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1  Einfithrung

In komplexen, gegossenen Leichtmetallkomponenten treten tribologische und thermische Belastun-
gen iiberwiegend in einem konzentriert kleinen Volumen auf. Fiir die partielle Verstirkung in die-
sen Bereichen eignen sich hoch offenpordse keramische Einlegeteile (Preforms), die wéahrend der
Abformung mit dem Metall durchsetzt und so zum interpenetrierten MMC synthetisiert werden.
Diese Technologie bietet durch die hohe Variabilitét beziiglich der Keramikphase und bei Anwen-
dung des hochproduktiven und industriell verbreiteten Druckgussverfahrens ein einzigartiges Inno-
vationspotential. Sowohl fiir den Herstellprozess, als auch fiir die resultierenden Eigenschaften des
Werkstoffverbundes spielen die Preforms dabei eine zentrale Rolle. Diese konnen hinsichtlich ihrer
Zusammensetzung, ihres Volumenanteils und ihrer Gefiigeausbildung in weiten Bereichen variiert
werden. Ein besonderes Preformdesign erfordert der hoch dynamische Druckgussprozess. Ziel ist
ein moglichst geringer prozessbedingter Infiltrationswiderstand bei gleichzeitig bestmdglichen
MMC-Werkstoffeigenschaften. Die Ermittlung des Infiltrationswiderstandes im direkten Squeeze-
Casting-Verfahren sowie im konventionellen Druckguss wird in diesem Beitrag diskutiert. Die me-
chanischen und tribologischen Eigenschaften der hergestellten MMC-Werkstoffe werden in diesem
Band von Neubrand et al unter dem Titel " Werkstoffmechanische Bewertung von Al,O3/AlSil2-
und Ti0,/AlSi12-Preform-MMCs" vorgestellt.

Bei einer angestrebten Preformporositit von 60 bis 70 % wurden verschiedene Porosierungsverfah-
ren erforscht und zur Herstellung von stark unterschiedlichen Porenstrukturen genutzt. Bei voran-
gegangenen Untersuchung [1] hat sich gezeigt, dass sich bei einer bimodalen Verteilung der Poren
und somit der spiteren Metall-Ligamente stark gesteigerte mechanischen Eigenschaften gegeniiber
dem unverstirkten Werkstoff erwarten lassen. Auf bimodaler Porenstruktur basierend, wurde eine
chemische Variation der Verstarkungskomponente vorgenommen. Im Gegensatz zu passiven Sy-
stem wie AlISi/Al,Os;, ist mit reaktiven Metallschmelzen und Keramik eine verbesserte Benetzbar-
keit erwarten [2]. Der Einfluss beim dynamischen Infiltrationsprozess wurde vergleichend unter-
sucht. Weiterhin wurde der Einfluss stark differierender Porenstruktur untersucht. Es zeigte sich,
dass allein die Reaktivitdt auf den dynamischen Squeeze-Casting-Infiltrationsprozess keine verbes-
serte Infiltration bewirkt. Im Druckguss ist dagegen bei erhohter Reaktivitét ein verbessertes Ver-
halten vorhanden. Durch eine grobere Porenstruktur lasst sich eine erleichterte Infiltration und da-
mit auch verbesserte Formstabilitit der Keramikpreforms im Druckguss erreichen.



2 Experimentelle Vorgehensweise

2.1 Preform-Herstellung

Die chemische Zusammensetzung der Preforms und deren Porenstruktur wurden variiert. Die Vari-
ante A2 diente bei der chemischen und der Porenbildner-Variation als Referenz. Neben der Refe-
renz aus Aluminiumoxid (A2) wurden Titanoxid (T2) und Magnesiumoxid (M2) untersucht. Es
wurden ausschlieBlich kostengiinstige Rohstoffe technischer Qualitit verwendet mit nahezu ein-
heitlicher mittlerer Korngréf3e dso im Bereich von 1,7 bis 1,8 um. Ein faseriger, pyrolysierbarer
Porenbildner mit einer Linge von rund 150 pum wurde mit einem konstanten Anteil von 20 % wéh-
rend der Pulveraufbereitung in die Masse eingebracht. Die Pulveraufbereitung wurde bei [1] vorge-
stellt. Die pressfertigen Pulver wurden zu Platten (65x45x10 mm? ) verpresst und in einem elek-
trisch beheizten Rohrofen unter oxidierender Atmosphére gesintert. Der Porenanteil der Preforms
wurde iiber das geometrisch bestimmte Volumen errechnet. Die charakteristischen Kennwerte der
Preforms mit chemischer Variation sind Tabelle 1 zu entnehmen.

