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Zusammenfassung

Ein Verfahren zur zerstorungsfreien Erfassung physikalischer Daten metallischer
Schdume im Mikrometerbereich ist die Synchrotron—Tomographie. Aufgrund der da-
bei verwendeten monochromatischen Strahlung kénnen nicht nur Porengrofenvertei-
lungen in einer metallischen Matrix erfasst werden, auch einzelne Materialbestandteile
des Schaums werden getrennt aufgelost. Dadurch wird es z.B. mdglich, die dreidimen-
sionale Umordnung schaumstabilisierender Partikel in verschiedenen Schiumstadien zu
verfolgen. Diese Partikel ordnen sich wihrend des Aufschdumvorgangs an den Poren-
oberflichen an. Dieser Umordnungsprozess wurde im festen Ausgangsmaterial, im fliissi-
gen Metallschaum sowie im anschliefsend erstarrten Zustand tomographiert und mittels
3D-Bildanalyse quantitativ untersucht.

Um die makroskopischen Eigenschaften metallischer Schiume, wie Hérte, Energieabsorption
oder Festigkeit, reproduzierbar einstellen zu kénnen, bedarf es der genauen Kenntnis ih-
rer Mikrostruktur. Ein zerstorungsfreies, dreidimensionales Messverfahren zur Untersuchung
dieser Mikrostruktur ist die Synchrotron—Tomographie. Die hohe Intensitdt der monochro-
matischen Strahlung liefert hierbei innerhalb kurzer Zeit sehr rauscharme Bilder in denen
auch die Elementzusammensetzung der Proben rdumlich aufgelost bestimmbar ist. So lassen
sich durch tomographische Untersuchungen und 3D-Bildanalyse z.B. Porengrofenverteilun-
gen und die Isotropie der Porenform in Abhéngigkeit vom Ausgangsmaterial und den Press-
bzw. Schdumparametern sowie die dreidimensionale Lamellendickenverteilung metallischer
Schaume quantitativ erfassen. Weiterhin kann auch die Grofe und Lage von Treibmittel- oder
schaumstabilisierenden Partikeln untersucht werden. Die Beobachtung der dreidimensiona-
len Verteilung solcher schaumstabilisierender Partikel mittels Synchrotron—Tomographie im
festen Ausgangsmaterial, im fliissigen Metallschaum sowie im anschlieffend erstarrten Zu-
stand ist Gegenstand dieses Artikels. Ziel war es, den Mechanismus der Partikelumordnung
wahrend des Schaumprozesses am Beispiel einer Aluminiumlegierung mit beigemengten Si-
liziumkarbidteilchen zu kléren.

Zur Herstellung des untersuchten Metallschaums AlSil0Mg werden handelsiibliche Metall-
pulver mit einem Treibmittelpulver (TiH;) vermischt und aufgeschmolzen. Dabei werden
der Schmelze zusétzlich mikrometergrofie, unlosliche und teilbenetzende SiC—-Partikel beige-
mengt. Um ein vorzeitiges Aufschdumen zu verhindern, wird das so erzeugte Vormaterial
rasch abgekiihlt [1, 2]. Der Schaumvorgang erfolgt anschliefend durch Erhitzen des Vorma-
terials iiber die Schmelztemperatur der Legierung und iiber die Zersetzungstemperatur des
Treibmittels TiH,. Das Titanhydrid setzt dabei Wasserstoff frei, wodurch sich im fliissigen
Metall eine Porenstruktur bildet. Die nétige Stabilitét der fliissigen Metallblasen wird durch
die beigemengten festen SiC—Partikel erreicht. Diese erh6hen zum einen die Viskositit der



Schmelze, zum anderen ordnen sie sich wihrend des Schiumvorgangs auf den Porenoberfla-
chen an. Dadurch nimmt die Drainage ab und die Oberflichenspannung im Schaum wird
reduziert, was zu einer Verringerung des Porenplatzens fiihrt [3-7]. In Abbildung 1 ist ei-
ne lichtmikroskopische Aufnahme des Metallschaumvormaterials A1Sil0Mg mit ca. 70 um
grofen, eingebetteten SiC-Partikeln dargestellt.

Abbildung 1: Lichtmikroskopische Aufnahme des Metallschaumvormaterials AISil0Mg mit
eingebetteten 70 um groflen SiC—Partikeln.

