische
Hilfsmittel fiir die Analyse betrachtet wird, das aber fiir viele Gebrauchsfille

ausreichend ist.

Als letzte Priifmethode in dieser Gegeniiberstellung steht die elektrische Wider-
standsmessung natiirlich im Fokus dieser Betrachtung. Die vorangegangene
Untersuchung hat nachgewiesen, dass die Widerstandsmessung zum Nachweis von
Fehlern im Lotgut geeignet ist. Insbesondere Fehler nahe den applizierten Messkon-
takten konnen gut detektiert werden, wodurch sich die Fehlstellen prazise
lokalisieren lassen. Die hier erzielten Ergebnisse lassen darauf schlief3en, dass auch
Anderungen des Lotguts detektiert werden kénnen, sofern sie in einer ausreichenden
Menge vorhanden sind. Es ist dabei weiterhin zu beriicksichtigen, dass noch weitere
Einflussfaktoren wie auch der Lotspalt und die verwendeten Werkstoffe existieren. So
haben insbesondere Fehler wie Poren und nicht benetzte Bereiche den grofiten
Einfluss auf den elektrischen Widerstand und lassen sich mit dem Verfahren am
besten detektieren. Da sich der Nachweis bei der hier applizierten Variante lediglich
auf oberflichennahe Fehler beschrankt, wird lediglich eine zufriedenstellende
Bewertung fiir das Auflosungsvermogen vergeben. Ganz im Gegenteil zur Priifdauer,
sofern eine entsprechende Halterung verwendet wird. Das Verfahren lasst sich

prinzipiell in bestehende Fertigungsautomaten integrieren ldsst, sofern die Priifung
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einer Lotnaht innerhalb von wenigen Sekunden geschieht. Mit gentigend Erfahrungs-
werten konnen hierbei Grenzbereiche fiir den elektrischen Widerstand definiert
werden, ab den die Lotnaht nicht mehr dem geforderten Qualitdtsniveau entspricht.
So lief3e sich die Widerstandsmessung in Form einer einfachen Ampelfunktion auch
fiur ungelernte Personen nutzen. Es widre sogar denkbar das Verfahren in den
automatisierten Fertigungsprozess einzubinden und im Falle von steigenden, den
zuvor definierten Grenzwert tiberschreitenden Widerstandswerten bzw. beim Sinken
des Qualitatsniveaus mit Hilfe eines Alarms den Bediener die Notwendigkeit der
Korrektur der Prozessparameter zu symbolisieren. Im Vergleich zu den anderen
Priifverfahren liegen die Anschaffungskosten fiir die elektrische Widerstandsmes-
sung im unteren Niveau. Neben einer stabilen Stromquelle ist lediglich eine prazise
Spannungsmessung notwendig. Die Kontaktierung erfolgte in diesem Kapitel anhand
von Punktschweifdungen der Drahte direkt an die Probekorper. Fiir eine zerstérungs-
freie Prifung sollte die Oberflichenbeschaffenheit nicht beeintrachtigt werden, so
dass eine alternative Kontaktierungsmoglichkeit gefunden werden muss. Die
Moglichkeiten zur zerstérungsfreien Bauteilpriifung werden daher in Kapitel 6 am

Beispiel von Hartmetallbohrern evaluiert.
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6 Priifung von Hammerbohrern

In diesem Kapitel werden die vorangegangenen Erkenntnisse genutzt, um die
elektrische Widerstandsmessung an geléteten Hammerbohrern mit Hartmetall-
schneide zu demonstrieren. Hierzu wurde zunidchst ebenfalls eine Untersuchung
mittels punktgeschweifdter Kontaktierungen durchgefiihrt und diese Bohrer im
Anschluss weiter mit Hilfe der Ultraschallpriifung in Tauchtechnik und einer
metallographischen Untersuchung analysiert [178]. Danach erfolgte die Konstruktion
einer geeigneten Vorrichtung mit einer alternativen Kontaktierung in Form von
gefederten Messspitzen, um die Punktschweifdung durch eine fiir die Oberflache

schonendere Kontaktierung zu substituieren [179].

6.1 Hammerbohrer

Hammerbohrer werden eingesetzt, um mineralische Werkstoffe wie Beton oder
Natursteinen zu bearbeiten. Da die Verschleifdbestindigkeit einer metallischen
Schneide gegeniiber den harten Mineralien sehr gering ist und auch Hartstoffschich-
ten wie TiN den Einsatzbedingungen nicht standhalten, werden die Schneiden aus
Hartmetall gefertigt. Ein handelsiiblicher Hammerbohrer mit einer solchen Hartme-
tallschneide ist in Abbildung 6.1 zu sehen. Charakteristisch fiir den Hammerbohrer ist
die langliche Nut am rechten Einsteckende, so dass der Bohrer mit dem Bohrfutter
nicht fest verbunden ist, sondern in der Drehbewegung einen axialen Hammerschlag
ausfiihren kann. Die Stofdbewegung wird tiber den Schaft und das Hartmetallsegment

auf das Bohrmaterial {ibertragen, wodurch dem spréoden Beton zugesetzt wird. Durch
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die zusatzliche Rotationsbewegung brechen die Partikel schliefdlich heraus und

werden tiber das Schneckengewinde des Schaftes abtransportiert.

- Lange .
Schneide N <Schaft »le Einsteckende >
o Héhe der Schneide
Bohr- ) il
durchmesser y " - —

Abbildung 6.1 Geometrie eines Hammerbohrers

Das Hartmetallsegment wird fiir gewohnlich mittels Léten auf den Schaft aufgebracht.
Da diese Fligeverbindung die hohen kinetischen Energien der Stofbewegung nicht
nur iiber-, sondern auch ertragen muss, ist eine hohe dynamische Festigkeit der
Verbindung gefordert. Aus diesem Grund werden als Lotwerkstoff meist reine
Kupferlote eingesetzt. Die Applikation des Lotes erfolgt als Paste, die beim Erschmel-
zen durch die Kapillarkrifte in den Lotspalt hineingezogen wird. Aufgrund der hohen
Schmelztemperatur von iiber 1000 °C werden die Bohrer hiufig in Ofen unter

Schutzgasatmosphare gelotet.

Tabelle 6.1: Zusammensetzung des Vergiitungsstahls 34CrNiMo6, Angaben in Gew.-% [180]

Stahl ‘ C Cr Mn Mo Si Ni Fe
34CrNiMo6 ‘ 0,34 1,50 0,50 0,25 0,25 1,55 95,61
Tabelle 6.2: Zusammensetzung der verwendeten Hartmetallsorten [181]
Hartmetall Hartstoff Korngréfde Binder Anteil Dichte  Hirte
[um] [Gew.-%]  [g/cm®] [HV30]

K20 ‘ wC 0,6-0,8 Co 8,0 14,6 1710

Die in dieser Untersuchung verwendeten Bohrer wurden von der DreBo Werkzeug-
fabrik GmbH zur Verfiigung gestellt. Das Hartmetallsegment besteht aus WC mit
8 Gew.-% Kobalt und hat einen Durchmesser von 14 mm und eine Hohe von 10 mm.
Der Schaft wiederum ist aus dem Vergiitungsstahl 34CrNiMo6 gefertigt und knapp

95 mm lang. Die chemische Zusammensetzung des Vergiitungsstahls ist in Tabelle 6.1
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und die des Hartmetalls in Tabelle 6.2 wiedergegeben. Die Lange der Einsteckenden
betragt 57 mm. Fir die Untersuchung der elektrischen Widerstandsmessung
bezlglich der Pruffahigkeit an diesem Werkzeug wurden versuchsweise zwei

verschiedene Zustande produziert, siehe Abbildung 6.2.

Abbildung 6.2  Gelotete Hammerbohrer mit unterschiedlichen Lotnahtqualitaten
1) keine Fehler; 2) mit Lotstop, das die Benetzung des fliissigen Lotes verhindert

Die erste Gruppe an Hammerbohrern wurde direkt aus der Fertigungslinie entnom-
men und sollte keine Fehlstellen beinhalten. Bei den Bohrern der 2. Gruppe wurde
mit Hilfe von Lotstop die Benetzung des fliissigen Lotes in der Lotnaht verhindert, so
dass bei diesen Bohrern grofdflachige Fehlstellen zu erwarten sind. Dies lasst sich
bereits bei einer Sichtprifung deutlich erkennen, da bei der ersten Gruppe das
Kupferlot auch die Oberflache der Bohrer im Gegensatz zu den Bohrern der zweiten
Gruppe gleichmafdig benetzt hat. Insgesamt standen von jeder Kategorie sechs Bohrer
fir die Untersuchung zur statistischen Absicherung zur Verfiigung. Jeweils zwei
Bohrer sind fiir die Kontaktierung durch Widerstandsschweif3en verwendet worden,
wahrend die iibrigen acht Bohrer fiir die Untersuchung der beriihrenden Kontaktie-

rung mittels gefederter Messspitzen in Abschnitt 6.5 eingesetzt wurden.

6.2 Elektrische Widerstandsmessung

In der vorangegangenen Untersuchung in Kapitel 5 hat sich herausgestellt, dass die
elektrische Widerstandsmessung eine hohe Messempfindlichkeit beziiglich der
Lotnahtqualitdt nahe des Messortes hat. Um daher einen moglichst hohen Informati-

onsgehalt aus der Lotnaht der Hammerbohrer zu gewinnen, existieren drei
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nebeneinander liegende Messpositionen auf dem Bohrkopf, siehe linkes Teilbild von

Abbildung 6.3.

Wie in dem rechten Teilbild von Abbildung 6.3 zu sehen ist, sind die Kontakte der
Stromversorgung als auch der Spannungsmessung auf den gegeniiberliegenden
Seiten des Bohrkopfes angesetzt. Auf diese Weise erfolgt die Messung des elektri-
schen Widerstandes indem der Strom zweimal durch die Loétnaht flief3t. Fiir die
Untersuchung wurde ebenfalls das HBM 34420A Nanovolt/Micro Ohm Meter
verwendet und die Messleitungen durch Widerstandspunktschweifden kontaktiert.
Fiir diese Untersuchung wurden aus jeder Gruppe jeweils zwei Bohrer selektiert, um
fiir die spater durchgefiihrte Untersuchung mit einer alternativen Kontaktierung, die

die Oberflachengiite nicht beeintrachtigt, zur Verfiigung zu haben.

U
Hartmetallm4/—— |
L Lotnaht— S .
u u
Schaft——____|
Links Mitte Rechts |
Messpositionen Kontaktierung

Abbildung 6.3  Skizzierung der Widerstandsmessung an 3 Positionen an dem Hartmetallsegment und
Kontaktierung der Stromversorgung I und der Spannungsmessung U [178]

Die Messwerte der elektrischen Widerstandsmessung an den Hammerbohrern ist in
Tabelle 6.3 zusammengefasst. Die Widerstiande der Bohrer der ersten Gruppe liegen
in einem Bereich von 12,4 pQ bis 43,8 uQ. Zudem sind die Widerstiande an der
mittleren Messposition mit 12,4 pQ bzw. 13,2 uQ) niedriger als an den Randbereichen.
Der Maximalwert von 43,8 uQ) ist im Vergleich zu den restlichen Werten deutlich

hoher, da die anderen Widerstdande allesamt unter 20 pf liegen.

Durch die Kenntnisse aus Kapitel 5 kann davon ausgegangen werden, dass in diesem

Bereich eine Fehlstelle in der Fiigezone vorliegt. Das Auftragen des Lotstops vor dem
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Loten fiihrt zu einer deutlichen Widerstandserh6hung, wie die Messwerte der
2. Kategorie belegen. Hier sind die Widerstandswerte in einem Bereich von 77,3 p(l

bis 191,7 ufl deutlich héher als in der ersten Kategorie.

Tabelle 6.3: Messergebnisse der elektrischen Widerstandsmessung an Hammerbohrern mit
geschweifdter Kontaktierung

. Elektrischer Widerstand [uQ]
Kategorie Nr. Links Mitte Rechts
. 1.1 19,1 13,2 43,8
1) keine Fehler 12 18.4 12.4 14.4
. 2.1 191,7 163,6 174,4
2) Lotstop 2.2 77.3 105,0 1432

Die Ergebnisse sind abschlieflend in Abbildung 6.4 in dem Balkendiagramm
zusammengefasst. Der Balken gibt dabei den Mittelwert iiber die drei Messpositionen
an, wahrend die Antennen die Variation der Messwerte am Bohrkopf angibt. Hier
zeigt sich, dass der Bohrer mit der Bezeichnung 1.2 einen deutlich engeren Wertebe-

reich Uber die Messpositionen aufzeigt als der Bohrer 1.1.