Tabelle 1. Preformtypen unter Variation der chemischen Zusammensetzung. Die Variante A2 wurde als
Referenz verwendet.

A2 T2 M2
Zusammensetzung Al,O4 Ti0, MgO
Anorg. Korngréfie dso [um] 1,8 1,7 1,7
Formgebung Pressen Pressen Pressen
Sintertemperatur 1550 1100 1300
Porenbildner Form Faserig Faserig Faserig

Die Porenstruktur der Preforms wurde variiert. Ausgehend von der Referenz-Variante A2 wurden
bei AC Karbonfasern zur Porosierung verwendet. Des Weiteren war eine gerichtete Porenstruktur
durch ein Freeze-Casting-Verfahren hergestellt worden [3]. Als dritte Variante AD wurden industri-
ell hergestellte, chemisch geschdumte Preforms der Firma Dytech, GB eingesetzt.

Tabelle 2. Preformvarianten unter Variation der Porenstruktur.

AC AF AD
Zusammensetzung Al,O4 Al,O4 Al,O4
Anorg. Korn dso [um] 1,8 0,7 0,7
Formgebung Pressen Freeze-Casting Chem. geschidumt
Sintertemperatur [°C] 1550 1550 1550
Porenbildner Art/ Form C-Faser Eiskristalle-gerichtet  Gasbildung- kugelig

Mit der Quecksilber-Intrusionsmethode konnten die mittlere Porengréfe und die spezifische Ober-
fliche bestimmt werden. Die spezifische Permeabilitit wurde senkrecht zur Langsachse der Pre-
forms, analog der Infiltrationsrichtung beim Squeeze-Casting, mit Wasserdurchstromung ermittelt.
Zur Bestimmung des intragranularen Porenanteils wurden Probekorper ohne Porenbildner unter
gleichen Bedingungen hergestellt. Durch Differenzbildung des Porenanteils mit und ohne Poren-
bildner konnte der intragranulare Anteil berechnet werden. Die Druckfestigkeit wurde an quader-
formigen Probekorpern (16x16x8 mm?) in Anlehnung an DIN ENV 658-2 [4]ermitttelt.

2.2 Druckinfiltration im Squeeze-Casting und Druckguss-Verfahren

Die Preforms wurden sowohl im direkten Squeeze-Casting als auch im Druckgussverfahren mit
einer Metallschmelze aus der technischen Legierung AlSil2Fe infiltriert. Das direkte Squeeze-



Casting im Labormafstab zeichnet sich durch eine geringe Infiltrationsgeschwindigkeit von
0,02 m/s aus. Es erfolgte eine Online-Datenerfassung von Fiillgrad und Druck. Dadurch konnte der
Schwelldruck zur Initierung der Preforminfiltration bestimmt werden. Die weiteren Infiltrationspa-
rameter wurden bereits in [1] ndher erldutert. Die Infiltration im DruckgieBverfahren erfolgte auf
einer Kaltkammer - DruckgieBmaschine mit einer SchlieBkraft von 2 MN. Im Infiltrationswerkzeug
wurde eine Kavitit eingebracht, welche zum FEinlegen der Preform genutzt wurde. Der An-
schnittquerschnitt wurde entgegen dem Standard-Druckguss-Verfahren, mit 16x50 mm? relativ grof3
gewdhlt. Ziel war die Dichtspeisung der Preforms bis zur vollstindigen Erstarrung im Formhol-
raum. Bei der Infiltration wurde die Geschwindigkeit des Kolbens variiert. Ausgehend von 0,5 m/s
wurde die Geschwindigkeit auf 1 m/s, 2 m/s bis hin zu der bei gegebener Maschine maximal mogli-
chen Kolbengeschwindigkeit von 4 m/s gesteigert. Der Infiltrationsvorgang wurde mit einer Hoch-
geschwindigkeits-Datenerfassung dokumentiert. Das Formfiillverhalten und die Erstarrungssimula-
tion erfolgte mit der Simulationssoftware NovaFlow&Solid. Aufgrund der Verwendung einer nicht
aushértbaren AlSi-Infiltrationslegierung und den mdoglichst druckgussnahen Bedingungen, wurden
samtliche MMC-Werkstoffe im Gusszustand den weiteren Priifungen unterzogen.

