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Kurzfassung

Kurzfassung

Antibiotikaresistente Bakterien verursachen in Europa jahrlich 670.000 invasive
Infektionen, an deren Folgen 33.000 Menschen sterben [EUR20]. Allein in der
Chirurgie sind diese Bakterien fur jede zehnte implantatassoziierte Infektion
verantwortlich [SHO22]. Fortschrittliche Implantate auf Basis nanostrukturierter
Titanlegierungen weisen antibakterielle Eigenschaften und eine erhdhte
Biokompatibilitat auf, um eine komplikationsfreie Einheilung zu gewahrleisten. Die
Herstellung der Nanostruktur stellt jedoch aufgrund komplexer Wechselwirkungen
zwischen Materialeigenschaften und Prozessparametern eine Herausforderung
dar.

In diesem Beitrag wird eine Methodik zur Gestaltung thermomechanischer
Prozessketten entwickelt, um maRgeschneiderte mikrostrukturelle Eigenschaften
in Titanlegierungen zu erzielen. Die Methodik besteht aus funf systematischen
Schritten zur Beherrschung der Komplexitat der multiphysikalischen
Kopplungsbeziehungen zwischen Legierungszusammensetzung, Temperatur,
Spannung und Mikrostruktur. Die Methodik wird auf die Nanostrukturierung der
Titanlegierungen Ti-13Nb-13Zr (NanoTNZ) und Ti-6Al-4V ELI fir Rund- und
Flachmaterial angewendet. Die Prozessketten bestehen aus einer Kombination
von Warmebehandlungen und kontinuierlicher hochplastischer Umformung (Equal-
Channel-Angular-Swaging und  Continuous-Multi-Directional-Swaging). Die
erforderlichen Spannungs- und Dehnungsverteilungen sowie die Prozessrouten
und die mechanisch-mikrostrukturellen Effekte zur Erzielung einer homogenen
Nanostruktur werden untersucht. Im Anschluss erfolgt die Herstellung von
Dentalimplantaten und Osteosyntheseplatten aus NanoTNZ, welche die
angestrebten Ziele einer verbesserten biomedizinischen Implantat-Knochen-
Interaktion zur Entfaltung des gesellschaftlichen Nutzens erflllen.

Die vorgestellte Methodik eroffnet somit einen Erkenntnisgewinn zur Beherrschung
multiphysikalischer  Kopplungsbeziehungen in  kontinuierlichen  thermo-
mechanischen Nanostrukturierungsverfahren zur Erzielung mallgeschneiderter
Eigenschaften in Titanlegierungen.




Abstract

Abstract

Antibiotic-resistant bacteria cause 670,000 invasive infections in Europe every
year, resulting in 33,000 deaths. In surgery, these bacteria are responsible for one
in ten implant-associated infections. Advanced implants based on nanostructured
titanium alloys have antibacterial properties and increased biocompatibility to
ensure complication-free healing. However, the manufacturing of the nanostructure
poses a challenge due to complex interactions between material properties and
process parameters.

In this work, a methodology for the design of thermomechanical process chains is
developed to achieve customized microstructural properties in titanium alloys. The
methodology consists of five systematic steps to master the complexity of the
multiphysical coupling relationships between alloy composition, temperature,
stress and microstructure. The methodology is applied to the nanostructuring of
titanium alloys Ti-13Nb-13Zr (NanoTNZ) and Ti-6Al-4V ELI for round and flat
material. The process chains consist of a combination of heat treatments and
continuous severe plastic deformation (Equal-Channel-Angular-Swaging and
Continuous-Multi-Directional-Swaging). The required stress and strain distributions
as well as the process routes and the mechanical-microstructural effects to achieve
a homogeneous nanostructure are investigated. Subsequently, dental implants and
osteosynthesis plates are manufactured using NanoTNZ, which meet the desired
objectives of enhanced biomedical implant-bone interaction, thereby facilitating the
realization of social benefits.

The presented methodology offers a novel opportunity to gain knowledge for
mastering multiphysical coupling relationships in continuous thermo-mechanical
nanostructuring processes to achieve customized properties in titanium alloys.
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Einleitung

1 Einleitung

Die steigende Lebenserwartung und die damit einhergehende alternde
Gesellschaft stellen eine der groften Herausforderungen des 21. Jahrhunderts
dar. Dieser demografische Wandel fuhrt zu einem erhohten Bedarf an
medizinischen Implantaten und Prothesen, um unsere Mobilitat und
Lebensqualitat auch im hohen Alter zu erhalten [RIC16].

Gleichzeitig nehmen multiresistente Keime und Antibiotikaresistenzen weltweit
zu [TAG22]. Die Weltgesundheitsorganisation WHO warnt gar vor einem post-
antibiotischen Zeitalter, in der Antibiotika zur Infektionstherapie nicht mehr
wirken. Selbst kleine Infektionen konnen somit zu lebensbedrohlichen
Zustanden fuhren [REA14]. Die antimikrobielle Resistenz ist damit eine der
grofdten globalen Gesundheitsbedrohungen flir die Menschheit [WHO22]. Die
Suche nach alternativen Therapiemdglichkeiten und antibakteriell wirkenden
Werkstoffen fur medizinische Implantate ist daher dringend erforderlich
[BAN22].

Allein in Deutschland werden pro Jahr rund 1,3 Mio. Dentalimplantate, 160.000
Knieimplantate, 210.000 Huftimplantate und 350.000 Knochenplatten mit einem
Marktvolumen von 6 Mrd. Euro eingesetzt [GKV20].

S AY

Zahnimplantate Knochenplatten

1.300.000 350.000
Knieimplantate Huftimplantate Umsatz
160.000 210.000 Mrd. Euro

6

Abbildung 1: Kennzahlen zu Implantationen in Deutschland pro Jahr aus [GKV20]
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Mit den konventionellen Implantatsystemen gehen bisher ungeloste Probleme
einher, die insbesondere Infektionen und Entzindungen, Knochenrickgang,
Implantatbriiche und Implantatlockerungen betreffen. Innerhalb der ersten zehn
Jahre kommt es beispielsweise bei acht Prozent der mit Dentalimplantaten
versorgten Patient:innen zu Implantatverlusten [DER16]. Etwa zwei Prozent der
Gelenkersatzoperationen (wie Huft- und Knieimplantate) werden von einer
Infektion begleitet [SPI23]. Bei diesen Fallen liegt die Mortalitatsrate bei etwa
30 bis 40 Prozent [SLI18]. Dies bedeutet nicht nur eine gravierende
Beeintrachtigung der Lebensqualitat, sondern hat durch Folge- und
Behandlungskosten auch eine grol’e 6konomische Bedeutung fir unser
Gesundheitssystem [RIC16].

Bisherige Implantatsysteme bestehen aufgrund hoher Anforderungen an
Korrosionsbestandigkeit, Wechselfestigkeit und Biokompatibilitdt meist aus
Titanwerkstoffen [DWI24]. Um die Festigkeit zu erhdéhen, werden
Legierungselemente wie Aluminium und Vanadium eingesetzt, die aber fur die
Anwendung in der Medizin wegen toxischer Unvertraglichkeiten als kritisch
eingestuft werden [MULO8]. AuRerdem ist der Einsatz dieser Legierungen fur
Implantate wegen der vergleichsweise hohen Elastizitatsmoduln problematisch,
da es an den Kontaktstellen zwischen Implantat und Knochenmaterial zu
Knochenabbau und zu einer Lockerung der Implantate kommen kann [GEEQ9].

Nanostrukturierte Titanlegierungen sind ein vielversprechender Losungsansatz,
da sie aufgrund ihrer einzigartigen Eigenschaften eine verbesserte
Biokompatibilitat aufweisen und das Risiko von Infektionen reduzieren kdnnen
[BRI22]. Dartber hinaus konnen optimierte Werkstoffeigenschaften wie
Festigkeit, Duktilitat und Korrosionsbestandigkeit eingestellt werden, die den
Anforderungen des menschlichen Korpers besser als jedes andere
Implantatmaterial entsprechen [MIS14]. Die nanostrukturierten Oberflachen
regen Wechselwirkungen zwischen dem Implantat und den umliegenden
Korperzellen an. Dies fuhrt zu einer verbesserten Knocheneinheilung, da die
Knochenzellen an das Implantat heranwachsen. Es kommt zu einem direkten
strukturellen Verbund zwischen der Oberflache des Implantats und des
Knochenmaterials [KIMO7]. AuRerdem kann die Steifigkeit des Implantats an
den Knochen angepasst werden, so dass Implantatverluste und biologische
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Abstollungsmechanismen aufgrund unterschiedlicher mechanischer
Eigenschaften vorgebeugt werden kann [BRU19].

Obwohl die Herstellung von nanostrukturierten Titanlegierungen im
Labormaldstab und deren Eigenschaften in einigen Forschungsarbeiten bereits
nachgewiesen wurde, steht eine Ubertragbarkeit auf die semi-industrielle’
Produktion zur Versorgung moglichst vieler Patient:innen noch aus [MIS14].
Denn die Herstellung der nanokristallinen Struktur erfordert eine komplexe
Prozessfihrung, was die Skalierbarkeit bisheriger Herstellungsverfahren
limitiert [HELO8], [SEG18].

Aufgrund der dringenden Notwendigkeit langlebiger und infektionsarmer
Implantate und der bestehenden Forschungslicke zur semi-industriellen
Produktion der dafir notwendigen nanostrukturierten Titanhalbzeuge,
beschaftigt sich die hier vorliegende Arbeit mit der Nanostrukturierung von
Titanlegierungen durch thermomechanische Prozessketten. Es wird eine
Methodik fir deren Auslegung aufgestellt und die Anwendung fir die
Medizintechnik aufgezeigt.

Der Aufbau dieser Arbeit beginnt mit den Grundlagen im Stand der Technik
(Kapitel 2). Dazu werden die Eigenschaften von Titan und Titanlegierungen
erlautert, die Kristallgitter der einzelnen Titanphasen systematisch aufgearbeitet
und auf die speziellen Anforderungen in der Medizintechnik eingegangen.
Aulerdem werden thermomechanische Prozessketten mit dem Schwerpunkt
der umformtechnischen Herstellung von ultra-feinkornigen Gefugen betrachtet.

Das Kapitel 3 erlautert die Forschungsfragen und Vorgehensweisen. In Kapitel
4 wird eine Methodik zur Auslegung thermomechanischer Prozessketten
aufgestellt. Daruber hinaus soll das in Kapitel 4.1 aufgestellte Spannungsfeld
der multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen das Prozessverstandnis
starken und Wirkzusammenhange aufdecken. Das Kapitel 5 beschaftigt sich mit
den Versuchseinrichtungen und Werkstoffen, die fur die Untersuchungen
verwendet werden.

' Der Begriff semi-industrielle Produktion bezeichnet in dieser Arbeit die Durchflihrung von
Produktionsprozessen unter Bedingungen, die zwischen rein wissenschaftlicher Forschung und
vollstandig industrieller Produktion liegen. Ziel ist es, Skalierungseffekte zu untersuchen und den
Ubergang von der reinen Forschung zur kommerziellen Produktion zu erleichtern.
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In den Kapiteln 6 und 7 wird die Methodik auf eine Titanlegierung der zweiten
Generation  (Ti-13Nb-13Zr) zur Herstellung von nanostrukturiertem
Rundmaterial fir Dentalimplantate und von Flachmaterial fir Knochenplatten in
der Osteosynthese angewendet. In Kapitel 8 erfolgt der Anwendungstransfer
auf eine Titanlegierung der ersten Generation (Ti-6Al-4V ELI). Anhand der
Anwendungsfalle werden die Wechselbeziehungen zwischen den
Prozessparametern und den Werkstoffeigenschaften untersucht und die
Herausforderungen bei der Nanostrukturierung sowie deren Ldsungswege
aufgezeigt.

Die vorliegende Arbeit schliel3t mit einer Zusammenfassung in Kapitel 9 ab und
erdffnet den weiteren Forschungsbedarf in der Auslegung thermomechanischer
Prozessketten fur nanostrukturierte Titanlegierungen.




Stand der Technik

2 Stand der Technik

In diesem Kapitel werden die fur diese Forschungsarbeit notwendigen
Grundlagen erarbeitet. Zunachst werden die werkstoffwissenschaftlichen
Aspekte von Metallen, insbesondere von Titan und Titanlegierungen und deren
Einsatz in der Medizintechnik, erlautert. Anschliel3end erfolgt die Darstellung
von thermomechanischen Prozessketten mit dem Schwerpunkt auf der
Herstellung von ultra-feinkdrnigen Gefugen. Das Kapitel wird mit den
Grundlagen zur methodischen Entwicklung technischer Systeme und Prozesse
abgeschlossen.

2.1 Metallische Werkstoffe

Die Werkstoffkunde ist die wissenschaftliche Basis fiir die Beobachtungen und
Analysen der zu erforschenden thermomechanischen Prozessketten. Daher
werden nun die Eigenschaften und der Aufbau metallischer Werkstoffe sowie
deren Formanderung erlautert.

2.1.1 Eigenschaften metallischer Werkstoffe

Metallische Werkstoffe kdnnen sich nicht nur elastisch (reversibel) sondern
auch plastisch (irreversibel) verformen. Die Umformbarkeit bezeichnet hierbei
den Zusammenhang zwischen der Beanspruchung und der Formanderung
eines Werksticks. Die Umformbarkeit basiert auf der kristallinen Struktur der
Metalle, die eine Verschiebung kleinster Werkstoffschichten ermdglicht. Der
Zusammenhang zwischen der Spannung o und der Dehnung ¢ eines
Werkstucks lasst sich in einem Spannungs-Dehnungs-Diagramm auftragen.
Dieses gibt die charakteristischen Eigenschaften fur die Werkstoffe an. In der
Abbildung 2 ist ein schematisches Spannungs-Dehnungsdiagramm dargestellt.
Zur Ermittlung der Daten werden Werkstoffproben in eine Prifmaschine
eingespannt und belastet. Die Probe weist zuerst ein linear-elastisches
Verhalten bis zur Streckgrenze R, auf. Da einige Werkstoffe, wie bspw.
Titanlegierungen, keine ausgepragte Streckgrenze haben, kann die
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Dehngrenze R, , bei 0,2 % plastischer Dehnung bestimmt werden [LEY10]. Es
folgt das plastische Formanderungsverhalten mit der Gleichmalidehnung A, bis

zur Zugfestigkeit R,,,. Ab hier ist eine Einschnurung der Probe festzustellen, was
zum Materialversagen in Form eines Bruches mit der Bruchdehnung A fuhrt.
[DOE16]

Hochstlastpunkt

Bruch

»
»
€

. n L

Abbildung 2: Technisches Spannungs-Dehnungs-Diagramm nach [DOE16]

Die Spannung o ist als Kraft F pro Ausgangsflache A, und die Dehnung ¢ als
Langenanderung Al pro Ausgangslange 1, definiert. [RO0O22]

F Al

= . = — 2-1
AO 4 € 10 ( )

o

Im elastischen Bereich gilt der Zusammenhang zwischen der Spannung o und
der Dehnung € Uber den Elastizitdtsmodul E. [RO022]

c=E-¢ (2-2)
Die Zugfestigkeit R,, ist die maximale mechanische Zugspannung, die ein
Werkstoff bis zur Einschnurung aushalt und lasst sich aus der Kraft F,, sowie
der Ausgangsquerschnittsflache A, berechnen. [RO022]
Fin

R, =—

(2-3)

Die genannten Kennwerte konnen zum Vergleich von Werkstoffen und deren
Zustanden herangezogen werden.

2.1.2 Aufbau metallischer Werkstoffe

Um das Werkstoffverhalten zu verstehen, ist eine Betrachtung des

Werkstoffaufbaus notwendig. Metalle, zu denen auch die Titanlegierungen
6
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gehoren, sind unter normalen Erstarrungsbedingungen aus regelmafigen
Atomgittern aufgebaut, wobei verschiedene Atomkonfigurationen (Stapelfolgen)
innerhalb der Gitter existieren kdnnen. Zur Beschreibung der Kristallstruktur von
Metallen werden Elementarzellen als kleinstmogliche Einheiten verwendet, die
sich in alle drei Raumrichtungen periodisch fortsetzen und so zu einer
vollstandigen, makroskopischen Gitterstruktur fihren. Die Atomabstande in den
drei Raumrichtungen werden als Gitterkonstanten bezeichnet. Je nach
Symmetrie der Elementarzellen gentigen zur Beschreibung eine (a) oder zwei
(a, c) Gitterkonstanten. [BAR22]

Die in dieser Arbeit verwendeten Metalle kristallisieren in kubischen und
hexagonalen Kristallsystemen. Bei den kubischen Kristallen wird zwischen
kubisch-flachenzentrierten  (kfz) und  kubisch-raumzentrierten  (krz)
Kristallsystemen unterschieden. Daruber hinaus existieren hexagonal-dichteste
Kugelpackungen (hdp). Diese Elementarzellen haben unterschiedliche
Eigenschaften. Diese kdnnen beispielsweise bei Metallen wie Titan oder Stahl
durch eine Warmebehandlung und deren Werkstoffbestandteile eingestellt
werden. Mit dieser Geflgeumwandlung kann auch die Zugfestigkeit beeinflusst
werden. [DOE16]

In Abbildung 3 ist der Aufbau von Metallen dargestellt. Die Elementarzellen (A)
mit den Gitterkonstanten a und ¢ kénnen als kfz, krz oder hdp auftreten.
Zusammen bilden sie in einem idealisierten Kristallaufbau das Kristallgitter (B).
Der reale Kristallaufbau fugt sich zu einer raumliche Kornstruktur zusammen
(C). Wird diese raumliche Kornstruktur in einer Schnittebene getrennt, so lasst
sich die zweidimensionale Struktur des realen Gefuges betrachten. Zur Analyse
des realen Gefuges eignen sich Geflgebilder (D), auf denen die einzelnen
Koérner mit ihren Korngrenzen zu sehen sind. Es lassen sich daruber
Ruckschlisse auf die Bestandteile des Werkstoffs, die Korngréfie und das
Werkstoffverhalten unter einer Beanspruchung ziehen. [BAR22]

Eisen ist beispielsweise allotrop, das heil3t es nimmt temperaturabhangig
verschiedene Gitterstrukturen ein. In einem Temperaturbereich unter 911 °C
weist es ein krz-Gitter und oberhalb von 911 °C ein kfz-Gitter auf. Titan ist
ebenfalls allotrop und besteht in einem Temperaturbereich unter 882 °C aus
einem hdp-Gitter und daruber aus einem krz-Gitter. [KLO17]
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A Elementarzellen B idealisiertes Kristallgitter
~

C reale Kornstruktur

Trennebene

Abbildung 3: Werkstoffaufbau mit Elementarzellen (A), Kristallgitter (B), raumliche
Kornstruktur (C) und Gefligebild (D) nach [KLO17]

Da die Erstarrung eines Metalls aus der Schmelze normalerweise an mehreren
Stellen beginnt (eine Ausnahme ist die Einkristallherstellung), wachsen die
periodischen Gitter mit regelmaliger Atomanordnung als Korner in
unterschiedliche Richtungen und stof3en aneinander. An diesen Stellen ist das
regelmalige Kristallgitter gestort, was als Korngrenze bezeichnet wird. Die
mikroskopische Auspragung der Gesamtanordnung wird als Geflge
bezeichnet. Sollten im Gefluge Bereiche mit unterschiedlichen Kristallgittern
vorliegen, werden diese als Phasen bezeichnet. Anderenfalls ist das Gefuge
einphasig. Ein Gefuge besteht also aus Kornern, Phasen, sowie Korn- und ggf.
Phasengrenzen. [BAR22]

Um den technischen Anforderungen wie eine hohe Festigkeit und eine gute
Korrosionsbestandigkeit zu genltgen, bestehen Werkstoffe in der Regel aus
mehreren Elementen und ihren Mikrostrukturen [WEI18]. Diese mehrphasigen
Werkstoffe  bestehen aus zwei oder mehreren verschiedenen
Legierungskomponenten, die jeweils unterschiedliche mechanische,
thermische oder chemische Eigenschaften aufweisen. Die Zusammensetzung
der Mischphasen kann in Gewichtsprozent (Gew.-%, vgl. Kapitel 5.2)
angegeben werden. Die Phasen sind von Zustandsgrofien wie dem Druck und
der Temperatur sowie der Konzentration der Elemente abhangig. Die
Phasenverteilung kann sowohl gleichmaldig als auch ungleichmafig sein, was
zu einer heterogenen Mikrostruktur fuhrt [HOR19]. An den Grenzflachen
zwischen den Phasen konnen sich Defekte und Grenzstrukturen ausbilden,
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welche die mechanischen Eigenschaften des Werkstoffs beeinflussen.
Mehrphasige Werkstoffe konnen ihren Zustand durch die Diffusion von Atomen
in Abhangigkeit von der Zeit und der Temperatur verandern. Dies kann
beispielsweise durch Korngrenzen- und Zwischengitterdiffusion erfolgen,
welche durch Warmebehandlungen aktiviert werden konnen (vgl. Kapitel 2.4.1).
[BAR22]

Der erorterte Aufbau metallischer Werkstoffe lasst im nachsten Abschnitt
RuckschlUsse auf die Formanderung zu.

2.1.3 Formanderung metallischer Werkstoffe

Mit dem kristallinen Gefugeaufbau lasst sich das Werkstoffverhalten im zuvor
dargestellten Spannungs-Dehnungs-Diagramm erlautern. Im linear-elastischen
Bereich kommt es zu einer elastischen, reversiblen Formanderung. Das
Kristallgitter wird hierbei elastisch geschert. Es gilt ein linearer Zusammenhang
zwischen der Schubspannung t und der Verschiebung y Uber den Gleitmodul
G. [DOE16]

T=Y-G (2-4)

Fur die irreversible, plastische Formanderung sind Versetzungen als
eindimensionale Gitterbaufehler in der Kristallstruktur bedeutsam. Es wird
zwischen Stufen- und Schraubenversetzungen unterschieden, wobei in realen
Kristallen oft Mischformen auftreten. Die Bewegung von Versetzungen bzw. die
Versetzungswanderung durch den Kristall erfordert weniger Energie als die
gleichzeitige Verschiebung ganzer Atomebenen. Diese Versetzungswanderung
erfolgt bevorzugt entlang bestimmter Ebenen und Richtungen des Kristallgitters,
den Gleitebenen und Gleitrichtungen, die zusammen ein Gleitsystem bilden. Die
Gleitebenen sind die am dichtesten mit Atomen besetzten Ebenen innerhalb
einer Elementarzelle. In diesen Ebenen sind die zwischenatomaren
Bindungskrafte am geringsten. [DOE16]

Die Versetzungswanderung beginnt zuerst in der Ebene, in der die resultierende
Schubspannung am grofdten ist. Die glnstigste Orientierung fur die Gleitebenen
verlauft nach dem Schmidschen Schubspannungsgesetz im Zugversuch in
einem Winkel von 45°. Die Gitterstrukturen weisen unterschiedliche
Gleitsysteme auf. So sind im kfz-Gitter mit vier Gleitebenen und drei
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Gleitrichtungen insgesamt zwolf Gleitsysteme und im krz-Gitter ebenfalls zwolf
Gleitsysteme mit sechs Gleitebenen und zwei Gleitrichtungen vorhanden. Das
hdp-Gitter verflgt lediglich Uber drei Gleitsysteme, weshalb hier eine groRere
Umformarbeit aufgebracht werden muss. Durch grof3e Schubspannungen kann
aullerdem ein Teil des Gitters in eine spiegelbildliche Lage Gberflhrt werden.
Diese Zwillingsbildung erfolgt vorwiegend bei hdp- und krz-Gittern, wenn
niedrige Temperaturen und hohe Umformgeschwindigkeiten vorliegen. Die
Abbildung 4 zeigt die elastische (A) und plastische Verformung (B, C) eines
Gitters durch die Schubspannung t und der elastischen Verformung y. [KLO17]

elastische Formanderung

T T
B T T T
— —_— —_—
plastische Formanderung
durch Versetzungs-
bewegungen
— — —
T T T
T T
C —_— —_—
plastische Forménderung A A A A A [ [ [ [ L
durch Zwillingsbildung
— —
T T

Abbildung 4: elastische und plastische Verformung des Kristallgitters und
Versetzungsbewegung nach [KLO17]

Die Idealkristalle unterscheiden sich von den technisch verfugbaren
Realkristallen. Diese haben Gitterfehler, wie in der Abbildung 5 dargestellt. Die
Gitterfehler entstehen entweder gezielt beim Legieren von Metallen durch die
Einlagerung von Fremdatomen oder ungewollt bei der Erstarrung aus der
Schmelze und wahrend der Umformung. Die Gitterfehler beeinflussen die
Eigenschaften des Werkstoffs. Es wird zwischen punktformigen, linienformigen,
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flachenhaften und raumlichen Gitterfehlern unterschieden. Die punktformigen
Gitterfehler  sind  nulldimensional und sind Einlagerungs- oder
Substitutionsatome. Linienférmigen Gitterfehler sind die zuvor diskutierten
Versetzungen. Die flachenhaften Gitterfehler sind zweidimensional und
entstehen an Korngrenzen. Die raumlichen Gitterfehler sind dreidimensional
und sind Leerstellen. [BAR22]

Zwischengitteratom Substitutionsatom
AW AW AW AW )

'5333333-3’- 2333
.000000-"? L ©©
oooooooowuw.
0000000000;;00
.'. $6606666¢ 32 .00

0 &% 6
.00‘000%0000000.

Einlagerungsatom

Leerstelle

0

Abbildung 5: Gitterfehler nach [BAR22]

Im linear-elastischen Bereich beginnt die Versetzungsbewegung nach
Uberschreiten der Streckgrenze, die den Ubergang vom elastischen in den
plastischen Bereich markiert. Im plastischen Bereich ist eine Kaltverfestigung
des Materials festzustellen, was auf das Schneiden und die gegenseitige
Behinderung von Versetzungen zurlckzufuhren ist. Die weitere Umformung ist
nur Uber ungunstiger orientierte Gleitebenen bei héherem Spannungsbedarf
maoglich. Die Abbildung 6 zeigt diesen Zusammenhang. [BAR22]

Die Werkstoffkennwerte sind somit vom Umformgrad abhangig. So erhdhen
sich die Dehngrenze R, und die Zugfestigkeit R,, mit zunehmender
Formanderung, die Bruchdehnung A verringert sich hingegen. [KUGQ09]
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Kaltverfestigun
ca gung

Schneiden von
Versetzungen

»
»
€

Versetzungen

Abbildung 6: Kaltverfestigung in Anlehnung an [BAR22]

Ein weiterer Kennwert ist der Umformgrad. Bei der Umformung eines Koérpers
wird die Anderung eines KdrpermaRes auf das augenblickliche MaR des
Korpers bezogen. Es gilt dann fur eine Hohenanderung des Korpers von h, zu
h, der Umformgrad: [DOE16]

¢p = In:— (2-5)

Der Gesamtumformgrad ¢g.s lasst sich abhangig von der Anzahl der

Umformstufen n berechnen:
n
Pges = z @i (2-6)
i=1

Die Summe der drei Hauptformanderungen ¢,, @, und @5 in Richtung der
Hauptachsen ist wegen der Volumenkonstanz null. Die Umformgeschwindigkeit
¢ ist die zeitliche Differentiation des Umformgrads ¢ und ist definiert als:

. _do

b= (2-7)

Um eine Aussage Uber die Bedingungen zur Ausbildung der Gleitebenen treffen
zu konnen, gibt es FlieBhypothesen. Diese Hypothesen der Plastizitatstheorie
besagen, dass der Eintritt des plastischen Flielsiens nur vom Spannungszustand
abhangig ist und dass die plastische Verformung unter Volumenkonstanz
stattfindet. Eine FlieBbedingung ist die Schubspannungshypothese nach
Tresca-Mobhr, die besagt, dass Flie3en eintritt, wenn die grof3te Schubspannung
Tmax €ine Kritische SchubflielRspannung t; des Werkstoffs erreicht. [KLO17]
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Tmax = Tt (2-8)

Im Mohr‘schen Spannungskreis ergibt sich die Schubspannung t aus der
maximalen Hauptspannung o; und der minimalen Hauptspannung o5 und
erreicht bei einem Winkel von = 45° ein Maximum (vgl. dazu auch die
Gleitvorgange unter 45° in Abbildung 7).

:
|—|
™ a
=)
av

Abbildung 7: Schubspannungshypothese nach [KLO17]

t= 2 (61~ o) sin(2B) (2-9)

Die Formanderung mehrphasiger Werkstoffe unterscheidet sich von der in
einphasigen Werkstoffen aufgrund der komplexen Mikrostruktur. Die Phasen
kénnen richtungsabhangige, unterschiedliche mechanische Eigenschaften
aufweisen, was zu einer anisotropen Verformung und zu lokalen
Spannungskonzentrationen fihrt [HOR19]. Bei einer hohen Verformung kénnen
zudem Phasentransformationen auftreten. Dies kann zu einer Anderung der
Mikrostruktur fihren und damit die Werkstoffeigenschaften beeinflussen. Die
Formanderung ist insbesondere von Prozessparametern wie der Temperatur
abhangig, welche die Aktivierung von Verformungsmechanismen und
Phasenumwandlungen beeinflusst. Zudem spielen lokale Spannungs- und
Verformungsgradienten eine Rolle, da sie eine inhomogene Verformung und die
Bildung lokaler Deformationsstrukturen bedingen. [BAR22]

Nachdem nun die notwendigen Grundlagen metallischer Werkstoffe bekannt
sind, wird im nachsten Kapitel auf den Werkstoff Titan und Titanlegierungen
eingegangen.