11 254
} .
2 12 [151—
=
o
o)
[
[})
£
g 2.1 |176,6 —
T

2.2 1085

0 50 100 150 200

Elektrischer Widerstand [uQ]

Abbildung 6.4 Balkendiagramm der Messergebnisse fiir die elektrische Widerstandsmessung an den
Hammerbohrern 1.1 bis 2.2 mit den verschiedenen Lotzustanden

Die Prifung der Hammerbohrer mittels der elektrischen Widerstandsmessung ist
somit in der Lage, Fehler in der Létnaht zu detektieren. Das Auftragen des Lotstops
hat zu einer deutlichen Erh6hung der Widerstande gefiihrt, so dass sich auch kleinere

Fehler mit Hilfe dieser Messmethode prinzipiell identifizieren lassen.
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6.3 Ultraschallpriifung

Zur flachenhaften Untersuchung der Lotnahte wurde die Ultraschallpriifung in
Tauchtechnik ausgewahlt, da aufgrund der Form und Lage des Hartmetallplattchens
eine Computertomographie keine aussagekraftigen Bilder zuldsst. Es wurde ebenfalls
wie in Abschnitt 5.3 ein fokussierender Priifkopf mit 20 MHz eingesetzt. Die
Eigenschaften des Priifkopfes stehen in Tabelle 5.6. Die Wasservorlaufstrecke wurde
so eingestellt, dass der Fokuspunkt auf der Lotnaht liegt. Die Bohrer wurden

nebeneinander im Tauchbecken platziert und zusammen gepriift.

Abbildung 6.5 Darstellung des Scanbereichs der Ultraschallpriifung in Tauchtechnik auf der
Stirnflache des gel6teten Bohrkopfes

Es ist nicht moglich mit der Ultraschallpriifung die gesamte Létnaht an den Bohrkép-
fen zu priifen, da die Oberflache parallel zur Lotnaht liegen muss. Da der Schaft der
Bohrkoépfe zur Spitze hin jedoch abflacht, vgl. Abbildung 6.5, fehlt ein Teilbereich der
Lotnaht zur Analyse. Allerdings ermoglicht das Ergebnis, die gemessenen elektri-

schen Widerstandswerte hierzu in Relation zu setzen.

o] 15.00 20.00 25.00 30,00 35.00 40.00 45.00 50,00 55.00 60.00 E5.00 70.00 75.00 80.00 85,00 S0.00 [rwirn]

[mm] 15.00 20.00 25.00 3000 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 E0.00 ES.00 70.00 7500 80.00 85.00 S0.00 [mm]

ao0 ‘ Amplllllude [%] |

Abbildung 6.6  Ergebnis der Ultraschallpriifung in Tauchtechnik an beiden Seiten der Hammerboh-
rern anhand des Reflexionsverhaltens der Lotnaht an beiden Seiten (S1 und S2) [178]
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In Abbildung 6.6 ist das Ergebnis der Ultraschallpriifung zu sehen. Die Bohrkopfe
wurden auf beiden Seiten (S1 und S2) gepriift, um ein umfassendes Bild liber den
Zustand der Lotndhte zu erhalten. Die drei Messpositionen beziiglich der Wider-
standsmessung lassen sich im Ultraschallbild an der Seite 1 mit links, mittig und

rechts zu ordnen. Auf der Seite 2 sind sie hingegen spiegelverkehrt aufgetragen.

Die Bohrer aus der ersten Kategorie (1.1 und 1.2) weisen auf beiden Seiten ein nur
geringes Reflektionsverhalten flir den Ultraschall in Hohe der Loétnaht auf, so dass
keine Amplitude hoher als 50 % ist. Dies ldsst den Schluss zu, dass an diesen Bohrern
keine Hohlrdume in der Lotnaht enthalten sind. Das Ultraschallbild der Bohrer aus
der zweiten Kategorie (2.1 und 2.2) offenbart jedoch durch die zahlreichen Reflek-
toren mit einer Amplitude von liber 50 % bis hin zu 100 % eine deutlich schlechtere
Fligeverbindung. Am Bohrer 2.2 ist auf Seite 1 im rechten Bereich (Pfeil 1) eine sehr
starke Reflexion mit einer Amplitude von 100 % zu sehen. Auf der gegentiberliegen-
den Seite 2 (Pfeil 2) befindet sich im Ultraschallbild auf der linken Seite eine starke
Reflexion. Bei der elektrischen Widerstandsmessung befand sich an diesem Ort die
Messposition ,rechts” und wies ebenso einen im Vergleich zu den anderen Messposi-
tionen einen deutlich hoheren Widerstandswert von 143 p( auf. Die Ergebnisse der
Ultraschallpriifung stehen somit im Einklang mit der elektrischen Widerstandsmes-

sung.

6.4 Metallographische Untersuchung

Aus beiden Kategorien wurden jeweils zwei Bohrer ausgewdhlt, um das Lotgefiige
metallographisch zu untersuchen. In Abbildung 6.7 sind zum Vergleich die jeweiligen
Lotspalte der Hammerbohrer der Kategorie 1 und 2 gegeniibergestellt. Die Lage des
Querschliffs wurde so gewahlt, dass sie einen seitlichen Blick auf die Hartmetall-
schneide ermoglicht. So sind in beiden Bildern auf der linken Seite der
Vergiitungsstahl 34CrNiMo6 zu sehen und auf der rechten Seite das Hartmetallseg-
ment der Sorte K20.
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Kategorie 1) d Kategorie 2)

Kupferlot

Abbildung 6.7 Vergleich der Fiillung des Lotspaltes an den Hammerbohrern [178]

In der Mitte befindet sich der Lotspalt, der im Falle des Bohrers der Kategorie 1
komplett mit Lot ausgefiillt ist, und auch in dieser Ubersichtsaufnahme keine
Ungédnzen in Form von Poren oder Lunkern zu erkennen sind. Am Ende des Schaftes,
wo das Hartmetallsegment herausragt, hat das Kupferlot aufRerdem eine gleichmaf3i-
ge Hohlkehle gebildet. Im Gegensatz hierzu ist im Lotspalt der Bohrer der zweiten
Kategorie kaum Lot vorhanden, so dass eine deutlich geringere Anbindungsflache

vorhanden ist.

Zur eingehenden Untersuchung des Lotgefiiges ist in Abbildung 6.8 die Lotnaht in

einer rasterelektromikroskopischen Aufnahme dargestellt.

34CrNiMo6

Abbildung 6.8 Gefiige des Lotguts eines Hammerbohrers der Kategorie 1 mit den eingezeichneten
Positionen fiir die EDX-Spektralanalyse [179]
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An der Position 1 wurde mittels einer EDX-Spektralanalyse die Zusammensetzung
des Stahls quantitativ bestimmt. So kann an der Grenzfliche zum Stahl kein Kupfer
identifiziert werden, so dass eine Infiltrierung des Kupfers in das Stahlgefiige
ausgeschlossen werden kann. An der Grenzflache zwischen dem Kupferlot und dem
34CrNiMo6 haben sich allerdings einzelne Kérner des Stahls gelost und sind teilweise
als kreisformige Phase im erstarrten Lot enthalten. An der Grenzflaiche zum Hartme-
tall lasst sich hingegen eine etwa 5 um schmale Zwischenschicht erkennen. An dieser
zweiten Position wurde ebenfalls eine EDX-Analyse durchgefiihrt. So weist dieses
Band eine Zusammensetzung aus Eisen, Mangan und Kupfer auf, siehe Tabelle 6.4.
Damit hat durchaus eine Diffusion des Eisens hin zum Hartmetall wahrend des
Lotprozesses stattgefunden, wodurch die Voraussetzung zur Bildung einer
n-Carbidphase vorliegt. Allerdings konnte anhand von Atzungen nach Murakami kein

Sprodphasenband am Hartmetall identifiziert werden.

Tabelle 6.4: EDX-Spektralanalyse des Lotguts in Gew.-% [179]

Position Cr Mn Fe Co Ni Cu w
1 2,1 0,6 95,3 2,0
2 10,5 71,5 18,0

Die Ergebnisse der metallographischen Untersuchung bestatigen somit die Erkennt-
nisse der vorangegangenen Untersuchungen. Die Hartmetallbohrer der ersten
Kategorie weisen einen komplett ausgefiillten Lotspalt auf und im Geflige konnten
keine n-Carbide identifiziert werden, weshalb diese Bohrer einen geringen elektri-
schen  Widerstand aufweisen. Der hohe Anstieg der elektrischen
Widerstandsmessung lasst sich auf den nicht ausgefiillten Lotspalt der Bohrer der

zweiten Kategorie zurtickfiihren.

6.5 Messvorrichtung mit beriihrender Kontaktierung

Die Messung der elektrischen Widerstande mittels der geschweifdsten Kontaktierung
und der anschlieféenden Analyse hat belegt, dass auch an einem realen Bauteil wie
dem Hammerbohrer die Qualitit der Lotnaht mit Hilfe der elektrischen Wider-

standsmessung moglich ist. Da die Punktschweifdung allerdings eine irreversible
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Beeintrachtigung der Oberflachenqualitdt darstellt, kann diese Kontaktierungsart

nicht fiir ein zerstérungsfreies Priifverfahren angewandt werden.

In diesem Zusammenhang wurde eine alternative Kontaktierungsmoglichkeit in Form
von gefederten Messspitzen gefunden, die nun anhand der Hammerbohrer verifiziert
wird. Die hier verwendeten Messspitzen sind vom Typ PFK1012EB der
Fa PTR-Messtechnik und dienen gewohnlich zur Priifung von elektrischen Leiterplat-
ten [182]. Die Kontaktspitzen weisen einen Durchmesser von knapp 2 mm auf. Das
Gehduse ist aus Bronze, wahrend der Kolben aus einer CuBe-Legierung besteht. Die
Messspitzen sind vergoldet, so dass ein Durchgangswiderstand von weniger als
20 m{) realisiert wird. Der maximale Priifstrom betrdgt 4 A. Die Arbeitshubliange
betrdgt 4,3 mm bei einer Federkraft von 2,8 N bei Erreichen des Arbeitshubes. Der
Messaufbau zur Nutzung der Federkontakte an den Bohrern ist in Abbildung 6.9
dargestellt [179].

Abbildung 6.9 Vorrichtung zur berithrenden Widerstandsmessung an Hartmetallbohrern

Der Hammerbohrer wird in die Nut eingelegt und mit Hilfe einer Feder festgespannt.
Das an einem Scharnier befestigte Oberteil wird herunter geklappt, so dass es auf den
Bohrer driickt. Die Federkontakte sind in der gleichen Anordnung wie in Ab-

schnitt 6.2 angeordnet, um eine direkte Vergleichbarkeit sicherzustellen. Die
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insgesamt 12 applizierten Federspitzen bendtigen somit eine Kraft von mindestens

33,6 N, um den Stromkreislauf zu schliefien.

Abbildung 6.10 Rasterelektronmikroskopische Aufnahme der Kontaktierung durch die Messspitze auf
der Oberflache des Hartmetalls K10

In Abbildung 6.10 ist eine rastermikroskopische Aufnahme der Messspitze zu sehen,
wie sie das Hartmetall K10 kontaktiert. Der Kontaktbereich der Spitze hat einen
Durchmesser von etwa 30 um und ist ausreichend, um sowohl den Priifstrom
einzuleiten als auch den Spannungsabfall zu messen. Im Vergleich zu der Punkt-
schweifdung in Abbildung 5.6 ist deutlich zu erkennen, dass die Oberfliche des
Bauteils durch die federnd gelagerte und abgerundete Spitze selbst auf mikroskopi-
scher Ebene nicht beschadigt wird. Somit kann mit Hilfe dieser Kontaktierung das

Priifverfahren als wirklich zerstérungsfrei angesehen werden.

S
o

Mittlere Messposition auf dem Hammerbohrer
2,6 uQ

w
o

Elektrischer Widerstand [uQ]
= N
o o

o
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1.3 1.4 15 1.6
Hammerbohrer

Abbildung 6.11 Uberpriifung der Reproduzierbarkeit des elektrischen Widerstandsmessung mit der
berithrenden Kontaktierung anhand einer wiederholenden Messung an der mittleren
Position
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Um zunachst die Reproduzierbarkeit der Widerstandswerte zu iiberpriifen, wurden
mehrere Messwerte des gleichen Bohrers aufgenommen [179]. Fiir jeden Messwert
wurde der Bohrer aus der Halterung herausgenommen und wieder erneut hineinge-
legt. Diese Prozedur wurde dreimal je Bohrer wiederholt. Die Ergebnisse sind in
Abbildung 6.11 exemplarisch fiir die mittlere Messposition der vier Bohrer der ersten
Kategorie gegeniibergestellt. Die Widerstdande variieren insgesamt iiber die Katego-
rien zwischen 23,2 pQ und 33,7 pf und liegen damit tendenziell etwas hoher als die
Widerstande der punktgeschweifdsten Kontaktierung, vgl. Tabelle 6.3. Die Wiederhol-
genauigkeit liegt bei fast allen Bohrern bei knapp 1 puQ. Lediglich an Probe 1.5 steigt
sie auf 2,6 pQ) an. Somit erlaubt die erfasste Wiederholgenauigkeit eine prazise
Messung zur Beurteilung der Qualitdt der Fiigeverbindung, da kritische Lotfehler
einen Widerstandsanstieg um ein Vielfaches der Genauigkeit von 2,6 uf) zur Folge

haben.

