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Kurzfassung. Um das Material- und Schéadigungsverhalten von additiv gefertigtem
Polyamid 12 (PA12) unter quasistatischer Belastung zu charakterisieren, wurden
mechanische Tests und Rontgenverfahren zur Bestimmung der Mikrostruktur
eingesetzt. Die Proben wurden nach dem Prinzip des Selektiven Lasersinterns (SLS)
hergestellt. Unter quasistatischer Belastung mit Haltezeiten ergab sich ein visko-
plastisches Materialverhalten. Im Zugversuch wurde eine maximale Zugfestigkeit von
40.6 MPa und eine Bruchdehnung von 7.4% beobachtet. Mittels Rontgenrefraktion
wurde eine Erhéhung von inneren Oberflachen beobachtet, die senkrecht zur
Zugrichtung  orientiert sind. Die Analyse der Gesamtporositit aus
Computertomographie-Messungen ergab keine Anderung infolge der Zugbelastung.
Jedoch wurde eine bimodale PorengréRenverteilung und eine steigende Spharizitét
festgestellt. Das Materialverhalten wurde mit dem Chaboche-Modell simuliert und
ergab eine sehr gute Ubereinstimmung mit den experimentellen Ergebnissen.
Allerdings gestattet dieses Modell nicht, das Schadigungsverhalten abzubilden. Daher
wurde zur Simulation des Schadigungsverhaltens das Modell geméR dem Ansatz von
Gurson, Tvergaard und Needleman unter Beriicksichtigung der mikrostrukturellen
Parameter erweitert. Der Schwerpunkt des Beitrags liegt auf den Rontgenverfahren
zur experimentellen Bestimmung der Mikrostruktur.

.

Lizenz: https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.de



https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.de

1. Einfihrung

Der technologische Fortschritt erfordert die Entwicklung neuer Materialien. Dazu gehort
auch die Bewertung ihrer Leistungsfahigkeit. Immer haufiger werden Designmaterialien,
Kunststoffe und Metalle mit AM-Technologien (Additive Manufacturing) hergestellt. Fur
praktische Anwendungen sollen die 3D-gedruckten Teile wéhrend ihrer Lebensdauer
verschiedenen mechanischen und umweltbedingten Belastungen standhalten. Es ist wichtig,
die mechanischen Eigenschaften fir Anwendungen unter verschiedenen Belastungs-
bedingungen zu kennen, die zu konventionell hergestellten Teilen (z.B. durch Spritzgiel3en).
Vergleichbar sind. Wéahrend AM die Mdglichkeit bietet, einen schnellen Schritt vom Design
zum Produkt zu machen, insbesondere fiir Teile, die schwer oder gar nicht maschinell zu
bearbeiten sind, bleiben Herausforderungen fur die Vorhersage der mechanischen
Eigenschaften bestehen [1]. Da AM-Bauteile schichtweise hergestellt werden, weisen sie
anisotrope Eigenschaften und Eigenspannungen auf. Bislang existieren keine
standardisierten Methoden zur Bestimmung der Materialeigenschaften aus der AM-
Bearbeitung. Nur sehr wenige Arbeiten in der Literatur (z.B. [2]) beleuchten die Komplexitét
in Bezug auf Materialeigenschaften, AM-Mesostruktur und Bauteildesign fir standardisierte
Tests. Untersuchungen an konventionell und additiv hergestellten metallischen Werkstoffen
haben gezeigt, dass es mdglich ist, einerseits Materialmodelle flr quasistatische Belastung
zu entwickeln und andererseits Informationen tber die inhomogenen Materialstrukturen, die
aus Rontgenbeugung und CT-Analyse gewonnen werden, in ein numerisches Modell
umzusetzen [3-5]. Daher ist der Ansatz dieser Arbeit, bestehende Material- und
Schéadigungsmodelle von Metallen zu untersuchen und auf additiv gefertigtes PA12 zu
Ubertragen. Zur Beschreibung des Materialverhaltens wurden quasistatische Zyklustests mit
implementierten Haltezeiten sowie Zugversuche durchgefiihrt. Fir die Beschreibung des
Schédigungsverhaltens wurden Réntgenrefraktion und Computertomographie durchgefiihrt.
Mit den experimentellen Ergebnissen konnten die Material- und Schadigungsparameter der
ausgewahlten numerischen Modelle ermittelt und verifiziert werden. Fiir die numerische
Beschreibung des Materialverhaltens wurde das Chaboche-Modell [6] verwendet, das bereits
fur metallische Werkstoffe unter thermomechanischer Belastung eingesetzt wurde. Zur
Simulation der Schadigung diente das Gurson-Tvergaard-Needleman-Modell (GTN) [7], das
fiir porose metallische Werkstoffe verwendet wurde. Durch die Kopplung des Chaboche- und
GTN-Modells ist es mdglich, das Material- und Schéadigungsverhalten des 3D-gedruckten
PA12 unter Berlicksichtigung der Mikrostruktur numerisch zu beschreiben.