13
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2.2 Titan und Titanlegierungen

Titan ist das vierthaufigste Metall in der Erdrinde und wird den
Nichteisenmetallen zugeordnet. In der Natur liegt es zunachst als eisenhaltiges
Erz (Rutil, Anatas, limenit) vor, welches hauptsachlich in den USA, Kanada und
Australien abgebaut wird. Titan und Titanlegierungen weisen zwar
herausragende Werkstoffeigenschaften wie eine hohe Zugfestigkeit bei
geringer Dichte auf, sind jedoch im Vergleich zu Stahl oder Aluminium mit hohen
Materialkosten verbunden, die auf den aufwandigen Herstellprozessen
beruhen. Titan ist antimagnetisch und ist ein sehr schlechter Warmeleiter mit
geringer thermischer Ausdehnung. Der ursprunglich hauptsachlich in der
Hochtechnologie eingesetzte Werkstoff besetzt heute immer mehr
Anwendungen in der Luft- und Raumfahrt, als biokompatibler Werkstoff in der
Medizin, in der Kraftwerkstechnik und Chemie sowie in der Umwelttechnologie.
[PET10]

2.2.1 Herstellung

Seit den frihen 1950er Jahren kann aus Erzen wirtschaftlich und qualitativ
hochwertiges Titan hergestellt werden. Je nach technischer Anwendung ist das
Produkt reines Titan oder eine Titanlegierung. Reintitan setzt sich aus Uber
99,2 % Titan und den Begleitelementen Sauerstoff, Kohlenstoff und Eisen
zusammen. Die Titanlegierungen bestehen hauptsachlich aus Titan und den
Zusatzen Aluminium, Vanadium, Zinn, Chrom oder Zirkonium. [RO0O22]

Das meistverwendete Verfahren zur Gewinnung von Titan ist der von William
Justin Kroll im Jahr 1940 erfundene Kroll-Prozess. Zunachst werden titanhaltige
Erze mechanisch zu einem Pulver zermahlen und mit Wasser aufgeschwemmt,
um die schwereren Erzanteile von den leichteren Titanoxiden zu trennen. Nach
dieser Aufbereitung weist das Erz einen Titanoxidanteil von Uber 40 % auf.
Danach wird das gereinigte Erz mit Koks vermischt und bei 800 °C bis 1000 °C
in einem Ofen unter Chlor in Titantetrachlorid umgewandelt. Das Titanoxid TiO,
reagiert mit dem Kohlenstoff C und dem Chlor Cl, zu Titantetrachlorid TiCl, und
zu Kohlendioxid CO,. Nun wird das Titantetrachlorid in einem Kondensator
verfestigt. Das metallische Titan Ti wird in einer Schutzgasatmosphare durch
Reduktion aus Titanchlorid mit Magnesium Mg oder Natrium Na gewonnen. Bei
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Temperaturen zwischen 850 °C und 1000 °C wandelt sich das Titantetrachlorid
in einer exothermen Reaktion zu Titanschwamm um. [LEY10]

Dieser Titanschwamm wird in einem Vakuumlichtbogenofen (Vacuum Arc
Remelting, kurz VAR) zu einem kompakten, fir die Weiterverarbeitung
geeigneten Werkstoffzustand in Form von Brammen und Blécken (Ingots)
umgeschmolzen. Bei diesem Prozess konnen gezielt Legierungselemente
hinzugegeben werden, um spezielle Werkstoffeigenschaften einzustellen. Eine
der in dieser Arbeit verwendete Legierung Ti-13Nb-13Zr wird auf dieser
Herstellroute eigens zu Ingots geschmolzen. Die Schmelzverfahren
ermdglichen Uberdies, Titanschrott zuzufihren und somit den Recyclinganteil
zu erhoéhen. Die Duktilitdt und Geometrie eines Titaningots genlgen den
Anforderungen flr den technischen Einsatz meist nicht, so dass der Ingot durch
Schmieden oder Walzen bearbeitet und mittels Warmebehandlungen
homogenisiert wird. [RO022]

2.2.2 Reines Titan

Reines Titan ist silberwei3, duktil und gut umformbar. Unterhalb der
sogenannten B-Transustemperatur Tg von 882 °C liegt das a-Titan in einer
hexagonal-dichtesten Kugelpackung (hdp) vor, darlber ist das Gefige im
kubisch-raumzentrierten (krz) B-Titan (vgl. Abbildung 8). [BAR22]

Diese beiden Titangitter bzw. -phasen haben unterschiedliche Eigenschaften.
Die B-Phase besitzt im Vergleich zur a-Phase eine geringere Duktilitat aber
auch eine geringere Festigkeit. AuRerdem ist die Diffusionsgeschwindigkeit in
der B-Phase hoher als in der a-Phase, so dass Umwandlungsprozesse im
Allgemeinen in der B-Phase schneller ablaufen. [LEY10]

Der Schmelzpunkt Tm liegt bei 1677 °C. In der technischen Anwendung wird
reinem Titan herstellungsbedingt Eisen und Sauerstoff beigemischt. Geringste
Mengen an Sauerstoff von unter 0,4 % konnen schon die Festigkeit bis auf das
Doppelte steigern. Gleichzeitig verschlechtert sich aber die Verformbarkeit und
das Korrosionsverhalten. Die technisch reinen Titanlegierungen (commercially
pure, kurz CP) werden nach der Festigkeit in vier Stufen (Grade 1 bis Grade 4)
eingeteilt. [RO022]
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Reines Titan ist chemisch gegenuber der Atmosphare, dem Meerwasser und
oxidierenden Sauren sehr resistent. Grund dafur ist eine dinne, sehr dichte
Deckschicht aus Titandioxid TiO,, die das Metall vor Korrosion schutzt und sich
schon bei Raumtemperatur ausbildet. Bei Temperaturen Gber 535 °C zersetzt
sich diese schitzende Deckschicht und die Metalloberflache korrodiert.
[ROO22]

2.2.3 Titanlegierungen

In der technischen Anwendung sind Titanlegierungen haufiger vorzufinden als
Reintitan. Die Legierungselemente werden nach ihrer Wirkung in neutrale, a-
stabilisierende und B-stabilisierende Elemente unterteilt. Ziel ist es, das Geflige
fur die entsprechende Anwendung zu optimieren. So lasst sich beispielsweise
das krz-Gitter bei héheren Temperaturen wegen einer gréderen Anzahl an
Gleitsystemen besser als das hdp-Gitter umformen. [LEY10]

Die Abbildung 8 zeigt den Einfluss der Legierungselemente auf das
Zustandsdiagramm der Titanlegierung. Ausgehend vom neutralen Zustand (A),
hier wird u.a. der Legierungszusatz Zirkon Zr zur Verringerung des E-Moduls
eingesetzt, 1asst sich das a-Gebiet hin zu héheren Temperaturen durch die
Elemente Aluminium Al, Sauerstoff O, Stickstoff N und Kohlenstoff C erweitern
(B). Diese Elemente werden a-stabilisierend genannt. [JAE15]

Die B-stabilisierenden Elemente wie Molybdan Mo und Vanadium V senken
hingegen die Umwandlungstemperatur bis unter 25 °C. Hier wird zwischen
B-isomorphen (u.a. Vanadium V und Niob Nb) (C) und B-eutektoiden Elementen
(D) unterschieden. Die B-isomorphen Elemente bilden Mischkristalle mit Titan
und die B-eutektoiden Elemente bilden intermetallische Phasen. [RO022]

A B C D
TA TA TA TA
B B B B
TB —er (]+B
hdp a+B\ B+A, B,
a
a . a+A, B,
a |a+p
Gew.-% Gew.-% Gew.-% Gew.-%
Ti Ti + a-stabilisierend Ti + B-isomorph Ti + B-eutektoid

Abbildung 8: Zustandsdiagramme von Ti-Legierungen in Anlehnung an [RO0O22]
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In den folgenden Abschnitten werden die ao- und (- sowie die
a+B-Titanlegierungen charakterisiert und in der Tabelle 1 gegenubergestellt.

a-Titanlegierungen

Die a-Titanlegierungen weisen eine hohe Korrosionsbestandigkeit, eine geringe
Verformbarkeit und Bruchzahigkeit sowie eine geringe Festigkeit auf. Werden
geringe Anteile von B-Elementen hinzugegeben, so wird die Warmfestigkeit
erhoht. Die bis etwa 600 °C temperaturbestandigen Legierungen werden
beispielsweise in Flugzeugtriebwerken eingesetzt. [RO022]

B-Titanlegierungen

Die B-Titanlegierungen weisen eine hohere Festigkeit und bessere
Kaltumformbarkeit als die a-Titanlegierungen auf. Die hohe Festigkeit wird
durch eine Mischkristallverfestigung und durch eine Warmebehandlung
eingestellt. Mit zunehmender Festigkeit geht die Kaltverformbarkeit allerdings
zurtck. AuBerdem sind sie durch die gute Biokompatibilitat, sehr gute
Schwingfestigkeit und dem geringen E-Modul fur Implantate in der
Medizintechnik interessant. [LUT07]

a+B-Titanlegierungen

Die a+B-Titanlegierungen konnen durch Warmebehandlungen hohe
Festigkeiten erreichen, wobei die Kaltverformbarkeit zurickgeht. Die
Warmverformbarkeit ist gut. Die mit Abstand gebrauchlichste Titanlegierung ist
Ti-6Al-4V, die insbesondere in der Luft- und Raumfahrtindustrie eingesetzt wird.
[ROO22]

o', a", w-Phasen bei Titanlegierungen

Neben der a- und der B-Phase kann Titan in weiteren Phasen auftreten. Wird
Titan oberhalb Tg erwarmt wund durch eine ausreichend hohe
Abkuhlgeschwindigkeit, zum Beispiel durch eine Wasserabschreckung (WQ),
stark unterkdhlt, kann es sich bei einer Temperatur unterhalb von Tg
diffusionslos zu einem martensitischen Geflige umwandeln. Dieser thermisch
induzierte Martensit hat ebenfalls eine hdp-Gitterstruktur, nur wird diese nicht a-
Phase, sondern a'-Phase genannt. In 3-Stabilisator reichen Legierungen kann
die orthorhombische a"-Phase (thermisch oder verformungsinduzierter
Martensit) erzeugt werden. Dieses Gitter liegt zwischen der
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kubischraumzentrierten B-Phase und der hexagonalen a-Phase [BANO9]. In
einigen zweiphasigen Legierungen kann sich zudem eine thermisch induzierte
w-Phase (hdp) bilden, die zu einer starken Verfestigung aber auch zu einer
Versprodung des Materials fuhrt. [LUTO7]

(Kalt-) Umformbarkeit von Titanlegierungen

Die a- und a+p-Legierungen sind nur bei sehr hohen Temperaturen aufgrund
des begrenzten Verformungs- und Verfestigungsvermogen der a-Phase (hdp)
umformbar. Mit steigendem B-Volumenanteil sinkt die Umformtemperatur.
Einige metastabile B-Legierungen lassen sich auch bei Raumtemperatur
umformen (krz). Im nicht-ausgeharteten Zustand sind a-, B- und
a+B-Legierungen duktil, wobei die Duktilitat stark vom Geflige abhangig ist.
Lamellare Geflge fuhren zu hoheren Bruchzahigkeiten durch Rissablenkung
als die fein globularen Gefuge. [PET10]

Bei Raumtemperatur neigt Titan zur Umformung durch Zwillingsbildung. Bei
hohen Umformgeschwindigkeiten kdnnen adiabate Scherbander entstehen.
Durch die schlechte Warmeleitfahigkeit kommt es zu einer lokalen Erwarmung,
verbunden mit einer lokalen Entfestigung des Werkstoffes. Die Verformung
beschrankt sich deshalb auf ein schmales Verformungsband (so genannte
Verformungslokalisierung), was zum adiabaten Scherband fuhrt und zum
Versagen eines Bauteils fuhren kann. [SIE11]

Die folgende Tabelle gibt eine Ubersicht (iber die diskutierten Legierungen und
deren Eigenschaften mit der Skala sehr schlecht (--) bis sehr gut (++).

Tabelle 1: Eigenschaften von Titanlegierungen nach [PET10]

Legierung
a B a+f3
& | Festigkeit - ++ +
S | Duktilitét -+ +/- +
§) Bruchzahigkeit + +/- -1+
W | Kaltverformbarkeit -- -+
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2.2.4 Titan und Titanlegierungen in der Medizintechnik

Titanlegierungen werden wegen ihrer guten Biokompatibilitat in der
Medizintechnik unter anderem in der Osteosynthese und Endoprothetik
eingesetzt. Wesentliche Anforderungen an Implantatwerkstoffe sind:

o Biokompatibilitat
e Mechanische Eigenschaften
e Korrosionsbestandigkeit

Die Biokompatibilitat beschreibt die Wechselwirkungen eines Werkstoffes mit
dem Korper. Mogliche Wechselwirkungen sind Reaktionen mit dem Implantat
oder mit Korrosionsprodukten, Elektronenfluss im Implantat und im lebenden
Gewebe. Die Implantatbauteile verlangen unterschiedliche chemische und
mechanische Funktionalititen, wie eine hohe Verschleillbestandigkeit bei
geringer Steifigkeit, um ein Knochenanwachsen zu stimulieren. Insbesondere
ist eine hohe Korrosionsbestandigkeit gegenuber Korperflissigkeiten und
Enzymen erforderlich. [GEEQ9]

Unter den verschiedenen metallischen Biowerkstoffen weisen Titanlegierungen
die héchste Eignung fir den Einsatz als Implantatmaterial auf. Daher werden a-
oder a+B-Titanlegierungen wie CP-Titan Grade 4 und Ti-6Al-4V ELI (die als
medizinische Titanlegierung der ersten Generation bezeichnet wird) seit
mehreren Jahrzehnten flr die Osteosynthese und Endoprothetik verwendet
[GEEO09]. Die Abbildung 9 zeigt drei Anwendungsfalle von Titanlegierungen als
Implantatwerkstoff in der Medizintechnik.

Ein Dentalimplantat (A) besteht aus dem Implantatkérper, dem Abutment und
der Krone. Der Implantatkdrper ist in der Regel eine Schraube und ermdglicht
eine sichere Integration des Implantats in den Kieferknochen. Nach der
Implantation erfolgt eine Einheilungsphase, wahrend der das Implantat mit dem
Knochen fusioniert, die als Osseointegration bezeichnet wird. Das Abutment ist
ein Verbindungselement, das anschlieend auf den Implantatkdrper gesetzt
wird. Es ragt aus dem Zahnfleisch heraus und dient als Befestigungspunkt fur
den Zahnersatz, wie zum Beispiel eine Krone aus Keramik, um eine asthetisch
ansprechende und funktionelle Wiederherstellung des Zahnbogens zu
gewahrleisten. [HAUO4]
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Abbildung 9: Typische Titanimplantate: Dentalimplantat (A), Osteosyntheseplatte (B)
Huftimplantat (C) in Anlehnung an [HAUO04], [RUC21] und [TST24].

Osteosyntheseplatten (B) sind chirurgische Implantate, die zur Stabilisierung
und Fixierung von Knochenbrichen eingesetzt werden. Sie spielen eine
wichtige Rolle in der orthopadischen Chirurgie, indem sie den gebrochenen
Knochen in der richtigen Position halten und die Heilung unterstitzen. Diese
Materialien bieten eine ausreichende Festigkeit, um den gebrochenen Knochen
zu stabilisieren. Bei der Operation werden die Fragmente des gebrochenen
Knochens ausgerichtet und die Platte mit Schrauben oder Nageln am Knochen
fixiert. [RUC21]

Huftimplantate (C) sind chirurgische Implantate, die verwendet werden, um
geschadigte oder erkrankte Huftgelenke zu ersetzen. Sie spielen eine
entscheidende Rolle bei der Behandlung von Huftarthrose, Huftfrakturen und
anderen Erkrankungen, die zu einer Beeintrachtigung der Huftfunktion fuhren.
Die Huftpfanne ist eine kunstliche Komponente, die den Teil des Huftgelenks
ersetzt, der sich im Becken befindet. Der Huftkopf ist die kunstliche Kugel, die
den oberen Teil des Oberschenkelknochens ersetzt. Der Huftschaft ist ein Stab,
der in den Markraum des Oberschenkelknochens eingefuhrt wird, um
zusatzliche Stabilitat zu bieten. Bei der Implantation wird zunachst der
geschadigte Teil des Huftgelenks entfernt, und die Huftpfanne wird im
Beckenknochen verankert. AnschlieBend wird der Huftschaft in den
Oberschenkelknochen eingefuhrt, und der Huftkopf wird aufgesetzt oder mit
dem Hals verbunden. Die Komponenten werden sicher positioniert, um eine
stabile Passform und Beweglichkeit des neuen Huftgelenks zu gewahrleisten.
[RUC21]
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Abbildung 10: Biofilmbildung auf Titanoberflachen in vier Stadien: bakterielle
Adhasion (A), Biofilm-Bildung (B), Biofilm-Reifung (C) und Streuung von Zellen durch
ausgereiften Biofilm (D) nach [BIO24].

Unter medizinischen Aspekten sind die in den folgenden Abschnitten erlauterten
Wirkzusammenhange zwischen der mikrobiellen Reaktion und dem
Titanimplantat relevant und werden in den spateren Anwendungsfallen
aufgegriffen.

Osseointegration und Biofilmbildung an Titanimplantaten

Entscheidend fur die Einheilung von Titanimplantaten ist die Biofilmbildung, ein
hochregulierter biologischer Prozess (siehe Abbildung 10). Nach der
Implantation kommt es zu einer raschen Adsorption von Proteinen aus der
umgebenden Gewebsflissigkeit auf der Implantatoberflache. Diese Proteine
dienen als Ankerpunkte fir knochenbildende Zellen, wie die Fibroblasten und
Osteoblasten. Sie bilden eine stabile Matrix, die zur Osseointegration, also dem
vollstandigen Einwachsen des Implantats in den umgebenden Knochen flhrt.
Gleichzeitig steht die Implantatoberflache im Wettbewerb mit pathogenen
Bakterien, die potenziell schadliche Biofilme bilden kénnen. Die Bakterien
konnen entweder durch eine Infektion wahrend der urspringlichen
Implantatchirurgie eingeflihrt werden oder spater tber den Blutkreislauf an die
Implantationsstelle gelangen. Das so genannte Race to the Surface beschreibt
dabei die Konkurrenz zwischen der physiologischen Einheilung und den
Versuchen der Bakterien, auf der Implantatoberflache Biofilme zu bilden, um
sich vor dem Angriff des Immunsystems und antimikrobiellen Substanzen
abzuschirmen. Hierbei ist die Oberflachenbeschaffenheit des Titanimplantats
von entscheidender Bedeutung. [RUC21]
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Septische Implantatlockerung

Dringen Bakterien in das umgebende Gewebe und den Bereich um das
Implantat ein und gewinnen das Race to the Surface, kann es zu einer
septischen Implantatlockerung kommen. Dies fuhrt zu Komplikationen in der
Einheilphase. Zur Therapie und Entzundungshemmung werden Antibiotika
eingesetzt. Handelt es sich allerdings um multiresistente Bakterien, ist die
Wirkung der Antibiotika beschrankt und es bleibt in der Regel nur die
Revisionsoperation. [RUC21]

Aseptische Implantatlockerung

Wohingegen bei der septischen Lockerung Bakterien beteiligt sind, ist die
aseptische Lockerung auf ein anderes Phanomen zurickzufuhren. Die
Legierungen der ersten Generation (wie Ti-64 ELI) weisen einen
Elastizitatsmodul zwischen 100 GPa und 120 GPa auf, der immer noch bis zu
funfmal hoher ist als der des menschlichen Knochens (etwa 30 GPa). Dies fuhrt
zum Stress Shielding, was zu einer aseptischen Lockerung der Implantate und
zum Implantatverlust fihren kann. Das Stress Shielding ist auf unterschiedliche
E-Moduli zwischen Implantat und Knochen zurlckzufihren und kann zu einer
veranderten mechanischen Belastung und zum Absterben der Knochenzellen
und Lockerung des Implantats bis hin zum Implantatverlust fihren. [ROB06]

Zytotoxische Legierungselemente

Das Korrosionsverhalten von Implantatwerkstoffen hat einen signifikanten
Einfluss auf die Fremdkorperreaktionen in der Umgebung der
Implantationsstelle und ist somit von entscheidender Bedeutung fur die
Biokompatibilitat von Implantaten. Im menschlichen Korper kann es zu einer
korrosionsbedingten Freisetzung von elementaren lonen und somit zu
toxischen Reaktionen kommen [KAN16]. Die Titanlegierung Ti-64 ELI enthalt
Vanadium, das selbst und auch seine Oxide zytotoxisch ist. Hohere
Aluminiumkonzentrationen im Gehirn kdénnen zu Demenz flhren. Daruber
hinaus steht Aluminium im Verdacht, Brustkrebs und Alzheimer-Erkrankungen
auszuldsen [NAGO5].
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Biomedizinische Titanlegierungen der zweiten Generation

Daher konzentriert sich die Forschung der letzten Jahre auf die EinfiUhrung von
Titanlegierungen in die Implantattechnologie, die nur unkritische
Legierungselemente wie Molybdan, Niob, Zirkonium, Eisen und Silizium
enthalten. Bei diesen sogenannten Implantatlegierungen der zweiten
Generation wie Ti-13Nb-13Zr (B-reiche a+B-Legierung) werden kritische
Legierungselemente vermieden und die Steifigkeit ist vergleichsweise gering.
Darlber hinaus bieten diese Legierungen eine grofl3e Flexibilitdt zur Erhéhung
ihrer Festigkeit. Obwohl es viele Vorteile und eine medizinische Norm
(ASTM F1713) fur die Legierung Ti-13Nb-13Zr gibt, wird sie noch nicht fur
Implantatanwendungen verwendet. Ein Grund sind die bisher wenig erforschten
thermomechanischen Herstellrouten und Gefligemodifikationen. Diese erdffnen
das Potential, uberlegene mechanische, physikalische und biologische
Eigenschaften zu erreichen. Dazu zahlen eine hohe Festigkeit in Kombination
mit einem moderaten Elastizitatsmodul sowie eine Mikrostruktur, die die
Knochenhaftung verbessert und die Besiedlung mit Bakterien verhindert.
[BRU20]

Die derzeit verwendeten Titanwerkstoffe erflllen also weder die
Oberflachenanforderungen noch die mechanischen Eigenschaften des zu
ersetzenden Knochens, was zu Versagen aufgrund einer unzureichenden
Verbindung mit dem  angrenzenden Knochen, Knochenverlust,
Implantatlockerung und Frakturen fuhrt. Nanostrukturierte Titanlegierungen der
zweiten Generation verfugen hingegen Uber eine einzigartige Kombination aus
Oberflachen- und mechanische Eigenschaften, die denen des Knochens ahneln
[GEEQ9]. Die Herstellung von nanostrukturierten Titanlegierungen kann
prinzipiell durch thermomechanische Prozessketten gelingen, auf die im
nachsten Kapitel eingegangen wird.
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2.3 Thermomechanische Prozessketten

Thermomechanische Verfahren werden schon seit Jahrhunderten eingesetzt.
Das Schmieden von Metall ist beispielsweise eine der altesten
Metallbearbeitungstechniken und Iasst sich bis in die Bronze- und Eisenzeit
zurtckverfolgen. Urspringlich wurden Metalle auf hohe Temperaturen im
Schmiedefeuer erwarmt und mittels Hammern in die gewlnschte aulere
Gestalt Gberfuhrt. Die Kombination aus Erwarmung, mechanischer Formgebung
und anschlieliender Abschreckung ermdglichte Uberdies schon damals das
Einstellen von Materialeigenschaften wie beispielsweise eine hohe Festigkeit
bei einer moderaten Dukitilitat. Typische Produkte waren Werkzeuge wie
Messer und Topfe fur die Lebensmittelverarbeitung, Nagel und Hammer fir den
Bau von Huatten sowie Waffen zur Verteidigung. [MCQO7]

Damals wie heute ist das Ziel thermomechanischer Verfahren, in der
Kombination aus Warmebehandlung und Umformung die Herstellung von
Werkstoffen und Produkten mit bestimmten Eigenschaften zu erzielen. Heute
spielen thermomechanische Verfahren insbesondere bei der Verarbeitung von
Titanlegierungen eine zentrale Rolle, da sich Titanlegierungen im Allgemeinen
nur schwer kalt umformen lassen (vgl. Tabelle 1). Aulerdem kdnnen mit diesen
Verfahren maligeschneiderte Materialeigenschaften eingestellt werden.
[LEY10]

Ziel der Verfahren kann entweder die Anderung der dufReren Gestalt sein, um
komplexe Geometrien zu erzeugen (makroskopischer Maldstab), oder um die
innere Gestalt zu verandern, um die Materialeigenschaften bei gleichbleibender
Geometrie zu verbessern (mikroskopischer Malstab), siehe Abbildung 11 A am
Beispiel eines Hiftimplantats. Eine Kombination beider Anderungen ist auch
moglich. Die Struktur des Werkstoffs ist dabei mit seinen Eigenschaften sowie
der Verarbeitung fur den gewulnschten Einsatzzweck verknupft. Diese
Verknupfung kann wie in Abbildung 11B im Tetraeder der
Werkstoffwissenschaften dargestellt werden. [VER14]

Die Abbildung 11 C veranschaulicht die Freiheitsgrade in der Prozessfuhrung
bei der thermomechanischen Verarbeitung von Titanlegierungen, welche die
Schritte Umformung und Warmebehandlung umfassen. [LEY10]
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Abbildung 11: Makroskopische und mikroskopische Gestaltdnderung am Beispiel
eines Huftimplantats (A) nach [TST24] und das Werkstoff-Tetraeder (B) nach
[BAR22] sowie thermomechanische Verarbeitung (C) nach [LEY10].

2.3.1 Verfahrensvarianten

Die thermische Komponente von thermomechanischen Prozessketten umfasst
haufig eine oder mehrere Warmebehandlungen, die entweder vor, nach oder in
die mechanische Komponente integriert sind. Diese Warmebehandlungen
fuhren zu Veranderungen der Werkstoffeigenschaften sowie zu einer Variation
der Mikrostruktur bis hin zu verschiedenen Kristallzustanden (vgl. Kapitel 2.1).
Bei Titanliegerungen ist insbesondere die (-Transustemperatur als
BezugsgrolRe fir die Warmebehandlungstemperatur entscheidend, bei der sich
das Gefuge umwandelt (vgl. Kapitel 2.2 und Abbildung 11 C). Es gibt eine
Vielzahl von Warmebehandlungen, darunter Gluhen und Auslagern. Es finden
mehrere Prozesse statt, wie z. B. Erholung (Ausheilung von Gitterfehlern und
Abbau von Spannungen ohne Neubildung des Gefuges) und Rekristallisation
(Rekristallisationskeime ermdglichen die Kornfeinung oder das Kornwachstum
und fuhren somit zur Neubildung des Gefuges). Bei Titanlegierungen kann eine
Abschatzung der Rekristallisationstemperatur Trx mittels der Gleichung (2-10)
und der Kenntnis der Schmelztemperatur T erfolgen, die Berechnung erfolgt in
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Kelvin [LEY10]. Daruber hinaus kann es nach der Warmebehandlung verformter
Werkstoffe zu einem Festigkeitsverlust oder -anstieg kommen. Parameter sind
u.a. Zeit, Temperatur und Abkuhlrate (vgl. Abbildung 11 C). [SEM20]

TRK = 0,4‘ ' TS (2'10)

Das mechanische Verfahren ist in der Regel die plastische Verformung und wird
durch Umformen erreicht. Bei der Umformung werden Metalle durch
Kaltumformung (bei Raumtemperatur) oder (Halb-)Warmumformung (bei
erhdhter Temperatur) plastischen Dehnungen ausgesetzt. Dabei werden meist
Druck- oder Zugdruckzustande eingesetzt. Um moglichst hohe Dehnungen in
einen Werkstoff einzubringen, wurden Verfahren zur hochgradig plastischen
Verformung entwickelt, die mikrostrukturelle Veranderungen férdern.
Einflussfaktoren sind die Temperatur, die Verformungsgeschwindigkeit und der
Werkstofftyp bzw. die Legierungszusammensetzung. Insbesondere die
Temperaturflhrung ist bei der Umformung von Titanlegierungen eine
Herausforderung, da sich der Werkstoff bei der Umformung aufgrund der
schlechten Warmeleitfahigkeit erwarmen kann. [BAC20]

2.3.2 Anderung der makroskopischen Gestalt

Die makroskopische Gestalt bezieht sich auf die duRere Form, Geometrie und
Abmessung eines Werkstucks. Die Wechselwirkung aus thermischer und
mechanischer Komponente ermdglicht beispielsweise die gezielte Umformung
von Metallwerkstiicken in spezifische geometrische Formen. Die
Umformverfahren nehmen Einfluss auf die makroskopische Gestalt von
Metallwerkstiicken, wobei die Art des Verfahrens eine entscheidende Rolle
spielt. Beispielsweise ermoglicht das Warmschmieden oder das Warmwalzen
die Umformung bei erhohten Temperaturen, wodurch die Verformbarkeit des
Materials verbessert wird. Kaltumformverfahren hingegen erfolgen bei
Raumtemperatur und fuhren zu einer hoheren Festigkeit des Werkstlucks sowie
einer praziseren Formgebung. Die makroskopische Gestaltanderung wird von
verschiedenen Einflussfaktoren bestimmt, vornehmlich aber von der Geometrie
der Umformwerkzeuge. [DOE16]
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2.3.3 Anderung der mikroskopischen Gestalt

Die Anderung der mikroskopischen Gestalt stellt die Strukturveranderungen auf
der Ebene der Metallkristalle dar. Wahrend der thermomechanischen Prozesse
konnen unterschiedliche mikroskopische Phanomene auftreten. In dieser Arbeit
sind die bei der Umformung eingebrachten Versetzungen als Keimstellen fur die
Rekristallisation von besonderer Bedeutung. Somit kann es zur Kornfeinung,
zum Kornwachstum und zur Phasenumwandlung kommen. Diese Vorgange
wirken sich direkt auf die mechanischen Eigenschaften des Metalls aus, indem
sie die Kiristallstruktur, KorngroRe und Textur beeinflussen. Die
Phasenumwandlung, wie beispielsweise die Martensittransformation, kann die
Harte und Festigkeit bei Titanlegierungen beeinflussen. Darlber hinaus wird die
Diffusion von Atomen und Legierungselementen zur Homogenisierung von
Titanlegierungen eingesetzt. [SEM20]

2.3.4 Finite-Elemente-Methode thermomechanischer Prozesse

Aufgrund der gleichzeitig stattfindenden Verformungs-, Warmeubertragungs-,
Rekristallisations- und Kornwachstumsvorgange sowie den
Phasenumwandlungsmechanismen sind thermomechanische Prozesse sehr
komplex. Zur Vorhersage und Analyse des Werkstoffverhaltens wahrend der
Umformung koénnen thermo-mechanisch gekoppelte Simulationen nach der
Finite-Elemente-Methode (FEM) durchgefihrt werden. [KER22]

Die FEM ist ein numerisches Verfahren fiur die Berechnung von Spannungen,
Verformungen und Temperaturen geometrisch beliebiger Bauteile. Dabei
werden die Objekte (Halbzeuge, Werkzeuge) in eine endliche Anzahl einfacher,
voneinander abhangiger Elemente diskretisiert. Diesen Elementen werden
Eigenschaften, wie beispielsweise Materialkennwerte, zugewiesen und ein
System von Differentialgleichungen aufgestellt (siehe Tabelle 2). [DOE16]

Bei der strukturmechanischen Analyse sind M, ech » Dmech » Kmecn di€ Massen-,
Dampfungs- und Steifigkeitsmatrizen und werden aus Material- und
Geometriedaten berechnet. Die auflere Belastung wird Uber den Vektor der
externen Krafte F.,, in die Gleichung eingebracht. Der Vektor u enthalt die zu
berechnenden Knotenverschiebungen und Verformungen. Die Ableitungen 1
und ii sind die Geschwindigkeiten und Beschleunigungen. [KLO17]
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Die thermische Analyse beschreibt die Warmeulubertragung und die
Temperaturverteilung wahrend eines Umformprozesses. Der Energieaustausch
erfolgt zwischen dem Werkstlick, dem Werkzeug und der Umgebung aufgrund
eines Temperaturgradienten. Die Warmeubertragung wird aquivalent zur
vorherigen strukturmechanischen Betrachtung mittels der Matrizen der
spezifischen Warmekapazitat Cyerm, der Warmeleitung bzw. Konduktivitat
Kiherm,» den Warmequellen Q und dem Temperaturvektor T sowie seinem
zeitlichen Gradienten T aufgestellt. [KLE15]

Tabelle 2: Vergleich zwischen mechanischer und thermischer Analyse nach [KLE15]

Mechanische Analyse Thermische Analyse
Miechll + Dmechll + Kmecht = Fext CihermT + KthermT = Q
Mpech Massenmatrix
Dmecn  Dampfungsmatrix Ciherm Warmekapazitatsmatrix
Knecn Steifigkeitsmatrix Kiherm Warmeleitungsmatrix
u Verschiebungsvektor T Temperaturvektor
Foxt externe Krafte Q Waéarmequellen

Um die mechanischen und die thermischen Gleichungen zu koppeln und die
unbekannten Systemgroflen zu I6sen, werden die Gleichungssysteme
assembliert und unter Anwendung von Randbedingungen uber die Zeit
integriert. Die Integration wird numerisch ausgefuhrt, wobei zwischen expliziten
und impliziten Verfahren unterschieden wird. [KLO17]

Explizite Verfahren behandeln den simulierten Vorgang als ein dynamisches, in
Zeitschritte unterteiltes Problem. Die gesuchten GrolRen zum Zeitpunkt t+At
werden aus Gleichgewichtsbedingungen und Bewegungsgleichungen zum
Zeitpunkt t berechnet. Explizite Verfahren eignen sich fur dynamische
Anwendungen oder Anwendungen mit nichtlinearen Vorgangen. [DOE16]

Implizite Verfahren berechnen die zum Zeitpunkt t+At gesuchten Grollen aus
den Gleichgewichtsbedingungen zum Zeitpunkt t+At. Fur diesen
Berechnungsschritt sind bei Nichtlinearitat mehrere Iterationen erforderlich, da
Werte aus dem Zeitpunkt t+At benotigt werden, die zu Beginn der Berechnung
noch nicht vorliegen. Implizite Verfahren eignen sich besonders fur die
Berechnung von Systemen mit langsam veranderlichen Lasten. [DOE16]

Im FE-Modell werden die Verbindungen zwischen benachbarten Elementen
durch Elementknoten gebildet. Informationen wie Krafte, Verschiebungen und
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Temperaturen werden ausschliel3lich Uber die Elementknoten Ubertragen und
der veranderte Verlauf der ZustandsgroRen wie Spannungen und
Verformungen wird innerhalb der Elemente durch Interpolationsfunktionen
beschrieben. Dabei werden Polynome verwendet, wobei die Elementknoten die
Stutzstellen der Polynominterpolation sind. Die Ordnung der Polynome hangt
von der Anzahl der Knoten auf den Elementkanten, der Anzahl der
Unbekannten an den Knoten und den Gleichgewichtsbedingungen an den
Knoten ab. [WAG19]

Die simultane Betrachtung der mechanischen und thermischen Analyse
ermdglicht die Abbildung thermoelastischer und thermoplastischer Effekte.
Einerseits fuhrt die Warme zu thermischen Dehnungen, temperaturabhangigen
Materialeigenschaften und Randbedingungen. Andererseits erzeugt die
Umformung wiederum Warme und veranderte Kontaktbedingungen. In der
Simulation werden beispielsweise die durch den Erwarmungsprozess
veranderten FlieReigenschaften durch Zuweisung der werkstoffspezifischen,
temperaturabhangigen FlieBkurven und Warmeubertragungskoeffizienten
berucksichtigt. [KLE15]

Sollen Phasentbergange und Korngréfien in der Simulation abgebildet werden,
kénnen thermo-chemo-mechanische Kopplungen eingesetzt werden [STE13].
Je nach Geschwindigkeit der Temperaturdnderung kann es zu diffusionslosen
und diffusionsgetriebenen Phasenumwandlungen kommen. Um diese
Phasenumwandlungsvorgange beim AbklUhlen oder Aufwarmen zu
beschreiben, werden Ublicherweise Kinetiken oder phanomenologische
Ansatze genutzt [VOL13]. Die materialabhangigen Konstanten dieser Modelle
konnen mittels ZTU-Diagrammen (Zeit-Temperatur-Umwandlung) angepasst
werden. Um das Kornwachstums- und Umwandlungsverhalten in
Realversuchen studieren zu konnen, werden Simulatoren wie Dilatometer
eingesetzt, die die Kalibrierung von Simulationen ermdglichen. [QINO9]

Letztlich stellt die exakte Modellierung des thermomechanischen
Materialverhaltens und der Geflugeentwicklung noch immer ein grof3es
Forschungsfeld dar. [KER22]
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2.4 Mikrostrukturentwicklung durch hochgradig plastische
Umformung

Die Eigenschaften metallischer Werkstoffe werden mafgeblich durch ihre
Gefugestruktur sowie die darin befindlichen Korner beeinflusst. Daher werden
die Klassifizierung und Mechanismen von Gefugestrukturen sowie die
Herstellverfahren von feinkornigen Werkstoffen in den folgenden Abschnitten
erlautert.

2.4.1 Mikrostrukturentwicklung

Konventionelle metallische Werkstoffe weisen eine Korngrofde oberhalb von
1 um auf und werden zusatzlich in grob- (engl. coarse grained, CG) und
feinkornig unterteilt. Bei durchschnittlichen KorngroRen zwischen 100 nm und
1 um gilt ein Werkstoff als ultrafeinkornig (engl. ultrafine grained, UFG), bei noch
kleineren Korngrofien bis hinab zu 1 nm als nanokristallin (engl. nanocrystalline,
NC). Treten Mischformen unterhalb von 1 um auf, so wird in der Literatur und in
der vorliegenden Arbeit der Begriff nanostrukturiert (engl. nanostructured, NS)
verwendet.