Um den Umordnungsprozess der SiC—Partikel zu verfolgen, wurde das Probenmaterial so-
wohl vor dem eigentlichen Schiumvorgang, als auch im fliissigen, geschiumten Zustand und
im anschliefend erstarrten Zustand tomographiert [8]. Die Messungen hierzu wurden am
Instrument der Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung am Berliner Synchrotron
BESSY II durchgefiihrt [9]. Abbildung 2 zeigt den verwendeten Tomographiemessaufbau.
Der Synchrotronstahl durchdringt nach Austritt aus dem Strahlrohr (rechts) die auf einem
Drehtisch gelagerte Probe (Mitte). Der durch Absorption geschwichte Strahl fallt anschlie-
fend auf eine Szintillatorschirm, der das Réntgenlicht in sichtbares Licht umwandelt. Uber
einen 45°-Spiegel und eine entsprechende Optik wird das Rontgenbild auf eine CCD-Kamera
(links) gelenkt und ausgelesen. Die rdumliche Auflésung der Messungen lag bei 3.5 um. Zur

Abbildung 2: Foto des Tomographie-Messaufbaus.

Rekonstruktion wurden 900 Einzelbilder in einem Winkelbereich von 180° aufgenommen. Die
Strahlenergie betrug 25keV. Abbildung 3 zeigt eine Skizze des Setups, in dem die Proben
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Abbildung 3: Skizze der Probenumgebung.

wahrend der Messungen aufgeschdumt wurden. Die Proben befanden sich in einem Glaszy-
linder, der der Stabilisierung des fliissigen Schaums diente. Das Aufschaumen erfolgte durch
zwei iiber den Proben angeordnete Heizlampen. Zur Temperaturkontrolle wurde ein dreh-
bar gelagertes Thermoelement im Inneren der Proben positioniert. Untersucht wurden zwei
Probensysteme (Aluminiumlegierung AlSil0Mg + 0.5 vol.% TiH;), die sich nur in der mitt-
leren Grofe der schaumstabilisierenden SiC—Partikel (13 pm bzw. 70 um Durchmesser, je 10
vol.%) unterschieden. Die Messzeit betrug pro Tomogramm ca. 20 Minuten.

Trotz der sehr #hnlichen Absorptionskoeffizienten von AlSil0Mg (¢ = 5.0cm™!) und SiC
(4 = 5.7cm™!), konnten durch die Verwendung monochromatischer Strahlung beide Mate-
rialien gut getrennt aufgelost werden (siehe Abbildung 4 und 5).
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Abbildung 4: Absorptionskoeffizienten der Aluminiumlegierung und der schaumstabilisieren-
den SiC-Partikel im verwendeten Energiebereich von E=25keV.

Die griinen SiC-Partikel sind in der blauen Aluminiummatrix deutlich zu erkennen. In Ab-
bildung 5 rot dargestellt sind die Treibmittelpartikel TiH; sowie das im unteren Bereich der
Probe befindliche Thermoelement. Die Probe ist von einem Glaszylinder (hellblau) umgeben.
Abbildung 6 zeigt die Ergebnisse der Tomographie-Messungen in Form von 2D-Schnitten
durch die 3D-Datensétze an beiden Probensystemen fiir den Ausgangszustand (links), die
geschdumte, noch fliissige Phase (Mitte) und die erstarrte geschiumte Phase des Materi-
als (rechts). In beiden Ausgangsmaterialien sind, bedingt durch das Herstellungsverfahren,



Abbildung 5: Tomogramm des Metallschaumvormaterials A1Si10Mg (blau) + 0.5 vol.% TiH,
(rot) + 10vol.% SiC (griin, 70 um Partikelgréfe). Der Probenquerschnitt betrédgt inklusive
des umgebenden Glaszylinders ca. 6 mm. Im unteren Bereich des Metallschaumvormaterials
ist das Thermoelement (rot) erkennbar.

deutliche Anfangsporositidten zu erkennen. Bis auf einige SiC-Partikel, die sich schon im
Ausgangszustand des Materials um diese Anfangsporen anlagern, sind die SiC—Partikel im
Metallschaumvormaterial in beiden Probensystemen homogen verteilt. In der fliissigen Pha-
se ist eine Umordnung der Partikel erkennbar, die bei den 13 ym grofen Partikeln etwas
stiarker ausgepragt auftritt als bei den 70 um grofen Partikeln. In der erstarrten Phase ist
eine weitere Akkumulation der SiC—Partikel auf den Porenoberflichen erkennbar.