2.4 Mikrostruktur

Die Werkstoffproben wurden mittels eines Rontgen-Computertomographen (Wélischmiller Ray-
scan 200) auf Homogenitit untersucht. Mit einem Flachendetektor mit 1024x1024 Pixel Aufldsung
lieB sich eine Voxel-Auflosung von rund 60 um Kantenldnge erzielen. Fiir die bildanalytischen
Untersuchungen wurden metallographische Schliffproben der MMC-Werkstoffe angefertigt. Die
quantitative Gefligeanalyse wurde mit dem Bildverarbeitungssystem KS 400 (Carl Zeiss Vision), in
Verbindung mit einem mit Scanningtisch ausgestatteten Mikroskop durchgefiihrt. Die polierten
MMC-Proben wurden iiber einen moglichst groen Bereich bei 500-facher VergroBerung in Form
gespeicherter Einzelbilder aufgenommen. Es konnten somit grofle Gefiigebereiche erfasst werden,
in denen intergranulare und intragranulare Poren reprisentativ in voller Auflosung erfasst wurden.

3  Ergebnisse und Diskussion

3.1 Preformstruktur

Sdmtliche Preforms liefen sich mit ausreichender Festigkeit im Zielbereich von 60-70 % Porositit
herstellen bzw. konnten beschafft werden (Tabelle 3). Bei der Referenzvariante A2 konnte eine
bimodale Porenverteilung erzielt werden (Bild 1). Diese Porenstruktur wurde analog auch bei den
Varianten T2 (Ti0;) und M2 (MgO) eingestellt.

Tabelle 3. Charakteristische Porosititskennwerte und Festigkeit der Preforms. Bei AF wurde die Durch-
stromung und Druckfestigkeit in Richtung der Vorzugsorientierung durchgefiihrt.

A2 T2 M2 AC AF AD
Integraler Porenanteil [%] 65 63 62 66 62 70
Intragranularer Anteil [%] 24 22 38 20 <1 <1
Mittlere Porendurchmesser[pum] 3.8 3,9 3,5 7,0 18,5 9,1
Spez. Oberflache [m?/g] 0,86 0,73 1,57 0,69 0,75 2,41
Permeabilitit [10™"° m?] 1,44 1,67 1,5 0,92 300 2,3

Druckfestigkeit [MPa] 3 1 - - 60 180




Die Bimodalitit wird durch grobe Poren, welche durch den pyrolysierten Porenbildner zuriickblei-
ben und feine Sinterporositit zwischen den Partikeln erreicht. Die intragranularen Poren tragen bei
A2 und T2 mit 24 % bzw. 22 % zum gesamten Porenanteil bei (Tabelle 3). Bei M2 konnte mit 38 %
ein hoherer Anteil intragranularer Porositit erzeugt werden. Infolge der intragranularen Metall-
Ligamente im MMC sind relativ hohe mechanische Kennwerte bei hoher Zihigkeit zu erwarten
[1].Bei der chemischen Variation der Preforms (Varianten A2, T2, M2) wurde die mittlere Poren-
grofle auf jeweils gleichem Niveau im Bereich von 3,5 bis 3,9 um eingestellt. Die Varianten A2,
AC, AF, AD zeichnen sich unter Beibehaltung des absoluten Porenanteils von 60 bis 70% durch
unterschiedlicher Porenstrukturen aus, welche sich vor allem fiir die Verhéltnisse bei der Druck-
guss-Infiltration eignen sollen. Die Variante AC, welche nur durch das Porosierungsmittel von A2
abweicht, weist z.B. den doppelten mittleren Porendurchmessers auf.

Bild 1:
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Bei den Preformtypen AF und AD ist die Keramik auf {iberwiegend dicht gesinterte Stege konzen-
triert, bei stark erhohten mittleren Porendurchmessern von 9,1 und 18,5 pm. Durch den Schium-
vorgang sind die Fenstergrofen und nicht die Durchmesser der expandierten Blasen fiir die effekti-
ve mittlere Porengréfle mallgebend. Dies zeigt sich auch an der wesentlich geringeren Permeabilitét
von AD im Vergleich zu AF.