1.3 [334 —
1.4 [325 —
& 1.5 |350 i
| 9
S
P 1.6 [341 —
o
= 2.3 [164,0
= | |
© 24 1452
e | !
2.5 1229 |
\ |
2.6 |152,3
0 50 100 150 200
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Abbildung 6.12 Ergebnis der elektrischen Widerstandsmessung an den Hartmetallbohrern mit
beriithrender Kontaktierung

In Abbildung 6.12 ist das Priifergebnis fiir jeweils vier Hammerbohrer der 2
unterschiedlichen Chargen im Balkendiagramm fiir die beriihrende Kontaktierung
gegeniibergestellt [179]. Die Balken geben den gemittelten Wert je Bohrer an,
wahrend die Antennen den kleinsten und grofiten Messwert je Bohrer angeben.
Grundsatzlich lasst sich beobachten, dass der mittlere Wert immer den geringsten

Widerstand an einem Bohrer besitzt. Die Hammerbohrer der ersten Kategorie weisen
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alle einen gemittelten Widerstand von etwa 34 pQ auf. Der kleinste Mittelwert an
Probe 1.4 betragt 32,5 p(), wahrend Probe 1.5 einen Widerstand von 35 pQ hat. Auch
in diesem Fall weisen die Hammerbohrer der 2. Kategorie einen deutlich héheren
Widerstand auf und liegen alle tiber 120 pQ. Der Bohrer 2.5 besitzt mit 122,9 ul den
geringsten Widerstand in dieser Kategorie, wahrend Bohrer 2.3 mit 164 p() den
hochsten Widerstand aufweist. Hier hat ebenfalls die mittlere Messposition am
Bohrer immer den kleinsten Widerstand, wahrend die Messpositionen am Rand den

hoheren Widerstand ergeben.

6.6 Ergebnisdiskussion

Zur Demonstration der Funktionstiichtigkeit der elektrischen Widerstandsmessung
zur Qualitatsprifung an realen Bauteilen mit einer geldteten Fiigeverbindung wurden
mit Hartmetall bestiickte Hammerbohrer untersucht. Hierbei wurde zunachst auf die
aus Kapitel 5 bekannte Kontaktierung mittels Punktschweifden zuriickgegriffen. Die
elektrischen Widerstandswerte wurden anhand von Ultraschallpriifung in
Tauchtechnik als auch mit Hilfe einer metallographischen Untersuchung bestatigt. So
weisen die Hammerbohrer mit einer guten Lotverbindung einen deutlich geringeren
elektrischen Widerstand auf als die Hammerbohrer an denen mit Lotstop Benet-

zungsfehler provoziert wurden.

Basierend auf diesen Erkenntnissen konnte ein Messwerkzeug mit einer Kontaktie-
rungsmoglichkeit entwickelt werden, die die Oberflachengiite der Hammerbohrer im
Gegensatz zu der Punktschweifdung nicht beeintrachtigt. Mit Hilfe der Vorrichtung
lieR sich eine Uberpriifung der Reproduzierbarkeit des Messverfahrens an den
gleichen Bohrern durchfiihren. Im ungiinstigsten Falle schwanken bei dieser
Untersuchung die Messwerte an einem Bohrer um 2,6 pf). Dieser Wert ist klein genug,
um zweifelsfrei zwischen guten und schlechten Lotungen unterscheiden zu koénnen,
da der elektrische Widerstand einer guten Lotnaht bei etwa 32 p() liegt und an einer
schlechten bei etwa 150 pQ. Selbst wenn kleinere Fehler in der Lotnaht auftreten
sollten, die dennoch einen kritischen Einfluss auf die Festigkeit haben, sollten diese

auch einen nachweisbaren Anstieg im elektrischen Widerstand aufweisen.

Trotz der komplex geformten Oberflache konnten Teilbereiche der Lotnaht mit Hilfe

der Ultraschallpriifung in Tauchtechnik auf Fehlstellen hin untersucht werden.
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Weiterhin erschwerte die Lage des Hartmetallplattchens eine prazise Priifung mittels
der Rontgendurchstrahlung. Folglich ist die elektrische Widerstandsmessung in der
Lage, kritische Fehlstellen wie nicht benetzte Bereiche innerhalb der Létnaht an
Hammerbohrern zu identifizieren, fir die bislang nur eine aufwandige metallographi-
sche Untersuchung notwendig war. Die elektrische Widerstandsmessung konnte
somit erfolgreich auf ihre Funktionstiichtigkeit an realen Bauteilen mit einer

geloteten Fligeverbindung demonstriert werden.

143



In situ Widerstandsmessung

7 In situ Widerstandsmessung

Fiir nahezu alle l6ttechnischen Anwendungen ist ein prazises Wissen tiiber die
ablaufenden metallurgischen Vorgiange wahrend der Warmebehandlung notwendig.
Denn insbesondere die wahrend des Fiigeprozesses ablaufenden Diffusionsvorgange
und die sich daraus resultierende Phasen beeinflussen mafdgeblich die Festigkeit der
Fligeverbindung. Hierbei ist auch von grofier Bedeutung, wann sich welche Phasen
bilden oder bestimmte Vorgange, wie beispielsweise das Einsetzen der Diffusion oder
der Wechsel des Aggregatszustandes, ablaufen. Die Bildung der Loétnaht kann
allerdings normalerweise nicht direkt untersucht werden, da sie teils bei hohen
Temperaturen und auf mikroskopischer Ebene stattfindet. Dieses Kapitel beschreibt
die Untersuchungen zur Messung des elektrischen Widerstandes wahrend des Lotens
in einer Vakuumatmosphare. Hierzu wird sowohl der entwickelte Messaufbau zur
Durchfiihrung solcher Messungen beschrieben als auch die Messergebnisse disku-

tiert.

7.1 Beschreibung des Messaufbaus

Die Messung von elektrischen Widerstinden bei einer Temperatur von tiber 1.000 °C
sowie die damit verbundenen elektromagnetischen Felder der Heizleiter einschlief3-
lich der Vakuumpumpen erfordert eine Anpassung des Messaufbaus. Hierzu ist der
Schaltplan in Abbildung 7.1 dargestellt. Die elektromagnetischen Felder induzieren
Storspannungen in die Messleitungen, die den Spannungsabfall an der Loétnaht

tiberlagern und eine prazise Interpretation bei einem zu geringen Priifstrom
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beeintrachtigen. Aus diesem Grund wird eine externe Stromquelle I vom Typ
PeakTecH 1530 verwendet. In Folge der Erwdarmung der Messleitungen steigt der
innere Widerstand der Leitungen an, wodurch der Priifstrom nicht konstant bleibt.
Um dennoch zu jedem Zeitpunkt den exakten Priifstrom zu kennen, ist aufderhalb des
Ofens ein Leistungswiderstand R; in den Stromkreislauf integriert, an dem kontinuier-
lich der Spannungsabfall U; gemessen wird. Da die Temperatur an diesem Widerstand
uber den Messzeitraum nahezu konstant ist, verandert sich dieser Widerstand nicht,
so dass liber das Ohm’sche Gesetz hier die exakte Stromstadrke I¢ des Stromkreislaufes
zu der Messung fiir eine prazise Widerstandsmessung im Ofen berechnet werden
kann. Die Messleitungen werden iliber vakuumdichte Adapter in die Ofenkammer
gefiihrt. Hier wird der Widerstand der Lotnaht R, liber das Spannungssignal U,
bestimmt. Zusatzlich findet an einer Referenzprobe Rr eine Kontrollmessung Uk statt.
Die Referenzprobe wird durch Kontaktierung des Probenhalters hergestellt und dient
zur Feststellung, ob die Widerstandsanderung an der Lotnaht in Folge des Lotprozes-

ses oder durch den Ofeneinfluss stattfindet.

;

A
Ru UL Ilc
Rr R; Strommessung
R, Létnaht

Rr Referenz

Ofen

Abbildung 7.1  Schaltplan zur Untersuchung des elektrischen Widerstandes beim Loten in einem
Vakuumofen

In Abbildung 7.2 ist die Probenhalterung zur Durchfiihrung der Loétexperimente
dargestellt. Die Werkstoffe werden zwischen dem Boden und Deckel auf einem

Absatz platziert, damit geniigend Platz fiir die Messleitungen vorhanden ist. Zur
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Fixierung sind in der Halterung Bohrungen vorhanden, in die Zylinderstifte gesteckt
werden. Als Anpresskraft geniigt das Gewicht des Deckels. Deckel und Boden sind aus
dem austenitischen Edelstahl X5CrNi18-10 hergestellt, so dass eine Gitterumwand-
lung wahrend des Lotprozesses die Messung nicht zusatzlich tiberlagert. Damit der
Prifstrom durch die Probe und nicht teilweise entlang der Fiihrungen flief3t, bestehen
die Zylinderstifte aus Aluminiumoxid (Al203). Weiterhin wurde fiir die Temperatur-

messung ein Thermoelement direkt an der Probe platziert.

=

Deckel —»

Keramische Zylinderstifte —»

Probekorper

Boden —»

Abbildung 7.2  Probenhalterung zur in-situ Widerstandsmessung beim Loten

Fiir die Untersuchung wurde ein Vakuumofen vom Typ EU 80/1H der Fa. Schmetz
verwendet. Da es sich bei dieser Betrachtung um eine grundlegende Analyse des
Messaufbaus handelt, wurde Reineisen an das Hartmetall vom Typ K20 gelotet. Als
Lotwerkstoff wurde eine 50 um dicke Kupferfolie zwischen die Werkstoffe eingelegt.
Hierdurch sollte neben einer Legierungsbildung im Lotgut zwischen Eisen, Kupfer
und Kobalt auch unter bestimmten Prozessbedingungen ein Sprédphasenband an der

Hartmetall /Lot-Grenzflache entstehen.

Im Vakuum &ndert sich in Abhangigkeit des Systemdrucks die Verdampfungstempe-
ratur von Metallen, so dass bei ungiinstigen Prozessparametern der fliissige

Lotwerkstoff verdampft. Der Schmelzpunkt von Kupfer liegt bei 1085 °C, damit die
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Verdampfungstemperatur diesen Wert erreicht, miisste ein Atmospharendruck von
10-°mbar in der Ofenkammer erzeugt werden [183]. Somit wurde fiir den Lotprozess
eine Temperatur von 1150 °C bei einem Argon-Partialdruck von 10-2 mbar ausge-
wahlt, um ein Abdampfen des flissigen Lotwerkstoffes zu verhindern. Zusatzlich
wurde Argon als Schutzgasatmosphare genutzt, um eine Oxidation der Grundwerk-

stoffe zu verhindern.

7.2 Untersuchung der Grundwerkstoffe

Zur Funktionsiiberpriifung des entwickelten Messaufbaus wurden zundchst
Testmessungen an den verwendeten Grundwerkstoffen unter Lotbedingungen
durchgefiihrt [184]. Da bei der Messung an den Grundwerkstoffen keine Lotung
erfolgte, wurden die vier Kontakte direkt an die Probe geschweifdt. Die Werkstoffe
wurden unter Argon Partialdruck von 10-2 mbar bis auf 1150°C mit einer Heizrate
von 10 K/min. erhitzt und fiir 30 Minuten gehalten. Wahrend der Warmebehandlung
wurden kontinuierlich die Messwerte mit einer Abtastfrequenz von 5 Hz aufgezeich-

net.