Der Prozess der Nanostrukturierung bezieht sich in dieser Arbeit auf die gezielte
Manipulation der Werkstoffstruktur auf der Nanometerskala, um spezifische
Werkstoffeigenschaften auf der Oberflache und im Langs- sowie Querschnitt zu
erzielen. Im Gegensatz dazu konzentriert sich die Oberflachenbehandlung auf
die Modifikation der auf3eren Schicht eines Werkstoffs, ohne die innere Struktur
signifikant zu verandern (bspw. mittels Laserinterferenzstrukturierung). [THA20]

Die Abbildung 12 zeigt eine schematische Darstellung der Werkstoffunterteilung
nach ihrer entsprechenden Korngrofie. [BOE12]

nanokristallin UFG feinkornig grobkdrnig
| | | | | KorngréRe
10°m 10%m 1023 m
1nm 1um 1mm

Abbildung 12: Unterteilung polykristalliner Werkstoffe entsprechend ihrer Korngrofie
nach [BOE12]

30



Stand der Technik

Werkstoffe mit konventioneller KorngrofRe weisen entweder eine hohe Festigkeit
oder eine hohe Duktilitat auf. Bisher ist es bei konventioneller Korngrofe
technisch nicht méglich, beide Eigenschaften zu vereinen. Ab einer Korngrélie
<1 um kénnen Werkstoffe jedoch beide Eigenschaften aufweisen. Bedingt
durch ihre kleinen KorngréRen und eine homogene, equiaxiale Kornstruktur
besitzen diese Werkstoffe im Vergleich zu grobkdrnigen Werkstoffen
herausragende Eigenschaften, wie eine hohe Harte und Festigkeit bei nur
geringer Abnahme der Duktilitat [BEH22]. Die UFG Werkstoffe weisen
aullerdem eine hohe Verschlei3- und Korrosionsbestandigkeit und eine
verbesserte Ermidungsfestigkeit auf [DEN13].

Entstehungsmechanismus ultrafeiner Korner durch Umformung und
Rekristallisation

Ein Mechanismus, der zur Herstellung feinkdrniger Werkstoffe fuhren kann, wird
Kornfeinung genannt. Bei der Kornfeinung werden zunachst Versetzungen
durch eine hochgradige Umformung in die Kornstruktur eingebracht. Diese
Versetzungen dienen als Rekristallisationskeime zur Neubildung von feinen
Kornern. Die Rekristallisation kann entweder dynamisch wahrend der
Umformung durch die dabei eingebrachte Warme entstehen oder statisch durch
eine anschlieBende Warmebehandlung. Die Abbildung 13 zeigt die
Mikrostrukturentwicklung. Durch groRe Dehnungen kommt es in den Kdrnern
mit dem Korndurchmesser do zur Erhdhung der Versetzungsdichte. Bei einer
anschlieBenden Rekristallisation konnen die Subkorngrenzen w zu
GroRwinkelkorngrenzen ds umgewandelt werden. Die neuen Korngrenzen
behindern die Versetzungsbewegungen zusatzlich zu den bereits existierenden
Korngrenzen. AuBerdem werden Gitterfehler abgebaut, was zu einer
Verbesserung der Duktilitdt bei einer dennoch hohen Verfestigung fuhrt.
[BOE12]

Abbildung 13: Mikrostrukturentwicklung mittels Kornfeinung von einem grobkdrnigen
zu einem feinkornigen Gefluge nach [BOE12]
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Einen Zusammenhang zwischen der Korngrof3e und der Festigkeit beschreibt
die Hall-Petch-Beziehung. Die folgende Gleichung zeigt diesen Zusammenhang
mit der Streckgrenze R., der theoretischen Steckgrenze im Einkristall o,, der
Hall-Petch-Konstante k und der mittleren KorngrofRe d. [RO022]

k
R, =0y + —= 2-11
e 0 \/a ( )

Die Festigkeit ist folglich umgekehrt proportional zu der Wurzel der Korngréfiie
d. Je kleiner die Korngrolle, desto groller wird der Widerstand gegen
Versetzungsbewegungen und die Festigkeit nimmt zu. Die Abnahme der
Korngrofle fuhrt damit zu einer hoheren Zugfestigkeit ohne Verringerung der
Zahigkeit, was sich von anderen Verfestigungsmethoden wie der
Warmebehandlung unterscheidet. [RO022]

Sattigung in der Kornfeinung

Die Kornfeinung kann allerdings nicht zu beliebig kleinen Korngrofden fuhren,
denn sie weist ab einer material- und dehnratenspezifischen Grenze eine
Sattigung auf. Die Sattigung bezieht sich auf den Punkt, an dem die weitere
Verfeinerung der Korngrofie keine signifikante Verbesserung der mechanischen
Eigenschaften oder anderer Materialeigenschaften mehr bewirkt. Diese
Sattigung tritt bei ausreichend hohen Dehnungen auf, was zu minimalen
Korngrélien im Nanometer- oder Submikrometerbereich fuhrt. Eine weitere
Dehnung verandert die durchschnittlichen Mikrostrukturmerkmale nicht, daher
ist ein dynamisches Gleichgewicht zwischen der Entstehung
verformungsbedingter Defekte (Leerstellen, Versetzungen und Grenzen) und
deren Auflésung erforderlich [SETO08]. Wahrend Fehlstellen und Versetzungen
an zahlreichen Korngrenzen leicht aufgeldst werden kdnnen, wurde festgestellt,
dass die Korngroéfke und die Kornform durch die Migration von Korngrenzen
erhalten  bleiben.  Obwohl thermisch erleichtert, werden diese
Migrationsprozesse unterhalb einer bestimmten Verformungstemperatur
athermisch. Eine Senkung der Verarbeitungstemperatur dber diesen
Ubergangspunkt hinaus ermdglicht damit keine weitere Reduzierung der
KorngroRe. Bei der Sattigung ist die Verringerung der Korngrof3e nicht mehr der
dominierende Faktor fur die Verbesserung der Materialeigenschaften. Andere
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Faktoren wie die Textur, die Zusammensetzung und die Defektstruktur des
Materials konnen dann malRgebend werden. [TSU19], [EDA22]

Texturentwicklung durch die hohe plastische Deformation

Bei der Kornfeinung kann auch eine Texturentwicklung auftreten. Die Textur
bezieht sich auf die bevorzugte Orientierung von Kristallen in einem Material.
Die Textur kann durch verschiedene Mechanismen beeinflusst werden,
darunter Gleiten, Versetzungsbewegung, Rekristallisation und Kornwachstum
[BAL20]. Je nach Verfahrensart der Dehnung kann sich eine bestimmte
richtungsabhangige Kiristallorientierung ausbilden. Die Textur kann
Auswirkungen auf die mechanischen und funktionellen Eigenschaften des
Werkstoffs haben. Eine ausgepragte Textur kann beispielsweise die Anisotropie
der mechanischen Eigenschaften verstarken, sodass der Werkstoff in
bestimmten Richtungen unterschiedliche mechanische Eigenschaften aufweist.
[PAN16], [EDA22]

Phasenumwandlung durch die hohe plastische Deformation

Neben der Texturentwicklung kdnnen die eingebrachten Dehnungen zu einer
Erhéhung der Temperatur und des Drucks im Werkstoffs fuhren, was wiederum
zu Phasenumwandlungen flihren kann. Die Phasenumwandlung kann
verschiedene Formen annehmen, abhangig von den spezifischen
Eigenschaften des Materials und den Prozessbedingungen. Einige Materialien
konnen zum Beispiel eine Umwandlung ihrer Kristallstruktur erfahren, wodurch
sich ihre mechanischen Eigenschaften drastisch andern konnen. [EDA22]

2.4.2 Severe Plastic Deformation Verfahren

Die Herstellung der UFG-Werkstoffe kann auf zwei Wegen erfolgen. Der erste
Weg ist die Herstellung mittels Bottom-Up-Verfahren, bei denen Atome zu
einem nanostrukturierten Werkstoff verbunden werden. Der zweite Weg ist die
Herstellung mittels Top-Down-Verfahren, bei denen eine Kornverfeinerung aus
einem massiven Werkstoff erreicht wird. [AZUO08]

Bei den Bottom-Up-Verfahren wird zunachst ein sehr feinkdrniges Pulver, z. B.
durch das Hochenergie-Kugelmahlen, hergestellt. Anschlieiend erfolgt die
Synthese des Pulvers durch das Sintern oder durch die additive Fertigung zu
einem ultrafeinkdrnigen Halbzeug [ABI22]. Diese synthetisierten Nanopartikel
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werden bspw. zur Herstellung patientenindividueller Implantate und als
Biosensoren in der Medizintechnik [DIR20], sowie fur Hochleistungsmagnete fur
die Energiewende eingesetzt [GUT13]. Ein besonderes Merkmal der
Syntheseverfahren ist die Mdglichkeit einer individualisierten Formgebung,
wodurch sie sich fur die nachbearbeitungsarme und endkonturnahe Herstellung
von nanostrukturierten Proben eignen. Daruber hinaus weisen sie aufgrund der
Nanostruktur verbesserte mechanische Eigenschaften im Vergleich zu
alternativen Herstellungsverfahren wie dem GielRen auf. Die Proben sind derzeit
in ihrer GroRe und Form limitiert, da die Syntheseverfahren meist begrenzte
Bauraume aufweisen [HUA13]. AuRerdem weisen sie eine geringe
Restporositat auf [BAB23]. Durch Temperaturgradienten bei der Synthese kann
es zu einer Richtungsabhangigkeit der Geflugestruktur sowie dem
Kornwachstum kommen. Dies fuhrt zu einem Zielkonflikt zwischen der
erreichbaren Nanostruktur und den fiur das Endprodukt notwendigen
mechanischen Eigenschaften [NAUZ23]. Ferner mussen die
Temperaturgradienten bei der Gestaltung der Formen bedacht werden, um
inhomogene Gefligestrukturen zu vermeiden. Sowohl das Mahlen als auch die
Syntheseverfahren sind aufgrund hoher Temperaturen und/oder Dricke
energieintensiv, was ein Hindernis fur die industrielle Anwendung darstellt
[AZUO08]. Aktuelle Forschungsarbeiten untersuchen daher, die Temperatur und
den Druck bei der Synthese zu reduzieren und diese in einen kontinuierlichen
Prozess zu Uberfuhren. Allerdings fuhrt dies derzeit noch zu inhomogenen
Korngrolenverteilungen und zur Porositat. [BAN20], [KIM24]

Die Top-Down-Verfahren sind Gegenstand dieser Forschungsarbeit, weshalb
diese nun detailliert behandelt werden.

Die Top-Down Kornfeinung wird durch Ultrahochverformung (engl. Severe
Plastic Deformation, SPD) mit groRen Dehnungen bei niedrigen Temperaturen
erreicht. Es handelt sich um Umformprozesse, bei denen durch Dehnung eine
Scherung im Material erzeugt wird, die zu einer Kornfeinung fuhrt. Es setzt eine
dynamische Rekristallisation der Korner ein. Eine Besonderheit der SPD-
Verfahren ist, dass der Querschnitt der Proben konstant bleibt und damit eine
Wiederholung mdglich ist. Dadurch kann inkrementell ein sehr hoher
Umformgrad erreicht werden. Es existieren eine Vielzahl an SPD-Verfahren, die
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sich in diskontinuierliche und kontinuierliche Verfahren einteilen lassen.
[AZUO08]

Zu den diskontinuierlichen Verfahren zahlen das multidirektionale Schmieden
(Multi-Directional-Forging, MDF), High-Pressure-Torsion (HPT) und das Equal-
Channel-Angular-Pressing (ECAP). Zu den kontinuierlichen Verfahren gehort
beispielsweise das Accumulative-Roll-Bonding (ARB) und das Equal-Channel-
Angular-Swaging (ECAS). [SEG18]

Die Abbildung 14 zeigt die Verfahren MDF, HPT, ARB und ECAP, die in den
folgenden Abschnitten erlautert werden.

A h B
=0 =
=

HPT
C D w E :

ARB ECAP ECAP-Conform

Abbildung 14: SPD-Verfahren Multi-Directional-Forging (A), High-Pressure-
Torsion (B), Accumulative-Roll-Bonding (C), Equal-Channel-Angular-Pressing (D)
und Equal-Channel-Angular-Pressing-Conform (E) nach [AZU08]

Multi-Directional-Forging (MDF)

Das Schmieden aus verschiedenen Richtungen (multidirektional) ist fur die
Metallumformung seit einigen Jahrhunderten von Interesse, um eine
Homogenisierung von Schmiedeprodukten zu erreichen [EDA22]. Beim MDF-
Verfahren wird die Probe wiederholt in drei orthogonalen Achsen geschmiedet,
wobei die Probe zwischen den Durchgangen um 90° gedreht wird. Das MDF-
Verfahren kann ohne oder mit Gesenken durchgefuhrt werden. Die
Gesamtdehnung bei MDF ist die Akkumulation der in jedem Zyklus erreichten
Dehnungen, was zu einer grol3en plastischen Dehnung fuhrt [MOH19]. Wird
MDF bei niedrigen Temperaturen (Kornwachstum bei hoheren Temperaturen)
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durchgefuhrt, kann das UFG-Geflge entstehen. Die verfahrensbedingten
Zugspannungen an den freien Oberflachen und der geringe hydrostatische
Druck kénnen zu Rissen und einer begrenzten Anzahl von Durchgangen fuhren,
was die Hauptnachteile des MDF sind [NODO5].

High-Pressure-Torsion (HPT)

Bei der HPT-Umformung wird eine Probe zwischen zwei Gesenke positioniert.
Der obere Stempel bringt Druck auf und dehnt die Probe unter Scherung durch
eine Rotationsbewegung. Die hydrostatischen Druckspannungen und die
Torsionsbewegung bringen eine Scherdehnung parallel zur Probenoberflache
auf und das UFG-Geflige entsteht. Es lassen sich allerdings nur kleine Proben
herstellen, sodass sich dieses Verfahren bisher auf Laboranwendungen
beschrankt. [SEG18]

Accumulative-Roll-Bonding (ARB)

Ein kontinuierliches Herstellverfahren fur UFG-Werkstoffe ist ARB und wird
vorrangig fur Blechbander eingesetzt. Zuerst werden die Oberflachen zweier
Bleche aufgeraut und diese wunter Warmezufuhr zusammengeflgt.
Anschlielfend werden die Bleche durch Walzen umgeformt und in der
Blechdicke reduziert. Dieser Vorgang kann mehrfach wiederholt werden, indem
die umgeformten Bleche wiederum quer zur Walzrichtung getrennt und erneut
gefugt werden. Es konnten bereits UFG-Titan und UFG-Titanlegierungen mit
diesem Prozess hergestellt werden [KEN11]. Das ARB zeichnet sich als
kontinuierliches Herstellungsverfahren mit geringen Investitionskosten aus, da
es herkdbmmliche Walzanlagen verwendet. Nachteilig wirken sich allerdings die
aufwandige Oberflachenbehandlung der Bleche und die wiederholenden
Prozessschritte aus. [EDA22]

Equal-Channel-Angular-Pressing (ECAP)

Bei der ECAP-Umformung wird ein Werkstick in einen Kanal eingelegt. Das
Werkstick wird mit einem Stempel in einen zweiten, zum ersten Kanal
abgewinkelten Kanal gedriickt. Im Ubergangsbereich der Kanale kommt es zu
einer Scherung im Werkstlck, wodurch Dehnungen eigebracht werden. Diese
Umformung kann mehrfach durchgefuhrt werden, wobei die UFG-Struktur
erzeugt wird. Dazu konnen verschiedene Verfahrensvarianten angewendet
werden, die so genannten Routen (vgl. Abbildung 15). Wird das Werkstlck in
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der gleichen Orientierung wieder in das Umformwerkzeug eingelegt, handelt es
sich um die Route A. Bei der Route Ba wird das Werkstuck um 90° alternierend,
bei Route Bc um 90° in die gleiche Richtung rotiert. Bei der Route C wird das
Werkstiick um 180° in die gleiche Richtung rotiert.

A B
90°
Route A Route B,
i H ’
90° 180°
Route B¢ Route C

Abbildung 15: Umformrouten in ECAP mit Rotation um die Werkstucklangsachse
nach [HELO8]

Die Routen fuhren aufgrund ihrer unterschiedlichen Dehnungspfade zu
unterschiedlichen Geflugeauspragungen. Eine Herausforderung bei der
Umformung hoherfester Werkstoffe wie Titan liegt in der reduzierten Duktilitat.
Losungsansatze sind eine erhohte Umformtemperatur und das Aufbringen
eines Gegendrucks im Ausgangskanal. [HELO8]

Der Gegendruck (siehe Abbildung 16) bringt drei Eigenschaften mit sich.
Erstens verhindert er eine unvollstandige Formfullung des Werkzeugs in der
Scherebene, die so genannten Corner Gaps. Diese fuhren zu einer
inhomogenen Scherverformung und damit zu inhomogenen mechanischen
Eigenschaften Uber dem Probenquerschnitt [GRU23]. Zweitens wird der
Reibungseinfluss auf die Ausbildung der Mikrostruktur verringert, sodass ein
homogenes Geflige uUber dem Probenquerschnitt entsteht. Die dritte
Eigenschaft ist, dass sich auch sehr feste Materialen umformen lassen. Ohne
Gegendruck bilden einige Werkstoffe wahrend des Prozesses Schermarken
und Scherrisse auf der Oberseite aus, die die Materialeigenschaften negativ
beeinflussen.
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ll_l Gegendruck
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Abbildung 16: Gegendruck und unzureichende Werkzeugausfillung nach [HELO08]

Diese Scherrisse entstehen durch die Zugspannungen nach dem Scherwinkel.
Der Gegendruck verschiebt die Zugspannungen in den Druckspannungsbereich
und verhindert die Rissbildung. Die durch die Druckspannung hervorgerufene
hydrostatische Spannung verringert die im Material vorhandene Porositat und
erhoht die Duktilitat [BOE12]. In Untersuchungen wurde nachgewiesen, dass
der Gegendruck Mikrorisse in durch ECAP umgeformten Werkstoffen
verhindert. Wenn der Gegendruck einen bestimmten Wert Gbersteigt, kann es
an der Unterseite der Probe zu einer Dehnungsuberhndhung kommen. Diese
Dehnungsuberhéhung wirkt sich negativ auf die Homogenitat des Gefliges aus.
[HELOS8]

Die Prozessgrenzen von ECAP sind die durch den maximalen Stempelhub
begrenzte Probenlange sowie hohe Prozesskrafte, die auf einen signifikanten
Reibarbeitsanteil zurickzufihren sind. Die Proben neigen aullerdem zum
Abknicken [GUP21]. Um diese Herausforderungen zu I6sen, wurden Verfahren
auf Basis des ECAP-Prozesses entwickelt, die in folgenden Abschnitten
dargestellt werden.

ECAP-Conform

Das Prinzip des ECAP-Conform Verfahrens ist in der Abbildung 14 E
schematisch dargestellt. Das Werkstuck wird in die Nut eines Rades eingelegt.
Die Rotation des Rades erzeugt Reibungskrafte, welche das Werkstuck in einer
Nut vorantreiben. Das Werkstuck trifft auf ein Werkzeug (auch Abutment
genannt), an dem es abgeschert wird. Da dieses Verfahren zwar ECAP-ahnlich
ist, aber auf den Stempel verzichtet wird und damit das Ausknicken der Proben
umgangen wird, kénnen deutlich langere Werkstlicke umgeformt werden.
Deshalb zahlt dieses Verfahren auch zu den kontinuierlichen SPD-Verfahren.
Zusatzlich stellt es ein vielversprechendes Verfahren dar, um UFG-Titan-
Vollmaterial in groReren Mengen als im Labormalistab herzustellen. Allerdings
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wird die Kommerzialisierung dieses Verfahrens bisher durch hohe Reib- und
Prozesskrafte sowie die damit verbundene komplexe Prozessfuhrung und
Werkzeugbriiche behindert. [GHA23], [MED15], [HELO8]

Equal-Channel-Angular-Swaging (ECAS)

Ein weiteres kontinuierliches SPD-Verfahren ist ECAS. Im ECAS-Prozess wird
das Material inkrementell durch oszillierende Werkzeuge umgeformt. Das am
Institut fir Produktionstechnik und Umformmaschinen (PtU) der TU Darmstadt
durch Gértan [GOR14] entwickelte Verfahren ermdglicht die Scherung des
Materials durch Zusammenfahren von geformten Backen bei einem
kontinuierlichen Vorschub durch eine Vorschubeinheit. Dies flhrt zu einer
Verbesserung der Produktivitdt und zu geringeren Prozesskraften bei der
Herstellung von UFG-Werkstoffen gegenliber den bisher vorgestellten
Verfahren. Die im Vergleich zum ECAP-Prozess geringen Prozesskrafte sind
auf die minimierte Reibung durch die kurze Kontaktzeit zwischen Werkstlck und
Werkzeug zurtickzuflhren. [BRU10]

Die Abbildung 17 zeigt die Implementierung des ECAS-Prozesses auf einer
Rundknetmaschine. Eine Rundstange wird in die Vorschubeinheit eingespannt.
Diese sorgt durch eine Bewegung in axialer Richtung flr einen kontinuierlichen
Materialfluss. In der Rundkneteinheit befinden sich zwei Backen, die als Ober-
und Untergesenk ausgeflihrt sind. Diese 6ffnen und schlie3en sich oszillierend,
sodass das Material inkrementell umgeformt wird. Durch die Scherung des
Werkstoffgitters entsteht das UFG-Gefiige. [GOR14]

Vorschubeinheit Rundkneteinheit
A
v
4
v

Abbildung 17: ECAS auf einer Rundknetmaschine nach [BRU10]

Bereits nach zwei Durchlaufen kann eine mittlere KorngroRe unter 1 um bei
Kupfer und Reineisen erreicht werden. Das im ECAS-Verfahren verformte
Werkstuck weist gegenuber dem Ausgangszustand aul3erdem eine erhohte
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Zugfestigkeit auf. An der Rundknetmaschine wird zusatzlich ein Gegendruck auf
das Werkstuck Uber einen hydraulischen Gegenhalter ausgeubt. Eine
zusatzliche Aufbringung von Druck auf das Werkstick gegen die
Vorschubrichtung begunstigt die Kornfeinung. Dadurch wird das Werkstlck
gezwungen, den Kanal der ECAS-Werkzeughalften vollstandig auszufillen. In
Untersuchungen mit Kuper zeigt sich, dass der Gegendruck die Umformung
positiv beeinflusst. Eine Kupferprobe (Durchmesser 20 mm) wird mit konstanter
Geschwindigkeit durch die oszillierenden Werkzeuge geschoben, wobei am
Probenende eine konstante Gegenkraft von ca. 15 kN aufgebracht wird. Die
Scherebenen bilden sich aus und es entsteht ein homogenes, feinkdrniges
Gefiige. [GOR14] Der Spannungszustand verschiebt sich in den Druckbereich,
was ein hdheres Umformvermdgen zur Folge hat. Die durch die Druckspannung
hervorgerufene hydrostatische Spannung verringert die im Material vorhandene
Porositat und erhéht die Duktilitat. [BOH12] Das Resultat ist eine dominante
Scherung ohne Biegung.

Da es auf der Rundknetanlage durch den beengten Bauraum und Einspannung
zum Knicken des Materials kommen kann, wurde der ECAS-Prozess durch
Wiellner [WIE22] auf eine Schnelllduferpresse Ubertragen. Die
Zustellbewegung des Werkzeugs geht hierbei von dem oberen Werkzeug aus
und das untere Werkzeug ist auf dem Pressentisch montiert. Das Werkstick
wird durch eine Vorschubeinheit bei getffneten Werkzeugen vorgeschoben.
Bisher war kein Gegendruck madglich, sodass die unzureichende
Werkzeugfullung nicht verhindert und kein Druckspannungszustand erreicht
werden konnte. Jedoch wurde eine signifikante Kornfeinung und damit eine
magnetische Hartung von eisenbasierten Materialien nachgewiesen, was einen
zukunftsweisenden Beitrag zur Energiewende darstellt. [WIE22]

2.4.3 Severe Plastic Deformation von Titanwerkstoffen

Die SPD Verfahren werden auf Titanwerkstoffe vornehmlich angewendet, um
verbesserte mechanische und biomedizinische Eigenschaften fur die
Herstellung von Implantaten zu entwickeln [KUL15]. Insbesondere CP-Ti weist
schon im grobkornigen Zustand eine hohe Biokompatibilitat mit lebenden
Organismen auf, ist aber aufgrund der geringen Festigkeit in der Medizintechnik
nur begrenzt einsetzbar. Hier werden SPD-Verfahren eingesetzt, um die
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Festigkeit zu steigern und um bestehende Implantatwerkstoffe zu substituieren.
Neben der besseren Biokompatibilitat kann die Grof3e des Implantats verringert
werden, so dass minimalinvasive chirurgische Eingriffe ermoglicht werden.
[VAL12]

In der Literatur werden hauptsachlich die HPT-, ECAP- und ECAP-Conform-
Verfahren eingesetzt. So wird beispielsweise durch eine kombinierte ECAP-
und thermomechanische Behandlung eine starke Verringerung der Korngrolie
von 25 ym auf 150 nm beobachtet [VAL12]. Da das ECAP-Verfahren in der
Probenlange begrenzt ist, wird in den letzten Jahren verstarkt an einer
Kombination aus ECAP-Conform mit nachgelagertem Rundkneten oder
Drahtziehen und Warmebehandlungsschritten geforscht. [KOP24], [PAL18]

Wahrend des ECAP- und ECAP-Conform-Verfahrens wird eine hohe Dehnung
in die Titanproben eingebracht, was wiederum zu einer erheblichen Kornfeinung
fuhrt. Eine solche Kornverfeinerung wird als der dominante
Verfestigungsmechanismus fur Titan angesehen [MED16], [DYA19]. Die UFG-
Gefuge in Titan fUhren zu verbesserter mechanischer Festigkeit, guter Duktilitat
und in einigen Fallen zu verbesserter Biokompatibilitat und Osseointegration.
Neben der Kornfeinung hat die SPD-Bearbeitung durch verschiedene andere
Mechanismen zu einer verbesserten Festigkeit von Ti beigetragen, darunter die
Entwicklung von Substrukturen und einer starken Fasertextur, die
Unterdrickung von Versetzungsbewegungen und Zwillingsbildung sowie die
Anhaufung von Versetzungsdichten [DYA15]. Es hat sich jedoch gezeigt, dass
sowohl das Mikrogeflige als auch die Textur von Titan in hohem Malie davon
abhangen, welches SPD-Verfahren verwendet wird, was zu unterschiedlichen
mechanischen Eigenschaften wie Festigkeit, Duktilitat und Ermudung fuhrt.
[EDA22]

Unter den derzeit haufig verwendeten Titanlegierungen in zahnmedizinischen
und orthopadischen Bereichen sind Titanlegierungen wie Ti-64 ELI aufgrund
ihrer hohen mechanischen Festigkeit und relativ guten Biokompatibilitat die
meisteingesetzten Werkstoffe und daher von hohem Interesse zur
Nanostrukturierung. Allerdings sind Aluminium und insbesondere Vanadium
wegen cytotoxischen Reaktionen als Legierungsbeisatze problematisch und der
Elastizitatsmodul gegeniber dem Knochen vergleichsweise hoch. Daher ist es
von besonderem Interesse, den SPD-Ansatz als vielversprechenden Weg zur
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Herstellung von nanokristallinen B-Ti-Legierungen aus den Ti-Mo- und Ti-Nb-
Systemen zu nutzen. Diese Legierungen konnen gleichzeitig eine hohe
Festigkeit, ein niedriges Elastizitatsmodul und eine ausgezeichnete
Biokompatibilitat aufweisen. [VAL20]

FUr eine industrielle GroRanwendung der SPD-Prozesse oder verwandter
hochplastischer Umformverfahren  far  Titanlegierungen steht eine
entsprechende ProbenvergroRerung und ein kontinuierliches Verfahren noch
aus. Erste Ansatze zeigt das ECAP-Conform auf, jedoch kommt es aufgrund
der hohen tribologischen Lasten am Abutment bei Titanlegierungen zu
Werkzeugbriichen [PAL17]. Trotz der praktischen Anwendbarkeit von ECAP-
Conform und seiner Fahigkeit, Legierungen zu verfestigen, erzwingen die
anisotropen Materialeigenschaften selbst in diesem Fall eine wiederholte
Bearbeitung, wahrend die industrielle Skalierbarkeit und Prozessstabilitat noch
nachgewiesen werden mussen. Aullerdem muss das Verfahren noch mit einem
zweiten thermomechanischen Prozess kombiniert werden, um die mechanische
Festigkeit zu Ubertreffen und das Potenzial von nanostrukturiertem Titan als
Ersatz flr andere Ti-Legierungen in medizinischen Anwendungen zu
erschlielen [POL13]. Somit reichen SPD-Verfahren alleine nicht aus, um neben
der Strukturgrofle auch notwendigen mechanischen Eigenschaften zu
erreichen. Ein wichtiges Ziel flr die Zukunft ist daher die Entwicklung eines
industriereifen Massenprozesses zur hochplastischen Umformung mit
integrierter oder anschliefender Warmebehandlung von Titanlegierungen.
[GHAZ23], [HELO8], [STR20]

2.5 Methodische Entwicklung technischer Systeme und
Prozesse

Als Grundlage fur die Entwicklung einer Methodik zur Auslegung
thermomechanischer Prozessketten werden im Folgenden gangige
Vorgehensweisen und Begriffe skizziert.

Der Begriff der Methodik stammt aus dem Griechischen und bedeutet Ubersetzt
Kunst des planmé&Rigen Vorgehens. In der vorliegenden Arbeit bezeichnet der
Begriff Methodik somit das Aufstellen einer theoretischen, systematischen Art
des Handelns zum Erreichen vorbestimmter Ziele. Eine Methode beschreibt
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hingegen die konkrete Art und Weise der planmé&Bigen Durchfiihrung. Die
Methodik bezieht sich somit auf den theoretischen Rahmen, der die Auswahl
und Anwendung von Methoden leitet. [BALO9]

In der technischen Entwicklung kann eine Abgrenzung von Systemen,
Prozessen und Produkten gemal Bender [BEN21] erfolgen, die auch in der
vorliegenden Arbeit verwendet wird.

Ein technisches System ist eine Kombination aus verschiedenen Komponenten,
die zusammenarbeiten, um bestimmte Funktionen zu erfullen oder ein
bestimmtes Ziel zu erreichen. Diese Komponenten konnen physische Teile,
Software, Mechanismen, Prozesse oder Daten davon sein.

Ein technischer Prozess ist ein Vorgang, durch den Materialien, Energien oder
Informationen in neue Formen transformiert, gespeichert oder transportiert
werden. Werden mehrere Prozesse miteinander verknlpft, entstehen
Prozessketten. Prozessketten sind die Gesamtheit aufeinander einwirkender
Vorgange innerhalb eines technischen Systems.

Ein technisches Produkt ist ein Ergebnis eines technischen Prozesses oder
einer Prozesskette, das einen praktischen Nutzen hat oder eine bestimmte
Funktion erfullt.

Es gibt verschiedene Vorgehensweisen, um technische Systeme, Prozesse und
Produkte zu entwickeln, die je nach Art, Anforderungen, verfligbaren
Ressourcen und anderen Faktoren eingesetzt werden kdnnen. Nach Bender
[BEN21] sind die folgenden Voraussetzungen flr ein planmaRiges Vorgehen zu
erfullen:

¢ Definition des Ziels und der Teilziele, um die Motivation zur Losung einer
Entwicklungsaufgabe zu offenbaren

Bedingungen wie Rand- und Anfangsbedingungen aufdecken

Vorurteile auflésen, um eine breite Losungssuche zu ermdglichen

Losungsvarianten durch Abstrahieren und Konkretisieren suchen

Beurteilen mit Blick auf Ziele und Bedingungen

Entscheidungen ableiten

Ziel einer Methodik im Rahmen eines Entwicklungsprozesses ist es, die
Iterationsschleifen so kurz wie moglich zu halten, um eine moglichst effektive
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und effiziente Losung zu ermdglichen [BEN21]. Eine Methodik ist dabei die
Beschreibung eines planmaliigen und geregelten Vorgehens in Form einer
Vorschrift oder Vorgabe. Der Einsatz geeigneter Methoden tragt dazu bei, die
einzelnen Aktivitaten zu strukturieren und damit deren Ergebnisse transparent
zu gestalten. Das systematische Vorgehen dient auch dazu, die Komplexitat in
der Prozessentwicklung zu reduzieren und zu beherrschen [VDI2221].

Grundlegende Methodiken lehnen sich an die Konstruktionslehre von Pahl und
Beitz [BEN21], die Richtlinien des Verein Deutscher Ingenieure (VDI) flr die
Entwicklung technischer Produkte und Systeme [VDI2221] und das V-Modell
zur Entwicklung mechatronischer und cyber-physischer Systeme [VDI2206] an.
Der allgemeine Losungsprozess lasst sich nach [BEN21] wie in Abbildung 18 in
die Schritte Zielsuche, die Lésungssuche und die Losungsauswahl gliedern.
Dabei folgt der Prozess einem nicht streng-sequenziellen Vorgehen, das durch
Nacharbeiten und Lernen sowie Abstimmung mit vor- und nachgelagerten
Phasen charakterisiert ist.

Problem

I Situationsanalyse |
—J ————— [ —

1 Zielformulierung I

- o - — —
I B |
| Synthese von Lésungen |
I — g ——— — f— J
Losungssuche [ NS |
| Analyse von Lésungen |
- o - — —
-T2 02 r--
1 Beurteilung I
. — e -
Lésungsauswah! [ JEEREERS |
1 Entscheidung I
- — ; ————— I— —

Lésung

Abbildung 18: Allgemeiner Losungsprozess, in Anlehnung an [BEN21]

2.5.1 Entwicklung technischer Systeme nach VDI-Richtlinie

Die VDI 2221 [VDI2221] ist eine Richtlinie des Vereins Deutscher Ingenieure
(VDI) und befasst sich mit der Methodik zur Entwicklung technischer Produkte
und Systeme. Sie gliedert den Entwicklungsprozess in vier Hauptphasen (siehe
Abbildung 19):

44



Stand der Technik

In der Informationsphase (Phase |) werden alle relevanten Informationen und
Anforderungen gesammelt, analysiert und bewertet. Dies umfasst die
Festlegung der Randbedingungen, Ziele, Funktionen und
Leistungsanforderungen des zu entwickelnden Systems. Ziel dieser Phase ist
die Schaffung einer klaren und umfassenden Basis fur den weiteren
Entwicklungsprozess.