2. Material und Methoden
2.1 Probenherstellung

Die PA12-Zugproben wurden nach dem Prinzip des selektiven Lasersinterns (SLS) auf
einem sPro 230-Drucker (3D Systems) hergestellt. Er wurde mit einer Laserleistung von
70 W, einer Scangeschwindigkeit von 10 m/s fir das Volumen und 5 m/s fir die Kontur und
einer Schichtdicke von 80 bis 150 pum betrieben. Der Bauraum wurde auf 170°C vorgeheizt,
durch den Laser wird das Pulver (Duraform PA) lokal bei 200°C aufgeschmolzen. Fir AM-
Polymere existiert keine Norm fur Zugstébe. In dieser Arbeit wurde die Geometrie der
Probekdrper in Anlehnung an die DIN EN ISO 527-2 [8] gewahlt, Abb. 1, links. Alle Proben
wurden, wie in Abb. 1, rechts dargestellt, gedruckt.
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Abb. 1: Abmessungen der Zugproben (links) und SLS-Prinzip (rechts); einzelne Druckschichten in der xy-
Ebene, z gibt die Aufbaurichtung an (aus [9]).

2.2 Charakterisierung des Materialverhaltens und Zugversuche

Die Charakterisierung des Materialverhaltens wurde nach Haupt [10] durchgefuhrt, mit
quasistatischer zyklischer Belastung und Haltezeiten von 1000 s.

Es wurden sieben Zugversuche mit einer Prifgeschwindigkeit von 5 mm/min mit
einer Prufmaschine von Hegewald & Peschke - InspektTable 10 kN bei 23°C, geméal? DIN
EN 1SO 527-2 [9] durchgefuhrt. Die Verformung der Proben wurde zusétzlich mit einem
digitalen Bildkorrelationsverfahren - (ARAMIS 3D Kamera) gemessen.

2.3 Rontgenrefraktion

Die Rontgenrefraktion [11] wird hier als rasternde Technik (Topographie) eingesetzt, um die
ortlich aufgeldste interne relative spezifische Oberflache zu extrahieren [12]. Sie basiert auf
der Ablenkung von Rontgenstrahlen an inneren Oberflachen in volliger Analogie zur
Brechung von sichtbarem Licht an Grenzflachen von Medien mit unterschiedlichen
Brechungsindizes n, ausgedriickt durch das Snelliussche Brechungsgesetz. Da die Bre-
chungsdekremente & (n = 1 — &) sehr klein sind (107 bis 10°%), sind die Streuwinkel ebenfalls
sehr klein (einige Bogensekunden bis -minuten). Im Fall des untersuchten Polyamids betragt
8 bei Verwendung von Mo-Ka-Strahlung (17.4 keV) 7.72x107. Obwohl die raumliche
Auflosung der Rastermessung durch den einfallenden Strahlquerschnitt (500 x 40 pm? )
begrenzt ist, ist das Verfahren empfindlich fir Oberflachen von Poren, Rissen oder Material-
grenzflachen bis in den Nanometerbereich. Das Ergebnis der Messung ist nicht die
Abbildung von Individuen, sondern die spezifische Oberflache, d. h. die Dichte der
(orientierten) Oberflachen integriert Gber das Messvolumen (500 um x 40 um x Dicke der
Probe).