Abbildung 6: 2D—Schnitte durch die Tomographie-Messdaten. Oben: AlSil0Mg (blau) +
70 m SiC—Partikel (griin), Unten: AlSil0Mg + 13 pum SiC—Partikel, jeweils links: im festen
Ausgangsmaterial, mitte: in der fliissigen Phase, rechts: im erstarrten Zustand. Die Titan-
hydridpartikel sind rot dargestellt.

Um den Umordnungsprozess der SiC—Partikel wihrend des Schiumvorgangs quantitativ zu
erfassen, wurden die Tomographiemessdaten mit Hilfe eines speziellen Binarisierungsalgo-
rithmus in einzelne Boolsche Datensétze zerlegt [10]. Dabei wird den einer bestimmten Ma-
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terialkomponente zugehorigen Voxeln im 3D-Datensatz der Wert Eins zugeordnet, alle ande-
ren Voxel erhalten den Wert Null. Zur Separation dieser verschiedenen Materialkomponen-
ten wurden zunichst Histogramme der Voxelanzahl, aufgetragen iiber ihren entsprechenden
Graustufenwerten im Tomogramm, erzeugt (Beispiel siehe Abbildung 7). Anhand dieser Hi-
stogramme wurden Schwellwertgrenzen zur Trennung der einzelnen Materialkomponenten
festgelegt. Aus den Originaldaten werden so Datensétze erzeugt, die nur noch die Informati-
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Abbildung 7: Histogramm einer Tomographie-Messung von AlSilOMg + 10vol.% SiC +
0.5vol.% TiH,. Die einzelnen Maxima in der Verteilung der Schwichungskoeffizienten sind
den verschiedenen Materialkomponenten zuordenbar.

on der Poren, der SiC-Partikel oder der TiH,-Partikel enthalten. Abbildung 8 demonstriert
diesen Zerlegungsprozess.

Abbildung 8: Separation der einzelnen Materialkomponenten durch Binarisierung der Tomo-
graphiedatensitze.

Zur quantitativen Auswertung der Korrelation zwischen der Lage der schaumstabilisieren-
den Partikel und der Anordnung der Poren im Metallschaum wurde ein spezieller 3D-



Korrelationsalgorithmus eingesetzt (sieche Abbildung 9) [11, 12]. Dabei wird durch Anwen-
dung der Euklidischen Distanztransformation im Poren-Bindrdatensatz zu jedem Vorder-
grundsvoxel (Poren) der minimale Abstand zum Hintergrund (Metallmatrix), und zu jedem
Hintergrundsvoxel der minimale Abstand zum Vordergrund bestimmt. Auf diese Weise wer-
den die dem Porenrand nichstgelegenen Nachbarvoxel ermittelt. Diese werden anschlieffend
dem eigentlichen Porenvolumen hinzugefiigt (Dilatation). Der Algorithmus wird so oft durch-
laufen, bis das Porenvolumen suksessive auf ca. 99% des gesamten Probenvolumens aufge-
weitet worden ist. Die SiC-Partikel, vorliegend in einem zweiten Bindrdatensatz (griin iiber
das Porenbild in Abbildung 9 (links) geplottet), die dabei vom wachsenden Porenvolumen
erfasst werden, werden gezéhlt (rot geplottet). In Abbildung 9 sind exemplarisch fiir diesen
Algorithmus der 0., der 10., der 20. und der letzte Dilatationsschritt gezeigt.

Abbildung 9: Algorithmus zur Berechnung der Korrelation zwischen der Lage der SiC-
Partikel und der Anordnung der Poren im Metallschaum. Die linke Abbildung zeigt den
nullten, die rechte Abbildung den letzten Dilatationsschritt. Dazwischen sind exemplarisch
der 10. und der 20. Schritt dargestellt.