In der Konzeptionsphase (Phase IlI) werden verschiedene Konzepte und
Ldsungsansatze entwickelt, um die definierten Anforderungen zu erflllen. Es
werden Alternativen und Varianten untersucht, um die besten Losungen zu
identifizieren. Die Bewertung und Auswahl der Konzepte basieren auf
definierten Kriterien und Zielen, wobei die prinzipiell umsetzbaren Lésungen
weiterverfolgt werden.

In der Ausarbeitungsphase (Phase Ill) werden die ausgewahlten Konzepte
ausgearbeitet und in eine umsetzbare Form gebracht. Dies beinhaltet die
Entwicklung von Detailkonstruktionen,  Materialauswahl, technischen
Spezifikationen und anderen spezifischen Aspekten des Systems. Ziel ist es,
die ausgearbeiteten Konzepte in eine realisierbare Form zu Gberflihren und die
Umsetzbarkeit sicherzustellen.

In der Realisierungsphase (Phase V) erfolgt die Umsetzung des Konzepts. Es
werden Prototypen oder Modelle erstellt, Tests durchgefihrt, die Fertigung
vorbereitet und die Produktion gestartet. Ziel ist es, das entwickelte Produkt
oder System entsprechend den festgelegten Spezifikationen und Standards zu
fertigen und in den Betrieb zu bringen.

Aufgabe Ausarbeitung %%

Iteratives Vor- und Zuriickspringen

_—— = =

Produkt / System |

r
I

Abbildung 19: Entwicklung technischer Produkte und Systeme mit den Phasen der
Entwicklung, in Anlehnung an [VDI 2221]

Auf dieser Vorgehensweise aufbauend wurden weitere Methodiken abgeleitet.

Das Simultaneous Engineering und das Concurrent Engineering verwenden
beispielsweise ahnliche Phasen, die allerdings parallel durchgefuhrt werden.
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Dadurch werden Entwicklungszeiten reduziert und die interdisziplinare
Teamarbeit gefordert. [AHR24]

Ursprunglich aus der Softwareentwicklung stammend, geht das V-Modell davon
aus, dass Software ein Teil eines komplexen Anwendungssystems ist und daher
mitentwickelt und nicht isoliert betrachtet werden sollte. Das V-Modell integriert
Testaktivitaten wahrend des gesamten Entwicklungsprozesses, um
sicherzustellen, dass die Anforderungen erfullt werden und das System den
erwarteten Standards entspricht. Es fbrdert eine systematische und
interdisziplinare  Herangehensweise an die Entwicklung, was zur
Qualitatssicherung und zu weniger Fehleranfalligkeit beitragen kann. [BOE79]

2.6 Fazit

Aus dem Stand der Technik geht hervor, dass Titanlegierungen aufgrund ihrer
hohen Biokompatibilitat als Implantatwerkstoffe geeignet sind. Zunehmende
Antibiotikaresistenzen und der demographische Wandel erfordern jedoch eine
Weiterentwicklung der Werkstoffe und Produktionsverfahren, um langlebige und
infektionsarme Implantate zu ermoglichen.

Nanostrukturierte Titanlegierungen haben das Potenzial, die biomechanischen
Herausforderungen heutiger Implantate zu Uberwinden. Die Herstellung dieser
nanostrukturierten Titanlegierungen konnte in einigen Forschungsarbeiten im
Labormallstab demonstriert werden. Zudem wurden ihre antibakteriellen
Eigenschaften fur den Einsatz als Implantatwerkstoff nachgewiesen. Allerdings
sind die produktionstechnischen  Wechselwirkungen zwischen den
Prozessparametern und den Werkstoffeigenschaften, welche fur die Erzeugung
einer homogenen Nanostruktur mit den erforderlichen biomechanischen
Eigenschaften erforderlich sind, noch nicht vollstandig durchdrungen. Dies
erschwert einerseits die Herstellung der notwendigen Werkstoffeigenschafts-
kombinationen und behindert andererseits die Mengenskalierung bisheriger
Herstellungsverfahren nach dem Bottom-Up- und Top-Down-Prinzip.

Somit lasst sich eine Forschungslucke hinsichtlich der Untersuchung von
produktions- und werkstoffwissenschaftlichen Phanomenen bei der
Nanostrukturierung von Titanlegierungen und der Entwicklung von semi-
industriellen Nanostrukturierungsverfahren ableiten.
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3 Motivation, Zielsetzung und Vorgehensweise

Aus dem Stand der Technik geht hervor, dass fur die Herstellung innovativer
Implantate auf Basis nanokristalliner Titanlegierungen die Erforschung
thermomechanischer Prozessketten im semi-industriellen Mal3stab erforderlich
ist. Bisher stehen jedoch weder adaquate kontinuierliche
Nanostrukturierungsverfahren? noch methodische Vorgehensweisen flr die
Auslegung von thermomechanischen Prozessketten zur Verfugung.

3.1 Ein zukunftsweisender Weg

Die alternde Gesellschaft und die zunehmende Resistenz von Bakterien gegen
Antibiotika machen die Erforschung neuer Werkstoffe fur die Gesundheit und
Lebensqualitat zu einer der dringendsten Aufgaben unserer Zeit [WHO22]. In
den vorherigen Kapiteln wird ersichtlich, dass nanostrukturierte
Titanlegierungen vielversprechende Ansatze zur Losung der
Herausforderungen bei medizinischen Implantaten (wie Lockerung, Bruch und
Infektion) darstellen.

Jedoch Dbesteht die technologische Barriere in den gegenwartigen
Produktionswegen vollkommen nanostrukturierter Titanlegierungen. Es ist
bisher nicht moglich, Titanlegierungen mit einer homogenen Nanostruktur und
den fur Implantate notwendigen biomechanischen Eigenschaften in einer
mengenskalierbaren, semi-industriellen Prozesskette herzustellen [STR20].

Der pulvermetallurgische Weg uber den Bottom-Up-Ansatz fuhrt zwar zu
Nanostrukturen, die aber eine geringe Restporositat aufweisen [BAB23] und
deshalb den mechanischen Eigenschaften nicht genugen. Dartber hinaus ist
dieser Produktionsweg vergleichsweise energieintensiv [KIE10].

Der Weg uber den Top-Down-Ansatz mittels hochgradig plastischer Umformung
(SPD) ist bisher auf den Labormallstab [SEG18] begrenzt und genugt den
mechanischen Eigenschaften ohne zusatzliche Warmebehandlung ebenfalls

2 Eine Definition und Begriffsabgrenzung erfolgten in Kapitel 2.4.1.
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nicht [KUR22]. Zwar werden Nanostrukturen bei hohen Festigkeiten erreicht,
allerdings ist die Duktilitat zu gering [WANO7].

Eine Moglichkeit zur Optimierung der mechanischen Werkstoffeigenschaften ist
die Warmebehandlung. Eine alleinige Warmebehandlung ist allerdings auch
nicht zielfihrend, da eine ausreichend hohe Versetzungsdichte als Keimstellen
far die Rekristallisation zur Einstellung der mechanischen
Werkstoffeigenschaften vorhanden sein muss. Diese hohe Versetzungsdichte
kann wiederum bei Titanlegierungen durch hohe Umformgrade (¢ = 1)
entstehen [SCH19], [BRU19].

Gegenwartige Produktionswege Thermomechanischer

1
pulvermetallurgisch | hochgradige Umformung : Produktionsweg
|
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|
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Abbildung 20: Ein zukunftsweisender Weg zur Herstellung nanostrukturierter
Titanlegierungen, Vergleich der gegenwartigen Produktionswege mit dem Weg Uber
die kontinuierliche Nanostrukturierung durch thermomechanische Prozessketten.

Ein zukunftsweisender Weg fuhrt daher Uber eine thermomechanische
Prozesskette unter Nutzung von kontinuierlichen Umformverfahren und
Warmebehandlungen. Dieser Weg kann die Herausforderung der mangelnden
Mengenskalierbarkeit und der unzureichenden Werkstoffeigenschaften
bisheriger SPD-Prozesse Uberwinden und nanostrukturierte Titanimplantate
einer Vielzahl von Patient:innen zuganglich machen.
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Zwar werden thermomechanische Prozessketten schon seit Jahrhunderten in
der Produktionstechnik eingesetzt, jedoch ist der Produktionsweg aus einer
Kombination aus kontinuierlichen SPD-Prozessen und Warmebehandlungen
von einer komplexen Prozessauslegung und Prozessfuhrung gekennzeichnet.

Die ErschlieBung dieses zukunftsweisenden Weges erfordert daher eine
methodische Auslegungsstrategie. Insbesondere erfordert die
Nanostrukturierung von Titanlegierungen eine sorgfaltige Auslegung
thermomechanischer Prozessketten, um die gewunschten
Werkstoffeigenschaften zu erzielen. Die Nanostrukturierung erfolgt dabei nicht
nur an der Oberflache, sondern auch im Werkstoffinneren, wodurch
herausragende biomechanische Eigenschaften erzielt werden kénnen. Dazu
werden die Gefugestruktur und die mechanischen Eigenschaften des
Werkstoffs durch gezielte mechanische Umformung und Warmebehandlung
modifiziert. Die Gestaltung der Prozessketten erfordert einen multidisziplinaren
Ansatz, der sowohl die Ingenieur- und Werkstoffwissenschaften als auch die
Disziplinen des Anwendungsfeldes, wie die Medizin, einbezieht.

Die auf diesem zukunftsweisenden Weg entwickelten neuen Werkstoffe und
fortschrittichen = Prozessketten  kdénnen  aufgrund  ihrer  effizienten
Herstellungsroute und ihres Eigenschaftsprofils dazu beitragen, unsere
Lebensqualitat zu verbessern und unseren Wohlstand zu sichern.
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3.2 Zielsetzung und Vorgehensweise

Ziel dieser Arbeit ist die Entwicklung einer Methodik zur Auslegung
thermomechanischer Prozessketten fur das Mikrostruktureigenschaftsdesign
und die Erforschung umformtechnischer Phanomene bei der
Nanostrukturierung von Titanlegierungen flr medizinische Implantate.

Daraus ergeben sich folgende Forschungsfragen und Vorgehensweisen:

Forschungsfrage 1:  Methodik

Welche zentralen Merkmale sollte eine allgemein anwendbare Methodik zur
Auslegung thermomechanischer Prozessketten fiir ein malBgeschneidertes
Werkstoffeigenschaftsdesign nanostrukturierter Titanlegierungen aufweisen?

Zunachst werden multiphysikalische Kopplungsbeziehungen in thermo-
mechanischen Prozessketten in Kapitel 4.1 herausgearbeitet, die das zu
l6sende Spannungsfeld darstellen. Darauf basierend wird in Kapitel 4.2 eine
Methodik fur die Auslegung von thermomechanischen Prozessketten zur
Nanostrukturierung von Titanlegierungen abgeleitet.

Diese Methodik wird in den Kapiteln 6 und 7 beispielhaft fur die Auslegung von
thermomechanischen Prozessketten angewendet:

= Anwendungsfall 1: Nanostrukturierung der Titanlegierung Ti-13Nb-13Zr
(NanoTNZ3) fir Dentalimplantate

= Anwendungsfall 2: Nanostrukturierung der Titanlegierung Ti-13Nb-13Zr
(NanoTN2Z) fir die Osteosynthese

Anschlielfend erfolgt im Kapitel 8 der Anwendungstransfer auf die
Titanlegierung Ti-6Al-4V ELI. Im Folgenden werden die prozessketten-
spezifischen Fragestellungen beschrieben.

3 Der Begriff NanoTNZ wird in der vorliegenden Arbeit fiir die Titanlegierung Ti-13Nb-13Zr mit
nanostrukturiertem Geflgezustand verwendet (siehe auch Kapitel 2.4). Der Begriff wurde im Rahmen
der Titanweltkonferenz 2023 unter Beteiligung des Autors der vorliegenden Arbeit in die
wissenschaftliche Nomenklatur fur Titanwerkstoffe eingefuhrt [E7], [SIE13].
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Forschungsfrage 2: @ Zusammenhang von ProzessgroBen und
Werkstoffeigenschaften

Wie beeinflusst die hochgradige Umformung die Mikrostruktur von
Titanlegierungen und welche Auswirkungen hat dies auf die mechanischen
Eigenschaften?

Um den grundlegenden Zusammenhang von ProzessgroRen und
Werkstoffeigenschaften zu erforschen, werden kontinuierliche Severe-Plastic-
Deformation Verfahren entwickelt und auf die Titanlegierungen Ti-13Nb-13Zr
und Ti-6Al-4V ELI angewendet (Kapitel 6.2,7.2 und 8.2). Mittels Finite-
Elemente-Simulationen werden Prozessgrof’en wie Werkzeuggeometrie und
Gegendruck hinsichtlich der Homogenitat der Dehnungsverteilung im Werkstoff
untersucht. Die Simulationen werden anhand von Experimenten validiert und
die Werkstoffeigenschaften vor und nach dem Umformprozess analysiert. Die
mechanischen Eigenschaften und die metallografischen Gefiigebilder erlauben
RuckschlUsse auf die fur die Gefligeumwandlung verantwortlichen Phanomene.
Die gewonnenen Erkenntnisse erlauben im nachsten Schritt eine
Konkretisierung der Prozessgestaltung.

Forschungsfrage 3: Prozessgestaltung und Nanostrukturkontrolle

Welche Prozessgrenzen bestehen, welche produktionsspezifischen
MaBBnahmen fiihren zur schéadigungsfreien Umformung und welche
thermomechanische Prozessroute ist zielfiihrend?

Aufgrund ihrer hohen Festigkeit sind Titanlegierungen nur in engen
Toleranzfeldern umformbar. Daher werden die Prozessgrenzen ermittelt und
MalRnahmen fir die schadigungsfreie Umformung durch angepasste
Prozessparameter abgeleitet (Kapitel 6.3, 7.3 und 8.3). Dies soll eine
reproduzierbare und homogene Nanostrukturierung zulassen. Zur Steigerung
des Prozessverstandnisses werden die Werkstoffeigenschaften hinsichtlich
Homogenitat der Gefugestruktur und erzielbarer mechanischer Eigenschaften
entlang der thermomechanischen Routen untersucht. Die erlangten
Erkenntnisse dienen der Ableitung einer zielfUhrenden Route fur den
umgeformten und warmebehandelten Werkstoff.
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Forschungsfrage 4: Technologietransfer*

Wie muss die thermomechanische Prozesskette gestaltet sein, um die
gewlinschten Werkstoffeigenschaften im semi-industriellen Mal3stab zu
erreichen?

Die gewonnenen Erkenntnisse werden im Technologietransfer in den semi-
industriellen Malstab Gberfihrt (Kapitel 6.4 und 7.4). Hierbei ist eine sorgfaltige
Anpassung der Prozessparameter erforderlich, um die gewilnschten
Werkstoffeigenschaften effizient, anforderungsgerecht und endkonturnah zu
erzielen. Dabei ist insbesondere auf die Weiterverarbeitbarkeit der Stangen und
die Energieeffizienz zu achten. Abschlieliend werden die Anforderungen an
Dental- und Osteosyntheseprodukte anhand von Demonstratoren evaluiert.
Dies soll zukunftsweisende Wege zur Anwendung der nanostrukturierten
Titanlegierungen und zur Entfaltung des gesellschaftlichen Nutzens aufzeigen.

3.2.1 Multidisziplinare Zusammenarbeit

Der Autor hat im Rahmen seiner wissenschaftlichen Tatigkeit studentische
Arbeiten und Projekte betreut, deren Ergebnisse und wissenschaftliche
Erkenntnisse teilweise in die vorliegende Arbeit eingeflossen sind. Eine
Ubersicht ist im Literaturverzeichnis unter den Vermerken [S1] bis [S15] zu
finden.

Durch die enge Zusammenarbeit in Forschungsprojekten mit Lina Klinge und
Carsten Siemers von der Arbeitsgruppe fur Titanwerkstoffe des Instituts flr
Werkstoffe (IfW) an der TU Braunschweig und Christopher Spiegel vom
Biofilmlabor der Medizinischen Universitat Innsbruck (BioFilmLab) sind
Einflisse auf diese Arbeit entstanden. Die hier erforschten
produktionstechnischen Aspekte zur Umformung von nanostrukturierten
Titanlegierungen gliedern sich daher in die Dissertationen von Lina Klinge
(werkstoffwissenschaftliche Aspekte, [KLI25]) und Christopher Spiegel
(mikrobiologische Aspekte, [SPI23]) ein. So werden beispielsweise die
Warmebehandlungen in Kapitel 6 und 7 zunachst im Labormafstab in

4 Der Begriff des Technologietransfers bezeichnet hier den Prozess der Nutzbarmachung von
Forschungserkenntnissen und technischen Wissens flr die wirtschaftliche und gesellschaftliche
Anwendung.
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Prazisionskammerofen am IfW entwickelt und anschlielfend auf den semi-
industriellen Maldstab auf den Industrieckammerofen am PtU Ubertragen. Die
mikrostrukturellen Untersuchungen, wie die Rasterelektronenmikroskopie,
werden sowohl am IfW als auch am PtU durchgefihrt. Die Ergebnisse der
Biofiimversuche  entstehen unter anderem im Rahmen eines
Forschungsaufenthaltes des Autors im BioFilmLab. Ein Grol3teil der Ergebnisse
fuhrte zu einigen gemeinsamen Veroffentlichungen und Konferenzbeitragen,
die im Literaturverzeichnis aufgefuhrt sind.

Ohne den engen multidisziplinaren Austausch und die gemeinsamen, iterativen
Versuche ware der im Folgenden diskutierte wissenschaftliche Fortschritt in der
Nanostrukturierung von Titanlegierungen mit dem Fokus auf die
produktionstechnische Forschung des Autors nicht moglich geworden.
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4 Methodik zur Auslegung thermomechanischer
Prozessketten®

Obwohl thermomechanische Verfahren seit Jahrhunderten eingesetzt werden,
fehlen Methodiken, die die spezifischen Herausforderungen in der kombinierten
Auslegung von Warmebehandlung und Umformung flir das gezielte
Mikrostruktureigenschaftsdesign  von  Titanlegierungen mit modernen
Werkzeugen adressieren. Ansatze zur SchlieBung dieser Licke sind fur die
Entwicklung innovativer Werkstoffe und Produkte unerlasslich.

Die Entwicklung und Auslegung von thermomechanischen Prozessketten
erfordert ein multidisziplinares Systemdenken, das sowohl thermische als auch
mechanische Aspekte berlcksichtigt. Dies ist erforderlich, um die Vorgange und
die Phanomene der Prozesse zielgerichtet vorherzusagen, deren
Wechselwirkungen untereinander und deren Abhangigkeit von den
Einflussgrof3en des Systems zu quantifizieren sowie die Prozesskette gemaf
den Zielen auszulegen.

In Abschnitt 4.1 werden charakteristische Merkmale von thermomechanischen
Prozessketten fur das Mikrostruktureigenschaftsdesign aufgestellt und in ein
allgemeingultiges Spannungsfeld fur deren Auslegung Uberfuhrt. In den
Abschnitten 4.2 und 4.3 wird eine in Anlehnung an die VDI 2221 abgeleitete
Methodik zur Auslegung thermomechanischer Prozessketten vorgestellt, die in
den Kapiteln 6, 7 und 8 Anwendung findet.

5 Teile dieses Kapitels wurden bereits in [E2] und [E5] veroffentlicht.
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4.1 Charakteristische Merkmale thermomechanischer
Prozessketten

Die thermomechanische Verarbeitung ist durch multiphysikalische
Kopplungsbeziehungen aus Werkstoffeigenschaften und Prozessparametern
gekennzeichnet (siehe Abbildung 21, vgl. auch das Werkstoff-Tetraeder aus
Abbildung 11), die ihre Auslegung komplex machen, wie:

e Legierungszusammensetzung und chemische Wechselwirkungen
e Temperatur und thermische Kopplung

e Spannungen und mechanische Kopplung

e Mikrostruktur und Phasenumwandlung

Legierungszusammensetzung: Die Wahl der Legierung und ihre chemische
Zusammensetzung spielen eine entscheidende Rolle bei der Herstellung von
Werkstoffen. Bei thermomechanischen Prozessen kann es zu chemischen
Reaktionen zwischen der Legierung und der Umgebung kommen, die zu
Veranderungen des Mikrogefiges und der mechanischen Eigenschaften
fuhren. Die Wahl der Legierung kann einen erheblichen Einfluss auf die
Steuerung des Prozesses und auf das Endprodukt haben. Vgl. hierzu die
Stabilisatoren fur Titanlegierungen in Kapitel 2.2.3. [SHA23]

Temperatur. Die Temperatur ist ein Schllsselparameter in
thermomechanischen Prozessen. Die Erwarmung oder Abkuhlung eines
Materials kann die Mikrostruktur verandern, indem sie Phasenubergange,
Kristallwachstum oder Diffusionsprozesse hervorruft. Diese thermischen Effekte
haben einen erheblichen Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften und die
Festigkeit des Werkstoffs. Bei Titanlegierungen ist hier insbesondere die
Transustemperatur zu nennen (vgl. Kapitel 2.2). [TEK21]

Spannungen: Mechanische Spannungen, die durch Krafte oder Verformungen
entstehen, kdnnen das Geflge verformen oder verandern. Diese Spannungen
konnen aufgrund von Temperaturanderungen und Legierungseffekten variieren.
Die Spannungsverteilung im Material beeinflusst die mechanischen
Eigenschaften und das Schadigungsverhalten (vgl. Kapitel 2.1). [TEK21]
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Diffusions-
fahigkeit

Versetzungsdichte

Verformungsvermogen
Thermomechanischer Prozess

@ Werkstoffeigenschaften
M Prozessparameter
== Mutiphysikalische Kopplungsbeziehungen

Abbildung 21: Spannungsfeld durch multiphysikalische Kopplungsbeziehungen bei
thermomechanischen Prozessen: Legierungszusammensetzung, Temperatur,
Spannungen und Mikrostruktur.

Mikrostruktur. Die Mikrostruktur bzw. das Mikrogeflge eines Werkstoffs bezieht
sich auf die Anordnung von Atomen, Kristallkornern und Phasen innerhalb des
Werkstoffs. Die Mikrostruktur ist gleichzeitig auch das Ziel der Auslegung von
thermomechanischen Prozessen. Denn sie bestimmt die mechanischen (z. B.
E-Modul), physikalischen (thermischen und elektrischen), biologischen (z. B.
Resistenz gegen Bakterien) sowie chemischen Eigenschaften des Werkstoffs.
Bei thermomechanischen Prozessen kann die Mikrostruktur erheblich verandert
werden (insbesondere die KorngrofRe und Phasenzusammensetzung), was sich
auf die Eigenschaften und die Leistungsfahigkeit des Werkstoffs auswirkt.
[ASH11]

Das Spannungsfeld dieser multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen ist ein
wesentlicher Bestandteil von thermomechanischen Prozessen. Die
Werkstoffeigenschaften (wie der E-Modul), die Prozessparameter (wie die

Temperatur) sind in der Realitat Schwankungen unterworfen. Dies fuhrt zu einer
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Unsicherheit in der Prozesskette. Die Unsicherheit tritt insbesondere dann auf,
wenn die Werkstoff- und Prozesseigenschaften nicht oder nicht vollstandig
determiniert werden konnen [PEL21].

Die auf die thermomechanische Prozesskette einwirkende Unsicherheit kann
anhand externer und interner Faktoren klassifiziert werden. Zu den externen
Faktoren zahlen schwankende Werkstoffpreise und -qualititen sowie die
schwankende Verfugbarkeit von Werkstoffen durch geopolitisch instabile
Lagen, die insbesondere die Legierungsauswahl beeinflussen [E2], [NAH15].

Die internen Faktoren sind durch das multiphysikalische Spannungsfeld
getrieben (vgl. Abbildung 21). Die Unsicherheit tritt hier aufgrund schwankender
Prozessparameter und Werkstoffeigenschaften sowie deren komplexen
Wechselwirkungen auf, die die Prozessauslegung erschweren. Die
Unsicherheit differenziert sich daher in die Werkstoffunsicherheit, die
Prozessunsicherheit und die Kopplungsunsicherheit.

Die Werkstoffunsicherheit entsteht durch Schwankungen der Festigkeit, des
Elastizitdtsmoduls und der Warmeleitfahigkeit. Sie beeinflusst das
Prozessergebnis hinsichtlich der erzielbaren Werkstoffeigenschaften. Die
Prozessunsicherheit resultiert aus Schwankungen der Prozessparameter,
bspw. der Temperatur und der Umformgeschwindigkeit. Diese Schwankungen
fuhren wiederum zu Variationen der Werkstoffeigenschaften. Die
Wechselwirkungen zwischen dem thermischen und mechanischen Prozess
sind zwar grundsatzlich physikalisch bekannt (vgl. Abbildung 21) unterliegen
aber ebenso Schwankungen und fuhren somit zu einer Kopplungsunsicherheit.
Beispielsweise beeinflussen Phanomene der Umformung, wie die Homogenitat
der Versetzungsdichte, die Phanomene der Warmebehandlung, wie die
Rekristallisation.

Insbesondere die Komplexitat der Kopplungsbeziehungen, die schwankenden
Werkstoffeigenschaften und die schwankenden Prozessparameter erschweren
eine vollstandige Vorhersage des Prozesskettenverhaltens. Die Kenntnis und
Analyse der diskutierten Unsicherheit sowie ihrer je nach Informationsgehalt
bekannten und unbekannten Wirkung sind entscheidend, um MafRnahmen zu
ihrer Beherrschung zu ergreifen. [PEL21]

57



Methodik zur Auslegung thermomechanischer Prozessketten

Ein weiterer Aspekt ist die Nachhaltigkeit thermomechanischer Prozessketten.
Denn die Prozesse sind im Vergleich zu Kaltumformprozessen aufgrund des
Aufwarmens der Werkstoffe energieintensiv [BLE17]. Im Rahmen der
Prozessentwicklung ist eine Berlcksichtigung der Auswirkungen auf die
Umwelt, insbesondere des Energieverbrauchs und der Ressourceneffizienz,
erforderlich [SKO18]. Dies ist im Kontext des Klimawandels von grolder
Bedeutung. Daruber hinaus kann die Umsetzung thermomechanischer
Prozesse kosten- und zeitintensiv sein, insbesondere in der Skalierungsphase,
was ein zusatzliches Hindernis fur die Entwicklung darstellt.

Zur Beherrschung der Komplexitat und Unsicherheit im Spannungsfeld von
Variantenvielfalt und Wechselwirkungen zwischen Werkstoffeigenschaften und
Prozessparametern ist daher ein systematisches Vorgehen erforderlich.

4.2 Entwicklungskriterien und Grundlage

Neben den in Kapitel 2.5 definierten grundlegenden Voraussetzungen fur ein
methodisches Vorgehen mussen folgende drei verfahrensspezifische
Entwicklungskriterien von einer Methodik erfullt werden, damit diese effizient zur
Auslegung thermomechanischer Prozessketten eingesetzt werden kann:

e Generalisierbarkeit. Die Methodik sollte zwar alle notwendigen Merkmale
der multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen adressieren, aber so
allgemeingultig sein, dass die Prinzipien und Vorgehensweisen nicht nur
fur eine konkrete thermomechanische Prozessauslegung gelten, sondern
eine breite, skalierbare Anwendbarkeit zulassen.

e Adaptivitat und Flexibilitat. Die Methodik sollte anpassungsfahig sein, um
unterschiedliche Anforderungen und deren Anderungen zu adressieren
sowie die Hybridisierung mit anderen Modellen zu ermdglichen.

e Klare Phasen und Struktur: Die Methodik sollte aus klaren Phasen und
einer strukturierten Vorgehensweise bestehen. Dies ermoglicht eine
geordnete Abfolge von Aktivitaten hin zu einem effizienten Projekterfolg
und fordert die Kommunikation sowie das Lernen in Entwicklungsteams.

Um einerseits die Entwicklungskriterien zu adressieren und andererseits eine
zielfuhrende Methodik zu etablieren, wird auf die in Kapitel 2.5 vorgestellte VDI-
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Richtlinie 2221 aufgebaut. Fur die Wahl der Richtlinie als Grundlage gibt es
vorranging drei Grunde:

o Multidisziplindrer Ansatz: Aus der allgemeinen Beschreibung der
Entwicklungsmethodik in Abschnitt 2.5.1 geht hervor, dass der Fokus der
Richtline auf einer multidisziplinaren Vorgehensweise liegt, was als ein
zentraler Bestandteil der Auslegung von thermomechanischen
Prozessketten angesehen wird.

o Komplexitidt beherrschen: Das Spannungsfeld der multiphysikalischen
Kopplungsbeziehungen erzeugt eine grofde Variantenvielfalt in den
Werkstoffeigenschaften und den Prozessparametern. Die Richtlinie bietet
Synergien mit anderen Methoden, wie Abstrahieren und Konkretisieren
sowie Bewertung und Auswahl, um die Variantenflut systematisch zu
beherrschen.

o Akzeptanz: Die Vorgehensweise bietet eine standardisierte Terminologie,
erleichtert die Kommunikation zwischen verschiedenen
Stakeholder:innen und fordert ein einheitliches Verstandnis. AuRerdem
ist die VDI 2221 ein weit verbreitetes Vorgehen, was eine hohe Akzeptanz
fur die Anwendung einer auf diesem Modell basierenden Methodik
erwarten lasst.

4.3 Darstellung der Methodik

In Anknupfung an die vorangehend diskutierten Aspekte des Spannungsfelds
multiphysikalischer Kopplungsbeziehungen, der Entwicklungsgrundlage sowie
der -kriterien wird eine Methodik zur Auslegung thermomechanischer
Prozessketten fur das Mikrostruktureigenschaftsdesign entwickelt.

Die Methodik (Abbildung 22) besteht aus den Schritten Zielsetzung ableiten,
abstrakte Routen gemé&l3 den Anforderungen konzipieren, ausgewéhlte Route
konkretisieren, konkrete Route optimieren und wird von einer Dokumentation
begleitet. Um die Herausforderung komplexer multiphysikalischer
Kopplungsbeziehungen zu bewaltigen, legt die Methodik besonderen Wert auf
den Schritt Konzipieren und dem darin enthaltenden iterativen Prufen und
Anpassen.
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Die Vorgehensweise ist wie folgt:

| Zielsetzung

ableiten

Anforderungen

C

()

— . .

2 konzipieren
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c Abstrakte Routen p iﬁ‘é\ A
> o g
X konkretisieren “
S 9

Konkrete Route @ Werkstoffeigenschaften

[l Prozessparameter

optimieren

Abbildung 22: Methodik zur Auslegung thermomechanischer Prozessketten fur das
Mikrostruktureigenschaftsdesign.

4.3.1 Zielsetzung ableiten

Zunachst werden die Ziele der thermomechanischen Prozesskettenauslegung
klar definiert. Welche spezifischen Eigenschaften oder Qualitatsstandards soll
der Werkstoff, das Mikrogefige oder das Produkt erreichen? Dabei kann es sich
um Festigkeit, Harte, KorngroRe oder andere Werkstoffeigenschaften handeln.
Die Zieldefinition ermoglicht auch die Analyse der Problemstellung, damit die zu
entwickelnde Losung das richtige Problem adressiert. Die Arbeit von Ashby
[ASH11] vertieft Auswahlstrategien, die Ableitung von Eigenschaftsgrenzen und
Materialindizes. DarUber hinaus adressiert Ashby die Festlegung von
Einschrankungen und gewunschten Eigenschaftsprofilen. Den Eigenschaften
konnen Gewichte zugewiesen werden, um Grenzen und Bereiche zu definieren.
Die abgeleiteten Anforderungen werden wahrend des gesamten
Entwicklungsprozesses fur eine kontinuierliche Bewertung verwendet, um
sicherzustellen, dass die Ziele effizient erreicht werden.

4.3.2 Prozessrouten konzipieren

Zunachst wird die Legierungszusammensetzung ausgewahlt, die die
Anforderungen des Prozesses und die gewiunschten Produktspezifikationen
erfullt. Dabei mussen die Dbereits erwdhnten multiphysikalischen
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Kopplungsbeziehungen des Materials berlcksichtigt werden. Es konnen
Legierungsauswabhlstrategien, wie sie in [ASH11] erlautert sind, eingesetzt
werden. Um die Komplexitat zu verringern, wird beim Kombinieren (Abbildung
22, rechts) davon ausgegangen, dass die ausgewahlte Legierung bekannt ist.
Es ist zu beachten, dass die Wechselwirkungen mit der
Legierungszusammensetzung dennoch relevant sind.