7.2.1 Reineisen

In Abbildung 7.3 a) ist der Verlauf des elektrischen Widerstandes des Reineisens
wahrend der Warmebehandlung und in Abbildung 7.3 b) die Steigung des Widerstan-
des (dR/dt) dargestellt. Von der Raumtemperatur aus beginnend steigt der
elektrische Widerstand anndahernd proportional bis zu einer Temperatur von etwa
400 °C linear an und verandert daraufhin den Verlauf zu einem exponentiellen
Wachstum, das selbst tiber die Haltezeit von 30 Minuten anhalt. Den hochsten
Widerstand erreicht die Messung erst knapp nach der Haltezeit, als im Ofen die
Temperatur bereits wieder fallt. Weiterhin ist zu erkennen, dass der elektrische
Widerstand nach der Warmebehandlung ein hoheres Niveau eingenommen hat. So
betrug vor der Warmebehandlung bei einer Bezugstemperatur von 40 °C der
elektrische Widerstand 199,3 pQ und fiel bei der Abkiihlung bei gleicher Temperatur
auf einen Wert von 329,3 pQ. In Diagramm (b) der Abbildung 7.3 fiir die Widerstand-
sinderung konnen wahrend der Aufheizphase zwei Peaks identifiziert werden, die

bei der Curie- und der Austenitisierungstemperatur auftreten.

147



In situ Widerstandsmessung

1.200 3,0x10°
= E — Temperatur |3 , m
o 1.000 — Widerstand |3 25d0° @
e o - ~
» 800 42,0x10° =
2 £ 3 —s
© 600 - - 1,5]110]‘:_0‘5:
o o 3 1]
E- 400 4 1,0x10? ﬁ
5 ool Jsom0: B
F 200F _Fsoxa0t 3

E i 0

1.200 1610° o
—1.000 C 1 — Temperatur ] &
9 E — Widerstandsanderung  4x10° g
5 S0F J20: 88
T 600 ] 2
E- a00 F 1° 2%
& 200F _ 1 o -2x10% g

C T . =]
= L 1 1 1 1 1 1 T .ax10 @
400 500

Zeit [Min.]

Abbildung 7.3  Elektrische Widerstandsmessung (a) wahrend der Warmebehandlung von Reineisen
und die abgeleitete Differentialkurve (b)

Der elektrische Widerstand verlauft nicht synchron zu dem Temperaturverlauf. Die
Anderung von einem proportionalen hin zu einer exponentiellen Zunahme und, dass
der Widerstand auch in der Haltezeit und noch zu Beginn der Abkiihlung weiter
ansteigt, deuten auf einen Zusammenhang zwischen einer Anderung des Werkstoffge-

fliges durch die Warmebehandlung und dem elektrischen Widerstand hin.

Aus diesem Grund wurde das Geflige metallographisch prapariert und mit dem

Gefiige des Ausgangszustandes in Abbildung 7.4 verglichen.

40 pym 40 ym

Abbildung 7.4 Lichtmikroskopie des Reineisens im Ausgangszustand (a) und nach der Warmebe-
handlung (b); Nital-Atzung zur Visualisierung der Korngrenzen

Im Ausgangszustand (a) lasst sich aufgrund der Form der einzelnen Korner eine

Walzstruktur erkennen. So sind die Korner in ihrer geometrischen Auspragung in
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horizontaler Richtung deutlich langer als in vertikaler Richtung. Aufierdem sind
zahlreiche carbidische Ausscheidungen durch die Atzung in den Kérnern zu
erkennen. Durch die Warmebehandlung wird das Eisen austenitisiert und erfahrt
aufgrund der Dauer der Warmebehandlung eine deutliche Kornvergroberung, so dass
nun die Korngrofie zwischen 30 pm und 80 pm betrdgt. Im warmebehandelten
Zustand konnen auch vereinzelte dunklere Perlitkérner im Gefilige identifiziert
werden. Die Beschaffenheit des Gefliges ldsst zunachst vermuten, dass eine Verringe-
rung des elektrischen Widerstandes eintreten muss, da durch die Rekristallisation
des urspriinglichen Gefiiges sowohl die Versetzungsdichte abgenommen haben muss,
als auch weniger Korngrenzen den Elektronenfluss behindern. Dies steht allerdings
im Widerspruch zu dem deutlichen und auch reproduzierbaren Anstieg des elektri-
schen Widerstandes vor und nach der Warmebehandlung. In Bezug auf den
Widerstand ist festzustellen, dass insbesondere reine Stoffe die hochste elektrische
Leitfahigkeit besitzen [80]. Kleinste Verunreinigungen behindern im Kristallgitter die
Bewegung der freien Elektronen. Die Anderung des Gefiiges und folglich der Anstieg
des elektrischen Widerstandes lassen daher darauf schlief3en, dass ein anderer Effekt
fir die Widerstandserhohung verantwortlich ist. Fiir die Messung wurden wie bereits

in Kapitel 5 Nickeldrahte fiir die Kontaktierung der Proben verwendet.
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Abbildung 7.5 Berechnete Festkorperdiffusion von Nickel in Eisen an der Kontaktstelle zwischen
dem Messdraht und dem Substrat

Aus diesem Grund wurde die Diffusion des Nickels in das Eisen an der Grenzflache fiir
verschiedene Diffusionszeiten und Temperaturen mit Hilfe der Fick’'schen Gesetze

kalkuliert, siehe Abbildung 7.5. Prinzipiell fand auch eine Diffusion des Eisens in die
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Nickeldrahte statt, allerdings hat diese Diffusion keine messtechnische Bedeutung, da
die Spannungsmessung nur das Potentialfeld im Grundwerkstoff misst und die
Leitungs- bzw. Ubergangswiderstinde bei der 4-Leiter-Technik vernachlissigt
werden konnen (siehe Abschnitt 2.4.3). Die Berechnung belegt, dass insbesondere ab
einer Temperatur oberhalb von 1.000 °C, wie sie bei der Warmebehandlung vorlag,
eine wahrnehmbare Diffusion des Nickels in das Eisen stattfindet, so dass bereits
nach 30 Minuten Haltezeit das Nickel bis zu 5 pm tief in das Gefiige des Eisens
eingedrungen ist. Diese Infiltrierung fand an allen 4 Messkontakten statt, wobei fiir
die Untersuchung des elektrischen Widerstandes die Kontakte der Spannungsmes-
sung von entscheidender Bedeutung sind. So scheint dieser Diffusion bzw.
Mischkristallbildung einen deutlich messbaren Effekt auf den Widerstand zu haben
und im Endergebnis auch eine stirkere Wirkung zu haben als die Barrieren, die durch
die Korngrenzen und Versetzungen im gesamten auf der Messstrecke liegenden
Gefiige abgebaut werden. Durch die Diffusion des Nickels in das Eisen lasst sich auch
bei Erreichen der Prozesstemperatur von 1085 °C weiterhin ansteigende Widerstand

erkldren, der offenbar erst bei einer Temperatur von knapp 850 °C beginnt zu sinken.

Diese Untersuchung belegt somit, dass es einerseits moglich ist, die Widerstandsan-
derung in einer Vakuumatmosphare im Ofen bei Temperaturen oberhalb von 1000 °C
mit Hilfe des entwickelten Aufbaus zu messen. Die Diffusion an den Messkontakten
fiihrte zu einer hoheren Widerstandsinderung des Gefliges als die eingetretene
Rekristallisation. Das Messverfahren sollte daher zur Beobachtung eines Lotprozes-

ses geeignet sein.

7.2.2 Hartmetall K20

In Abbildung 7.3 (a) ist die Widerstandsmessung wahrend der Warmebehandlung
des Hartmetalls dargestellt. Mit der Temperatur nimmt der elektrische Widerstand
des Hartmetalls zu. Wahrend die Temperaturmessung in der Heizphase von
25 Minuten bis ca. 131 Minuten linear mit einer Heizrate von 10 K/Min ansteigt,
verldauft die Kurve des elektrischen Widerstandes exponentiell. Bei einer Zeit von
131 Minuten erreicht der Ofen mit 1085 °C die maximale Prozesstemperatur und die
Ofensteuerung halt die Temperatur fiir 30 Minuten. Im Gegensatz zur Temperatur
steigt der elektrische Widerstand des Hartmetalls in gleicherweise wie bei der

Messung an Reineisen (vgl. Abbildung 7.3) weiter an.
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Abbildung 7.6  Elektrische Widerstandsmessung (a) wahrend der Warmebehandlung von Hartmetall
K10 und die abgeleitete Differentialkurve (b)

Um das Verhalten des Widerstandes besser beurteilen zu konnen, ist in Abbil-
dung 7.3 (b) daher das Differential des Widerstandes (dR/dt) tiiber die Zeit
aufgetragen. Bevor die Temperatur 1085 °C erreicht ist, nimmt die Steigung des
Widerstandes kontinuierlich zu. Zu Beginn der Haltephase existiert ein Wendepunkt
(A) in der Ableitung der Widerstandskurve und die Steigung des elektrischen
Widerstandes erfahrt ihr Maximum etwa zur Halfte der Haltezeit (B) und sinkt von
hier an nahezu linear. Zum Ende der Haltezeit bei etwa 163 Minuten beginnt die
Abkiihlung, so dass die Temperatur exponentiell abnimmt. Zu diesem Zeitpunkt
knickt die Kurve der Widerstandsanderung weiter ein und nahert sich rasch der
Nulllinie, so dass der Widerstand ab einer Zeit von etwa 170 Minuten und somit

knapp 7 Minuten nach Beginn der Abkiihlung zu fallen beginnt.

Zu Beginn der Messung besafd der Widerstand des Hartmetalls einen Wert von
91,9 uQ. Als die Hartmetallprobe wieder auf Raumtemperatur abgekiihlt war, lag der
elektrische Widerstand einen Wert von 149,1 uQ). Die Warmebehandlung des
Hartmetalls fiihrte somit zu einem merklichen Anstieg des elektrischen Widerstan-
des. Beim Vergleich der Zustdnde vor und nach der Wairmebehandlung des
Hartmetalls in Abbildung 7.7 ist eine Veranderung des Gefiiges zu erkennen. So sind
im Ausgangszustand zahlreiche kleinkérnige Carbide im Hartmetall zu sehen,
wahrend nach der Warmebehandlung eine Vergroberung des Gefliges eingetreten ist.
Aufierdem bildet sich, vgl. das Zustandsdiagramm in Abbildung 2.6, ein Mischkristall

aus, der bei 1150 °C bereits eine Loslichkeit von annahrend 5 Gew.-% von WC im
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Kobalt aufweist, wodurch eine intensivere Durchmischung der Bestandteile
stattfindet und somit auch die elektrische Leitfahigkeit gesenkt wird. Dies fiihrte
letztendlich zu der Erh6hung des Widerstandes in Folge der Warmebehandlung.
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Abbildung 7.7 Anderung des Gefiiges des Hartmetalls im Ausgangszustand (a) und nach der
Warmebehandlung (b)

Somit konnte die Funktionstiichtigkeit des Messaufbaus auch am Hartmetall
bewiesen werden. Als Ergebnis der Warmebehandlung lasst sich wie bereits beim
Reineisen ein Anstieg des elektrischen Widerstandes aufgrund einer Gefligedanderung
identifizieren. Mit Hilfe der zeitlichen Ableitung der Widerstandskurve ist eine
deutlich prazisere Interpretation der Messsignale moglich, so dass diese auch fiir die

folgenden Untersuchungen verwendet wird.

7.2.3 Ergebnisdiskussion

Der fiir die in situ Untersuchung entwickelte Aufbau konnte anhand der vorgenom-
menen Messungen an den Grundwerkstoffen erfolgreich getestet werden. Die
Konstruktion erlaubt eine reproduzierbare Messung des elektrischen Widerstandes
wahrend der Warmebehandlung im Vakuum. Trotz der elektromagnetischen Felder
der Heizleiter bleiben die Messwerte stabil, um elektrische Widerstandsanderungen

im pQ-Bereich aufzuldsen.

Grundsatzlich folgt der elektrische Widerstand dem Temperaturverlauf im Ofen,
allerdings wandelt sich die lineare Widerstandszunahme kontinuierlich zu einer

exponentiellen Steigung sowohl beim Eisen als auch beim Hartmetall. Bei Erreichen
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der Prozesstemperatur steigt der Widerstand weiter an, wahrend die Temperatur
konstant gehalten wird. Selbst unmittelbar nach Beginn der Abkiihlung wachst der
elektrische Widerstand kurzzeitig bei beiden Werkstoffen noch weiter. Erst nachdem
sich die Temperatur deutlich von der maximalen Prozesstemperatur entfernt hat,
beginnt auch der elektrische Widerstand zu fallen. Weiterhin wurde festgestellt, dass
bei beiden Werkstoffen der Widerstand nach der Warmebehandlung deutlich héher
war als der Ausgangswiderstand. Die im Anschluss erfolgte metallographische
Untersuchung belegt, dass die Gefligednderung eine Widerstandserhohung zur Folge
hat und somit den Verlauf wahrend der Warmebehandlung beeinflusst. So besitzen
Reinmetalle die hochste elektrische Leitfahigkeit und durch die Stoérungen des
Kristallgitters werden die freien Elektronen an ihrer Bewegung gehindert, so dass der

Widerstand ansteigt.