AC
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Bild 2: Porenstruktur der Varianten AC, AF und AD: AC mit groben Porenkanilen, die durch den Platzhalter (C-
Faser) gebildet wurden. AF mit gerichteter Struktur im Schnitt quer zur Wachstumsrichtung der Kristalle. AD
mit kugeliger Porositdt und dichten Stegen. Die Poren sind iiber Fenster verbunden.
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3.2 Infiltrationsverhalten

Dichte und porenfreie MMC-Gefiige lieen sich mit allen Varianten durch Metallinfiltration im
Squeeze-Casting-Verfahren erzielen. Dies wurde durch 3D-Computertomographie und metallogra-
phische Untersuchungen nachgewiesen (Bild 3). Sowohl die groben intergranularen als auch die
feinen Poren des intragranularen Bereichs mit Porendurchmessern < 1 pm konnten infiltriert und
dicht gespeist werden.

Bild 4: Mikrostruktur der MMC-Werkstoffe zu den Preformvarianten A2, T2 und M2 (chemische Variation) mit AlSi-
Legierung infiltriert. Dichtes interpenetriertes MM C-Gefiige mit bimodaler Metall-Ligament-Struktur.

Bei der Metallinfiltration wurde der Schwelldruck zur Initiierung der Infiltration Py erfasst. Unter
Berticksichtigung vom Schwelldruck Py sowie der spezifischen Oberfldche (Tabelle 3) und der phy-
sikalischen Eigenschaften der Metallschmelze konnte der dynamische Benetzungswinkel 6 errech-
net werden [5]. Eine verbesserte Benetzung lie3 sich im Squeeze-Casting bei keiner der chemischen
Variationen feststellen. Bei der reinen Al,Os-Variante A2 ergab sich mit 04,= 108° der geringste
Benetzungswinkel. Bei M2 wurde mit Oy= 120° der gleiche Benetzungswinkel gemessen wie bei
T2 mit O1,= 119°. Interpretation ist, dass bereits wihrend der Infiltration schlecht benetzende Reak-
tionsprodukte gebildet werden, die zudem noch auf den Kanalquerschnitt verengend wirken kon-
nen. Ubereinstimmend wurde davon bei der Benetzung von SiO, durch Al-Schmelzen berichtet [6].
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Bild 5: Infiltrationskurven der chemisch unterschiedlichen Varianten bei der dynamischen Infiltration im Squeeze-
Casting, sowie Kompressionsverhalten der Preforms im Druckguss. Trotz stark differierender chemischer Zu-
sammensetzung bei dhnlicher Porenstruktur nahezu gleichwertige Initiierungsdriicke Py. Im Druckguss geringe
Kompression der reaktiven Variante T2.

Im Druckguss wurden starke Unterschiede zwischen den Varianten festgestellt. Neben Lunkern trat
zum Teil deutliche Kompression bestimmter Preformtypen auf. Die Lunker sind auf eine unzurei-
chende Dichtspeisung in der Druckgussform zuriickzufiihren. Mit Hilfe der Erstarrungssimulation
soll das Werkzeug und Verfahren im weiteren Projektverlauf verbessert werden. Die inerte Variante
A2 zeigte bereits bei den sanftesten Bedingungen mit 0,5 m/s eine Querschnittskompression von
22 %. Mit zunehmender Kolbengeschwindigkeit erhdhte sich die Kompression kontinuierlich auf
33 % bei maximaler Geschwindigkeit von 4 m/s. Bei AD ist dagegen iiber den ganzen Geschwin-
digkeitsbereich hinweg nur eine Kompression von konstant 3 % zu verzeichnen. Dieses Verhalten
kann mit dem dreifach groeren Porendurchmesser und der mit 180 MPa ca. 60fach héheren Druck-
festigkeit erkliart werden. Eine noch geringere Kompression von 2 % bei 4 m/s zeigte nur die stark
texturierten Freeze-Casting Variante AF. Variante T2 zeigte trotz vergleichbarer Porenstruktur und
nur 1/3 Druckfestigkeit im Vergleich zu A2 eine wesentlich geringere Kompression. Bei 1 m/s war
sogar ein Minimum von nur 3 % festzustellen. Schlussfolgerung ist, dass bei ausreichend schneller
Druckgussinfiltration die Bildung schlecht benetzender Reaktionsschichten ausbleibt und der Vor-
teil der besseren Reaktivbenetzung somit tatsdchlich genutzt werden kann.
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