Im Mittelpunkt des Konzipierens steht die Kombination von thermischer und
mechanischer Behandlung in der Prozesskette. Das Konzipieren der
Prozessrouten ist mit einer Unsicherheit in den Werkstoffeigenschaften, den
Prozessparametern und den Kopplungsbeziehungen behaftet (vgl. Kapitel 4.1.).
Um diese zu untersuchen, werden folgende MalRnahmen empfohlen:

e Thermomechanische Simulationen
e Experimentelle Voruntersuchungen
o Literaturdaten und domanenspezifisches Fachwissen von Expert:innen

FUr die thermomechanischen Simulationen missen die Prozesse und deren
Parameter an die Werkstoffeigenschaften angepasst werden. Um die
gewlnschten Werkstoffeigenschaften zu erreichen, kann die Simulation unter
Verwendung von Werkstoffparametern aus der Literatur oder aus
Werkstoffprufungen  durchgefihrt werden [E5]. Zur Aufnahme von
temperaturabhangigen FlielBkurven und temperaturabhangigen
Warmeubergangskoeffizienten eignen sich beispielsweise Zug-, Druck-,
Dilatometer- und Warmestrommessversuche. Durch Modellversuche, die die
wirkenden Belastungen wahrend der Umformung abbilden und die Messbarkeit
von bspw. Umformkraften und Reibwerten zulassen, kdnnen Toleranzfelder
ermittelt werden [SCH24]. AulRerdem konnen Warmebehandlungen
durchgefuhrt werden, um Prozessgrenzen wie Rekristallisationstemperaturen
zu ermitteln. Dabei ist auch das domanenspezifische Fachwissen von
Expert:innen einzubeziehen, um die Prozessfenster durch erfahrungsbasierte
Kenntnis einzugrenzen.

Diese Untersuchungen hinsichtlich der Simulation, der Experimente, den in der
Literatur bekannten Erkenntnissen sowie dem Domanenwissen sind notwendig,
um die prozess- und werkstoffspezifische Unsicherheit sowie den
Parameterraum einzugrenzen.
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Innerhalb des Schrittes Konzipieren werden folgende Aufgaben geldst:

Prozesse und Parameter. Zu den thermischen Verfahren gehdoren in der Regel
Warmebehandlungen in verschiedenen Atmospharen. Warmebehandlungen
fuhren zu einer Veranderung der Eigenschaften sowie zu einer Veranderung
der Gefuge. Es gibt eine Vielzahl von Warmebehandlungen, darunter Glihen
und Ausharten. Es finden mehrere Prozesse statt, wie z. B. Erholung (keine
Veranderung des Gefliges, aber eine Veranderung der Versetzungsdichte und
die Bildung von Korngrenzen), Rekristallisation (Bildung eines neuen Gefliges
durch Keimbildung und Kornbildung) und Kornwachstum (Veranderung der
Korngrélenverteilung). Dies kann zu einem Festigkeitsverlust oder -anstieg
nach der Warmebehandlung von verformten Werkstoffen fihren. [SEM20]

Die plastische Verformung wird durch Umformtechnik erreicht. Bei der
Umformung werden Metalle durch Kaltumformung (bei Raumtemperatur) oder
(Halb-)Warmumformung (bei erhéhter Temperatur) Spannungen ausgesetzt,
die zu plastischen Dehnungen fiihren. Die gangigsten Verfahren sind
Schmieden, Walzen, Tiefziehen und Ziehen. Es wurden Verfahren zur
hochgradig-plastischen Umformung entwickelt, um hohe Dehnungen zu
erreichen, die mikrostrukturelle Veranderungen férdern. [EHL20]

Auch ist eine Kombination aus Warmebehandlungen und plastischen
Verformungen mdglich, wie z. B. die Warmumformung, bei der das Material auf
eine hohere Temperatur erwarmt wird, um seine Umformbarkeit zu erhdhen.
DarlUber hinaus konnen thermisch induzierte Spannungen auftreten, wenn
Materialien ungleichmafig erwarmt oder abgekuhlt werden. Diese Spannungen
konnen in manchen Fallen unerwunscht sein, sie kbnnen aber auch bewusst
eingesetzt werden, um bestimmte Effekte zu erzielen, z. B. Einstellung der
Versetzungsdichte und Eigenspannungen. Warmebehandlungen wie Gluhen,
Harten, Anlassen und LoOsungsglihen konnen zur Einstellung der
mechanischen Eigenschaften eingesetzt werden. Hier ist insbesondere die
Phasenumwandlung, bei der Metalle ihre Kristallstruktur andern, wie die -
Transustemperatur bei Titanlegierungen, zu nennen. Parameter sind der
Umformgrad ¢, Umformgeschwindigkeit ¢, die Temperatur T und die
Temperaturrate T.
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Werkstoffeigenschaften: Der Ausgangszustand des Werkstoffs, einschliel3lich
seiner Legierungszusammensetzung, seines Gefuges und fruherer
Warmebehandlungen, beeinflusst die Reaktion auf den thermomechanischen
Prozess. Die Werkstoffeigenschaften kénnen durch Werkstoffprifungen und
Gefluigeanalysen ermittelt werden. Die Ergebnisse werden zur Anpassung der
Prozesse und Parameter verwendet.

Kombinieren der Prozesskette: Verschiedene Methoden konnen verwendet
werden, um Warmebehandlungen und plastische Verformungen mit
thermomechanischen Verfahren zu kombinieren. Ziel ist es, den
Informationsgehalt Gber die multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen und die
Phanomene zu erhdhen, um geeignete Mallnahmen zur Auslegung der
Prozesskette und zur Beherrschung der Unsicherheit zu ergreifen, vqgl.
[WEL21]. So kdnnen die zuvor aufgestellten thermomechanischen Simulationen
und Modellversuche verwendet werden, um das Verhalten des Werkstoffs
wahrend des Prozesses, wie die Spannungs- und Temperaturverteilung sowie
die Geflugestrukturentwickung, vorherzusagen. Durch die experimentelle
Voruntersuchung lassen sich die Ergebnisse der Simulationen validieren und
die Modellunsicherheiten der Simulation zur Ableitung der Prozessbedingungen
abschatzen. Im Rahmen der Nanostrukturierung von Titanlegierungen konnen
Toleranzfelder zur Eingrenzung der Variantenvielfalt in den Routenfamilien
basierend auf der Literatur abgeschatzt werden. Diese sind:

e Transustemperatur gemaf Kapitel 2.2

e Rekristallisationstemperatur gemaf Gleichung 2-10
o Kornwachstum gemaf Kapitel 2.4.3

e Zugfestigkeit durch die Harte gemaf Gleichung 5-1
e Umformgrad gemal} Kapitel 2.4.3

Zur Planung und effizienten Durchfuhrung der Versuche konnen Methoden wie
das Design of Experiments (DOE) zur Ableitung von Ursache-
Wirkungsmodellen eingesetzt werden [SIE17]. Um die Unsicherheits-
fortpflanzung in der Prozesskette und deren Auswirkung zu analysieren, bietet
sich die Methode Uncertainty Mode and Effects Analysis (UMEA) an [LOT18].
Die Variantenvielfalt der Prozessrouten lasst sich durch die methodische
Bewertung und Auswahl reduzieren [VDI2221]. Die Prozessrouten konnen
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mittels  Zeit-Temperatur-Umformgrad-  sowie  Zeit-Hérte-Schaubildern
dargestellt werden.

4.3.3 Prozessroute konkretisieren

Die abstrakten Routen konnen nun durch systematische Konkretisierung in eine
konkrete Route Uberfuhrt werden. Um die Reproduzierbarkeit der gefundenen
Route zu untersuchen, werden mindestens drei experimentelle Untersuchungen
unter den gleichen Produktionsbedingungen empfohlen [SIE17]. Eine
Sensitivitdtsanalyse kann eingesetzt werden, um die Stabilitat der konkreten
Route hinsichtlich eines optimalen Betriebspunktes zu bewerten [RIP20]. Hierzu
werden zunachst die relevanten Einflussfaktoren und Prozessparameter, wie in
der Abbildung 21 dargestellt, identifiziert und deren Schwankungen ermittelt.
Nun kdénnen das Systemverhalten und die resultierenden Produkteigenschaften
bewertet werden. Eine kontinuierliche Uberwachung des Prozesses kann
hierbei angewendet werden, um sicherzustellen, dass die gewunschten
Spezifikationen wahrend der Produktion erreicht werden. Dies kann durch den
Einsatz von Sensoren und Kontrollsystemen erreicht werden. Durch
Qualitatskontrollen lasst sich prifen, ob die hergestellten Produkte den
festgelegten Normen und Zielen entsprechen. Dazu kénnen zerstérungsfreie
Prifungen und Werkstoffanalysen gehdren. Auf diese Weise kdnnen die Routen
bewertet werden. Am Ende dieses Schritts wird eine begriindete Entscheidung
fr eine bestimmte Route getroffen.

4.3.4 Prozessroute optimieren

Basierend auf den Ergebnissen der konkreten Prozessroute wird der Prozess
optimiert. Dadurch sollen die Effizienz erhdht, die Kosten gesenkt und die
Qualitat verbessert werden. Um den Anforderungen an nachhaltige und
energiesparende Produktionsprozesse gerecht zu werden, empfiehlt sich ein
Frontloading-Ansatz gemall Anhang A4 sowie [E10] und [E12]. Zur
Robustifizierung der Prozesskette und Berucksichtigung von Schwankungen im
Prozessablauf und im Werkstoffverhalten bietet sich die von Henke [HEN16]
entwickelte Methode zur Auslegung von robusten Prozessen in der
Warmmassivumformung an.
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4.3.5 Dokumentieren

Im Sinne einer nachvollziehbaren Prozessentwicklung ist es unabdingbar, alle
Prozessparameter, Simulationsergebnisse, Experimente und Qualitatsdaten
sorgfaltig in einer Dokumentation aufzuzeichnen. Diese lassen eine luckenlose
Ruckverfolgbarkeit und die Identifizierung moglicher Verbesserungspotenziale
zu. Die nachvollziehbare Dokumentation in der Entwicklung von
Fertigungsprozessen ist in vielen Branchen, wie z. B. der Medizintechnik, ein
wesentlicher Bestandteil fur die Zulassung innovativer Produkte.

4.4 Einordnung der aufgestellten Methodik in Bezug auf
die Entwicklungskriterien

In der Abgrenzung zu anderen Methodiken, wie der VDI 2221 und dem
V-Modell, differenziert sich die hier vorgestellte Methodik in den zuvor
aufgestellten Entwicklungskriterien in folgenden Punkten:

FuUr die Generalisierbarkeit l1asst sich feststellen, dass der Anwendungsbereich
auf die Auslegung thermomechanischer Prozessketten und die Uberwindung
des Spannungsfeldes durch die multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen
spezifiziert, wohingegen das V-Modell und die VDI2221 im
Anwendungsbereich durch ihre Ubergeordnete Terminologie allgemeingultiger
sind.

Im Sinne der Adaptivitat und Flexibilitdt betont das V-Modell eine strenge und
kontinuierliche Testung durch Verifikation und Validierung, was weder in der
VDI 2221 noch in der hier prasentierten Methodik in dem Malde adressiert wird.
Dennoch lassen die beiden zuletzt genannten Methodiken eine Hybridisierung
mit anderen Werkzeugen zu, die an die einzelnen Phasen andocken kdnnen.
Somit werden die Adaptivitat und Flexibilitat hinreichend adressiert.

In Bezug auf die klaren Phasen und Strukturlassen sich Unterschiede zwischen
den drei Methoden feststellen. Wohingegen das Vorgehen der VDI 2221 einen
streng sequenziellen Entwicklungsprozess und das V-Modell zwei Hauptzweige
(Entwicklung und Verifikation/Validierung) abdeckt, ist die hier entwickelte
Methodik auf die iterativ zu kombinierende Dreiecksbeziehung zwischen
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Werkstoffeigenschaften und den thermomechanischen Prozessparametern
gekennzeichnet.

Letztlich ist die Kenntnis der spezifischen Eigenschaften einer Methodik und der
Einordnung gegenuber anderen Methodiken von entscheidender Bedeutung,
um die fur die jeweilige Fragestellung passende Vorgehensweise zu wahlen.
Ob die hier aufgestellte Methodik zur Auslegung von thermomechanischen
Prozessketten fur die Nanostrukturierung von Titanlegierungen dienlich ist, wird
in den folgenden Kapiteln erprobt.

4.5 Zwischenfazit fur die Methodik zur Auslegung
thermomechanischer Prozessketten

Ausgehend von den Erkenntnissen und Eigenschaftsbeziehungen
thermomechanischer Prozessketten wird eine Methodik zu deren Auslegung
vorgestellt. Die Grundidee besteht darin, die zentralen Merkmale von
thermomechanischen Prozessketten im Spannungsfeld von
multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen in den Fokus der Methodik zu
rucken. Die Integration der Merkmale in das Vorgehen nach der VDI 2221 stellt
sicher, dass die Anforderungen an ein weit verbreitetes und mdglichst
allgemeingultiges Hilfsmittel flr Entwicklungsprozesse erfillt werden.

Ziel der Auslegungsmethodik aus allgemeingultigen und wenig komplexen
Bausteinen ist eine niedrige Einstiegshirde flr Prozessentwickler:innen, die
bereits mit thermomechanischen Prozessketten gearbeitet haben oder in
Entwicklungsprojekten nach der VDI 2221 beteiligt waren. In den Kapiteln 6 und
7 wird die Anwendung der Methodik exemplarisch an zwei unterschiedlichen
Prozessketten dargestellt und im Kapitel 8 auf einen weiteren Werkstoff
ubertragen. Am Ende dieser Kapitel wird jeweils ein erganzendes,
prozessketten-spezifisches Fazit zur Entwicklungsmethodik gezogen.
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5 Versuchseinrichtungen, Werkstoffe und
Methoden®

Fur die Erforschung der Nanostrukturierung von Titanlegierungen durch
thermomechanische Prozessketten werden die in den folgenden Abschnitten
beschriebenen Versuchseinrichtungen, Methoden und Werkstoffe verwendet.

5.1 Versuchseinrichtungen fur die thermomechanischen
Prozessketten

5.1.1 Umformmaschinen und Werkzeuge

Fir die Umformung werden eine Schnelllauferpresse und eine Rundknetanlage
verwendet (siehe Abbildung 23). Die Schnelllauferpresse ist ein Stanzautomat
der Firma Bruderer vom Typ BSTA-810 mit einer Nennkraft von 810 kN bei
maximal 1000 Hub/min. Der urspringlich zur Férderung von Blechmaterial
vorgesehene Walzenvorschub wird mit einer V-Nut versehen, um
Stangenmaterial in den Pressenraum zu beférdern. Dartber hinaus wird ein
eigens entwickeltes Werkzeug mit Erwarmungs- und Gegendruckeinheit
eingesetzt. Die Rundknetmaschine ist eine Umlauf-Einstich-4-StoRel-
Hammermaschine der Firma HMP vom Typ UR8-4-DD-50LH-CNC mit einer
Nennkraft von 1000 kN und einer Knetfrequenz von 30 Hz. Sie ist analog zur
Schnelllauferpresse mit einer CNC-Steuerung, einer axialen Vorschubeinheit
sowie einer Gegendruckeinheit ausgestattet.

6 Weiterflihrende Informationen sind in den eigenen Veroffentlichungen und den studentischen Arbeiten
im Abschnitt 10 zu finden.

67



Versuchseinrichtungen, Werkstoffe und Methoden

A
Gegendruckeinheit
Walzen- N L
vorschub 4 Erwarmungseinheit
~K
CNC-Steuerung
Werkzeug und
4,30cm  Erwarmungseinheit Gegendruckeinheit & 30em Spindelvorschub

Abbildung 23: Schnelllduferpresse (A) und Rundknetanlage (B)

Die fUr diese Untersuchungen entwickelten Werkzeug-Geometrien sind in der
Abbildung 24 fir das Equal-Channel-Angular-Swaging (A, B) und das
Continuous-Multi-Directional-Swaging (C, D) dargestellt. Die technischen
Zeichnungen und die digitalen Modelle der Werkzeuge stehen Uber den Anhang
A2 zur Verfugung. Die Werkzeuge sind aus dem Werkstoff 1.2379 gefrast und
auf 65 HRC gehartet. Die Werkzeuge werden uber Heizpatronen erwarmt,
mittels Thermoelementen in der Umformzone Uberwacht und sind jeweils
geerdet. Die Warmeausdehnung der Werkzeuge wird Uber Adapterplatten
ausgeglichen. Artverwandte Werkzeuge werden in [GOR14] zur Kornfeinung
von Kupfer und Reineisen sowie in [WIE22] zur magnetischen Hartung
verwendet, die allerdings keine TemperaturfiUhrung zulassen und eine andere
Geometrie aufweisen.

Auf der Rundknetmaschine betragt die Vorschubgeschwindigkeit 600 mm/min
bei einer Knetfrequenz von 30 Hz und einer radialen Zustellung von 0,7 mm.
Auf der Schnelllauferpresse erfolgt der Vorschub mit 0,1 mm/Hub bei
300 Hub/min. Es wird ein Gegendruck verwendet, um den Spannungszustand
in den Druckbereich zu verschieben. Daruber hinaus wird ein Schmiermittel auf
Basis von Molybdandisulfid MoS2 (Temperaturbereich von -25 °C bis +450 °C)
der Firma Molykote verwendet, das sich durch eine verringerte Reibkorrosion
und eine hohe Druckaufnahme fur schmiedeahnliche Prozesse auszeichnet.
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Abbildung 24: Werkzeuggeometrien fur ECAS-1-Pass (A), ECAS-2-Pass (B), CMDS-
Flachbacken (C), CMDS-Keilbacken (D) und die Einbausituation in der
Rundknetmaschine sowie Darstellung der realen Werkzeuge (E)

5.1.2 Temperaturfiuhrung wahrend der Umformung

Die Umformung wird bei erhdhter Temperatur durchgefuhrt. Zu diesem Zweck
werden die Umformwerkzeuge durch die Heizpatronen auf 150 °C erwarmt. Die
TemperaturfiUhrung der Umformwerkzeuge wird Uber ein Thermoelement und
einen Heizregler sichergestellt. Vor der Umformung werden die Halbzeuge
(Stabe) durch einen Induktor auf 300 °C vorgewarmt. Die Induktionsanlage ist
ein MF-Generator in Parallelschwingkreistechnik der Firma Trumpf (TruHeat
5040MF) mit einer Leistung von 40 kW und einer Ausgangsfrequenz von
100 kHz. Die Induktionsspulen werden an den Versuchswerkstoff Titan in
Induktivitdt, Durchmesser, Schwingkreis und unter Beachtung der
Durchwarmung (Skin-Effekt) angepasst und fir diese Untersuchungen
angefertigt. Die TemperaturfGhrung wird mit einer Thermografiekamera der
Firma Fluke (ThermoViewTV40) in einem Temperaturbereich von -20 °C bis
1200 °C mit einer Messgenauigkeit von +2 °C Uberwacht. Die Kalibrierung des
Emissionskoeffizienten wird mittels dem Kontaktkalibrierthermometer
Greisinger GMH3221 und dem Oberflachenflhler GOF-130-Typ-K und in einem
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Temperaturbereich von -65 bis +900 °C bei unterschiedlichen Temperaturen
und Oberflachenbeschaffenheiten durchgefuhrt. Es ergibt sich ein mittlerer
Emissionskoeffizient von emerm = 0,41. Der Temperaturbereich wird gewahlt, da
Voruntersuchungen gezeigt haben, dass die ECAS-Umformung bei
Raumtemperatur zu Versagen durch Verformungslokalisierung fuhrt und das
Scheren Uber 300 °C dynamische Erholungsvorgange sowie Kornwachstum
fordert [E13].

5.1.3 Warmebehandlung

Die Warmebehandlungen werden zunachst in einem Prazisionskammerofen
Carbolite CWF 1300 (Tmax= 1100 °C) unter Standardluftatmosphare im
Labormalistab am IfW in engen Iterationsschritten mit der Umformung erforscht.
Die optimierten Warmebehandlungen werden am PtU auf einen semi-
industriellen Malistab mit dem Industriekammerofen Nabertherm N41/H
(Tmax = 1150 °C) unter Standardluftatmosphare Ubertragen. Herausforderungen
ergeben sich insbesondere in den Toleranzen der Temperaturfiihrung und dem
Handling der Werkstoffe. Zur Wasserabschreckung wird ein vertikaler
Rohrwassertank mit dem Fullvolumen von 10 Litern angefertigt, der die
notwendigen Abkuhlraten und das ztigige Handling der Stangen zwischen Ofen
und Tank ermaglicht.

5.2 Verwendete Werkstoffe

Als Versuchswerkstoffe werden die Titanlegierungen Ti-6Al-4V ELI (Ti-64 ELI)
und Ti-13Nb-13Zr (TNZ) als Rundmaterial eingesetzt. Die chemischen
Zusammensetzungen der Werkstoffe sind in der Tabelle 3 in Gewichtsprozent
gemal der Lieferzeugnisse aufgefuhrt.

Tabelle 3: Chemische Zusammensetzung der Titanlegierungen in Gew.-% [E1], [E3]

Element
Ti Nb Zr Al \Y Fe C H N (0]
(@)
S | Ti-64 ELI | Rest - - 6,01 3,97 0,17 | 0,02 - 0,01 0,12
0
o TNZ Rest| 13,21 | 12,89 - - 0,022 | 0,014 | 0,003 | 0,003 | 0,065
|

70



Versuchseinrichtungen, Werkstoffe und Methoden

Die ermittelten Werkstoffkennwerte (Methoden siehe Kapitel 5.3.1) der beiden
Legierungen in Hinblick auf die Starteigenschaften fur die jeweiligen
Prozessketten sind wie folgt:

Tabelle 4: Werkstoffkennwerte der verwendeten Titanlegierungen [E1], [E3]

Eigenschaft
Zustand Zugfestigkeit | Bruchdehnung | E-Modul | Transustemperatur
Rm \ MPa A\ % E\ GPa Tg\°C
o | Ti-64 ELI AR 910 12 114 985
5 Ti-64 ELI lamellar 940 7 118 985
f-; TNZ AR 1039 2 72 720
— | TNZ | martensitisch 632 23 51 720

5.2.1 Titanlegierung Ti-6Al-4V ELI

Da Ti-6Al-4V ELI als biomedizinische Titanlegierung der ersten Generation eine
der meist verwendeten Implantatwerkstoffe ist, am Markt gut und in
ausreichender Qualitat nach ASTM F136 [ASTM136] verfugbar ist, wird sie in
den Durchmessern 8 mm und 10 mm als Stangenmaterial beschafft. Die
werkstoffspezifischen Charakteristika werden in dem folgenden Abschnitt
gemal [E3] und [LEY10] kurz erlautert.

In der Klasse der Titanlegierungen gelten Ti-6Al-4V (Ti-64) und sein
medizinischer Vertreter Ti-6Al-4V ELI (Ti-64 ELI) als die am haufigsten
verwendeten Titanwerkstoffe, auf die mehr als 50 % der weltweiten
Titanproduktion entfallen. Ti-64 enthalt neben Titan 6 % des a-Stabilisators
Aluminium und 4 % Vanadium, das die -Phase stabilisiert. Eine Variante von
Ti-64 ist der Werkstoff Ti-64 ELI (extra low interstitial), der einen reduzierten
Sauerstoffgehalt und geringe Mengen an Begleitelementen enthalt. Ti-64 ELI
wird aufgrund seiner Festigkeitseigenschaften fur medizinische Implantate
verwendet. Die Legierung gehort zu den a+B-Titanlegierungen und besteht aus
Phasenanteilen mit unterschiedlichen Kristallstrukturen, der a-Phase in
hexagonal dicht gepackter (hdp) Struktur und der B-Phase in kubisch-
raumzentrierter  (krz)  Struktur. Je nach  Sauerstoffgehalt  und
thermomechanischer Behandlung kann Ti-64 ELI ein unterschiedliches
Verhaltnis von a- und B-Phase im Geflge besitzen. Ein Abschrecken von
oberhalb der B-Transus-Temperatur fihrt zu einem martensitischen Gefuge aus
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metastabiler a'-Phase. Bei einer langsamen Abkuhlung von oberhalb der B-
Transus-Temperatur wird eine stabile Phase mit lamellarem a-/B-Geflige
erreicht (Widmannstattengeflige). Durch die gute Biokompatibilitat wird der
Werkstoff seit vielen Jahren in der Medizintechnik flr Implantate verwendet,
wenngleich metallisches Vanadium und Vanadiumoxid cytotoxische
Eigenschaften aufweisen. [LEY10]

5.2.2 Titanlegierung Ti-13Nb-13Zr

Ti-13Nb-13Zr (TNZ) ist als biomedizinische Titanlegierung der zweiten
Generation nach Norm ASTM F1713 [ASTM1713] als medizinischer
Implantatwerkstoff standardisiert. Wenngleich es auf3erhalb der EU am Markt
beschaffbar ist, zeigen sich in der chemischen Zusammensetzung und in
Werkstoffversuchen grofle Abweichungen in der Qualitdt unterschiedlicher
Chargen und Hersteller [E13]. Daher wird das hier verwendete TNZ-Material bei
der GfE Metalle und Materialien GmbH in Nurnberg, Deutschland, eigens zu
Ingots mit einem Durchmesser von 50 mm geschmolzen. Die Ingots werden bei
der GFM GmbH in Osterreich durch Radialschmieden mit Zwischengliihen (zur
Vermeidung adiabatischer Scherbandbildung durch die starke Kaltverfestigung)
auf einen Durchmesser von 10 mm reduziert, was die erste Materialcharge
darstellt. Die zweite Materialcharge wird mittels Rundkneten auf den
Durchmesser von 8 mm weiter reduziert.

TNZ ist gemal [E13], [BRU19] und [BRU20] eine B-reiche a+p-Titanlegierung.
Beim Abschrecken von oberhalb der B-Transus-Temperatur bildet sich der a"-
Martensit. Eine nachgestellte Warmebehandlung kann zur Ausscheidung der
sekundaren a-Phase (as, fein verteilte Nadeln) in der B-Phase und damit zu
einer Verfestigung der Legierung fuhren. TNZ bietet gegentber Ti-64 einige
wichtige Vorteile: Erstens verbessert das Fehlen von kritischen
Legierungselementen die Biokompatibilitat und zweitens ist die
Korrosionsbestandigkeit vergleichsweise hoch. Au3erdem ist es aufgrund der
Phasenzusammensetzung mdglich, die mechanischen Eigenschaften in einem
weiten Bereich zu variieren. TNZ besteht normalerweise aus a- und 3-Phase.
Daruber hinaus ist die Bildung von a"-Martensit durch Wasserabschreckung von
erhdhten Temperaturen mdglich. Die hexagonale (hdp) a-Phase ist einerseits
fest und hat einen hohen Elastizitatsmodul (bis zu 120 GPa), wahrend der
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orthorhombische a"-Martensit andererseits sehr weich ist und einen sehr
niedrigen Elastizitatsmodul hat (weniger als 60 GPa). Die kubisch-
raumzentrierte (krz) B-Phase liegt zwischen diesen beiden Phasen mit einer
maldigen Festigkeit und einem relativ niedrigen Elastizitatsmodul. Gezielte
mehrstufige  thermomechanische Behandlungen kénnen daher zu
unterschiedlichen Phasenvolumenanteilen und damit zu einer Kombination
mechanischer Eigenschaften flhren, d. h. zu einer hohen Festigkeit in
Kombination mit einem niedrigen E-Modul [BRUZ20].

Verformung und Rekristallisation im Zweiphasengebiet flihren zur Bildung von
globularer ap-Phase und B-Phase. Beim Abschrecken wandelt die (-Phase
entweder martensitisch in die a"-Phase um oder die B-Phase reichert sich bei
der Warmebehandlung so weit mit Niob an, dass sie beim Abschrecken
metastabil eingefroren wird. Im ersten Fall kann durch eine anschlielRende
Warmebehandlung ein  Martensitzerfall in  a- und B-Phase zur
Gefugeverfeinerung eingesetzt werden. Im zweiten Fall scheidet sich as-Phase
in der B-Phase aus. [E13]

5.3 Versuchseinrichtungen fur die Werkstoffanalytik

5.3.1 Werkstoffkennwerte’

Zur Ermittlung der Werkstoffkennwerte werden Zugversuche nach DIN EN ISO
6892-1 mit der Zwick/Roell Universal-Zugprufmaschine AllroundLine-100 kN
durchgefuhrt und die Dehnungen mit einem Videoextensometer aufgezeichnet.
FUr jeden Materialzustand werden mindestens drei Proben gepruft. Da die
Proben aul3ermittig reil3en, kann das Videoextensometer die Dehnungen nicht
vollstandig aufnehmen. Somit wird die Bruchdehnung im Zugversuch um circa
3 % unterschatzt. Daher wird die Probenlange mittels Messschieber vor und
nach dem Versuch vermessen und die Bruchdehnung manuell ermittelt. Um die
vorherrschenden Dehnungszustande und Temperaturen sowie Reibzustande
bei der Umformung abbilden zu konnen, werden Zylinderstauchversuche in
Anlegung an DIN 50106 schmiede- und damit prozessnah durchgefuhrt. Dazu
wird eine Gleitstauchanlage am PtU mit beheizbaren Werkzeugen ausgestattet
und die durchgefihrten Versuche werden in der Temperatur

" Die Vorgehensweise und die Werkstoffkennwerte sind in [E4] veroffentlicht
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(20°C<T<800°C), dem Umformgrad (0,5<¢<1,5 und der
Umformgeschwindigkeit (0,1 i <@ <100 i) variiert. Die Abbildung 25 zeigt den

angepassten Versuchsaufbau (A) sowie die Probe im Ausgangszustand (B) und
eine umgeformte Probe ohne (C) und mit Werkstofftrennung (D).

Erdung

Oberes Gesenk

mit Heizpatronen und Thermoelementen

Probe

Gleitplatte

mit Heizpatronen und Thermoelementen
Werkstofftrennung

Abbildung 25: Angepasster Versuchsaufbau flur schmiedeahnliche
Zylinderstauchversuche auf der Gleitstauchanlage

Die somit hergestellten Proben ermoglichen einerseits eine schmiedenahe
Analyse der Zusammenhange zwischen Prozessparameter (Temperatur,
Umformgrad, Umformgeschwindigkeit) und der Umformbarkeit sowie der
Gefugeentwicklung. Andererseits dienen diese auch zur Auslegung der
nachgelagerten Warmebehandlungsstrategie und der virtuellen Modellbildung.
Aufgrund der hohen erreichbaren Kontaktnormalspannungen und
Oberflachenvergroflerungen wird diese modifizierte Anlage aullerdem
verwendet, um Reibwerte fur die Umformung zu bestimmen. Der
Reibungskoeffizient y wird im Temperatur-Lastkollektiv zu p = 0,2 ermittelt.
Dabei wird ein Schmiermittel auf Basis von Molybdandisulfid MoS. verwendet,
eine Versuchstemperatur von 300 °C sowie ein Kontaktdruck von 1800 MPa
und eine Gleitgeschwindigkeit von 10 mm/s eingestellt. Aul3erdem werden am
Institut  IfW  isotherme  Zylinderstauchversuche  durchgefihrt.  Die
Werkstoffkennwerte flieRen in die virtuelle Modellbildung ein.

5.3.2 Mikrostruktur

Fur die mikrostrukturellen Untersuchungen werden die Proben zunachst im
Quer- und Langsschnitt mittels Nasstrennschleifer geschnitten und
anschlieBend in Epoxidharz eingebettet. AnschlieRend werden die Proben in
Schleif- und Poliermaschinen mit SiC-Papier geschliffen (Groken P320, P400,
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P600, P800, P1200 und P2500) und poliert (9 um, 6 uym, 3 um mit
Diamantsuspension).

Die Titanlegierung TNZ wird mit einem Titan-Atzmittel (86 ml H20 + 12 ml H202
+ 4,5ml HNO3 + 5ml HF) fur einen Zeitraum von 3 bis 5s geatzt. Die
Titanlegierung Ti-64 ELI wird nach Kroll (100 ml H2O + 6 ml HNO3 + 3 ml HF)
fur einen Zeitraum von 5 bis 8 s geatzt.

Die Mikrostruktur wird mittels Lichtmikroskopie (ZEISS Smartzoom 5 und Zeiss
Axio Imager.M2m) und Rasterelektronenmikroskopie (Jeol JSSM-6610LV und
LEO1550) analysiert. Harteprifungen werden mit einem teilautomatischen
Vickers-Harteprifgerat (DuraScan 20 Struers) nach ISO 6507 mit HV10 (10
Eindricke pro Probe Uber den Durchmesser verteilt) und einer Eindringzeit von
15 s durchgefuhrt. Die Messabweichung bei HV10 betragt + 3 %. Lee et al.
[LEEOG] ermitteln die empirische Korrelation zwischen der Harte und der
Zugfestigkeit zu:

R, = 3,61-HV — 227, fiir HV > 100 (5-1)

Diese Korrelation kann fur die einfache Abschatzung der Zugfestigkeit aus den
Hartewerten genutzt werden, um die Anzahl aufwandiger Zugversuche zu
reduzieren. Um die Homogenitat der Harteverteilung uber dem Querschnitt zu
untersuchen, werden Mikrohartemessungen mit der Prufmethode HV1
durchgefuhrt. Es werden etwa 60 Datenpunkte pro Probe in Linien in
zylindrischen (bei den Rundproben) bzw. kartesischen (bei den Flachproben)
Koordinaten aufgezeichnet und mit der Software OriginPro interpoliert. Es wird
darauf hingewiesen, dass ein direkter Vergleich zwischen den HV10- und HV1-
Harteprifungen nicht moglich ist.

Die quantitative Analyse der Strukturgrof3en in den Gefligebildern wird mit der
Software ImagedJ mittels teilautomatisierter Korngrenzen- und Phasendetektion
uber die Grauwertbestimmung durchgefuhrt. Dies lasst auch die Bestimmung
der Phasenanteile (insbesondere ap-Anteil) zu. Zur Topografieanalyse der
biologisch relevanten NanoSpikes auf der Oberflache und zur Vermessung der
Oberflachenrauigkeit wird das konfokale Weildlichtmikroskop NanoFocus-pSurf
eingesetzt, das eine 3D-Oberflachenmessung mit einer vertikalen Auflosung
von 2 nm zulasst.
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5.4 Virtuelle Modellbildung

FUr die virtuellen Versuche wird die Umformsimulationssoftware Simufact
Forming 2021 mit einem impliziten Solver im Rahmen der Prozessauslegung
verwendet. Die Finite-Elemente-Simulationen werden thermomechanisch
gekoppelt und dreidimensional durchgefuhrt, um die thermische
Beanspruchung und die Homogenitat in der Langs- und Querrichtung der
Werkstlucke bewerten zu kdnnen.