Somit ist der Messaufbau prinzipiell geeignet, um im Folgenden die Anderung des

elektrischen Widerstandes wahrend des Lotens aufzunehmen und zu beurteilen.

7.3 Untersuchung des Fiigeprozesses

Basierend auf den Erkenntnissen, die anhand der Untersuchung der Grundwerkstoffe
gewonnen wurden, werden in diesem Abschnitt die Messreihen [184] fiir die
Untersuchung des eigentlichen Lotprozesses zwischen Hartmetall und Reineisen
vorgestellt und diskutiert. Insbesondere werden hier die Unterschiede in den
Messkurven bei den unterschiedlichen Haltezeiten von 5 und 90 Minuten bei einer
Prozesstemperatur von 1150 °C diskutiert. Die Substrate wurden mit einer Kérnung
von 1200 um geschliffen und mit einer Diamantsuspension poliert, um eine moglichst
ebene und saubere Kontaktflache zwischen den Werkstoffen herzustellen. Mit einer
Heizrate von 10 K/Min. wurde auf 500 °C bei einem Vakuum von 10-> mbar aufge-
heizt und die Temperatur gehalten, damit der gesamte Messaufbau durchwarmt
wurde. Anschlief3end wurde mit dem Zufluss von Argon ein Vakuum von 10-2 mbar
eingestellt, um eine Verdampfung des Kupferlotes bei der Prozesstemperatur zu

verhindern und der Ofen mit einer Heizrate von 10°K/Min erwarmt.
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7.3.1 Reineisen an WC-Co mit 5 Min. Haltezeit

In Abbildung 7.8 sind die Ergebnisse der Messung in dem fiir die Auswertung des
Lotprozesses relevanten Bereich dargestellt. In der Zeit vom Start der Messung bis
zur 160. Minute wurde dem System genug Zeit gegeben, sich zu stabilisieren.
Insbesondere durch die Herstellung eines Vakuums und dem Einschalten der

Heizelemente werden Storsignale in die Messleitungen induziert.
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Abbildung 7.8 In situ Widerstandsmessung K10-Cu-Fe bei 1150°C und 5 Minuten Haltezeit
a) Widerstandsverlauf {iber die Zeit; b) Anderung des Widerstandes

Die Skalierung des Diagramms wurde auf den Bereich in der Heizphase angepasst, so
dass der Anfangswiderstand von 0,163 () aufderhalb des dargestellten Bereiches liegt.
Zu Beginn der Messung ist ein deutlicher Abfall des elektrischen Widerstandes bis zu einer
Zeit von etwa 180 Minuten zu sehen, wobei ein Minimum von etwa 1,2 m{) am Punkt A
erreicht wird. Ab diesem Zeitpunkt beginnt der elektrische Widerstand im Lotsystem
kontinuierlich zu steigen. Die Steigung verlauft zunachst linear, jedoch dndert sich
dieses Verhalten nach einer Unstetigkeit in Punkt B zu einem deutlichen exponentiel-
len Wachstum, das nicht der linearen Heizrate der Prozessregelung folgt. In Punkt C
ist schliefdlich die Schmelztemperatur des Kupferlotes erreicht, das eine kurze
Rastlinie in der Widerstandsmessung liefert. Nach Erreichen der Prozesstemperatur

von 1150 °C wachst die Steigung des Widerstandsverlaufes weiterhin, obwohl die

154



In situ Widerstandsmessung

Temperatur konstant bleibt. Der Kurvenverlauf der Widerstandsanderung beginnt in
Punkt D abzuflachen, bevor am Ende der Haltezeit bzw. mit Beginn der Abkiihlung ein
deutlicher Peak zu erkennen ist und der elektrische Widerstand weiter zunimmt. Ein
ausgepragtes lokales Maximum in der Widerstandsmessung ist bei Punkt E zu sehen,
wenn die Widerstandsanderung einen Vorzeichenwechsel erfahrt. Dieser Zeitpunkt
liegt knapp 20 Minuten nach Beginn der Abkiihlphase. Von hier an fallt der Wider-
stand kontinuierlich bis die Ofenatmosphdre wieder Raumtemperatur erreicht hat.
Als Endwert wurde ein Widerstand von 6 pQl gemessen, so dass sich eine Verringe-

rung des Widerstandes um 5 Zehnerpotenzen stattgefunden hat.

K10

MK(Cu, Co)

MK(Fe, Cu, Co) o

Fe

Abbildung 7.9  Gefiige der Lotung des Werkstoffsystems K10-Cu-Fe bei 1150 °C und 5 Minuten [184]

In Abbildung 7.9 ist das Gefiige der Lotung dargestellt. Der Filigeprozess hat einen
dichten Verbund zwischen den Werkstoffen bewirkt, so dass weder Poren oder
andere Unregelmafiigkeiten zu erkennen sind. Auf der Seite des Reineisens wurden
einzelne Korner von dem fliissigen Lot entlang der Korngrenzen herausgeldst
(Punkt F) und von der Schmelze aufgenommen. Im unteren Bereich des Kupferlotes
sind im Querschliff nur wenige der eisenhaltigen Phasen zu sehen. Stattdessen steigt
die Konzentration dieser herausgelosten Phasen zum Hartmetall hin. Der abgelaufene

Mechanismus wird von Thorson [87] wie folgt beschrieben:
e Das fliissige Kupfer kann sowohl Eisen (vgl. Abbildung 7.10) als auch Kobalt

aufnehmen, wobei sich das Eisen deutlich schneller in die Schmelze diffun-

diert.
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e Innerhalb der Mischungsliicke zwischen Solidus- und Liquiduslinie im Pha-
sendiagramm scheiden sich nun aus der Schmelze feste Mischkristalle
bestehend aus Eisen und Kobalt aus. Aufgrund der geringen Losungsrate des
Kobalts scheiden diese Mischkristalle an der Grenzflache zwischen Hartmetall
und fliissigen Lot aus.

e Wachsen diese Kristallite bis hin zum Reineisen bzw. Stahl entstehen soge-
nannte Briicken auf denen der Kohlenstoff vom Hartmetall hin zum Eisen
diffundieren kann. Hierdurch verarmt das Hartmetall an Kohlenstoff und es

entstehen sprode n-Carbide.

Die Entstehung und das Wachstum dieser Mischkristalle muss noch vor der Erstar-
rung nicht zum Erliegen gekommen sein. Der Verlauf der Widerstandsmessung zeigt
diesbezliglich namlich, dass der Widerstand nach Erreichen der Haltezeit noch weiter
stieg und erst knapp 20 Minuten (siehe Punkt E von Abbildung 7.8) beginnt dem
Temperaturverlauf zu folgen. Am Hartmetall selbst bildete sich ein durchgangiger
Mischkristall mit einer Schichtdickte von ca. 10 um aus. Auch hat sich die Breite des
gesamten Lotgutes durch die Erosion an der Eisenoberfliche und einhergehende

Aufnahme in das fliissige Lot von urspriinglich 50 pm auf 140 pm erweitert.
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Abbildung 7.10 Phasendiagramm von Eisen und Kupfer
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Das Phasendiagramm von Eisen und Kupfer belegt, dass sowohl Eisen im Austenit
einen Mischkristall mit Kupfer bildet als auch Kupfer Eisen aufnehmen kann, siehe
Abbildung 7.10. Eine EDX-Analyse der verschiedenen Lotgutbestandteile ergab, dass
im Kupferlot geringe Mengen von knapp 1 bis 2 Gew.-% des Eisens gelost wurden
und auch die herausgelosten Eisenkdérner knapp 12 Gew.-% Kupfer aufgenommen
haben (vgl. Abbildung 7.9).

Der elektrische Widerstand stieg kontinuierlich tiber die Haltezeit und sogar dariiber
hinaus an (vgl. Abbildung 7.8). Die Diffusion bzw. der Mischkristallbildung zwischen
Fe, Co und Cu kann hierfiir als Ursache angesehen werden, da die infiltrierenden
Fremdatome das ideale Kristallgitter storen. Dies behindert die Bewegung der
Elektronen, wie es bereits in Abschnitt 7.2.1 beobachtet wurde, und fithrt somit zur
Erh6hung des Widerstandes. Auch der einsetzende exponentielle Anstieg des
Widerstandes wahrend der Aufheizphase kann ein Indikator fiir eine Festkorperdif-
fusion in Form beginnender Platzwechselvorgidnge entlang der verschiedenen
Grenzflachen sein.

Eine Bildung von n-Carbiden an der Grenzfliche des Hartmetalls konnte weder im
REM noch mittels Murakami-Atzungen nachgewiesen werden. Durch die Bildung des
eisenhaltigen Saums an der Grenzfliche zum Hartmetall ist zwar eine notwendige
Bedingung erfiillt, damit sich n-Carbide im Lotgut bilden, allerdings war die Haltezeit
mit 5 Minuten ausreichend kurz gewahlt. Auflerdem sind auch keine Mischkristall-
briicken vom Hartmetall hin zum Reineisen zu finden, die eine Diffusion des

Kohlenstoffs aus dem Hartmetall heraus nach Thorson [87] beschleunigt hatte.

7.3.2 Reineisen an WC-Co mit 90 Min. Haltezeit

In Abbildung 7.10 ist die Messung des elektrischen Widerstandes (a) fiir eine
Haltezeit von 90 Minuten und die zeitliche Anderung des Widerstandes (b) darge-
stellt. Auch hier ist das Diagramm auf den fiir den Lotzyklus relevanten Bereich in
einer Zeit von der 50. Minute bis zur 500. Minute beschrankt, so dass der Anfangswi-
derstand von 143 m{) auch zur besseren Skalierung der y-Achse nicht im Diagramm
dargestellt ist.

Zu Beginn des Prozesses verhdlt sich der elektrische Widerstand ahnlich der
Messung, wie sie zuvor bei einer Haltezeit von 5 Minuten beobachtet wurde. Mit

Einsetzen der Heizung fallt der elektrische Widerstand rasch auf ein lokales Minimum
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von 170 pQ am Punkt A. Von hier an steigt der Widerstand nahezu konstant bis etwa
zur 140. Minute am Punkt B. Dort setzt wieder ein exponentielles Wachstum, was
insbesondere durch den linearen Anstieg in dem Diagramm der Widerstandsande-
rung in (b) zu sehen ist. Bei Erreichen der Schmelztemperatur des Lotes kann ein

kleiner Peak an Punkt C identifiziert werden, woraufhin die Steigung weiter zunimmt.
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Abbildung 7.11 In situ Widerstandsmessung K10-Cu-Fe bei 1150°C und 90 Minuten Haltezeit
a) Widerstandsverlauf iiber die Zeit; b) Anderung des Widerstandes

Die hochste Steigung erfahrt die Widerstandsmessung beim Erreichen der Haltezeit.
Von hier an wachst zwar der Widerstand weiter, allerdings nimmt die Steigung tiber
den Bereich der Haltezeit kontinuierlich ab, so dass der elektrische Widerstand am
Ende der Haltezeit nicht mehr steigt (Punkt D). Mit Einsetzen der Abkiihlung tritt in
der Widerstandsmessung ein leichter Ausschlag am Punkt E auf, der allerdings auch
in der im Ofen durchgefiihrten Referenzmessung an einem Festkorper zu beobachten
war, so dass dieser Peak nicht auf den Fligeprozess, sondern auf das Abklingen der
elektromagnetischen Felder im Ofen zuriickzufiihren ist. Ansonsten folgt der
elektrische Widerstand der Temperatur, so dass beide exponentiell sinken. In der
Kurve der Widerstandsdanderung sind im Vergleich zur vorherigen Untersuchung
tiber die gesamte Abkiihlung leichte Unstetigkeiten (z.B.: Punkt F) zu beobachten, die

in Abbildung 7.8 nicht zu sehen sind und daher ein Hinweis auf Vorgange im Lotgut
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sein konnen. Der elektrische Widerstand betrdagt am Ende dieser Messung 122 uf)
und ist damit deutlich hoher als bei der vorherigen Messung.