Fur die Rontgen-Refraktionsmessungen wurden ca. 25 mm langes Proben aus der
Messlange eines unbelasteten Zugstabs (Probe V) und einer zugbelasteten Probe (Probe T)
geschnitten. Der Brechungseffekt wurde mit einer modifizierten Kleinwinkelstreuungs-
Rontgenkamera (mit Kratky-Kollimation, Mo-Feinstrukturréhre, U = 40 kV, I = 0,8 mA) mit
nahezu monochromatischer Strahlung (Mo-Ka) gemessen [13]. Dabei werden gleichzeitig
die Rontgen-Refraktionsintensitat Ir und der Transmissionsintensitat I+ mit Szintillations-
detektoren erfasst. Durch Messung der beiden Intensitdten mit und ohne (Index 0) einer Probe
erhalt man den sogenannten Refraktionswert CmD:

C,D =20 _q 1)
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mit der Probendicke D. Zur Herleitung von GI. (1) sei auf [14] verwiesen. Aus I+ und Ito
ergibt sich die Absorption uD = —In (I3 /Iyo)mit dem lineare Schwéchungskoeffizienten p1.
Mit bekanntem o (tabellierte oder Referenzdaten) und makroskopischer Dicke D wird die
Porositat p wie folgt abgeschétzt:
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Da die Rontgenbrechung stark von der Orientierung der Oberflachen abhangt (siehe z.B. [15-
18]), wurden die Messungen in zwei Probenorientierungen durchgefuhrt. Die Position des
Detektors gibt den Streuvektor Q der detektierten abgelenkten Strahlung vor. Werden die
Proben derart angeordnet, dass die Zugrichtung Td (d.h. die Langsachse des Zugstabes, x in
Abb. 1, rechts) parallel zu Q ist, wird der Refraktionswert CmDpar VON transversalen
Grenzflachen detektiert. Stehen Q und Td senkrecht aufeinander, entspricht der Refraktions-
wert CmDperp axialen Grenzflachen.

2.4 Computertomographie

Zur Charakterisierung der PorengréRe und -verteilung wurden computertomographische
Messungen und Analysen (CT) durchgefiihrt. Dazu wurden annéhernd wirfelférmige Proben
(Kantenldange 5 mm) vom Rand der Messlange prépariert. Eine GE v|tome|x L 180/300 —
Anlage wurde mit 50 kV und 150 pA betrieben. Die VoxelgroRe betrug 8 pum, die
Integrationszeit betrug 2s pro Projektion, mit 3142 Projektionen Uber 360°. Zur
Rekonstruktion wurde eine GE-eigene Software eingesetzt. Zur Datenanalyse und
Visualisierung wurde Avizo (Version 9.4, Thermo Fischer Scientific) benutzt [19]. Die Poren
wurden anhand ihres Grauwerts im rekonstruierten CT-Volumen in der Polymermatrix
segmentiert (nach Otsu [20]).