Die Materialmodelle und Prozessparameter werden mittels der
aufgenommenen Werkstoffkennwerte an den Anwendungsfall angepasst und in
Anhangigkeit von:

e Temperatur (20 °C < T <800 °C)
e Umformgrad (0,5 < ¢ < 1,5)
e Umformgeschwindigkeit (0,1 i <¢ <100 g)

fir das isotrope elastisch-plastische Materialmodell von EI-Magd [ELMO06]
aufgestellt. Zudem erfolgt die Modellierung der tribologischen Parameter mit
den verwendeten Werkstoff-Schmierstoffpaarungen Uber die zuvor erlauterten
Gleitstauchversuche fur tangentiale, isotrope kinematische Kontaktmodelle. Die
Werkzeuge sind als starre Korper mit Warmeleitung ausgelegt. Die
Umformprozesse werden fur Umformlangen von 50 mm simuliert, um die
Bedingungen eines kontinuierlichen Prozesses zu erreichen. Die Simulationen
werden hinsichtlich Konvergenz analysiert und geometrisch sowie analytisch in
den jeweiligen Kapiteln validiert. Dazu wird das Gerat GOM ATOS 5 eingesetzt,
mit dem sich reale Proben 3D einscannen und mit der simulierten Geometrie
vergleichen lassen. Die Formabweichungen kdnnen mit einer Genauigkeit von
0,01 mm erfasst werden. Die virtuelle Modellbildung, insbesondere die
Materialmodelle und Prozessparameter stehen unter [E4] als Open Access
Lizenz mit einer Erlauterung und den digitalen Daten zur Verfigung und wurden
in [E1], [E7] und [E8] publiziert, weshalb hier auf eine eingehende Darstellung
verzichtet wird.
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6 Anwendungsfall 1: Nanostrukturierung der
Titanlegierung Ti-13Nb-132Zr fiir Dentalimplantate®

Nanostrukturierte Werkstoffe weisen im Vergleich zu grobkornigen Werkstoffen
oft einzigartige Eigenschaften auf, darunter erhohte Festigkeit, Harte, moderate
Duktilitat, verbesserte Verschleilfestigkeit und eine erhohte Biokompatibilitat.
Diese Eigenschaften machen sie fur verschiedene Anwendungen,
beispielweise fur medizinische Implantate, attraktiv.

In der Zahnmedizin sind die am haufigsten verwendeten Implantatwerkstoffe
das grobkornige Reintitan CP-Titan Grad 4 und Titanlegierungen der ersten
Generation, wie Ti-6Al-4V ELI und Ti-6Al-7Nb. Sowohl Reintitan als auch die
Legierungen besitzen einen vergleichsweise hohen Elastizitatsmodul
(> 100 GPa) gegenuber dem des Kieferknochens (~30 GPa), was zu
medizinischen Langzeitkomplikationen flihren kann. Insbesondere kann es zu
Relativbewegungen zwischen dem Implantat und dem Kieferknochen kommen,
die Entzundungen, Knochendegeneration und Verlust des Implantats
(Periimplantitis) hervorrufen kdénnen. Der Stand der Technik zeigt, dass
nanostrukturierte Titanimplantate eine erhdhte Biokompatibilitdt aufweisen,
indem mikrobiologische Vorgange in der Grenzflache zwischen Implantat und
Korper aktiviert (Stimulation der Knocheneinheilung bei gleichzeitiger
Entziindungshemmung) und eine hohe Festigkeit sowie Dauerfestigkeit des
Implantats eingestellt werden konnen. Die Herstellung dieser nanostrukturierten
Werkstoffe ist jedoch bisher auf den Labormalistab begrenzt. Ferner bedarf es
dem Einsatz neuer Titanlegierungen, die den mechanischen Ansprichen von
Implantaten auch ohne cytotoxische Legierungselemente wie Vanadium oder
Aluminium genugen.

Im Anwendungsfall 1 wird daher eine thermomechanische Prozesskette zur
Herstellung der nanostrukturierten Titanlegierung Ti-13Nb-13Zr (NanoTNZ) fur
fortschrittiche Dentalimplantatsysteme mit verbesserten mechanischen,

8 Teile dieses Kapitels wurden bereits in [E1], [E4], [E7] bis [E11] und [E13] bis [E15] verdffentlicht.
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biologischen und chemischen Eigenschaften entlang der zuvor aufgestellten
Methode untersucht. In den folgenden Kapiteln erfolgt eine Kombination des
hochgradigen  Umformverfahrens  Equal-Channel-Angular-Swaging  mit
Warmebehandlungen, deren multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen
analysiert werden. Zudem wird die Prozesskette anhand eines Dentalimplantat-
Demonstrators evaluiert.

6.1 Zielsetzung und Anforderungen

Ziel der thermomechanischen Prozesskettenauslegung ist es, ein
nanostrukturiertes Halbzeug aus Ti-13Nb-13Zr flr Dentalimplantate
herzustellen. Dieses Halbzeug soll gegenuber der Legierung Ti-6Al-4V ELI
verbesserte mechanische, biologische und chemische Eigenschaften
aufweisen. Der Werkstoff soll eine hohe Festigkeit (Zugfestigkeit > 860 MPa)
und eine Bruchdehnung > 8 % aufweisen, um die normativen Anforderungen
nach ASTM F1713 fir den Einsatz als Implantatmaterial zu erfullen
[ASTM1713]. Der E-Modul ist zwar nicht genormt, soll aber moglichst
(knochenahnlich) gering und idealerweise zwischen 70 bis 80 GPa liegen, um
Periimplantitis vorzubeugen. Daruber hinaus soll die bakterielle Besiedlung
reduziert und die Knochenhaftung durch Anpassung der Mikrostruktur
(KorngrofRe < 1 ym) verbessert werden. Da Dentalimplantate industriell mittels
Langdrehverfahren hergestellt werden, wird ein mdglichst endkonturnahes
Stangenhalbzeug mit dem Durchmesser 8 mm und Stangenlange > 1m
gefordert. Letztlich kommt die Legierung ohne  cytotoxische
Legierungselemente aus, da Niob und Zirkon biokompatibel sind [HOP21].

6.2 Prozessrouten konzipieren

Die Literaturrecherche im Stand der Technik eroffnet, dass Severe-Plastic-
Deformation-Verfahren (SPD) und Warmebehandlungen grundsatzlich zur
Nanostrukturierung von Titanlegierungen eingesetzt werden konnen,
insbesondere um die Korngrof3e auf die Nanoskala zu reduzieren (vgl. Kapitel
2.4.3). Jedoch beschranken sich diese Verfahren auf den Labormalistab. Eine
kontinuierliche Produktion im semi-industriellen Mal3stab stellt bisher eine
Herausforderung dar, da die Prozesskrafte wahrend der Umformung hoch und
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die Proben auf eine geringe Lange begrenzt sind (vgl. Kapitel 2.4.2). Um diese
Herausforderung zu lésen, werden Prozessrouten mit einem inkrementellen
Umformverfahren unter Verwendung der in SPD-Prozessen wirkenden
Phanomene und Warmebehandlungen untersucht. Dazu werden das am PtU
entwickelte Equal-Channel-Angular-Swaging (ECAS) Verfahren eingesetzt und
die multiphysikalischen Kopplungsbeziehung in der thermomechanischen
Prozesskette detailliert untersucht.

6.2.1 Prozesse

Aufgrund der vorangegangenen Uberlegungen werden gemaR dem
methodischen Vorgehen als Prozesse die Umformung und die
Warmebehandlung gewahlt. SPD in Kombination mit nachgestellten
Warmebehandlungen soll zur Kornfeinung und Substrukturbildung fihren.

Dazu wird der ECAS-Prozess an TNZ angepasst, was insbesondere die
Prozessfihrung (Erwarmung der Werkzeuge und Halbzeuge) sowie die
Werkzeuggeometrie betrifft (vgl. Kapitel 5.1). Aus Kapitel 2.4.3 wird ersichtlich,
dass sich angepasste Kurzzeit-Rekristallisations- und Alterungsbehandlungen
zur WerkstoffkenngroReneinstellung eignen. Diese werden daher als
thermische Komponenten spezifiziert.

Das thermomechanische Wirkprinzip der Prozesskette ist damit eine
Kombination aus Umformung und Warmebehandlung. Durch starke Verformung
wird die Versetzungsdichte im Gefiige erhdht, das wiederum durch die
Warmebehandlung in ein feinkristallines Geflige umgewandelt werden kann.
Der Umformprozess ist zum besseren Verstandnis der nachfolgenden
Untersuchungen in der Abbildung 26 schematisch dargestellt, fir Einzelheiten
sei auf Kapitel 5 verwiesen.

Das zweiteilige ECAS-Werkzeug ist auf einer Schnelllauferpresse montiert. Der
obere Teil des Werkzeugs oszilliert mit dem Pressenhub (s). Die Titanstange
wird dem ECAS-Werkzeug Uber einen Rollenvorschub (f) zugefuhrt. Ein
Gegendruck (p) entgegen der Vorschubrichtung ermdglicht einen
Druckspannungszustand in der Umformzone. Da die Stange im Werkzeugkanal
mit dem Winkel (®) geschert wird, nimmt die Versetzungsdichte im Werkstoff
zu, was wiederum Keimstellen fur die Rekristallisation ermoglicht.
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Abbildung 26: Equal-Channel-Angular-Swaging-Verfahren auf einer
Schnelllduferpresse fur die Nanostrukturierung von Titanstangen.

Elngangs
mikrostruktur

{1 >

Schnelllauferpresse Kornfeinung

Daher weist der Ausgangswerkstoff eine hohe Versetzungsdichte bei gleicher
Aulenkontur gegenliber dem Eingangswerkstoff auf. Der Vorgang kann
mehrmals wiederholt werden, was zu einer Erhdhung der Versetzungsdichte
fuhrt. Die vor- und nachgelagerten Warmebehandlungen der Proben erfolgen in
einem separaten Kammerofen und ermdglichen die Feinabstimmung der
mechanischen Eigenschaften und des Geflges.

6.2.2 Prozessparameter

Bei der Umformung werden die Temperatur T und der Umformgrad ¢ sowie der
Gegendruck p  als  prozessbeschreibende  Grdllen  gewahlt. Die
Prozessparameter bei der Warmebehandlung sind die Temperatur T, Haltezeit
t und das Abschreckverfahren wie Luftkihlung (air cooling, AC) und
Wasserabschreckung (water quenching, WQ). Die Auswahl dieser
Prozessparameter wird auf Basis des Stands der Technik getroffen, da sie die
dominante Einstellgrofen fur die Nanostrukturierung sind.

Folgende Parameter haben sich als von untergeordneter Rolle herausgestellt
und werden daher in dieser Arbeit nicht tiefer betrachtet. Die
Umformgeschwindigkeit hat einen Einfluss auf den Prozess und die
Werkstoffeigenschaften, wie in [E4] beschrieben. Aufgrund des hohen
Werkzeuggewichts kann die Schnelllauferpresse nicht mit variabler
Umformgeschwindigkeit betrieben werden und wird in dieser Arbeit daher nicht

weiter betrachtet. Der Kanalwinkel und die Vorschubgeschwindigkeit haben
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einen Einfluss auf die Umformung (Schermarken und Umformbarkeit), die hier
lediglich als Randbedingungen einflieBen [E17], [S1] und [S7]. Weitere
prozessabhangige Randwerte wie die Reibung und der Warmeubergang haben
ebenfalls einen Einfluss auf das Werkstoffverhalten [E10].

6.2.3 Werkstoffeigenschaften

Die Werkstoffeigenschaften von TNZ und die spezifischen Kennwerte der
eigens erschmolzenen Charge werden in Kapitel 5.2.2 ermittelt und erlautert,
weshalb an dieser Stelle auf eine Darstellung verzichtet wird.

6.2.4 Prozessketten kombinieren

Zur Kombination der Prozesskette mussen zunachst ihre einzelnen
Bestandteile analysiert werden. Da Titanlegierungen im Allgemeinen nur in
einem engen Prozessfenster umformbar sind [ASTM348], ist der optimale
Spannungszustand im ECAS-Werkzeug fur die Umformung zu ermitteln. Daher
wird zunachst eine thermomechanisch-gekoppelte Finite-Elemente-Simulation
durchgefuhrt, die die Werkstoffeigenschaften berlcksichtigt und die Variation
der Prozessparameter zulasst.

Aufstellen eines Prozessmodells

Zur Ermittlung des Prozessfensters fur die Umformung von TNZ im
ECAS-Prozess wird eine numerische Simulation mittels der thermomechanisch-
gekoppelten Finite-Elemente-Methode bei erhéhter Temperatur durchgefihrt.
Um die Homogenitat der Dehnungsverteilung fir eine homogene Nanostruktur
untersuchen zu konnen, wird diese in 3D implementiert. Das Werkstlck ist ein
Rundstab mit einem Durchmesser von 8 mm und einer Lange von 70 mm. Die
Dimension des ECAS-Werkzeugs sowie die Prozessparameter entsprechen
dem Versuchsaufbau (vgl. Kapitel 5.1). Die virtuelle Modellbildung wird in
Kapitel 5.4 erortert und in [S12] und [S15] hinsichtlich Konvergenz untersucht.
Die Simulation ermoglicht die Analyse der Auswirkungen des Umformgrades,
des Gegendrucks und der Umformstrategie auf die fur die Kornfeinung
verantwortliche Scherdehnung.
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Validierung des Prozessmodells

Zur analytischen Validierung werden Analogien zum ECAP-Prozess genutzt.
Dazu werden drei unterschiedliche Modelle untersucht und auf den
ECAS-Prozess fur multiple Passe in Anhang A1 Ubertragen. Zudem erfolgt eine
Sensitivitatsanalyse, welche Vereinfachungen, wie beispielsweise die
Vernachlassigung der fertigungsbedingten Kanalwinkelrundung im Werkzeug
durch Kugelfraser, getroffen werden kénnen. Unter Annahme der Gultigkeit des
mechanischen Superpositionsprinzips stellt die Gleichung die
Vergleichsdehnung €. fur multiple Passe als eines der drei Modelle am
genauesten dar. In die Gleichung flieRen die Anzahl der Scherebenen n und die
Winkel ® und ¢ der umgeformten Probe ein, wie in Abbildung 27 dargestellt ist.

Um die Genauigkeit der Simulation zu untersuchen, wird die analytische
Vergleichsdehnung €2 mit der Vergleichsdehnung der Simulation €, sowie die
Geometrie fur 2-Pass-ECAS bei 8 MPa Gegendruck validiert.

< -
,_.,., /7 2(1)2 2(1)3 \
, N >
NN I /
2¢; / \ 2¢,
L N—p, e
2¢, 2¢3

N 2¢1 201 2¢; 2¢7 203 2¢3 204 2¢4
4 149° 12° 148° 8° 147° 16° 146° 20°

Abbildung 27: Geometrie des mit ECAS bearbeiteten Probe fur die analytische
Validierung

n

_ 2 COt(d)n + (pn) + @y CSC(d)n + (Pn)
fa = Z [ 73

Aus der Geometrie der Probe ergibt sich €2 = 1,21, wobei eine Abweichung von
der simulierten Vergleichsdehnung von 13 % mit €, = 1,37 festgestellt werden
kann.

(6-1)

k=1

FUr die geometrische Validierung wird die Oberflachengeometrie der Simulation
mit der umgeformten Probe in der Abbildung 28 mittels 3D-Scan verglichen (vgl.
Kapitel 5.4). In der Abbildung sind die geometrischen Abweichungen dargestelit.
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Abbildung 28: 3D-Scan des bearbeiteten Stabes, geometrischer
Oberflachenvergleich zwischen Realitat und Simulation, Abweichung in mm.

Flugel-
bildung

Simulation und Experiment zeigen eine leicht  unausgefillte
Werkzeuggeometrie und Flugelbildung. Die maximale Abweichung der
Oberflachengeometrie zwischen Probe und Simulation betragt 7 % bezogen auf
den Stangendurchmesser.

Simulation der Prozessparameter®

In der Simulation werden der Gegendruck und die Anzahl der Durchgange
variiert, um eine geeignete Prozessroute fur die Umformung zu bestimmen. Die
Homogenitat der Scherdehnungsverteilung wird an verschiedenen Stellen des
umgeformten Stabes im Querschnitt ausgewertet, da diese fur die
Nanostrukturbildung entscheidend ist (vgl. Abbildung 29). Daruber hinaus
werden der Umformgrad und die wirkenden axialen Spannungen zur Analyse
des Prozessfensters herangezogen (vgl. Abbildung 30).

Gegendruck

Der Einfluss des Gegendrucks auf die Dehnungsverteilung nach dem ersten
Durchgang ist in der Abbildung 29 zu sehen. Ohne Gegendruck ist die
Dehnungsverteilung im Querschnitt inhomogen, was auf eine unzureichende
Werkzeugfullung und eine Uberlagernde Biegung zuruckzufuhren ist. Mit
zunehmendem Gegendruck wird eine bessere Werkzeugfullung erreicht. Bei
einem Gegendruck von 4 MPa und 8 MPa nimmt die Homogenitat der
Dehnungsverteilung zu. Neben der Homogenisierung der Dehnungsverteilung
wird in der Umformzone ein Druckspannungszustand induziert (vgl. Abbildung

9 In [E4] sowie [S1] und [S2] werden zusétzlich der Vorschub und die Dehnrate variiert und die
Dehnungsverteilung im Langs- und Querschnitt untersucht. Diese weisen im Prozessfenster aber keine
signifikanten Unterschiede auf. Daher wird hier auf eine Darstellung verzichtet.
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30), der eine schadigungsfreie Umformung unterstitzt. Dies wurde auch in
friheren Studien fur CP-Ti beobachtet [E14]. Ein Gegendruck von 12 MPa flhrt
zu einer vollstandigen Werkzeugausflllung und der homogensten
Scherdehnungsverteilung. Allerdings zeigt die Simulation ein Ausknicken des
Stabes vor den ECAS-Werkzeugen, was im realen Prozess zu einem
beschadigten Stab im freistehenden Bereich vor den Werkzeugen fuhren
wurde. Fur die folgenden Untersuchungen wird ein Gegendruck von 8 MPa
gewahlt, der einen Kompromiss zwischen Homogenitat und Umformbarkeit
darstellt.

Anzahl der Durchgédnge

Um die Homogenitat der Scherdehnungsverteilung zu erhdéhen, wird eine
unterschiedliche Anzahl von Durchgangen (1 bis 4 Pass) bei 8 MPa
Gegendruck untersucht. Die Scherdehnungsverteilung fir 1-Pass-ECAS zeigt
eine inhomogene Dehnungsverteilung bei geringer Gesamtdehnung. Steigt die
Anzahl der Passe, so steigt auch die akkumulierte Scherdehnung nach dem
Superpositionsprinzip, vgl. Gleichung (6-1). Insbesondere zeigt 2-Pass-ECAS
eine homogenere Scherdehnungsverteilung als 1-Pass-ECAS.

1 Pass
f

—
” 1 Pass 2 Pass
% P

Vorschub (f)
Gegendruck (p)

X
©
=]
c

°
C
)
o
o]

]

Scherdehnung y 4 MPa 8 MPa 12 MPa

8 MPa

Anzahl der Passe

1 Pass 2 Pass 3 Pass 4 Pass

Abbildung 29: Konturdiagramme der Scherdehnungsverteilung im Querschnitt als
Funktion des Gegendrucks und der Anzahl der Durchgange.

Der Vorteil des 2-Pass-ECAS gegenluber dem 1-Pass-ECAS besteht darin,
dass der Stab zuerst in eine Richtung und dann in die entgegengesetzte
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Richtung geschert wird, was die Homogenitat und Geradheit der Stabe nach
dem Prozess erhoht.

Eine zusatzliche Bearbeitung (3- oder 4-Pass) flhrt nicht zu einer weiteren
signifikanten Verbesserung der Homogenitat. Dies kdnnte der zunehmenden
Verfestigung des Werkstoffs geschuldet sein, sodass ein hoherer Gegendruck
zur optimalen Werkzeugausfullung notwendig sein kdnnte. Eine héhere Anzahl
von ECAS-Passen fuhrt zwar bei angepassten Prozessparametern, wie einem
adaptiven Gegendruck fur die vollstandige Werkzeugausfillung, zu einem
hoheren Formanderungswert. Eine weitergehende Untersuchung ist jedoch
methodisch nicht zielfihrend, da dies eine komplexere Prozessfuhrung (u.a.
adaptiver Gegendruck) erfordert, zu einem hdheren Aufwand beim
Materialhandling und zu einer héheren Werkzeugbeanspruchung fuhrt.

Die Abbildung 30 zeigt in der Auswertung der Spannungs- und
Dehnungsverlaufe Uber dem Querschnitt an den Schnittebenen der einzelnen
Passe entlang des Durchmessers von oben nach unten der Probe
(Auswertepfad). Analog zu den vorherigen Uberlegungen zeigt sich, dass der
Gegendruck zu einem axialen Druckspannungszustand (A) sowie einer
homogenisierten Scherdehnung (B) fuhrt. Der Umformgrad (C) und die
akkumulierte Scherdehnung (D) steigen mit der Anzahl der Passe.

Der Erkenntnisgewinn aus der Simulation fuhrt zu einer optimalen
Prozessstrategie fur 2-Pass-ECAS mit einem Gegendruck von 8 MPa im
Hinblick auf die Homogenitdat der Scherdehnungsverteilung, dem
Spannungszustand und dem Umformgrad.
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Abbildung 30: Spannungs-, Umformgrad- und Dehnungsverteilung im Querschnitt als
Funktion des Gegendrucks und der Anzahl der Durchgange.

Erprobung der Prozessparameter

Die bisher numerisch untersuchten Prozessparameter werden in dem eingangs
beschriebenen Versuchsaufbau getestet, um die multiphysikalischen
Kopplungsbeziehungen zwischen Prozessparametern und
Werkstoffeigenschaften aufzudecken.

Prozessgrenzen

Die Erkenntnisse aus der Erprobung sind in der Abbildung 31 dargestellt. Wird
der TNZ-Rundstab im Anlieferungszustand bei niedrigen Temperaturen
umgeformt, versagt der Werkstoff aufgrund von Scherbandbildung (A). Eine
Erhohung der Umformtemperatur reduziert die FlieRspannungen und
verbessert somit das Umformvermogen des Werkstoffs. Allerdings kann es bei
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hoheren Umformtemperaturen zu Kornwachstum kommen. Als optimale
Umformtemperatur wird in [E14] eine Temperatur von 300 °C fur die Werkzeuge
und das Werkstlck ermittelt und fir die weiteren Untersuchungen eingestellt.

Um die Umformbarkeit von TNZ im ECAS-Verfahren zu verbessern, wird der
Ausgangswerkstoff durch eine Warmebehandlung in einen weichen ao"-
martensitischen Zustand uberfahrt (vgl. Kapitel 5.2.2). Diese
Warmebehandlung ergibt sich aus der Literatur [BRU19]. Die
Warmebehandlung muss kurzzeitig erfolgen, um Kornwachstum zu begrenzen.
Aulerdem muss sie mit ausreichender Sicherheit oberhalb der -
Transustemperatur ausgefthrt werden, um in das B-Gebiet zu kommen. Eine
Wasserabschreckung (WQ) Uberfuhrt diesen Zustand bei Raumtemperatur in
den gut umformbaren Martensit. Aufgrund der Literaturwerte und der oben
genannten Uberlegung wird eine Warmebehandlung mit den Parametern
750 °C/30 min/WQ durchgefuhrt [E11]. Diese Warmebehandlung kann
unabhangig von der Vorbehandlung des Werkstoffs eingesetzt werden und
ermoglicht somit die Beseitigung der thermomechanischen Historie des
Werkstoffs fur einen reproduzierbaren Ausgangszustand. Fir eine detaillierte
Werkstoffanalyse sei auf die nachfolgenden Abschnitte verwiesen.

Darlber hinaus wird durch den Gegendruck ein Druckspannungszustand in der
Umformzone eingestellt [E14]. Ist der Gegendruck jedoch zu hoch eingestellt,
flieRt der Werkstoff in den Werkzeugspalt (FIugelbildung, B). Schliel¥lich ist eine
schadigungsfreie Umformung (C) in der Erprobung nur moglich, wenn folgende
Prozessbedingungen eingestellt werden:

e weichmartensitischer Ausgangszustand des Werkstoffs
e erhdhte Umformtemperatur
e Druckspannungszustand durch einen Gegendruck

Der Prozess kann analog zur Simulation mehrfach wiederholt werden, und zwar
von einem Durchgang bis hin zu vier Durchgangen.
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Werkstofftrennung
durch Scherbénde

8 mm

Abbildung 31: Werkstoffdefekte aufgrund von Prozessgrenzen: Scherbander und
Werkstofftrennung (A), Fligelbildung (B) und erfolgreiche Umformung (C).

Homogenitét des Mikrogefiiges®

Nachdem nun die Prozessgrenzen bekannt sind, wird die Homogenitat des
Mikrogefuges anhand der Harteverteilung im Querschnitt in Abhangigkeit der
Durchgange (Passe) und den Umformrouten anhand der realen Proben
untersucht. Zu diesem Zweck werden mehr als 60 Harte-Datenpunkte pro Probe
ermittelt und in Konturplots in Abbildung 32 visualisiert (vgl. Kapitel 5.3). Das
martensitische Ausgangsgefige zeigt eine homogene Harteverteilung von
205 HV1 im Querschnitt. Nach dem 1-Pass-ECAS steigt die Harte aufgrund der
Verfestigung auf 230 HV1 an. Die Harteverteilung ist jedoch inhomogen. Nach
dem zweiten Durchgang in gleicher Werkstuckorientierung steigt die Harte auf
250 HV1 und ist vergleichsweise homogen verteilt. Eine weitere Umformung mit
bis zu 4 Durchgangen zeigt einen leichten Anstieg der Harte, aber keine
signifikante Zunahme der Homogenitat. Dieses Phanomen wird auch schon
durch die vorherige Simulation postuliert (vgl. Abbildung 30). Dies konnte
einerseits auf die in der Simulation ermittelte unzureichende Werkzeugfullung
hinweisen, der mit einer adaptiven Erhohung des Gegendrucks zum Ausgleich
der Werkstoffverfestigung begegnet werden konnte. Anderseits konnte dies

0 In [E7], [S1] und [S2] wird neben der Harteverteilung im Querschnitt auch die Harteverteilung im
Langsschnitt sowie die dazugehdrigen Gefiigebilder analysiert. Diese weisen im Prozessfenster keine
zusatzlichen Informationen zu den hier dargestellten auf, weshalb auf eine Darstellung verzichtet wird.
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auch auf einen Sattigungspunkt in der Kornfeinung hinweisen, da die Gefuge in
der metallografischen Analyse keine signifikanten Unterschiede in der
Korngréfe und -struktur aufweisen [E14]. Somit zeigen auch die Proben in der
Harteverteilung analog zur Simulation eine ausreichende Homogenitat des
Gefluiges nach 2-Pass-ECAS. Zum Vergleich sei hier im Vorgriff auch die
Homogenitat des Gefiges im Endzustand nach einer speziellen
Warmebehandlung, das so genannte NanoTNZ, dargestellt.
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Abbildung 32: Konturdiagramme der Harteverteilung im Querschnitt in Abhangigkeit
von den Werkstoffbedingungen und der Anzahl der Durchgéange (oben) und in
Abhangigkeit von den Werkstoffbedingungen und der ECAS-Route (unten).

Analog zum artverwandten ECAP-Verfahren kann die Probe zwischen den
Durchlaufen rotiert werden. Diese Wiederholung fuhrt somit analog zu den
vorherigen Uberlegungen zu 2-Pass-ECAS, allerdings in unterschiedlichen
Auspragungen. Bei der Route A wird das Werkstuck in der gleichen Orientierung
wieder in das Werkzeug gegeben. Bei der Route B wird das Werkstuck um 90°
und bei der Route C um 180° um die Werkstuckachse rotiert. Wohingegen bei
ECAP eine Drehung der Probe zwischen den Durchgangen zu einer
Homogenisierung der Dehnungsverteilung fuhrt (vgl. Kapitel 2.4), zeigt die
Harteverteilung in ECAS, dass eine Drehung nur eine geringfugige
Homogenisierung ermoglicht. Bei der Route B wirkt sich das komplexere
Materialhandling negativ auf eine spatere industrielle Prozesskette aus, da die
Stangen zwischen den Durchlaufen um 90° rotiert werden mussen. Die Routen
A und C haben hingegen den Vorteil, dass mehrere Passe in nur einem Multiple-
Pass-Werkzeug (gleiche Teilungsebene) integriert werden kénnen. Aufgrund
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der homogeneren Route C wird diese in ein Multiple-Pass-Werkzeug integriert
(vgl. Kapitel 5.1.1).

Somit kann zur Homogenisierung des Gefliges festgestellt werden, dass eine
Drehung des Stabes und die Anwendung mehrerer Durchgange (Uber zwei
Durchgange hinaus) das Geflige in ECAS nicht wesentlich verandern, vgl. dazu
auch [EQ7]. Daher scheint 2-Pass-ECAS nach der Route C gemal} der Methode
zum Erreichen der Auslegungsziele geeignet zu sein.

Thermomechanische Prozessrouten

Nachdem die Prozessparameter hinsichtlich Homogenitat des Gefliges und
Umformbarkeit sowohl virtuell als auch real untersucht wurden, konnen nun die
Prozessrouten konzipiert werden. Die bisherige Prozesskette, bestehend aus
vorgelagerter Warmebehandlung und Umformung, ist zwar bekannt, flhrt aber
nicht zu den gewlnschten Werkstoffeigenschaften. Diese kdnnen nun durch
eine nachgeschaltete Warmebehandlung zur Feinabstimmung erreicht werden.
Die thermomechanische Prozesskette muss daher aus den folgenden
Bestandteilen zusammengesetzt werden:

e Vorgelagerte Warmebehandlung (weich-martensitischer Werkstoff)
e Umformung (Erhéhung der Versetzungsdichte)
e Nachgelagerte Warmebehandlung (Feinabstimmung des Werkstoffs)

Im folgenden Abschnitt werden die drei Prozesskettenbestandteile gemald der
Abbildung 34 hinsichtlich der multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen
zwischen Prozessparametern und Werkstoffeigenschaften im Temperatur-
Umformgrad-Zeit-Schaubild und den Gefugebildern gemal dem methodischen
Vorgehen analysiert. Die jeweilige StrukturgrofRe wird gemaf Kapitel 5.3 mittels
Grauwertbestimmung teilautomatisiert ermittelt und in den Gefugebildern oben
rechts angegeben. Um die mechanischen Eigenschaften zu pradiktieren und
gleichzeitig die Versuchskomplexitat gering zu halten, werden Harteprufungen
entlang der Prozesskette durchfuhrt und im Harte-Zeit-Schaubild in der
Abbildung 33 dargestellit.

Die Harte korreliert gemaly Kapitel 5.3.1 mit der Zugfestigkeit und Duktilitat,
wenngleich dies fur Titanlegierungen unterschiedlich ausgepragt ist und in der
Literatur insbesondere noch keine Korrelation bei nanostrukturiertem Titan
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bekannt ist [TUN21]. Die folgenden Untersuchungen dienen jedoch einem
besseren Verstandnis der Prozessrouten, um eine geeignete Auswahl treffen
zu konnen.

Vorgelagerte Warmebehandlung (B-Gliihen)

Zunachst zeigt die Abbildung 34 (A), wie aus dem lamellaren
Anlieferungszustand Uber eine Warmebehandlung oberhalb der -
Transustemperatur von 750 °C/30 min/WQ ein  verhaltnismalig gut
umformbarer, orthorhombischer a"-Martensit entsteht. Die Warmebehandlung
wird moglichst knapp oberhalb der B-Transustemperatur und méglichst kurz
ausgewahlt, um Kornwachstum zu begrenzen und einen modglichst guten
Ausgangszustand (kleine Korngréfe bei guter Duktilitat) fir die Umformung zu
liefern. Dieser Zustand flhrt zu einer vergleichsweisen geringen Harte von
192 HV10 und groRen KorngréRen (~ 50 um). Dieser Zustand ist flr die
Verwendung als Implantatwerkstoff nicht geeignet, da die Hartewerte auf eine
unzureichende Festigkeit hindeuten und die Korngrélie zu grof} ist. Allerdings
bietet dieser Werkstoffzustand eine gute Ausgangsbasis flr eine
schadigungsfreie Umformung.

Umformung (ECAS+RK)

Anschliellende ECAS-Umformung bei 300 °C und nachgelagertes Rundkneten
(RK) fahrt je nach ECAS-Route zu einer Erhdhung des Umformgrades auf
¢ =0,8, ¢ = 1oder ¢ =1,2. Das Rundkneten ist notwendig, da die Rundstangen
nach dem ECAS-Prozess den hohen Anforderungen bzgl. der Geradheit fur die
Weiterverarbeitung in Langdrehautomaten noch nicht genigen. Durch das
Rundkneten werden die Stangen gerichtet und erfahren dabei eine geringflgige
Durchmesserreduzierung von 2,5 %. Dies reicht fur das Richten der
Rundstangen aus, erhoht den Umformgrad aber nur geringfugig. Innerhalb der
ehemaligen [(B-Korner bildet sich feinnadeliger, verformungsinduzierter a"-
Martensit aus, siehe Abbildung 34 (B). Der Werkstoff erreicht eine hohere Harte
von 225HV10, was auf eine hohere Festigkeit und eine hohere
Versetzungsdichte hinweist. Die thermomechanische Behandlung fuhrt zu
einem teilweisen Zerfall des Martensits in eine feine a+B-Phase mit feinem a"-
Martensit in ehemaligen B-Kornern, was auch den Anstieg der Harte erklart. Die
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Nanostruktur wird jedoch noch nicht vollstandig erreicht, da ehemalige
B-Korngrenzen immer noch vorhanden sind.