Nimmt mit wachsendem Porenabstand die Anzahl der erfassten SiC—Partikel ab, befinden
sich diese iiberwiegend in néchster Porenumgebung. Dann existiert eine Korrelation zwi-
schen der Lage der Partikel und der Lage der Poren (Abbildung 10, blaue Linie). Sind die
SiC-Partikel im Material homogen verteilt, ist die Anzahl der erfassten Partikel pro Dilata-
tionsschritt weitestgehend konstant (Abbildung 10, griine Linie). Wiirden sich die Partikel
iiberwiegend weit entfernt von den Porenoberflichen anordnen, bestiinde zwischen ihnen und
den Poren eine Antikorrelation (Abbildung 10, rote Linie).
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Abbildung 10: Skizze zur Korrelation (blaue Line), Gleichverteilung (griine Linie) oder An-
tikorrelation (rote Linie) der SiC—Partikel beziiglich des Abstands zur Porenoberfliche.

Abbildung 11 zeigt die Ergebnisse dieses Korrelationsalgorithmus fiir beide Probensysteme.
Das linke Diagramm beschreibt das Umordnungsverhalten der 70 um grofen SiC—-Partikel,
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das rechte Diagramm das Umordnungsverhalten fiir die Proben mit 13 um grofen SiC-
Partikeln.

Im ungeschiumten Zustand (rote Kurven) sind die SiC—Partikel, abgesehen von einer schwa-
chen Korrelation um die anféinglichen Porosititen, nahezu gleichméfig im Material verteilt.
Diese Korrelation bei kleinen Abstidnden zu den Porenoberflichen ist bei der 13 um-SiC-
Partikel-Probe etwas ausgeprigter, weil hier eine etwas hohere Anfangsporositit vorhanden
war (siehe auch Abbildung 6). Die fliissige, geschdumte Phase wurde fiir beide Probensys-
teme zweimal tomographiert. Schon in den ersten Messungen der fliissigen Phase wird bei
beiden Probensystemen eine deutliche Umordnung der SiC-Partikel deutlich (griine Kur-
ven), die sich in der zweiten Messung am fliissigen Schaum noch ausgepragter zeigt (blaue
Kurven). (Auf die geschdiumten Proben angewandt, bricht der Korrelationsalgorithmus nach
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Abbildung 11: Berechnung zur Anordnung der schaumstabilisierenden SiC—Partikel beziiglich
der Porenoberflichen fiir zwei SiC—Partikelgrofsen.

weniger Dilatationsschritten ab als bei der Anwendung auf das ungeschiumte Ausgangsma-
terial, da das zu erschliefende Probenvolumen des Metallmatrixmaterials mit zunehmender
Porengrofe abnimmt.)

Im erstarrten, geschdumten Zustand der Proben verstirkt sich der Abfall der Kurven beider
Probensysteme gegeniiber dem der geschiumten, fliilssigen Phase des Materials nochmals
(violette Kurven), d.h. die rdumliche Korrelation zwischen den SiC-Partikeln und den Me-
tallschaumporen nimmt wihrend des Erstarrens weiterhin zu.

Zusétzlich ist am stirker ausgepriagten Abfall der berechneten Kurven fiir das Probensystem
mit 13 ym grofen SiC—-Partikeln erkennbar, dass sich diese kleineren SiC—-Partikel wesentlich
starker umordnen als die groferen Partikel.

Unter Verwendung der Synchrotron-Tomographie konnten erstmals in-situ Messungen an
fliilssigen Metallschdumen realisiert und quantitativ ausgewertet werden. Dabei zeigte sich,
dass die Anordnung von schaumstabilisierenden Partikeln auf Metallschaumporenoberflichen
zum einen wihrend der fliissigen Phase stattfindet. Die Partikel ,schwimmen* dabei aufgrund
ihrer teilbenetzenden Eigenschaft bevorzugt auf den Grenzflichen zwischen Luft und Ma-
terial. Zum anderen setzt sich diese Umordnung aber auch wéihrend des Erstarrens fort.
Die sich bildende Erstarrungsfront schiebt hierbei die Partikel zusétzlich auf die Porenober-
flaichen. Aufgrund des wesentlich stirker ausgeprigten Umordnungsprozesses der kleineren
13 um—SiC—Partikel, eignen sich diese eher zur Schaumstabilisation als gréfere Partikel.
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