3. Ergebnisse
3.1 Materialcharakterisierung und Zugversuch

Die quasistatischen zyklischen Tests mit Haltezeiten zeigten eine Gleichgewichtshysterese
im Spannungs-Dehnungs-Diagramm, die ein viskoplastisches Materialverhalten ausweist.
Als Mittel aus 4 gultigen Zugversuchen ergab sich ein Elastizitdtsmodul von (1600 £ 30)
MPa, eine Bruchdehnung von (7.4 + 0.3) % und eine Streckgrenze von (40.6 + 1.4) MPa.
Wahrend die Streckgrenze vergleichbar zu konventionell durch Spritzgieen hergestelltem
Polyamid ist, ist der E-Modul ca. 25% groRer, die Bruchdehnung um 85% geringer. Die
Kurven zeigen ein sprodes Materialverhalten ohne ausgepragte Streckgrenze (Abb. 2). Die
rauen Bruchflachen zeigen das inhomogene Materialgefiige mit eingeschlossenen Poren und
kleine Kerben im Randbereich.
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Abb. 2: Typische Spannungs-Dehnungs-Kurven des Zugversuchs an vier SLS-PA12-Proben (Dehnrate 5
mm/s, T = 23°C) (aus [9]).



3.2 Rontgenrefraktion

Abbildung 3 fasst die Ergebnisse der Refraktionsmessung zusammen. Die Topogramme
(Abb. 3 a, b) weisen auf keinerlei lokale Haufung von Poren oder inneren Oberflachen hin.
Die Transmission beider Proben weist ahnliche Werte auf. Aus dem Vergleich mit
porenfreien, spritzgegossenen Referenzproben identischer Dicke ergibt sich fiir Probe V eine
Porositat von 5 %, fir Probe T 4%. Dagegen zeigen sich deutliche Unterschiede in den
Brechungssignalen: in der belasteten Probe T wird in beiden Orientierungen eine deutlich
hohere Oberflachendichte beobachtet (Abb. 3 b, d). Im Vergleich der Orientierungen zeigt
sich, dass in beiden Proben eine deutliche Anisotropie der Grenzflachenorientierungen
vorliegt, die in Probe T starker ausgepragt ist. Wahrend Probe V eine schwache Bevorzugung
von axialen Grenzflachen zeigt (CmDperp = 0.27 > CmDpar = 0.23), werden in der belasteten
Probe T mehr transversale Grenzflachen beobachtet (CmDpar = 0.54 > CmDperp = 0.47). Da
sich die Porositat nicht andert, ist die zusatzliche innere Oberflache auf Risse oder kleinere
Poren zuruckzufihren.
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Abb. 3: Topogramme der Transmission (2) und des Refraktionswertes CD (b) der Proben T und V in
zwei Orientierungen. Die relative Orientierung des Streuvektors (Q) und der Zugrichtung (Td) ist
angegeben. Kumulative Profile der Transmission, uD, (c) und des Refraktionswertes (d), welche die
deutlich hohere spezifische Oberflache in Probe T verdeutlichen (aus [9]).

3.3 Computertomographie

Abbildung 4 (links) zeigt als Ergebnis der CT die gerenderten Poren in den Proben VV und T.
Die Porositat wurde zu 3.7 % (Probe V) bzw. 3.6 % (Probe T) bestimmt. Die Verteilung der
Poren Uber den Probekorper ist sehr gleichméRig, in Einklang mit den Refraktions-
ergebnissen.

In den untersuchten VVolumina traten Poren unterschiedlicher Form auf. Diese wurden nach
ihrer Spharizitat klassifiziert. Poren mit einer ann&hernd sphéarischen Form haben einen
kleinen Formfaktor. Ein groRes Aspektverhaltnis oder zerkluftete Oberflachen ergeben grolie
Formfaktoren. Abbildung 4 (rechts) zeigt eine Auswahl der gemessenen Porenformen mit
zugehorigem Formfaktor. Die Analyse der Formfaktoren ergibt im Vergleich der Proben
einen hoheren Mittelwert fur die unbelastete Probe V.