Nachgelagerte Warmebehandlung (Rekristallisation)

Daher muss die nachgeschaltete Warmebehandlung zur Feinabstimmung der
Materialeigenschaften angepasst werden. Die Rekristallisation beginnt in der
Regel bei 0,4 - T (das entspricht etwa 500 °C bei einer Schmelztemperatur von
Tm= 1670 °C, berechnet in Kelvin) [ZWI74]. Daher werden unterschiedliche
Rekristallisationstemperaturen von 600 °C, 650 °C, 700 °C und 750 °C
untersucht. Die Haltezeit wird moglichst kurzgehalten, um ein Kornwachstum zu
verhindern. Die Abbildung 34 (C-F) =zeigt die Geflugezustande bei
verschiedenen Rekristallisationstemperaturen nach einer 15-minutigen
Haltezeit und anschlieBender Wasserabschreckung (WQ). Mit steigender
Rekristallisationstemperatur wird das Gefluge bereits nach wenigen Minuten
Haltezeit deutlich grober.

Liegt die Temperatur unterhalb der Gefluge verandernden B-Transustemperatur
(Tg), kann die erforderliche Korngrofle von <1 um eingehalten werden
(Abbildung 34 C-E). Das Mikrogefuge zeigt eine Mischung aus kugelférmigen
und lamellenartigen a-Kornern, was darauf hindeutet, dass die Rekristallisation
nicht zu einer vollstandigen Globularisierung der a-Phase gefuhrt hat. Unterhalb
Tp liegt je nach Rekristallisationstemperatur ein gewisser Anteil an primarer a-
Phase (ap) vor, welche ein starkes Kornwachstum behindert. Da sich die a-
Phase zusatzlich positiv auf die (Ermudungs-)Festigkeit auswirkt, wird ein
geringer Anteil (10 % - 20 %) an ap angestrebt. Da die a-Phase jedoch den E-
Modul erhéht, muss ein geeignetes Verhaltnis von a- und B-Phase ermittelt
werden. Das Verhaltnis kann Uber die Temperatur und die Haltezeit und damit
uber die p-Phase eingestellt werden, da diese wahrend der
Wasserabschreckung in den a"-Martensit umwandeln kann.

Wird die B-Transustemperatur Uberschritten, fuhrt das Fehlen der a-Phase auch
bei kurzen Haltezeiten zu starkem Kornwachstum (Abbildung 34 F). Dies
verbietet die Verwendung von Rekristallisationstemperaturen, die hoher als die
B-Transustemperatur sind, da die Nanostruktur vollstandig aufgelost wird.
Obwohl die Gefuge C und D die gewunschten Korngrof3en aufweisen und eine
Harte von > 340 HV10 gemal Gleichung (5-1) auf eine hohe Festigkeit
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> 1000 MPa schlielRen lasst, durfte die Bruchdehnung eben wegen dieser sehr
gering sein und den mechanischen Anforderungen nicht genugen. Denn sehr
hohe Festigkeiten gehen gemaly Kapitel 2.1.3 mit geringen Bruchdehnungen
einher. Der Werkstoffzustand E mit 224 HV10 und einer relativ kleinen
Korngrofle scheint das am besten geeignete Ergebnis zu sein. Der Zustand F
ist jedoch zu grobkaornig.

< B-Glihen U +— Rekristallisation —|
375 4 600°C (C)
ggg 650°CL —ff——

o

= D

> 300 | u

LTorsw

© 250 e !

5 205 iwi——{@—i
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Abbildung 33: Verlauf der Harte entlang der thermomechanischen Prozesskette zur
Auswahl der geeigneten Route hinsichtlich der Warmebehandlung (Temperatur und
Haltedauer) und Umformung (Anzahl der Passe) sowie der ausgewahlten Route
(gestrichelt).

Im Prinzip sind die multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen der
thermomechanischen Prozesskette nun verstanden. Die Methode ermdoglicht es
daher, von der Konzipierung in die Konkretisierung uberzugehen, um die
Variantenvielfalt auf eine Route gemaly der in Kapitel 6.1 definierten
Anforderungen, insbesondere hinsichtlich Gefligestruktur und mechanischen
Eigenschaften, zu beschranken.
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Abbildung 34: Thermomechanische Prozesskette (oben) und Gefligezustand vor (A)
und nach ECAS (B) sowie der rekristallisierten Proben nach 15 Minuten Haltezeit
und Wasserabschreckung; 600 °C (C), 650 °C (D), 700 °C (E) und 750 °C (F), [E5].
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6.3 Prozessroute konkretisieren

Auf Grundlage der bisherigen Untersuchung wird nun die Kkonkrete
thermomechanische Prozessroute hinsichtlich der in Kapitel 6.1 aufgestellten
Anforderungen ausgelegt. Neben der Darstellung der Prozessroute in einem
Temperatur-Umformgrad-Zeit-Schaubild und den Geflgebildern wird in
Abbildung 35 der Fokus auf die mechanischen Kennwerte gelegt. Diese werden
mittels Zugversuchen ermittelt, da die Route zuvor eingegrenzt wurde und
gemal der Methode damit der Aufwand und die Variantenvielfalt reduziert
wurde.

Vorgelagerte Warmebehandlung (B-Gliihen)

Der Ausgangszustand des TNZ ist in Abbildung 35 (A) dargestellt. Es liegt eine
a"-martensitische Struktur in friheren (-Koérnern vor, was zu einer geringen
Festigkeit und einer moderaten Bruchdehnung fuhrt. Dieser Zustand ist fur die
Verwendung als Implantatwerkstoff nicht geeignet (ASTM F1713 verlangt eine
Zugfestigkeit von > 860 MPa, eine Bruchdehnung von > 8 % und zusatzlich wird
ein knochenangepasster Elastizitatsmodul von 70 - 80 GPa gewunscht). Dieser
Werkstoffzustand ist jedoch die Ausgangsbasis fur eine schadigungsfreie
Umformung.

Umformung (ECAS+RK)

Durch die Umformung (2-Pass-ECAS nach Route C und Rundkneten) erreicht
der Werkstoff eine hohe Festigkeit, aber keine ausreichende Duktilitat (B).
Innerhalb der ehemaligen B-Korner sind feine a"-Martensitnadeln sichtbar.

Nachgelagerte Wirmebehandlung (Rekristallisation + Alterung)

Dieser ECAS-TNZ-Zustand eignet sich jedoch far eine
Rekristallisationswarmebehandlung, um das gewlnschte NanoTNZ zu
erreichen. Daher wird die Rekristallisation knapp unterhalb der -
Transustemperatur mit anschlieRender Wasserabschreckung ausgewahlt. Fur
die Gefuge- und Eigenschaftsvariationen wird nach der Rekristallisation eine
Alterung bzw. Ausscheidungswarmebehandlung bei moderaten Temperaturen
(300 °C - 500 °C) durchgefuhrt. Bei diesen Temperaturen kommt es zur
nachtraglichen Ausscheidung von sekundarer a-Phase (as) in der B-Phase
und/oder zu einem (partiellen) Martensitzerfall in die feine a+p3-Phase.
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Abbildung 35: Mikrogeflge der TNZ-Stabe. Ausgangsgeflge (A), nach ECAS (B),
NanoTNZ-Warmebehandlung (C, D), die gewunschten Werkstoffeigenschaften (»)
und die ermittelten Werkstoffeigenschaften [E5].
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Dies fuhrt zu einer hoheren Anzahl an Phasengrenzen und damit zu einem
Anstieg der Festigkeit. Jedoch wird dabei auch die Bruchdehnung herabgesetzt.

Neben der Ausscheidung der as-Phase kann es auch zu einem Martensitzerfall
kommen, sofern im Rekristallisationsgeflige eine ausreichende Menge der a"-
Phase vorhanden war. Beim Martensitzerfall wandeln die feinen, metastabilen
a"-Martensitplatten in noch feinere stabile a- und B-Teilchen um. Diese
zusatzliche Geflugeverfeinerung tragt dann zu einer vollstandigen
Nanostrukturierung des Gefiuges bei (C, D). Eine zusatzliche Alterung bei
500 °C/60 min/AC kann daraufhin eingesetzt werden, um einerseits die
Gefugeumwandlung hin zu einer Nanostruktur abzuschlieen und gleichzeitig
die gewinschten mechanischen Eigenschaften zu erreichen, wie in einer
frGheren Studie ermittelt [E13]. Die homogene, nanokristalline a-Phase (dunkel)
und die B-Phase (hell) mit einer StrukturgroRe kleiner als 200 nm sind in den
Gefugebildern C und D dargestellt. Die Harte betragt 288 HV10.

Die mechanischen Eigenschaften erflllen die in ASTM F1713 und die in den
Entwicklungszielen festgelegten Anforderungen. Darlber hinaus stellt die
Struktur gemal der Literatur eine vielversprechende Oberflache fir das
Wachstum von Knochenzellen und fir eine Behinderung der bakteriellen
Besiedlung dar.

6.4 Prozessroute optimieren

Da nun die konkrete Prozesskette vorliegt, kann diese optimiert werden. Die
ganzheitliche Prozesskette ist in der Abbildung 36 mit der Vormaterialproduktion
(Abguss der Legierung und Rundkneten) Uber die thermomechanische
Prozesskette bis zur Zerspanung des Dentalimplantats dargestellt.

Thermomechanische Prozesskette

|
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Equal-Channel- V\/ rkstoff-
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Abguss Warme- Nano- Warme- Zerspanung Implantat
. Rundkneten| Rundstangen
Ti-13Nb-132r g behandlung  strukturierung "KM handiung

Abbildung 36: Prozesskette mit vor- und nachgelagerten Schritten.
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In dieser Prozesskette bieten sich verschiedene Optimierungsziele an, wie die
Betrachtung der Energieeffizienz, der Produkteigenschaften und der
Wirtschaftlichkeit.

In [E12] wird ein Frontloading-Ansatz flr Energieeffizienz in der Umformtechnik
entwickelt, der die Relevanz der frihen Phasen in der hier beschriebenen
Prozesskettenauslegung betont (vgl. Anhang A4). Mit diesem Ansatz wird der
Werkstofffluss mit dem Energieeinsatz gekoppelt und somit werden
Schwachstellen aufgedeckt. Somit bietet sich bei Betrachtung der Abbildung 36
beispielsweise an, die vor- und nachgelagerte Warmbehandlung maoglichst in
die Umformung zu integrieren bzw. die Temperaturniveaus anzupassen. Als
EnergieeffizienzmalRnahmen werden daher die Werkzeuge optimiert und die
Prozesskette verkirzt. Als Ergebnis wird der Energieeinsatz von ECAS zur
Nanostrukturierung von Titanlegierungen um 13 % gesenkt, was &kologisch-
6konomische Optimierungsziele adressiert [E10].

Von besonderem Interesse ist die Optimierung der Prozesskette hinsichtlich der
Produkteigenschaften. Flr die Verarbeitung von Stangen zu Zahnimplantaten
werden in der Regel Drehautomaten eingesetzt. Die Geradheit und
MaRgenauigkeit der Stdbe sind bei diesen Prozessen entscheidend. Die
Abbildung 37 zeigt die fur diesen Zweck gerichteten und geschliffenen
NanoTNZ-Stabe (A), aus denen ein fertiges Dentalimplantat hergestellt werden
kann (B). Dieses weist eine nanostrukturierte Oberflachenstruktur mit einer
StrukturgroRe von etwa 100 nm auf und wird derzeit hinsichtlich der
Dauerfestigkeit gepruft [E8].
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_Oberflachentopologie / nm
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Abbildung 37: NanoTNZ Stangen (A) und NanoTNZ Dentalimplantat mit
Oberflachentopologie (B).
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Die biologischen Untersuchungen werden im folgenden Abschnitt hinsichtlich
des wissenschaftlichen Erkenntnisgewinns fur die vorliegende Arbeit
dargestellt. Es sei auf [E1] und [E9] verwiesen, in denen eine detaillierte
Darstellung und ein Vergleich mit anderen Implantatwerkstoffen erfolgt.
Zunéchst wird die Oberflachentopologie des NanoTNZ durch Atzen beeinflusst,
um eine Variation der Nanostruktur zu ermoglichen, siehe Kapitel 5.3.2. In der
biologischen Untersuchung wird die Zelladhdsion und -proliferation des
Bakteriums Staphylococcus aureus (ATCC 29213, Abbildung 38 A, B) und
human-fetaler Osteoblasten (hFOB 1.19, Abbildung 38 C, D) auf der Oberflache
von NanoTNZ sowie einer Vergleichslegierung (Ti-CP4) untersucht.

Im Vergleich zu Ti-CP4 ist ersichtlich, dass NanoTNZ tendenziell zu einem
geringeren Bakterienwachstum und erhdhtem bakteriellen Zellstress auf der
Oberflache neigt. Diese Erkenntnisse deuten darauf hin, dass NanoTNZ im
Vergleich zu dem Uublicherweise verwendeten Ti-CP4 zur Bekdmpfung von
Infektionen ndtzlich sein kdnnte. Der Vergleich der Zellproliferation von
Osteoblasten zeigt eine erhdhte und schnellere Zellproliferation auf NanoTNZ.

Ti-CP4 NanoTNZ

Bakterien

Osteoblasten

Abbildung 38: Bakterium Staphylococcus aureus auf Ti-CP4 (A) und NanoTNZ (B)
sowie human-fetale Osteoblasten auf Ti-CP4 (C) NanoTNZ (D).

Die Variation der Oberflachenstruktur zeigt in der Abbildung 39 zunachst, dass
die Oberflachenbehandlung einen Einfluss auf die biologischen Eigenschaften
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hat. Bei einer geringen StrukturgroRe deutlich unter 100 nm ist die
Bakterienbesiedlung sowie die Osteoblastenadhasion nicht signifikant
beeinflusst. Bei einer StrukturgroRe von etwa 100nm st die
Bakterienbesiedlung deutlich reduziert und die Osteoblastenadhasion deutlich
erhoht. Bei einer Strukturgréfe von etwa 200 nm steigt die Bakterienbesiedlung
wieder an. Es scheint also einen Sweet Spot fur die optimale Korngrélie zu
geben, bei dem das Bakterienwachstum reduziert und die menschliche
Zellproliferation angeregt wird. Das mikrobiologische Verhalten ist in [E1]
detailliert beschrieben. Um das mikrobiologische Verhalten auf den
Nanostrukturen besser zu verstehen, werden derzeit Messungen mittels
Rasterkraftmikroskopie unternommen. Ziel ist die Klarung der Frage, ob
unterschiedliche Oberflachen- und Phasenstrukturen zu unterschiedlichen
Potentialunterschieden auf den Oberflachen fuhren, die wiederum die Zellen
beeinflussen (ugs. mikrobiologische Elektroschocks).
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Abbildung 39: Bakterienbesiedelung mit Anzahl der Bakterien (CFU/mm?) in (A)
sowie der Anzahl der Osteoblasten (B) in Abhangigkeit der Oberflachentopologie.

Die biologischen Tests und die Optimierung der Verarbeitbarkeit deuten darauf
hin, dass Anpassungen des thermomechanischen Prozesses erforderlich sind,
um eine erhohte Effizienz zu erreichen. So bietet sich an, den biologischen
Sweet Spot in der Nanostruktur weiter zu erforschen und die Informationen in
die Prozesskette einzubeziehen.
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6.5 Fazit zum Anwendungsfall 1

Die Auslegung der thermomechanischen Prozesskette fir den Anwendungsfall
1 fahrt nach der Methodik zu den gewlinschten Zielen und kann damit als
erfolgreich angesehen werden. Im Rahmen der Untersuchung werden die
multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen zwischen den Prozessgrofien der
Umformung und Warmebehandlung (Gegendruck, Umformgrad,
Dehnungsverteilung, Temperatur und Haltezeit) auf die Werkstoffeigenschaften
(Homogenitat der nanostrukturierten Gefligestrukturen, Harte, Zugfestigkeit und
E-Modul) analysiert. Die gewonnenen Erkenntnisse werden schlie3lich bei der
Herstellung eines Dentalimplantats aus dem Werkstoff NanoTNZ praktisch
umgesetzt. Im Rahmen der Untersuchungen konnten folgende spezifische
Erkenntnisse hinsichtlich der Forschungsfragen gewonnen werden.

Methodik

Die Methodik ermdglicht ein strukturiertes Vorgehen und einen zielgerichteten
Erkenntnisgewinn zur Nanostrukturierung. Bei der Anwendung der Methodik
ergeben sich zwei wesentliche Entwicklungspotentiale.

Die grundlegenden werkstoffwissenschaftlichen Mechanismen werden in der
Konzeptionsphase verstanden, aber die Anpassung der fur die Umformung
notwendigen Werkstoffeigenschaften wie der Bruchdehnung erweist sich als
aullerst schwierig. Dies ist auf Unsicherheiten bei den Prozessparametern und
Prozessbedingungen zuruckzufuhren. Beispielsweise zeigt sich fur das
Abschreckverfahren, dass eine Berucksichtigung von Zeit und Materialhandling
bei der Wasserabschreckung von grofer Bedeutung ist. Hier kdnnen
Sensitivitdtsanalysen zu einem besseren Verstandnis des Systemverhaltens
beitragen.

Daruber hinaus sind die biologischen Wechselwirkungen des Werkstoffs fur das
Endprodukt von entscheidender Bedeutung. Diese kann jedoch erst getestet
werden, wenn der Werkstoff verfugbar ist. Bei dieser Methode ist der Werkstoff
allerdings erst am Ende der Auslegung verfugbar. AulRerdem entspringt die
biologische Anforderung einer anderen Problemdomane. Thermomechanische
Prozesse sind komplex, wahrend biologische Systeme chaotisch sind [TOK20].
Die Unvorhersehbarkeit des chaotischen Verhaltens macht es herausfordernd,
dieses zu beherrschen. Die Kenntnis von Auslésemechanismen und
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Systemverhalten ist eine grundlegende Voraussetzung fur eine realistische
Modellierung, ohne die eine zuverlassige Vorhersage des chaotischen
Verhaltens nicht moglich ist.

Der Anwendungsfall eréffnet somit zwei Entwicklungsbereiche fur die Methodik:

e Integration von Sensitivitatsanalysen, um Prozessunsicherheiten
frihzeitig aufzudecken und diese besser zu beherrschen.

e Adressierung von Anforderungen aus unterschiedlichen
Problemdomanen (z. B. komplex und chaotisch) durch fruhzeitige
Vorhersage der Werkstoffeigenschaften.

ProzessgroBen und Werkstoffeigenschaften

Die multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen aus Prozessparametern und
Werkstoffeigenschaften werden simuliert und experimentell erprobt. Die
Homogenitat des Gefliges wird bei der Umformung durch das Aufbringen eines
Gegendrucks (Druck entgegen der Vorschubrichtung) erhéht, da dieser zu einer
verbesserten Werkzeugausflllung und damit zu einer homogeneren
Scherdehnungsverteilung fuhrt. Ferner ermdoglicht der Gegendruck einen
Druckspannungszustand, der die Umformung erst ermdglicht. Eine erhdhte
Anzahl an Durchlaufen (Passen) fuhrt zu einer Superposition der
Scherdehnung. Dartber hinaus kdnnen verschiedene ECAS-Routen mit einer
Rotation des Werksticks zwischen den Durchlaufen zur Homogenitat der
Mikrostruktur, wie mittels Dehnungsverteilung und Hartemessung aufgedeckt,
beitragen. Es ist eine Zunahme der Harte bei gleichzeitiger Erhohung der
Festigkeit und Verringerung der Duktilitat bei der Umformung festzustellen, was
auf eine Versetzungsdichteerhdhung hinweist, die letztlich die Grundlage flr die
Kornfeinung ist.

Prozessgestaltung und Technologietransfer

Die Prozessgrenzen ergeben sich durch einen zu hohen Gegendruck, der zu
Flugelbildung fuhrt. Daruber hinaus kann der Werkstoff nur bei erhohter
Temperatur und in einem weichmartensitischen Geflugezustand unter einem
Druckspannungszustand umgeformt werden. In der Prozessgestaltung wird
deutlich, dass die Variation von Warmebehandlungsrouten zu
mafRgeschneiderten  Mikrostrukturen fuhrt.  Ausschlaggebend fur die
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Mikrostrukturkontrolle ist die B-Transustemperatur. Wird diese Uberschritten,
liegt das Gefuge grobkornig vor. Letztlich kann aus der Kombination von
vorgelagerter Warmebehandlung (B -Glihen), Umformung (2-Pass-ECAS nach
Route C + Rundkneten) sowie nachgelagerter Warmebehandlung
(Rekristallisation und Alterung) in der thermomechanischen Prozesskette der
Werkstoff NanoTNZ hergestellt werden. NanoTNZ erflllt dabei alle zuvor
aufgestellten Zieleigenschaften. Aus diesem NanoTNZ wird ein Dentalimplantat
hergestellt, was den Technologietransfer der Prozesskette in die konkrete
Anwendung aufzeigt.
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7 Anwendungsfall 2: Nanostrukturierung der
Titanlegierung Ti-13Nb-13Zr fur die
Osteosynthese™

Wohingegen der vorherige Anwendungsfall 1 die Nanostrukturierung von
Rundmaterial aus Ti-13Nb-13Zr flr Dentalimplantate behandelt, ergriindet der
Anwendungsfall 2 die Phanomene zur Nanostrukturierung von Flachmaterial
aus Ti-13Nb-13Zr flr Osteosyntheseplatten.

7.1 Zielsetzung und Anforderungen

Nach einem Knochenbruch kann der Knochen entweder konservativ ohne
Operation (beispielsweise durch einen Gipsverband) oder mittels einer
Osteosyntheseoperation versorgt werden. Operationen sind oft dann
notwendig, wenn Trummer-, Mehrfach- oder offene Brlche sowie eine
Verletzung von Gelenken vorliegen. Bei einer Osteosyntheseoperation werden
die Teile eines gebrochenen Knochens wieder an die richtige Stelle gebracht
und stabilisiert. Damit bekommt der Knochen seine Funktion zurlck und die
einzelnen Bruchstlicke konnen ausheilen. Zur Fixierung kommen Platten,
Nagel, Schrauben oder Drahte zum Einsatz. Osteosyntheseplatten werden
nach Stand der Technik aus Stahl oder Titanlegierungen gefertigt, wobei die
Titansysteme generell dauerhafter und aus technischer Sicht zu bevorzugen
sind, denn sie zeichnen sich durch eine hohe Festigkeit bei hoher Steifigkeit
aus. In der Plattenosteosynthese kommt der Belastung des Knochens eine hohe
Relevanz fur die Einheilung zu. Diese kann durch die Beschaffenheit der Platte
und deren Verankerung sowie der Operationsstrategie beeinflusst werden.
[EWE14]

Durch eine Schraubverbindung wird ein struktureller Verbund zwischen
Knochen und Knochenplatte erreicht. Diese Schraubverbindung kann
multidirektional winkelstabil eingebracht werden, um die Belastungen auf den

1 Teile des Kapitels wurden in [E2], [E4] und [EB] veroffentlicht.
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Knochen zu minimieren. Trotz allem kann dadurch weder die Dicke der Platte
verringert noch die cytotoxische Exposition durch potenziell kritische Elemente
aus der Legierung vermieden werden [VOI10]. Werden neue
Osteosynthesesysteme aus dem im vorhergien Kapitel diskutierten NanoTNZ
hergestellt, eréffnet das mehrere Vorteile. Durch die Realisierung neuartiger
Systeme kann einerseits eine im Vergleich wesentlich festere Platte realisiert
werden, die dann deutlich dinner ausgeflhrt werden kann. Zusatzlich kann die
Biokompatibilitat durch die Nanostruktur und durch die Verwendung nicht-
cytotoxischer Legierungselemente erhoht werden. Ein besonderer Vorteil
gegenuber herkdmmlichen Systemen liegt in der Flexibilitat: Dinnere
NanoTNZ-Platten lassen sich aufgrund der hohen Duktilitat und der
Kaltverformbarkeit noch geringfligig biegen, so an die Knochengeometrie
anpassen und einbauen. Dunne Platten ermoglichen Uberdies minimalinvasive
Eingriffe, die eine schnelle Einheilung und eine frihe Wiederbelastung des
Knochens fordern. Damit werden die typischen Folgen langer Ruhigstellung wie
Muskel- und Knochenschwund sowie die Gefahr von Thrombosen minimiert.

Fir die Realisierung eines moglichst festen Ausgangsmaterials werden eine
Festigkeit von 800 MPa bei einem hohem E-Modul von > 90 GPa als Zielgréflien
angestrebt. Somit lasst sich das Implantat zwar patientenindividuell formen,
kann aber auch die Belastungen im Einsatz ohne Verformung oder Bruch
aufnehmen. Als ZielgroRe muss eine reproduzierbare mittlere KorngrofRe von
unter 1 um bereitgestellt werden, um einerseits die mechanischen
Eigenschaften von UFG-Werkstoffen zu erreichen und andererseits die
Biokompatibilitat zu fordern. Flr die Produktion in wirtschaftlichen Malistaben
soll eine kontinuierliche Produktion von mindestens 500 mm Materiallange
demonstriert werden. Des Weiteren soll eine endkonturnahe Form des Materials
mit der ZielgroRe von maximal 5 mm x 15 mm im Querschnitt demonstriert
werden. Somit wird eine produktive und moglichst spanarme Endbearbeitung
ermoglicht.

Da das Material wegen der schmelzmetallurgischen Herstellroute als
Rundmaterial vorliegt und die Zielgroflie ein rechteckiger Querschnitt ist, eignet
sich das im Anwendungsfall 1 zuvor untersuchte ECAS-Verfahren weder in der
Ausfuhrung als Rundmaterial noch ist eine Neuentwicklung eines flachen
ECAS-Verfahrens sinnvoll. Ware der Querschnitt zu Beginn rechteckig, wirden
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prinzipiell Verfahren der SPD-Klassen in Frage kommen. Jedoch eignet sich
beispielsweise ECAP nicht, da die Probengeometrie begrenzt ist, es zu
Inhomogenitaten und zum Abknicken der Proben bei erhdhtem Gegendruck
kommen kann [RAV08]. Bei ECAP-Conform (siehe Kapitel 2.4.2) entstehen bei
der Umformung von Titanlegierungen sehr hohe Prozesskrafte, die zur
Zerstorung der Werkzeuge fuhren [MER20]. Analog werden diese
Herausforderungen auch bei der Entwicklung eines flachen ECAS-Verfahrens
postuliert. Der Weg Uber die ARB-Verfahren (siehe Kapitel 2.4.2) ist wegen der
aufwandigen Prozessfuhrung beim repetitiven Walzen und Stapeln und wegen
Inhomogenitaten zwischen den einzelnen Schichten versperrt, auch wenn diese
als Verfahren mit der hochsten Kapazitat fir die kontinuierliche Produktion von
massiven UFG-Werkstoffen gelten [RUP13]. Das artverwandte RCS-Verfahren
(wiederholtes Wellen und Richten) ermoglicht zwar die Kornfeinung von Titan-
Blechwerkstilicken, ist allerdings mit hoher Reibung verbunden [SUN15]. Derzeit
ist kein Verfahren bekannt, das eine kontinuierliche Nanostrukturierung von
Titanlegierungen mit rundem Ausgangs- und rechteckigen Endquerschnitt
ermdglicht und sich fur diese Untersuchung eignet. Daher ist die Entwicklung
eines neuen Verfahrens erforderlich, das sich am ECAS-Verfahren orientiert
und bei dem Rundmaterial unter hoher Dehnung inkrementell und kontinuierlich
zu Flachmaterial Gberfuhrt wird.

7.2 Prozessrouten konzipieren

Gemal der Methodik werden nun die prinzipiellen Prozessrouten konzipiert. Um
den Implantatwerkstoff prozesssicher herzustellen, ist es notwendig, die
multiphysikalische = Kopplungsbeziehung in der thermomechanischen
Prozesskette, bestehend aus Umformung und Warmebehandlung, zu
berlcksichtigen. Da durch den ersten Anwendungsfall bereits einige
Zusammenhange aufgedeckt wurden, wird dieses Wissen im Sinne der
Methodik hier verwendet und der Fokus auf den Vergleich von
Gemeinsamkeiten und Unterschieden gelegt.

7.2.1 Prozesse

Bei der Umformung wird wie bei ECAS auf ein inkrementelles Verfahren gesetzt.
Jedoch muss ein Weg gefunden werden, das Rundmaterial mit einer moglichst
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ECAS-ahnlichen Dehnungsverteilung und Homogenitat umzuformen.
Angelehnt an die SPD-Nomenklatur (vgl. Abbildung 14) wird das Verfahren
Continuous-Multi-Directional-Swaging (CMDS) genannt und auf der
Rundknetmaschine (vgl. Abbildung 23) implementiert.

Es werden zwei Verfahrensvarianten wie in Abbildung 40 untersucht. In der
ersten Variante wird das Rundmaterial durch eine schiefe Ebene mit dem
Winkel a von 30° in das Flachmaterial tGberfuhrt (vgl. Abbildung 40 B). In der
zweiten Variante ist in der Umformzone zusatzlich ein Keil mit dem Winkel 3 von
60° eingebracht, der das Material multidirektional und damit dehnungsoptimiert
verdrangt (vgl. Abbildung 40 C).

Die Werkzeuge besitzen einen Einlaufkanal zur Fihrung des Werkstlicks sowie
eine Umformzone, in der das Werkstick von Rund auf das Flachmaterial
Uberfuhrt wird. Anschliel3end folgt eine Kalibrierzone, um die endkonturnahe
Geometrie einzustellen, sowie ein Auslaufkanal.

A Umformzone -
oberes Gegendruck (p)
Werkzeug\ &«
Vorschub (f) Materialh6he
/V

I (h)

Werkzeug- Ausgangs-

mikrostruktur
unteres bewegung (s) ! UKt

Stange Werkzeug
Eingangs-
mikrosturktur

Cc

-

4
Auslaufkanal
Heizpatronen Kalibrierzone
Temperatur- Umformzone

messung

s t5mm s

Abbildung 40: Verfahrenserlauterung zum Continuous-Multi-Directional-Swaging
(CMDS) mit Prozessparametern (A) sowie die Geometrien der Flachwerkzeuge (B)
und Keilwerkzeuge (C).

Einlaufkanal

15mm
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Die Werkzeuge werden Uber Heizpatronen und das Werkstuck Uber eine
Induktionsspule erwarmt. Entgegen der Vorschubrichtung kann auch hier
analog zu ECAS ein Gegendruck aufgebracht werden (vgl. Abbildung 40 A).

Die Warmebehandlung der Proben erfolgt wie bei ECAS in einem Kammerofen
und ermdoglicht die Feinabstimmung der mechanischen Eigenschaften und des
Geflges.

7.2.2 Prozessparameter

Bei der Umformung werden die Temperatur, der Umformgrad und der
Gegendruck als Prozessparameter berlcksichtigt. Die Prozessparameter bei
der Warmebehandlung sind Temperatur, Haltezeit und Abschreckverfahren wie
Luftkihlung (AC) und Wasserabschreckung (WQ).

7.2.3 Werkstoffeigenschaften

Da es sich wie im Anwendungsfall 1 um die Titanlegierung Ti-13Nb-13Zr
handelt, wird auf diesen und Kapitel 5.2.1 verwiesen. Die im Anwendungsfall 1
erlangten Erkenntnisse zu den Werkstoffeigenschaften flieRen im Sinne des
methodischen Lernens in diesen Anwendungsfall ein.

7.2.4 Prozessketten kombinieren

Um den optimalen Spannungszustand in den Werkzeugen zu ermitteln, wird
eine thermomechanisch gekoppelte Finite-Elemente-Simulation durchgefuhrt,
die die Werkstoffeigenschaften und Prozessparameter berucksichtigt.

Aufstellen eines Prozessmodells

Zur Ermittlung des Prozessfensters fur die Umformung von TNZ im CMDS-
Verfahren wird eine numerische Simulation mittels der thermomechanisch
gekoppelten Finite-Elemente-Methode bei erhdhter Temperatur durchgeflhrt.
Um die Homogenitat der Dehnungsverteilung flr eine homogene Nanostruktur
untersuchen zu kdnnen, wird diese in 3D implementiert. Um die endkonturnahe
Geometrie von 5x15mm bzw. 4 x15mm mit einem ECAS-ahnlichen
Umformgrad zu erreichen, muss die Rundstange einen Durchmesser von
10 mm (anstatt wie bei ECAS 8 mm) aufweisen. In der Simulation ist die Probe
100 mm lang, um einen kontinuierlichen Prozesszustand abzubilden. Die
Dimension des CMDS-Werkzeugs sowie die Prozessparameter entsprechen
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dem Versuchsaufbau (vgl. Kapitel 5.1). Das Werkstoffmodell und die virtuelle
Modellbildung werden in Kapitel 5.4 detailliert erortert. Die Simulation ermdglicht
die Analyse der Auswirkungen des Umformgrades, des Gegendrucks und der
Umformstrategie auf die flr die Kornfeinung verantwortlichen Dehnungen.

Validierung des Prozessmodells

Zur analytischen Validierung wird der Umformgrad ¢, unter Annahme der
Volumenkonstanz als Formanderungskenngrofle analog zu Walz- und
Strangpressvorgangen verwendet. In die Gleichung flieBen die
Anfangsquerschnittslangen xo=10mm und Yyo=10mm sowie die
Endquerschnittslangen x1 = 15 mm und y1 = 4 mm ein. Der Materialfluss in der
Lange wird durch den Gegendruck unterdruckt und daher wird diese
Raumrichtung in der analytischen Validierung vernachlassigt. Es werden die
keilformigen CMDS-Werkzeuge verwendet. Um die Genauigkeit der Simulation
zu untersuchen, wird der analytische Umformgrad ¢a mit dem Umformgrad der
Simulation ¢n sowie die Geometrie validiert.