In Abbildung 7.12 ist das Gefiige der Lotnaht mit einer Haltezeit von 90 Minuten auf
1150 °C dargestellt. Eine ausgepragte Grenzschicht zwischen dem metallischen
Fligepartner und dem Lot ist mittels der riickgestreuten Elektronen im REM nicht zu
identifizieren, so dass hier eine sehr starke Diffusion des Eisens in das Lot erfolgt sein

muss.
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Abbildung 7.12 Gefiige der Lotung des Werkstoffsystems K10-Cu-Fe bei 1150 °C und 90 Minuten
Haltezeit; links: Uberblickaufnahme des Lotguts, rechts: Vergréflerung der Hartme-
tallgrenzflache mit einem n-Carbidband [184]

Aufderdem sind sehr viele Lunker im Lotgut entstanden. Mittels der EDX-Analyse
konnte festgestellt werden, dass die Konzentration an Kupfer vom Eisen hin zur
Hartmetallgrenzflache stetig zunimmt. An der Grenzflache besitzt das Gefiige einen
Kupferanteil von 10 Gew.-% und kann erst nach 150 um in Richtung des metallischen
Grundwerkstoffs nicht mehr nachgewiesen werden. Unter Berticksichtigung des
Phasendiagramms von Abbildung 7.10 und der langen Haltezeit muss daher eine
isotherme Erstarrung des Lotguts in Folge der Diffusionsvorginge stattgefunden
haben. Das fliissige Kupfer infiltrierte wieder an den Korngrenzen des Reineisens und
loste die Koérner kontinuierlich heraus. Aufgrund der Temperatur von 1150 °C
besafden die Korner des Eisens ein austenitisches Geflige und konnten daher bis zu
7,8 Gew.-% an Kupfer aufnehmen. Uber die Haltezeit von 90 Minuten muss somit das
ganze Kupfer von dem festen, im fllissigen Lot schwimmenden, Austenit geldst
worden sein, wie es sich sowohl im Gefiige der Lotnaht als auch in der Widerstands-

messung durch den in Sattigung gehenden Widerstand gezeigt hat.
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Im rechten vergrofderten Ausschnitt von Abbildung 7.12 ist zu sehen, dass an der
Grenzflache im Hartmetall ebenfalls eine Reaktion stattgefunden hat. So existieren
nicht mehr einzelne kleine WC-Koérner, die in einer Kobaltmatrix eingebettet sind.
Stattdessen hat sich ein knapp 10 pm grofdes n-Carbidband ausgebildet, das auch mit
Hilfe der Murakami-Atzung bestitigt wurde. Direkt an der Grenzfliche zum Lotgut ist
dieses Band nahezu homogen und wird nur von einzelnen Hohlrdumen durchzogen,
die in Folge des Kirkendall-Effekts bei der Bildung des n-Carbids an den Phasengren-
zen zwischen den WC-Koérnern und der Hartmetallmatrix entstanden sein kénnen.
Knapp 5 pm oberhalb der Grenzflache sind noch einzelne WC-Kérner innerhalb des
Sprodphasenbandes zu erkennen, die allerdings ihre kantige Form verloren haben

und deutlich abgerundet sind.
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Abbildung 7.13 Anderung der Gitterkonstante in Abhingigkeit der Temperatur von Reineisen und
einem Eisen-Mischkristall mit 10 Gew.-% Kupfer

Die Lunker im Lotgut sind auf die Schrumpfung der einzelnen Kristalle wahrend der
Abkiihlung zurilickzufithren. Hierzu wurde mit Hilfe der Simulationssoftware
Thermo-Calc in Abbildung 7.13 die thermischen Ausdehnungskoeffizienten vom
Reineisen als auch des austenitischen Mischkristalls berechnet. Die unterschiedlichen
Gitterkonstanten auf dem hohen Temperaturniveau, die sich mit fortschreitender
Abkthlung annahern, fithren in Kombination mit der bei unterschiedlichen Tempera-
turen stattfindenden allotropen Umwandlung der Gitterstrukturen zu thermischen

Eigenspannungen innerhalb des Lotguts. Weiterhin erfolgt durch die Prozessfithrung
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des Ofens eine gerichtete Abkiihlung von der Bauteiloberflache ins Innere, wodurch
das Gefiige an den Korngrenzen unter Zugspannungen stand und somit die Lunker-
bildung verstarkt. Aufgrund der bei der Abkiihlung sich aufbauenden thermischen
Eigenspannungen beginnt ein Riss von einem Lunker im Lotgut ausgehend und
verlauft nahezu gerade durch das Spréodphasenband. Der Riss trifft auf einzelne WC-
Koérner und orientiert sich interkristallin entlang der Grenzfliche zwischen den WC-
Koérnern und dem Sprédphasenband. Die Rissausbreitung kam erst im Hartmetall
zum Erliegen, das ein dem Ausgangszustand vergleichbares Gefiige aufweist. Sowohl
die Lunkerbildung als auch die Risse konnen eine Erkldrung fiir die Unstetigkeiten in
der Widerstandsanderungskurve wahrend der Abkiihlphase sein, die bei einer
Haltezeit von 5 Minuten nicht aufgetreten sind, da diese eine Verschlechterung des

Widerstandes bewirken.

7.4 Diskussion

Der entwickelte Messaufbau konnte erfolgreich eingesetzt werden, um das Verhalten
des elektrischen Widerstandes wahrend einer Lotung im Vakuum zwischen einem
Hartmetall und Reineisen zu analysieren. Die gewdhlten Prozessparameter erzeugten
sowohl einen festen Werkstoffverbund, offenbarten aber auch signifikante Unter-
schiede im Verlauf der Widerstandsmessung, die mit Hilfe der Analyse des Lotgutes
erklart werden konnten. Wahrend bei den Messungen an den Grundwerkstoffen in
Abschnitt 7.2 jeweils die elektrischen Widerstainde nach der Warmebehandlung
immer hoher lagen, trat beim Loten in beiden Messreihen eine deutliche Reduzierung
des Widerstandes auf. Aus diesem Grund hat das Verhalten des Widerstandes im
Lotgut selbst einen grofderen Einfluss auf die Messung als die Veranderung des
Widerstandes in den Grundwerkstoffen und legt somit die Basis fiir die folgende
Diskussion.

In Tabelle 7.1 sind die Widerstandswerte fiir die beiden Messreihen der Létungen zu
Start der Messung Rs:art, am Ende Rende und zum Zeitpunkt A Ry, als der Widerstand
nach ca. 200 Minuten bei der Lotung mit einer Haltezeit von flinf Minuten und nach
80 Minuten bei einer Haltezeit von 90 Minuten auf ein lokales Minimum gefallen war,

gegeniibergestellt.
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Tabelle 7.1: Gegentiberstellung der elektrischen Widerstande der in situ Untersuchung
Haltezeit Rstart [Q] Ra [Q] Rende [2]
5 Minuten 0,163000 0,000130 0,000006
90 Minuten 0,143000 0,000170 0,000122

Beginn der Messung

Die Widerstande zu Beginn der Messung liegen im m{)-Bereich und unterscheiden
sich fiir beide Messreihen nur um 20 m{). Dies kann durch eine geringe Varianz in der
Kontaktierung als auch der Oberflachenbeschaffenheit liegen und ist vernachlassig-
bar klein, wenn die Startwerte mit den finalen Widerstanden Rgnq4e verglichen werden.
Die beiden Werte fiir R4 sind im Gegensatz zu Rs:r: bereits um sechs Zehnerpotenzen
gesunken. Eine Erklarung fiir dieses Absinken liegt in der Evakuierung der Ofenkam-
mer und der einsetzenden Warmebehandlung. Durch die Verringerung des
Atmosphirendrucks sinkt der Ubergangswiderstand an den Grenzflichen zwischen
Grundwerkstoff und Lotfolie. Weiterhin kann eine Kontaktierung durch erste
einsetzende Diffusionsprozesse bzw. Platzwechselvorgange an den metallisch blank
praparierten Grenzflachen in Folge der Temperaturentwicklung bis 500 °C einsetzen.
Diese Erzeugen zwar keinen festen Fiigeverbund, sollten aber fiir diese signifikante
Reduzierung des Widerstandes ausreichen. Eine dhnliche Beobachtung konnte bei
einer vorangegangenen Untersuchung festgestellt werden [185], bei der zwei Bleche
aus TiAl4Ve ohne Lotwerkstoff aufeinander gelegt wurden und wahrend der
Warmebehandlung sich der Widerstand ebenfalls verringert hat. Als die Proben aus
dem Ofen herausgenommen wurden, hielten die Platten zusammen, der Verbund

wies allerdings keine hohe Festigkeit auf.

Aufwdrmphase und Haltezeit

Wahrend der Hartmetall-Eisen Verbund erwarmt wird, folgt der elektrische
Widerstand der Temperatur nicht in einer linearen Abhdngigkeit, sondern die
Steigung des elektrischen Widerstandes nimmt kontinuierlich zu. Selbst das
Aufschmelzen des Lotes behindert diesen Verlauf kaum, sondern fiithrt nur zu einer
leichten Stagnation, die jedoch nur im Diagramm der Widerstandsanderung sichtbar
ist. Nach dem Aufschmelzen vergrofiert sich die Widerstandsdnderung nochmal

deutlich in beiden Messreihen und nimmt erst zu einem spdteren Zeitpunkt ab.
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Gerade bei einer Haltezeit von 90 Minuten ist zu sehen, wie der elektrische Wider-
stand durch die langere Temperatureinwirkung in Sattigung geht. Die
metallographische Untersuchung belegt, dass das Verhalten des elektrischen
Widerstandes sich als Maf? fiir den Fortschritt der Diffusionsprozesse eignet. Stieg der
Widerstand nicht mehr weiter, so zeigt der Querschliff, dass die Diffusion im Loétgut

nahezu abgeschlossen war.

Abkiihlung

Erst innerhalb der Abkiihlung begann der Widerstand abzunehmen und auf
Raumtemperatur wurde im Falle einer Haltezeit von 5 Minuten ein finaler Wider-
stand Rgnge von 6 pf) gemessen. Dieser Endwiderstand ist vom Niveau her
vergleichbar mit den Ergebnissen aus Kapitel 5, bei der Lotndhte mit einem Wider-
stand unterhalb von 10 pQ keine signifikanten Fehlstellen aufwiesen. Der
Endwiderstand bei einer Haltezeit von 90 Minuten liegt mit 122 pQ gleichfalls unter
dem Wert von Ry, allerdings fand keine Reduzierung um mehrere Zehnerpotenzen
statt, so dass dieser Widerstand auch aus Sicht der Ergebnisse aus Kapitel 5 als
aufderst kritisch zu bewerten sind. Dies bestdtigten zudem die Befunde an den
Schliffen, bei denen sowohl die Entstehung eines deutlichen n-Carbidbandes an der
Grenzflache des Hartmetalls nachgewiesen werden konnte als auch im Lotgut eine
starke Mischkristallbildung zwischen dem Kupfer und Eisen stattgefunden hat, so

dass kein reines Kupfer im Lotgut nachweisbar war.

Beim Betrachten der Widerstandsmessung wahrend der Abkiihlphase fallt weiterhin
auf, dass insbesondere bei der Messung mit einer Haltezeit von 90 Minuten Ausschla-
ge in der Widerstandsanderung einsetzen (Punkt F in Abbildung 7.11). Die
Abkiihlkurve der Lotung einer Haltezeit von 5 Minuten (vgl. Abbildung 7.8) weist
hingegen einen steten Verlauf auf. Eine Gegeniiberstellung der Querschliffe beider
Lotungen zeigt zudem, dass nur bei der 90-miniitigen Haltezeit Lunker entstanden
sind, die zudem Risse bis ins Hartmetall in Folge der thermischen Eigenspannungen
initiierten. So konnen diese Ausschldge wahrend der Abkiihlung als Hinweis fiir das
Entstehen von Hohlraumen oder gar Rissen innerhalb des Lotverbundes herangezo-

gen werden.

Zusammenfassend konnen drei Effekte definiert werden, die einen mafdgeblichen
Einfluss auf die Entwicklung des Widerstandes im Lotgut besitzen:
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Temperatur: wie aus der Metallphysik bekannt ist, bewirkt eine Erhohung der
Temperatur einen Anstieg des elektrischen Widerstandes im Werkstoff. Dieser
Effekt ist der gesamten Messung iiberlagert.

Mischkristallbildung: Die Reinmetalle besitzen grundsatzlich den geringsten
elektrischen Widerstand. Durch das Einsetzen von Diffusionsprozessen bilden
sich an den Grenzflichen Mischkristalle. Innerhalb der Mischkristalle ist das
atomare Gitter verzerrt, so dass die Bewegung der freien Elektronen behindert
wird und der elektrische Widerstand dadurch ansteigt. Dieser Effekt steigt
ebenfalls mit der Temperatur, da die Atome starker zur Diffusion angeregt
werden. Deutlich ausgepragt ist dieser Effekt beim geschmolzenen Lot, wie die
Diagramme der Widerstandsdnderung belegen. Die Zunahme des Widerstan-
des endet erst, wenn die Diffusionsprozesse zum Erliegen kommen.
Kontaktierung: die Herstellung eines stoffschliissigen Verbundes zwischen den
Fligepartnern fiihrt zu einer Reduzierung des elektrischen Widerstandes. Dies
wird insbesondere durch den rapiden Abfall des Widerstandes zu Beginn der
Messung im niedrigen Temperaturbereich bis 500 °C ersichtlich. In Folge von
Mikroverschweifdungen nimmt der Widerstand um mehrere 10er-Potenzen
ab. Eine weitere Reduktion des Widerstandes erfolgt erst nach dem Schmelzen
des Lotes und der dadurch einhergehenden vollstindigen Benetzung der
Grundwerkstoffe. Aufgrund der Uberlagerung der anderen metallphysikali-
schen Effekte (Temperatur und Mischkristallbildung) ist der Wechsel des
Aggregatzustandes des Lotes in der Messung meist nur in der Widerstandsan-
derung zu erkennen. Hinzu kommt, dass die Breite des Lotguts von wenigen
Mikrometern im Vergleich zur etwa 3 mm langen Messstrecke sehr klein ist.
Die Auswirkung der Reaktion ldsst sich dennoch sehr gut mit Hilfe der entwi-
ckelten Messtechnik darstellen.