Dariiber hinaus wird eine bimodale PorengroRenverteilung beobachtet. Die Analyse zeigt ein
Minimum bei einem Aquivalentdurchmesser d von 100 um. Bezogen auf die Gesamtzahl
enthalt Probe T einen grolReren Anteil an kleinen Poren (d < 100 um). Diese Tendenz steht
im Einklang mit den Refraktionsergebnissen. Wird ausschlielich die Porenfraktion d > 100
pm betrachtet, verschiebt sich der Schwerpunkt von 191 um (fur V) auf 171 um (fur T). Die
aus der CT-Analyse gewonnenen Werte fir die Porositat sind Kleiner als die aus der
Rontgentransmission ermittelten. Sie sind jedoch vergleichbar mit den Werten fur die
geschlossene Porositat, die von Dupin et al. [21] fur lasergesinterte Bauteile aus Duraform
PA 12 ermittelt wurden. Wahrend der CT-Wert durch die rdumliche Auflésung (Voxelgrolie
8 um) begrenzt ist, erfasst der Mittelwert der Rontgentransmission alle Porengrofien, sowohl
offene als auch geschlossene Poren.
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Abb. 4: Links: 3D -Rendering der Porositét fur die unbelastete (V) und zugbelastete (T) Probe. Rechts:
Auswahl einzelner Porenformen: groRe Formfaktoren entsprechen einer starken Abweichung von der
Kugelform (aus [9]).

3.4 Numerische Simulation

Die experimentellen Ergebnisse dienten als Grundlage fiir die numerische Simulation. Dabei
wurde das viskoplastische Materialmodell nach Chaboche [6] verwendet. Der Ursprung des
Modells besteht in der Unterteilung der Gesamtdehnrate in einen elastischen und visko-
plastischen Anteil. Die viskoplastische Dehnrate ist das Produkt aus dem plastischen
Multiplikator und der Fliefrichtung. Die Simulationen geben die experimentell ermittelten
Spannungs-Dehnungs-Kurven in guter Naherung mit einer Maximalabweichung von 1.6
MPa wieder (Abb. 5, blaue Kurve), kdnnen aber nicht den Versagenszeitpunkt vorhersagen.

Die Schéadigung wird durch eine Kopplung des Materialmodells mit dem Gurson-
Tvergaard-Needleman-Modell (GTN) [7] einbezogen. Dieses Modell berticksichtigt den
Einfluss von Poren (gendhert als sphérische Poren), ihre Nukleation, Wachstum und
Koaleszenz. Aus den Refraktions- und CT-Ergebnissen wurde die Porositat im Ausgangs-
zustand (Probe V) verwendet. Abb. 5 (rote Kurve) zeigt, dass sowohl die Spannungs-
Dehnungs-Kurven (Maximalabweichung 1.4 MPa) als auch die Bruchdehnung den
experimentellen Werten entspricht.

Fur eine ausfuhrliche Beschreibung der verwendeten Modelle und der Fitparameter
sei auf [9] verwiesen.
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Abb. 5: Ergebnisse der numerischen Simulation im Vergleich zu experimentellen Daten. Die maximale
Abweichung betrdgt 1.6 MPa fiir das Chaboche- und 1.4 MPa fiir das gekoppelte Chaboche+GTN-Modell
(aus [9]).

3. Zusammenfassung

Fur additiv gefertigtes PA12 unter quasistatischer Belastung wurde ein Material- und Schédi-
gungsmodell entwickelt, das auf experimentellen Untersuchungen der Mikrostruktur basiert.
Das viskoplastische Materialverhalten konnte numerisch sehr gut mit dem Chaboche-Modell
abgebildet werden. Die Kopplung mit dem Schadigungsmodell von Gurson-Tvergaard-
Needleman konnte zusétzlich der Versagenszeitpunkt sehr gut wiedergeben werden.
Rontgenrefraktion und CT-Analyse haben gezeigt, dass 3D-gedruckte Materialien bereits im
Herstellungszustand eine nennenswerte Porositdt (ca. 4%) aufweisen. Die Poren sind
homogen verteilt. Fur die Simulation der Schéadigung wurden kugelformige Poren
angenommen. Die Validierung der experimentellen Ergebnisse und die Anpassung des
Material- und Schadigungsmodells zeigen, dass das Material- und Schadigungsverhalten von
3D-gedrucktem PA12 durch das Chaboche- und GTN-Modell unter quasistatischer
Belastung hinreichend gut abgebildet werden kann.
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