Fehlstellen: entstehen wahrend der Abkiihlung im Fligeverbund Fehlstellen in
Form von Lunkern oder gar Rissen, haben diese auch einen Einfluss auf den
Widerstand. Da der Temperatureffekt allerdings die Messung iiberlagert, las-
sen sich diese meist nur im Diagramm fiir die Widerstandsianderung

identifizieren.
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Priifstrom

Abschliefend soll in diesem Abschnitt noch die Rolle des wiahrend der Messung
applizierten Priifstromes diskutiert werden. Grundsatzlich ist aus der Literatur
bekannt, dass Strome in elektrischen Leitern zur sogenannten Elektromigration
fiihren konnen. Die hochste Aufmerksamkeit erhdlt die Elektromigration bei der
Nutzung von Halbleitern bzw. integrierten Schaltungen [186], da sie die Zuverlassig-
keit und Lebensdauer integrierter Schaltungen maf3geblich beeintrachtigt. Bei der
Elektromigration wird der Materialtransport durch die im Werkstoff flieflenden
Elektronen angeregt, in dem diese ihren Impuls bei Kollision mit den lonen des
Metallgitters Ubertragen und hierdurch besonders an Storstellen des Gitters einen
Platzwechsel der Metallionen initiieren. In der Entwicklung von Computer Prozesso-
ren und anderen integrierten Schaltungen wurde beobachtet, dass solche
Platzwechselvorginge in einem fiir die Zuverlassigkeit der Baugruppen relevante
Grofdenordnung insbesondere bei Stromdichten von 10 A/cm-2 auftreten [187]. Auch
weichgelotete Fiigeverbindungen stehen im Fokus aktueller Forschungen, da die
Elektromigration auch eine Verdnderung im Gefiige des Lotguts hervorrufen kann

[188, 189].

Abbildung 7.14 Auswirkung auf die Fiigezone durch die Verwendung unterschiedlicher Priifstrome (0

bis 4,5 A) bei einer Haltezeit von 5 Minuten auf einer Prozesstemperatur von 1150 °C
[184]

Ublicherweise ist fiir eine messbare Auswirkung der Elektromigration eine elektri-
sche Beanspruchung des Bauteils von mehreren Tagen notwendig. Durch die erhohte
Temperatur wiahrend der Warmebehandlung wird allerdings das elektrochemische
Potential der Atome gesteigert, so dass sie in Kombination mit dem angelegten
Prifstrom die Bereitschaft zur Diffusion gesenkt wird. Um diesen Effekt bei der
vorangegangenen Untersuchung zu quantifizieren, wurde die Lotung mit einer

Haltezeit von 5 Minuten nochmals ohne einen angelegten Strom und mit einer
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Stromstarke von 4,5A wiederholt und der zuvor getdtigten Messung mit 2 A

verglichen. Das Resultat der Untersuchung ist in Abbildung 7.14 zusammengefasst.

Zu sehen ist in den Aufnahmen wieder das Lotgut, das sich zwischen dem Hartmetall
K10 und dem Reineisen ausgebildet hat. Im Falle der Lotung, die ohne angelegten
Priifstrom durchgefiihrt wurde, hat das Lotgut eine Breite von 63 pum erreicht, die
anndhernd der urspriinglichen Breite der Kupferfolie entspricht. Im Falle der Létung
mit einem Priifstrom von 2 A hat sich das Lotgut in seiner Breite mit 150 um mehr als
verdoppelt. Eine weitere Erhohung des Priifstroms auf 4,5A ergab sogar eine
Lotgutbreite von 268 um. Hieraus lasst sich ein klarer Einfluss des elektrischen
Stromes auf die Ausbildung des Lotgut ableiten. Auch wenn die Stromdichte mit etwa
5A/cm2 deutlich geringer ist als der aus der Literatur bekannte Grenzwert,
beschleunigt und verstarkt die Applikation des elektrischen Stromes wahrend der
Lotung die Initilerung von Diffusionsprozessen. Aus priiftechnischer Sicht sollte
jedoch die Messung keinen Einfluss auf den ablaufenden Prozess haben. Eine Losung
kann in einer nicht kontinuierlichen Messung des Widerstandes liegen, indem nur
innerhalb kiirzester Zeitintervalle Stromimpulse durch den Werkstoff gesendet
werden, um das Spannungspotential zur Berechnung des Widerstandes zu messen.
Allerdings konnte dieser Effekt auch genutzt werden, um den Lotprozess aktiv zu

steuern bzw. zu optimieren.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

Innerhalb dieser Dissertation wurde eine zerstorungsfreie Priifmethode zur
Untersuchung von hartgeloteten Fiigeverbindungen basierend auf dem elektrischen
Widerstand entwickelt. Ziel war hierbei neben der Entwicklung einer funktionsfahi-
gen und verldsslichen Methodik auch die Potenziale und Grenzen im Hinblick auf
etablierte Priifverfahren zu untersuchen. Die sich hieraus ergebende Fragestellung
lautete: in wie weit kann der elektrische Widerstand als Messgrofie eine zuverlassige
Aussage iiber die Festigkeit der Fiigeverbindung genutzt werden? Dies stellt sich
insbesondere unter dem Blick, dass viele andere etablierte Priifmethoden gerade zur
Qualitatssicherung innerhalb einer Massenfertigung in ihrem Einsatz zu aufwandig
sind. Als relevante Fiigeverbindung wurde ein etablierter Werkstoffverbund aus
Hartmetall auf Wolframcarbid/Kobalt-Basis und ausgewahlten Stahlwerkstoffen
ausgewahlt, wie sie in zahlreichen Unternehmen bei der Produktion von Werkzeugen

fiir die spanende Fertigung eingesetzt werden.

Innerhalb einer dezidierten Eingangsbetrachtung konnte festgestellt werden, dass
der elektrische Widerstand der geloteten Filigeverbindungen im pQ-Bereich
angesiedelt ist. Eine prazise Messung dieser kleinen Widerstande ist jedoch mit Hilfe
der 4-Leiter-Messung moglich. Um eine Beeintrachtigung der Lotnaht durch die
Priifung zu vermeiden und auch in Folge einer zu starken Erwarmung des Bauteils die
Messung nicht zu verfalschen, wurde ein maximaler Priifstrom von 5 A ermittelt. Die
Grundwerkstoffe tiberlagern durch die jeweils gewahlte Lange der Messstrecke das
Endergebnis, wobei der Wert knapp 3 pQ pro Millimeter betragt. Die Kontaktierung

zur Messung des Spannungspotenzials lag bei knapp 3 mm und war somit gut und
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reproduzierbar beherrschbar. Die Kontaktierung wurde zunadchst durch das
Widerstandspunktschweifden vorgenommen, mit dem sowohl an den Priifkérpern
am Stahl als auch am Hartmetall eine bestandige und elektrisch leitfahige Verbindung
moglich ist. Dies gewdhrleistete eine zuverldssige und reproduzierbare Wider-
standsmessung. Erst im weiteren Verlauf, nachdem sich die elektrische
Widerstandsmessung auf Basis der 4-Leiter-Messung als zweckmaf3ige Priifmethode
zur Untersuchung der Fiigeverbindungen herausstellte, wurde mit Hilfe von
gefederten Messspitzen eine wirklich zerstorungsfreie Kontaktierungsmoglichkeit

identifiziert.

Fir die darauffolgende analytische Untersuchung wurde eine Probengeometrie
definiert, die die Widerstandsmessung an verschiedenen Positionen entlang der
Lotnaht zuliefs. Des Weiteren waren die Probekorper fiir weitere Priifmethoden
geeignet, um die Potentiale und Grenzen der neuartigen Priifung zu validieren. Hierzu
wurde eine Probenform mit quadratischer Grundfliche gewahlt, wobei ein Hartme-
tallplattchen der Sorte K10 induktiv unter Einsatz des Flussmittels Fh12 auf einen
Schaft aus dem Stahl 115CrV3 mit dem Silberbasis-Lot Ag 449 gelotet wurde. Dieser
Fligeprozess erzeugt auf der einen Seite innerhalb weniger Sekunden eine feste
Fligeverbindung, wie sie insbesondere in der Herstellung von hartmetallverstarkten
Kreissigen angewandt wird. Auf der anderen Seite kann die Prozessfiihrung jedoch
auch zu einigen Inhomogenititen im Fiigeverbund fiihren, die die Festigkeit teils
drastisch herabsetzen konnen. Bei der Probenherstellung wurden die Haltezeit und
die Prozesstemperatur variiert, um ein breites Spektrum von ungeniigenden bis hin

zu hochwertigen Fiigeverbunden herzustellen.

Neben der elektrischen Widerstandsmessung wurden als zerstorungsfreie Methode
zusatzlich die Ultraschallpriifung in Tauchtechnik und die Durchstrahlungspriifung
hinzugezogen. Ferner wurde von den Fiigeverbunden die Scherfestigkeit ermittelt
und die Bruchflache fraktographisch untersucht. Anhand von Querschliffen konnte
das Geflige der Lotndhte exakt beschrieben werden. Mit diesem umfassenden
Gesamtbild der Fiigeverbunde liefien sich die Charakteristika der verschiedenen

Priifmethoden erortern und untereinander vergleichen.

Die Ultraschallpriifung erlaubt die volumetrische Priifung der Probekorper, wobei
jedoch das akustische Verhalten an den Grenzflaichen des Lotgutes das Ergebnis

beeinflusst. So konnten im Lotgut enthaltene Poren, die durch das verwendete
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Flussmittel verursacht wurden, nachgewiesen werden. Daneben wurde festgestellt,
dass auch die Breite des Lotspaltes in Abhangigkeit von der gewahlten Priiffrequenz
zu Interferenzen fithren kann, die das eigentliche Priifergebnis tiberlagern. Fiir eine
moglichst prazise Messung ist daher eine exakte Auswahl der Priifparameter
notwendig. So erlaubt die Ultraschallpriifung in Tauchtechnik eine zeiteffektive
Untersuchung zahlreicher kleiner Bauteile, indem die Lotndhte nebeneinander

geprift werden.

Innerhalb der Durchstrahlungspriifung und Computertomographie kann trotz einer
exakten Ausrichtung der Bauteile eine prazise Messung durch den hohen Absorpti-
onskoeffizienten des Hartmetalls erschwert sein, da dieser hauptsachlich aus
Wolframcarbid bestehende Werkstoff nahezu samtliche Rontgenstrahlung nicht
durchldsst. Anhand der gewahlten Probengeometrie war es allerdings doch mdoglich
eine Untersuchung vorzunehmen. Gerade die Computertomographie lasst hier
zerstorungsfreie Aufnahmen des Gefiigequerschnittes zu, wie sie anders nur mittels
von zahlreichen Querschliffen oder der Bruchflichenanalyse mdglich sind. So
konnten in den Bildern nicht benetzte Flachen und auch die Porositat festgestellt

werden.

Das Abscheren der Hartmetallplattchen lieferte die Scherfestigkeit als mechanischen
Kennwert fiir die Korrelation mit den zuvor getatigten Priifmethoden. So bildete sich
fiir die Festigkeit ein Maximum bei einer Prozesstemperatur zwischen 800 °C und
850 °C bei einer Haltezeit von 3 s aus und stand in Einklang mit den ermittelten
elektrischen Widerstandswerten. Insbesondere die Analyse der Bruchflachen zeigte,
dass die Form und ortliche Verteilung der Porositat einen mafdgeblichen Einfluss auf
die Festigkeit hat. Besonders die Poren, die nahe an den Scherkanten auftreten,
setzen die Scherfestigkeit herab und erzeugen einen erhohten Widerstand an der

jeweiligen Messposition.

In Bezug auf die Widerstandswerte ist ebenfalls auffillig, dass mit einer weiter
ansteigenden Prozesstemperatur auf bis zu 900°C die Widerstinde weiterhin
zunahmen, obwohl im Lotgut der Porositatsgrad abnahm. Anhand einer metallogra-
phische Untersuchung an nicht abgescherten Proben konnte die Zusammensetzung
des Lotguts gedeutet werden und offenbarte, dass insbesondere hohere Prozesstem-
peratur zu einer deutlich stirkeren Durchmischung der einzelnen

Legierungsbestandteile des Lotes und der Grundwerkstoffe fiihrte. Der Stand der
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Technik als auch die getatigten in situ Untersuchungen belegen, dass die geringsten
elektrischen Widerstdnde in einem mdglichst reinen metallischen Gitter ohne
Legierungs- und Begleitelementen vorliegen und ein Auflegieren zu einer Erhéhung

fiihrt.

Da die Visualisierung von Stromen in elektrischen Leitern nicht méglich ist, wurde
innerhalb der analytischen Untersuchung eine FEM-Analyse des gewahlten
Messaufbaus durchgefiihrt. Die Simulationsergebnisse demonstrieren, wie sich in den
Werkstoff die Spannungspotenzialfelder entlang des Stromkreises und in Abhangig-
keit zu definierten Modellfehlern hin entwickeln. Hierbei wurden ebenfalls zwei
unterschiedliche Varianten zur Stromeinspeisungen miteinander verglichen.
Wahrend die Stromeinspeisung in Reihe mit der Spannungsmessung erfolgt,
konzentriert sich das resultierende Spannungspotenzialfeld an der Oberflédche, so
dass insbesondere oberflichennahe Fehler zu einem deutlich héheren Spannungsab-
fall fiihren und somit praziser detektiert werden konnen. Unginzen auf der Riickseite
kénnen hingegen nicht von der Messung innerhalb dieser Messapplikation detektiert
werden. Dies spiegelte sich auch in dem Vergleich der Bruchflichen mit den
gemessenen Widerstianden wieder, so dass die Anwendung dieses Messprinzips eine
sehr hohe Ortsauflosung besitzt. Die Stromeinspeisung an den Stirnflichen erzeugt
hingegen ein deutlich homogeneres Spannungspotenzialfeld im Probekérper, so dass

hierdurch auch die Méglichkeit besteht, Fehler innerhalb der Lotnaht aufzufinden.

Die Erkenntnisse der analytischen Untersuchung konnten erfolgreich auf reale
Bauteile am Beispiel von Hammerbohrern angewandt werden. Hierzu wurden
Bohrer gepriift, die direkt aus der laufenden Produktion entnommen wurden und
keine Ungdnzen aufwiesen. Zusatzlich wurden einige innerhalb der Lotnaht mit
Lotstop versehen, das eine Benetzung des fliissigen Lotes verhindert und somit
Fehlstellen erzeugt. Zunachst wurde eine punktgeschweifdte Kontaktierung vorge-
nommen, um die Funktionsfahigkeit der Methode zu liberpriifen. Die Messpositionen
wurden derart gewdahlt, dass nicht nur oberflichennahe Fehler mit Hilfe der
4-Leiter-Messung detektiert werden konnten, sondern vor allem auch die innenlie-
genden Unganzen. Die Fehlstellen konnten sowohl mittels der Ultraschallpriifung als
auch metallographisch bestimmt werden. Basierend auf diesen Erkenntnissen wurde
ein Werkzeug entwickelt und mittels additiver Fertigung hergestellt, um eine Priifung

an Hammerbohrern vorzunehmen. Als Kontaktierungsmethode wurden hierzu
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gefederte Messspitzen ausgewahlt, um die Oberflaiche der Bohrer im Sinne einer
zerstorungsfreien Priifung nicht zu beschidigen. Durch wiederholende Messungen
konnte demonstriert werden, dass die neue Kontaktierungsweise auch eine sehr gute
Reproduzierbarkeit der Messwerte bietet. Dies wird durch die exakte Einhaltung der
gleichen Messabstinde gewahrleistet. Das entwickelte Werkzeug kann die Priifzeit
eines einzelnen Bohrers auf wenige Sekunden reduzieren, so dass hierdurch ein
Einsatz in der Massenpriifung denkbar ist, wie es mit aufwandigeren Priifmethoden
kaum ermoglichen. Somit kénnen die Potentiale und Grenzen der elektrischen
Widerstandsmessung im Hinblick auf eine zerstérungsfreie Priifung von hartgelote-

ten Bauteilen nach Tabelle 8.1 gegliedert werden.

Tabelle 8.1: Auflistung der Potenziale und Grenzen der elektrischen Widerstandsmessung zur
Priifung von hartgeldteten Fiigeverbindungen

Potentiale Grenzen

e Geringe Investitionskosten o  Nur elektrisch leitfahige Lotndhte

e Schnelle Prifung e Anpassung auf das spez. Bauteil

e Hohe lokale Auflésung e Einzelne Messung gibt keine Information

e Finden von Fehlstellen wie Poren/Lunker iber Zustand der gesamten Lotnaht

Im Gegensatz zu anderen zerstorungsfreien Prifmethoden, wie die Ultraschallprii-
fung oder Rontgendurchstrahlung zeichnet sich die elektrische Widerstandsmessung
durch wesentlich geringere Investitionskosten fiir die notwendige Ausriistung aus,
das vornehmlich aus einer Spannungsmessung und einer Konstantstromquelle
besteht. Hierbei konnen jedoch nur elektrisch leitfahige Lotndhte und Grundwerk-
stoffe untersucht werden, das mogliche Anwendungsspektrum konnte aber im
Rahmen dieser Arbeit am Beispiel der Hartmetall-Stahl-Fiigeverbindung belegt
werden. Die Kontaktierung der elektrischen Leiter muss fiir das jeweilige Bauteil
angepasst und die Funktionsfahigkeit verifiziert bzw. zuvor die Messsignale kalibriert
werden. Allerdings zeichnet sich die Messmethode durch ihre besonders hohe
laterale Auflésung aus, so dass an fiir die Betriebsfestigkeit kritischen Stellen eine
empfindliche Prifung auf Fehler moglich ist. Die Methode erlaubt ferner eine
Aussage, ob das Lotgut Fehlstellen wie Poren, Lunker oder Risse den Fligeverbund in
einem untolerierbaren Maf} vorhanden sind. Des Weiteren kann auch die durch eine
Mischkristallbildung bzw. Diffusion herbeigefiihrte Widerstandserh6hung detektiert

werden.
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Hierin begriindet sich die Untersuchungen zur in situ Widerstandsmessung.
Innerhalb dieser Arbeit konnte ein funktionsfahiger Messaufbau zur elektrischen
Widerstandsmessung in einem Vakuumofen entwickelt und eingesetzt werden. Somit
war es erstmalig moglich, den Ablauf des Lotprozesses von Hartmetall in einem
Vakuum bei 1150 °C zu verfolgen. Nachdem der Messaufbau stabile und reproduzier-
bare Messungen lieferte, wurden zundchst Waiarmebehandlungen an den
Grundwerkstoffen durchgefiihrt, um deren Verhalten wahrend der Prozessfiihrung
abzuklaren. Wahrend die Grundwerkstoffe nach Beendigung der Warmebehandlung
jeweils einen hoheren Widerstand aufweisen als zu Beginn, sind beim Loten die
Widerstande stets niedriger. Innerhalb des Lotprozesses wirken sich verschiedene
Mechanismen meist zeitgleich auf den Widerstand aus. Insbesondere zu Beginn der
Warmebehandlung in einem niedrigen Temperaturbereich bis ca. 500 °C konnte
beobachtet werden, wie der Widerstand um mehrere 10er-Potenzen fiel. Dies lasst
sich auf erste einsetzende Diffusion zwischen den Grenzflichen der verwendeten
Werkstoffe zuriickgefiihrten, so dass sich die elektrische Kontaktierung verbessert.
Dieser Effekt wirkte sich deutlich starker aus als die Widerstandserh6hung infolge
der Erwarmung. Erst ab einem lokalen Minimum begann der Widerstand dem
Temperaturverlauf zu folgen, wobei die Steigung des Widerstandes kontinuierlich
zunahm. Die Steigung des Widerstandes lasst sich auf die ablaufenden Diffusionspro-
zesse im Lotgut zurilickfiihren, was neben der metallographischen Untersuchung sich
auch in den Widerstandskurven zeigte. Denn bei einer kurzen Haltezeit stieg der
Widerstand sogar noch wahrend der Abkiihlung zeitweise an und erst bei der langen
Haltezeit langsam in Sattigung ging. Daneben lief3 sich der Zeitpunkt des Aufschmel-
zens des Lotes detektieren als auch eine Lunkerbildung bzw. Risse wahrend der

Abkiihlung aufgrund des sproden Gefiliges erkennen.

Die Arbeiten konnten somit belegen, dass eine elektrische Widerstandsmessung
wahrend des Lotprozesses wesentliche Erkenntnisse iiber den Zustand des sich
ausbildenden Gefiiges liefert. Es konnte nachgewiesen werden, dass die Detektion
von volumetrischen Fehlern méglich ist. Insbesondere Hohlraume und Risse nahe der
Oberflache, die fiir eine erh6hte Kerbspannung sorgen und somit die Festigkeit des
Fligeverbundes beeintrachtigen lassen sich sehr gut nachweisen. Sogar die ablaufen-

den Diffusionsprozesse in Form von Mischkristallbildungen konnten mit Hilfe der
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Widerstandsmessung wahrend des Lotprozesses gemessen werden. Zuletzt zeigte

sich auch, dass der an die Lotnaht angelegte Strom das Lotgut beeinflussen kann.

In zukiinftigen Arbeiten konnen die Ergebnisse und Erfahrungen dieser Arbeit
verwendet werden, um beispielsweise eine auf der elektrischen Widerstandsmessung
basierende Qualitdtssicherung in Fertigungslinien von hartgeloteten Bauteilen
aufzubauen. Hierzu wéren insbesondere Bauteile wie Hammerbohrer oder Kreissa-
gen pradestiniert, die in hohen Stiickzahlen produziert werden und daher eine rasche
Prifung notwendig ist. Durch einen leistungsfihigen Aufbau wdire sogar eine
hundertprozentige Qualitdtssicherung an Lotautomaten fiir die Herstellung von
Kreissdagen denkbar. Die in situ Widerstandsmessung bietet einen wichtigen Beitrag
zur Entwicklung und Erforschung neuer Filigeprozesse beispielsweise beim Hartléten
als auch beim Diffusionsschweifden. Sie liefert die Moglichkeit den Zustand innerhalb
der Fiigezone direkt zu messen. Aufierdem belegen die Ergebnisse, dass der
applizierte Priifstrom einen deutlichen Einfluss auf das Geflige der Lotnaht besitzt.
Neben der messtechnischen Herausforderung diesen zu unterdriicken, lief3e sich

hierdurch das Gefiige der Lotnaht auch gezielt beeinflussen.
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Zusammenfassung

GeloteteFuigeverbundewieHartmetallbestlickte Kreissageblatteroder
Hammerbohrer kdnnen kritische UnregelmaBigkeiten aufweisen, die
sich durch eine einfache Sichtprifung nicht detektieren lassen. Andere
Prifmethoden sind in der Regel entweder fir eine wirtschaftliche
Nutzung zuteuer,zerstorend oderhabenlediglicheinegeringe Aussa-
gekraft.

In dieser Arbeit wird eine zerstérungsfreie Prifmethode basierend
auf der Messung des elektrischen Widerstandes entwickelt, wobei als
gelotete Fligeverbindung der Werkstoffverbund aus Hartmetall und
Stahl im Fokus der Untersuchung liegt. Ausgehend von einer
analytischen Untersuchung und einem Vergleich mit etablierten
Prufverfahren werden die Potentiale und Grenzen der elektrischen
Widerstandsmessung aufgezeigt. Darauf aufbauend erfolgt die
Ubertragung der entwickelten Methode auf reale Bauteile in Form von
geloteten Hammerbohrern. Im letzten Teil dieser Arbeit wird die
Widerstandsmessung in einen Lotprozess im Vakuumofen integriert,
um die Herstellung des Fligeverbundes direkt zu beobachten.

So eignet sich die elektrische Widerstandsmessung in Form
einer 4-Leiter-Messung besonders zur raschen und kostengtinstigen
Prifung von Mittel- und GroBserien. Durch die Integrierung der
Messmethode in den Vakuumofen ist es im Rahmen dieser Arbeit
erstmalig gelungen mit Hilfe der Widerstandsmessung, den
FlgeprozessvonHartmetallund StahlimVakuumdirektzu beobachten
und Rulckschlisse auf die Ausbildung des Fligeverbundes zu
schlieBen.
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