+ |ln (%)

Aus der Geometrie der Probe ergibt sich ¢a = 1,321, wobei eine Abweichung

, mit @, =0 (7-1)

P2 =@x t @y + (Pz=|ln (X_)

1
X0

vom simulierten Umformgrad von 0,5 % mit ¢n = 1,326 festgestellt werden kann.
Die ermittelte Abweichung kann als geringflugig bezeichnet werden und liegt
innerhalb der Messtoleranz des verwendeten Messschiebers (£ 0,1 mm).

Fur die geometrische Validierung wird die Oberflachengeometrie der Simulation
mit der umgeformten Probe in der Abbildung 41 mittels 3D-Scan verglichen (vgl.
Kapitel 5.4). In der Abbildung sind die geometrischen Abweichungen dargestellt.

Abweichung \ mm

!0.3
+0.19

Umformzone

Flagel-
bildung

Abbildung 41: 3D-Scan der umgeformten Probe, geometrischer Oberflachenvergleich
zwischen Realitat und Simulation, Abweichung in mm.
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Simulation  und Experiment zeigen eine leicht  unausgeflllte
Werkzeuggeometrie und Flugelbildung. Die maximale Abweichung der
Oberflachengeometrie zwischen Probe und Simulation betragt 4 % bezogen auf
den Stangendurchmesser und tritt im Bereich der Fllgelbildung auf. Die
geometrische Validierung zeigt, dass die Simulation die Geometrie der
umgeformten Probe mit einer flr diese Untersuchungen ausreichenden
Genauigkeit abbildet.

Simulation der Prozessparameter

In der Simulation werden zunachst die Werkzeuggeometrien untersucht und fir
die weiteren Untersuchungen ausgewahlt. Anschlielend werden der
Gegendruck und die Materialstarke bzw. Reduktion sowie die Anzahl der
Durchgange variiert, um eine geeignete Prozessroute hinsichtlich der
Homogenitat der Dehnung zu finden.

Werkzeuggeometrie

Die Abbildung 42 zeigt den Umformgrad von 2-Pass-ECAS (A), Flach-CMDS
(B) und Keil-CMDS (C) im Querschnitt. Flach- und Keil-CMDS weisen einen
ahnlich hohen Umformgrad wie 2-Pass-ECAS auf. Die Flach-CMDS-Probe ist
durch einen inhomogenen Umformgrad (inhomogene Werkstoffverdrangung)
und die Ausbildung eines Schmiedekreuzes gekennzeichnet. Insbesondere ist
die Umformgradverteilung an den Oberflachen inhomogen, wohingegen eine
homogene Umformgradverteilung an den Oberflachen zur Ausbildung der
Nanostruktur fur die Osteosyntheseplatten gewinscht ist. Wird eine
Keilgeometrie in die Umformzone eingebracht, so fuhrt diese zu einer
homogenen Werkstoffverdrangung. Daher wird die Keil-CMDS-Geometrie (C)
fur die weiteren Untersuchungen eingesetzt.

Umformgrad
unzureichende

Materialverdrangung

o« e

Schm|edekreuz S5mm  Fjigelbildung

0 ﬁ:

S5mm

Abbildung 42: Vergleich des Umformgrades und der Homogenitat zwischen 2-Pass-
ECAS (A), Flach-CMDS (B) und Keil-CMDS (C) im Querschnitt.
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Aulerdem ist festzustellen, dass der Umformgrad von 2-Pass-ECAS erreicht
bzw. Ubertroffen wird und somit die Grundlage fur die Nanostrukturierung
geschaffen ist.

Gegendruck

Der Einfluss des Gegendrucks auf die Dehnungsverteilung ist in der Abbildung
43 zu sehen. Ohne Gegendruck ist die Dehnungsverteilung im Querschnitt
inhomogen, was auf eine unzureichende Werkzeugflllung zurickzufuhren ist.
Mit zunehmendem Gegendruck wird eine bessere Werkzeugflllung erreicht. Bei
einem Gegendruck von 12 MPa und 24 MPa nimmt die Homogenitat der
Dehnungsverteilung zu. Neben der Homogenisierung der Dehnungsverteilung
wird ein Druckspannungszustand in der Umformzone induziert, der eine
schadigungsfreie Umformung ermdglicht. Ein Gegendruck von 36 MPa fuhrt zu
einer vollstandigen Werkzeugausfillung und einer vergleichsweise homogenen
Dehnungsverteilung, auch an den Randern. Allerdings zeigt die Simulation ein
Ausknicken des Stabes vor den CMDS-Werkzeugen, was im realen Prozess zu
einem beschadigten Stab fihren wirde. Fir die folgenden Untersuchungen wird
ein Gegendruck von 24 MPa gewahlt, der einen Kompromiss zwischen
Homogenitat und Umformbarkeit darstellt.

Reduktion und Anzahl der Durchgénge

Um die Homogenitat der Dehnungsverteilung zu erhdhen, werden eine
unterschiedliche Reduktion (Variation der Materialhohe durch die Zustellung der
Werkzeuge) und Anzahl von Durchgangen (1 bis 2 Pass) bei 24 MPa
Gegendruck in Abbildung 43 und Abbildung 44 als Parameter fur den
Umformgrad und die Dehnungsverteilung untersucht. Die Dehnungsverteilung
fur die Reduktion von 50 % zeigt eine inhomogene Dehnungsverteilung bei
geringer Gesamtdehnung. Wird die Zustellung erhoht und damit die
Materialhdhe verringert, so steigt auch die Dehnung. Bei einer Reduktion von
60 % zeigt die Simulation eine homogene Dehnungsverteilung. Bei 65 %
Reduktion kommt es zum FlieRen des Materials in die Werkzeughalften und zur
Flugelbildung, weshalb dieser Weg nicht weiterverfolgt wird.

Wird die Stange mehrfach durch das Werkzeug gegeben, steigt nach dem
Superpositionsprinzip die Gesamtdehnung. Insbesondere zeigt 2-Pass-CMDS
eine homogenere Dehnungsverteilung als 1-Pass-CMDS.
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Abbildung 43: Konturdiagramme der Dehnungsverteilung im Querschnitt in
Abhangigkeit des Gegendrucks, der Reduktion und der Anzahl der Durchgange.

Der Vorteil des 2-Pass-CMDS gegenuber dem 1-Pass-CMDS besteht darin,
dass der Stab zwischen den Passen gedreht und die Homogenitat nach dem
Prozess erhoht werden kann. Eine ahnliche Dehnungsakkumulation wird auch
bei dem artverwandten Accumulative-Roll-Bonding-Verfahren (ARB) fur
mehrere Durchlaufe beobachtet [EDA22]. Der Vorteil des CMDS-Verfahrens
gegenuber dem ARB ist, dass die aufwandige Trennung und Stapelung der
Lagen zwischen den Passen entfallen (vgl. Kapitel 2.4.2.). Da eine zusatzliche
Anzahl an CMDS-Passen schon aus Grunden der komplexeren Prozessfuhrung
wie Materialhandling, Notwendigkeit eines adaptiven Gegendrucks und der
daraus resultierenden Werkzeugbeanspruchung unerwinscht ist, ist eine
weitere Untersuchung im Sinne der Methodik nicht zielfihrend.

Die Erkenntnisse aus der Simulation fihren zu einer optimalen Prozessstrategie
fir 1-Pass-CMDS mit einem Gegendruck von 24 MPa und einer Reduktion
von 60 % im Hinblick auf die Homogenitat der Dehnungsverteilung und den
Betrag des Umformgrades (vgl. ECAS).
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Abbildung 44: Spannungs-, Umformgrad- und Dehnungsverteilung im Querschnitt als
Funktion des Gegendrucks und der Materialreduktion.

Erprobung der Prozessparameter

Die bisher numerisch untersuchten Prozessparameter werden in einem
Versuchsaufbau getestet, um die multiphysikalischen Kopplungsbeziehungen
zwischen Prozessparametern und  Werkstoffeigenschaften fur das
Flachmaterial aufzudecken.

Prozessgrenzen

Die Erkenntnisse der Erprobung sind in Abbildung 45 dargestellt. Wird der TNZ-
Rundstab im Anlieferungszustand bei niedrigen Temperaturen umgeformt,
versagt der Werkstoff aufgrund von Scherbandbildung (A). Eine Erhohung der
Umformtemperatur reduziert die FlieRspannungen und verbessert somit das
Umformvermdgen des Werkstoffs. Allerdings kann es bei hoheren
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Umformtemperaturen zu  Kornwachstum  kommen. Als  optimale
Umformtemperatur wird wie bei ECAS eine Temperatur von 300 °C fur die
Werkzeuge und das Werkstick fur die weiteren Untersuchungen eingestellt.
Wird das Werkstick im Werkzeugkanal unzureichend gefihrt, kommt es zu
einer inhomogenen Umformung und zu einem sichelférmigen Biegen des
Materials (A). Durch eine passgenaue Fuhrung im Werkzeugkanal und durch
einen Gegendruck lassen sich allerdings gerade Flachstangen herstellen.
Ferner treten Chevron-Risse aufgrund hoher Zugspannungsgradienten
zwischen der Mitte und dem Rand der Probe auf (B). Diese sind aus dem
Verfahren FlieRpressen bekannt und kdnnen mittels Gegendruck und erhdhter
Umformtemperatur unterdrickt werden [BREOQ7], [HER20]. Durch den
Gegendruck wird Uberdies ein Druckspannungszustand in der Umformzone
eingestellt. Ist der Gegendruck jedoch zu hoch, flie3t der Werkstoff in den
Werkzeugspalt (Fligelbildung, C).

Um die Umformbarkeit von TNZ im CMDS-Verfahren zu verbessern, wird der
Ausgangswerkstoff durch eine Warmebehandlung in einen weichen ao"-
martensitischen Zustand wie bei ECAS Uberflhrt (vgl. Kapitel 6.2.4). Die
Warmebehandlung muss kurzzeitig erfolgen, um Kornwachstum zu begrenzen.
Aullerdem muss sie mit ausreichender Sicherheit oberhalb der -
Transustemperatur ausgefiihrt werden, um in das weiche p-Gebiet zu kommen.
Eine Wasserabschreckung kann diesen Zustand bei Raumtemperatur in den
gut umformbaren Martensit Uberfuhren. Somit wird eine Warmebehandlung von
750 °C/30 min/WQ ausgewahlt. Die Warmebehandlung kann unabhangig von
der Vorbehandlung des Materials eingestellt werden, wodurch eine Beseitigung
der thermomechanischen Vorgeschichte fur einen gleichen Ausgangszustand
ermoglicht wird.
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Abbildung 45: Werkstoffdefekte aufgrund von Prozessgrenzen: Scherbander,
Werkstofftrennung (A), Chevron-Risse (B), Fligelbildung (C) und erfolgreiche
Umformung (D).

SchlieBlich ist eine schadigungsfreie Umformung (D) in der Erprobung nur
moglich, wenn analog zu ECAS folgende Prozessbedingungen eingestellt
werden:

e weichmartensitischer Ausgangszustand des Werkstoffs
e erhdhte Umformtemperatur
e Druckspannungszustand durch einen Gegendruck

Homogenitét des Mikrogefiiges

Nachdem nun die Prozessgrenzen bekannt sind, wird die Homogenitat des
Mikrogefuges anhand der Harteverteilung im Querschnitt in Abhangigkeit der
Reduktion und der Durchgange (Passe) sowie der Umformrouten mittels realer
Proben untersucht. Zu diesem Zweck werden mehr als 60 Harte-Datenpunkte
pro Probe ermittelt und in Konturdiagrammen in Abbildung 46 visualisiert (vgl.
Kapitel 5.3). Das martensitische Ausgangsgeflge zeigt eine homogene
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Harteverteilung von 211 HV1 im Querschnitt. Nach der CMDS-Umformung mit
einer Reduktion von 50 % steigt die Harte aufgrund der Verfestigung auf
246 HV1 an. Die Harteverteilung ist jedoch inhomogen. Wird die Materialstarke
um 60 % auf 4 mm reduziert, steigt die Harte geringflgig auf 253 HV1 und ist
vergleichsweise homogen verteilt. Im Bereich der Flugelbildung ist eine
Zunahme der Harte zu erkennen. Der Prozess kann nun in gleicher Orientierung
(Route A), um 90° (Route B) oder 180° gedreht (Route C) wiederholt werden.
Alle Routen zeigen einen starken Anstieg der Harte, wobei die Harteverteilung
bei Route B am homogensten ist. Da die Multiple-Pass Routen allerdings mit
einem erhohten Prozessaufwand verbunden sind, wird die Route Uber 1-Pass
CMDS mit einer Reduktion von 60 % fur die weiteren Untersuchungen
ausgewahlt. Zum Vergleich sei hier im Vorgriff auch die Homogenitat des
Geflges im Endzustand nach einer speziellen Warmebehandlung, das
NanoTNZ, dargestellt.

50 %

60 %

Reduktion

NanoTNZ

h ‘ Route A
e
e

h Route B

Harte \ HV 1
300

280
260
240
220

200 L»

c
2
=
]
&
n
[a]
=
@)

" Route C

Abbildung 46: Konturdiagramme der Harteverteilung im Querschnitt in Abhangigkeit
von den Werkstoffbedingungen und der Reduktion (oben) und in Abhangigkeit der
CMDS-Routen (unten).

Somit kann zur Homogenisierung des Gefliges festgestellt werden, dass eine
Drehung des Stabes und die Anwendung mehrerer Durchgange (Uber zwei
Durchgange hinaus) die Homogenitat des Gefuges in CMDS erhdht und der
Werkstoff stark verfestigt. Zudem sei angemerkt, dass es in den Versuchen
nicht gelingt, lange Probensticke herzustellen — das Material bricht aufgrund

der starken Verfestigung frihzeitig. Daher scheint 1-Pass-CMDS mit einer
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Reduktion von 60 % gemald der Methode zum Erreichen der Auslegungsziele
geeignet zu sein.

Prozessrouten

Da die einzelnen Aspekte der thermomechanischen Umformkette nun
beleuchtet wurden, kdnnen die Prozessrouten konzipiert werden. Hierzu wird
analog zum Anwendungsfall 1 auch wieder ein Temperatur-Umformgrad-Zeit-
Schaubild (Abbildung 47) und Harte-Zeit-Schaubild (Abbildung 48) verwendet.
Zunachst wird der Werkstoff mittels Warmebehandlung vom lamellaren
Ausgangszustand in den weichmartensitischen Zustand (A) Uberflhrt. Die Harte
ist 187 HV10 und es ist a" in den ehemaligen 3-Kdérnern zu sehen.

Anschlielende CMDS-Umformung fihrt je nach Reduktion zu den
Umformgraden 0,4, 1 oder 1,2. Aus den vorherigen Uberlegungen erscheint die
Route mit dem Umformgrad 1 am besten geeignet zu sein und flhrt zu stark
umgeformten B-Koérnern, in denen a" sichtbar ist (B). Es stellt sich eine deutliche
Hartesteigerung durch die Verfestigung auf 257 HV10 ein, was auf
ausreichende Keimstellen fur eine anschlielende Rekristallisation hinweist.

Die Rekristallisation bei 650 °C, 675 °C, 685 °C oder 700 °C fuhrt zu
unterschiedlichen  StrukturgroRen und Harteverteilungen. Es werden
verschiedene Zustande getestet, von denen hier nur die relevanten Zustande
im Vergleich zum Anwendungsfall 1 dargestellt werden. Die Temperatur und die
Haltezeit ermdglichen die Einstellung des op-Anteils fur eine hohere
Dauerfestigkeit ggu. dem Anwendungsfall 1. Fir die Knochenplatte wird ein ap-
Anteil von 10-15% praferiert, um die gewlnschte Bruchdehnung und
Dauerfestigkeit zu erreichen (vgl. [BRU19]). Der ap-Anteil wird gemal Kapitel
5.3.2 Uber die Grauwerte bestimmt. Zustand (C) fuhrt zu einem Geflge mit
hohem ap-Anteil von 31 % und B-Kornern. Dieses Gefuge wurde durch eine
anschlieBende Alterung zu einer maximalen Festigkeit bei geringer
Bruchdehnung fuhren. Der Zustand (D) ist ein dreiphasiges Geflige aus
ap+a"+p, das allerdings einen zu hohen ap-Anteil von ca. 25 % besitzt. Im
Zustand (E) ist eine geeignete ap+a"-Struktur sichtbar, da der erhdhte a"-Anteil
wahrend der anschlieBenden Alterung zerfallen und zu einer erheblichen
Steigerung der Festigkeit und Nanostrukturierung fuhren wirde. Jedoch ist der
dp-Anteil zu hoch und die Harte deutet auf eine geringe Duktilitat hin.
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Abbildung 47: Thermomechanische Prozesskette (oben) und Gefligezustand vor (A)
und nach CMDS (B) sowie der rekristallisierten Proben nach 650 °C fur 10 Min. (C),
675 °C fir 30 min. (D), 685 °C fur 20 min. (E) und 700 °C fur 10 min. (F) mit
anschlieRender Wasserabschreckung WQ [E2].
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Im Zustand (F) ist ein ap-Anteil von ca. 12 % mit a" innerhalb der B-Kornern zu
erkennen. Dies fuhrt zu einer Harte von 209 HV10, was auf eine ausreichende
Festigkeit bei moderater Duktilitat hinweist. Die Geflgebilder zeigen bereits ein
starkes Kornwachstum mit Erhéhung der Temperatur. Aus dem Anwendungsfall
1 ist bekannt, dass eine Warmebehandlung oberhalb der B-Transustemperatur
zur deutlichen Vergroberung des Gefluges fuhrt, weshalb eine weitere
Temperaturerhdhung nicht zielfihrend ist. Daher wird der Zustand (F) mit einer
Rekristallisation bei 700 °C fir 10 min und Wasserabschreckung fur die
weiteren Untersuchungen ausgewahlt. Allerdings zeigen sowohl das Gefligebild
als auch die Hartewerte, dass der Werkstoffzustand noch nicht dem NanoTNZ-
Zielzustand genugt.

7.3 Prozessroute konkretisieren

Im nachsten Schritt wird daher die Prozessroute konkretisiert und muss um eine
zusatzliche Warmebehandlung zur Ausbildung des NanoTNZ erweitert werden.
Zur Optimierung des Gefuges und der mechanischen Eigenschaften ist die
Alterung bei 500°C (analog zu Anwendungsfall 1) nun eine Option, die den
feinen metastabilen a"-Martensit in noch feinere, aber stabilere a- und [3-
Teilchen umwandelt. Diese Verfeinerung fuhrt zu einer vollstandigen
Nanostrukturierung des Geflges. Je langer die Haltezeit bei der Alterung ist,
desto mehr a"-Martensit zerfallt. Allerdings kann dies nicht beliebig lang
durchgefuhrt werden, da es je nach thermomechanischer Vorgeschichte bei
langen Haltezeiten zur Uberalterung kommt. In der Abbildung 48 und der
Abbildung 49 sind die thermomechanischen Routen bzw. die favorisierte Route
gemal den vorherigen Untersuchungen abgebildet.
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Abbildung 48: Verlauf der Harte entlang der thermomechanischen Prozesskette zur
Auswahl der geeigneten Route hinsichtlich der Warmebehandlung (Temperatur und
Haltedauer) sowie der ausgewahlten Route (gestrichelt).

Bei der Alterung ist deutlich zu erkennen, dass die Harte zunachst mit langeren
Haltezeiten (C und D) steigt, was auf eine Erhdhung der Festigkeit hinweist. Im
Zustand (C) ist noch ein hoher a"-Anteil zu erkennen. Im Zustand (D) ist dieser
vollstandig aufgeldst. Ab einer Haltezeit von 240 min beginnt die Uberalterung,
was sich auch im Zustand (E) im Gefugebild durch starkes ap-Wachstum bei
vollstandiger Auflosung der a"-Phase und einem leichten Harteabfall
widerspiegelt. Da der Zustand (D) die kleinste StrukturgroRe bei hoher Harte
darstellt, wird diese Route als konkrete Route ausgewabhilt.
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Abbildung 49: Prozesskette und Mikrogeflige der TNZ-Stabe. Ausgangsgeflige (A),

nach CMDS (B), NanoTNZ-Warmebehandlungen mit 60 min. (C), 240 min. (D) und
480 min. (E) Haltezeit sowie Detaildarstellung (F) [E2].
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7.4 Prozessroute optimieren

Da nun die konkrete Prozesskette vorliegt, kann diese optimiert werden. Die
ganzheitliche Prozesskette ist in der Abbildung 50 vom Abguss der Legierung
uber die diskutierte thermomechanische Prozesskette bis zum Implantat
dargestellt.

Thermomechanische Prozesskette

E 2 5 i

Weichmartensitischer Continuous -Multi- Werkstoff-
Ausgangszustand Directional -Swaging eigenschaften

Warme- Nano- Warme- Zerspanung Implantat
behandlung strukturierung  behandlung

U - i
&S peEl@
am N

Abguss

Ti-13Nb-132Zr Rundkneten | Rundstangen

Abbildung 50: Prozesskette mit vor- und nachgelagerten Schritten.

In der Abbildung 51 ist ersichtlich, dass die gewunschte Tibiaplatte (A) mittels
Zerspanung aus dem CMDS-NanoTNZ Flachmaterial (C) hergestellt werden
kann. Die Oberflachentopologie (B) zeigt eine Nanostruktur, die dem
Anwendungsfall 1 ahnlich ist, was auf eine optimierte mikrobielle Oberflache
hinweist. Die an diesem Werkstoff durchgefihrten Zugversuche zeigen einen
duktilen Gleitbruch ohne Scherbandversagen. Die ermittelten
Werkstoffeigenschaften (D) genugen den Anforderungen. Somit eignet sich das
CMDS-NanoTNZ grundlegend fur den Einsatz als Knochenplatte.

Allerdings verziehen sich die NanoTNZ-Flachstangen bei der nachgelagerten
Warmebehandlung aufgrund von Eigenspannungen, was eine spannungsarme
und mafihaltige Zerspanung erschwert (in der Abbildung 51 C ersichtlich). In
diesem Anwendungsfall werden die Flachstangen mittels Dreipunktbiegen an
einem Schraubstock manuell gerichtet, was aber keinen industriell
ubertragbareren Prozess darstellt. Im Rahmen einer weiteren Optimierung kann
evaluiert werden, ob eine Integration der nachgelagerten Warmebehandlung in
den CMDS-Prozess sowie eine Anpassung der Kalibrierzone der Werkzeuge
einen moglichst eigenspannungsfreien Endzustand ermaoglicht. Auerdem kann
der Einsatz von Richtmaschinen gepruft werden.
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Abbildung 51: Tibiaplatte aus NanoTNZ (A), Oberflachentopologie (B), lange CMDS-
NanoTNZ Flachstangen (C) und mechanische Kennwerte (D).

Neben der Zugfestigkeit ist die Schwingfestigkeit bei Knochenplatten von
Interesse. Hier konnte eine geringfligig langere Haltezeit bei der Alterung zu
einem héheren a, -Anteil fihren und damit die Schwingfestigkeit des Werkstoffs
erhdhen, was allerdings auch die Zugfestigkeit beeinflussen kénnte. Diese
Optimierungsuntersuchungen sind Gegenstand aktueller Forschung [EZ2].

7.5 Fazit zum Anwendungsfall 2

Methodik

Analog zum Anwendungsfall 1 fuhrt die Methode auch fur den Anwendungsfall
2 zu dem gewlinschten Materialzustand. Somit kann eine Ubertragbarkeit der
zentralen Merkmale und die Allgemeingultigkeit der Methode festgestellt
werden.

ProzessgroBen und Werkstoffeigenschaften

Die Homogenitat des Gefluges wird bei der Umformung durch das Aufbringen
eines Gegendrucks entgegen der Vorschubrichtung erhdht, da dieser zu einer
verbesserten  Werkzeugausfullung und damit einer homogeneren
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Dehnungsverteilung fuhrt. Eine Wiederholung des Prozesses fuhrt zu einer
Superposition der Dehnung. DarUber hinaus kdonnen verschiedene CMDS-
Routen mit einer Rotation des Werksticks zwischen den Durchlaufen zur
Homogenitat der Mikrostruktur beitragen, wie mittels Dehnungsverteilung und
Hartemessung aufgedeckt wird. Anders als bei ECAS stellt sich bei Multiple-
Pass-CMDS eine sehr hohe Verfestigung des Materials ein und das Material
versagt deshalb frihzeitig im Prozess.

Prozessgestaltung und Technologietransfer

Die Prozessgrenzen sind insbesondere adiabate Scherbander, die durch eine
Verfestigungslokalisation wahrend der Umformung entstehen. Ferner treten
Chevron-Risse durch hohe Zugspannungsgradienten auf. Beide Phanomene
kdnnen mit einem Druckspannungszustand in der Umformzone durch einen
Gegendruck abgestellt werden. Ein zu hoher Gegendruck flhrt jedoch zu einer
FlGgelbildung, da der Werkstoff in die Werkzeughalften fliet. Dartber hinaus
kann der Werkstoff nur bei erhdhter Temperatur und in einem
weichmartensitischen  Gefugezustand  umgeformt  werden. In  der
Prozessgestaltung wird deutlich, dass die Variation von
Warmebehandlungsrouten zu malgeschneiderten Mikrostrukturen flhrt.
Letztlich kann aus der vorgelagerten Warmebehandlung (B-Glihen),
Umformung (1-Pass-CMDS) sowie nachgeschalteter Warmebehandlung
(Rekristallisation und Alterung) der Werkstoff NanoTNZ in einer
endkonturnahen Geometrie fur eine Tibiaplatte hergestellt werden.
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8 Anwendungstransfer: Nanostrukturierung der
Titanlegierung Ti-6Al-4V ELI"2

Die Erkenntnisse aus den vorherigen Prozesskettenauslegungen fur
Ti-13Nb-13Zr (TNZ), einer Titanlegierung der zweiten Generation, wird nun als
Anwendungstransfer auf die Titanlegierung Ti-6Al-4V ELI (Ti-64 ELI), eine
biomedizinische Titanlegierung der ersten Generation, Ubertragen.

Ti-64 ELI differenziert sich von TNZ unter anderem durch eine unterschiedliche
chemische Zusammensetzung, eine hohere Festigkeit und eine hohere [3-
Transustemperatur. Da Ti-64 ELI zu den a+B-Titanlegierungen zuzuordnen ist,
sind angepasste Umform- und Warmebehandlungsrouten gegenuber TNZ
erforderlich, welche eine B-reiche a+B-Titanlegierung ist. Derzeit ist Ti-64 ELI
eine der meistverwendeten Titanlegierungen in der Medizintechnik und wird
besonders in Anwendungen, bei denen eine hohe Festigkeit erforderlich ist,
eingesetzt.

8.1 Zielsetzung und Anforderungen

Ziel dieser Prozesskettenauslegung ist der Anwendungstransfer der fir TNZ
ermittelten Phanomene auf Ti-64 ELI flir den Einsatz als Implantatwerkstoff in
Form von Rund- und Flachstangen. Die Norm ASTM F136-13 fordert eine
Zugfestigkeit von > 825 MPa und eine Bruchdehnung von > 8 %. Die
Anforderungen an den Elastizitatsmodul sind in der Norm nicht angegeben,
sollen jedoch analog zu den vorherigen Anwendungsfallen moglichst gering bei
<110 GPa liegen, um biomechanisches Stress-Shielding zu vermeiden. Die
StrukturgroRe des Gefuges soll moglichst < 1 um sein, um die Biokompatibilitat
zu fordern.

2 Teile des Kapitels wurden bereits in [E3] veroffentlicht.
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8.2 Prozessrouten konzipieren

8.2.1 Prozesse

Fur das Rundmaterial kommt das ECAS-Verfahren wie in Kapitel 6.2.1 und fur
das Flachmaterial das CMDS-Verfahren wie in Kapitel 7.2.1 zum Einsatz.
Daruber hinaus werden Warmbehandlungen analog zu den vorherigen Kapiteln
angewendet.

8.2.2 Prozessparameter

Die  umformtechnischen  Prozessparameter = werden anhand von
Zylinderstauchversuchen fir unterschiedliche Gefligemodifikationen (globular,
martensitisch, bi-modal, feinlamellar und groblamellar) im Hinblick auf die beste
Umformbarkeit und Nanostrukturierung in [S10] optimiert und in [S12] sowie
[S15] auf die Prozesse Ubertragen. Diese Geflgeeinstellungen werden mithilfe
von Stauchversuchen auf ihre Umformbarkeit und die geringste
Umformtemperatur untersucht. Als zentrale Prozessparameter werden ein
Umformgrad ¢ >1, eine Umformtemperatur von 400°C wund ein
Druckspannungszustand wahrend der Umformung identifiziert. Daher werden
wie in den vorherigen Anwendungsfallen die Temperatur T, der Umformgrad ¢
sowie der Gegendruck p als prozessbeschreibende GroRRen gewahlt. Bei der
Warmebehandlung werden die Temperatur T, Haltezeit t und das
Abschreckverfahren in [S11] und [S13] variiert. Die der Umformung folgende
Warmebehandlung (Rekristallisation und Alterung) dient der erweiterten
Kornfeinung und Steigerung der Festigkeit. Die Erkenntnisse Uber die
Parameter der thermomechanischen Prozesskette sind in [E3] verdffentlicht und
der wissenschaftliche Erkenntnisgewinn wird in den folgenden Abschnitten
erlautert.

8.2.3 Werkstoffeigenschaften

Die grundlegenden Werkstoffeigenschaften werden in Kapitel 5.2.1 ermittelt und
erlautert, weshalb an dieser Stelle auf eine eingehende Darstellung verzichtet
wird. Die Titanlegierung Ti-64 ELI kann durch Warmebehandlungen u. a. in
globulare, lamellare und bimodale Gefuge Uberfuhrt werden. Das grobkornige,
globulare Geflge zeichnet sich durch eine gute Umformbarkeit aus. AuRerdem
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wird der Werkzeugverschlei3 reduziert und ein Versagen des Halbzeuges
wahrend der Umformung durch zu hohe Festigkeiten verhindert. In [S12] wird
ermittelt, dass globulare Startgeflige zu guten mechanischen Eigenschaften des
umgeformten Werkstoffs hinsichtlich der Duktilitat fihren, allerdings beschrankt
sich die Kornfeinung nur auf den Subkornbereich. Es gelingt nicht, ehemalige
Grobkorngrenzen durch Warmebehandlungen aufzulésen, da zu wenige
Rekristallisationskeime durch die Umformung eingebracht werden.

Fir die Kornfeinung eigenen sich jedoch besonders lamellare Startgeflige, da
die Lamellen wahrend der Umformung geschert werden und dadurch
ausreichende Keimstellen flr die Rekristallisation zur Verfligung stehen. Eine
der Umformung nachgestellte Rekristallisationswarmebehandlung und eine
Alterung (Martensitzerfall) ermdglichten einerseits eine weitere Erhéhung der
Festigkeit, andererseits konnte die durch die Verfestigung resultierende geringe
Bruchdehnung nach der Umformung optimiert werden. Daher wird das lamellare
Startgeflige flr die weitere Untersuchung ausgewahlt.

8.2.4 Prozesskette kombinieren
Gegendruck und Anzahl der Durchgénge/Umformgrad

Die Abbildung 52 veranschaulicht den Einfluss des Gegendrucks, der Anzahl
der Durchgénge sowie des Umformgrads auf die Homogenitat der
Dehnungsverteilung im Stabquerschnitt. Analog zu der TNZ-Umformung zeigt
auch Ti-64 ELI eine Zunahme der Homogenitat bei einem erhohten
Gegendruck, sowie bei mehreren Passen und hoheren Umformgraden.
Allerdings muss ein hdherer Gegendruck zur Werkzeugausfillung und
Homogenisierung als bei TNZ aufgebracht werden, was sich auf die deutlich
héheren Materialfestigkeiten von Ti-64 ELI ggi. TNZ zurlckflhren lasst. Fir
ECAS wird die Umformung bei 16 MPa und 2-Passen sowie fur CMDS bei
48 MPa und 60 % Reduktion ausgewahit.

Prozessgrenzen

Die Prozessgrenzen sind in Abbildung 53 dargestellt. Beim ECAS-Verfahren tritt
die Materialtrennung durch Scherbander auf, sofern kein Gegendruck
aufgewendet wird (A). Ist der Gegendruck zu hoch, kommt es zum Aufstauchen
der Stange vor den Werkzeugen sowie zum Abknicken (B). Beim CMDS-
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Verfahren tritt die Materialtrennung durch Zugspannungen auf, sofern kein
Gegendruck aufgewendet wird (C). Diese Risse haben den Charakter von beim
FlieBpressen bekannten Chevron-Rissen, denen mit Gegendruck und erhdhter
Umformtemperatur fir eine schadigungsfreie Umformung begegnet werden
kann [CHO10]. Analog zu ECAS kommt es auch hier bei zu hohem Gegendruck
zur Aufstauchung und Knickung der Stange (D).

Wie schon in der Simulation und den Versuchen zur TNZ-Umformung ermittelt,
kann auch Ti-64 ELI nur erfolgreich umgeformt werden, wenn ein Gegendruck
entgegen der Vorschubrichtung flr einen Druckspannungszustand und eine
erhdhte Temperatur eingestellt wird. Im Gegensatz zu TNZ ist eine um 100 °C
héhere Umformtemperatur von 400 °C sowie ein hdéherer Gegendruck
notwendig, was sich auf die hdhere Festigkeit aufgrund einer anderen
chemischen Zusammensetzung von Ti-64 ELI ggu. TNZ begrinden lasst. In
diesem Zusammenhang sei auf die methodische Eingrenzung der
Prozessparameter mittels bekannter Werkstoffkennwerte  (wie  der
Transustemperatur) gemaR Kapitel 4.3.2 verwiesen.
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Abbildung 52: Konturdiagramme der Dehnungsverteilung im Querschnitt in
Abhangigkeit des Gegendrucks, der Anzahl der Durchgange bzw. der Reduktion fur
ECAS und CMDS.
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A Materialtrennung C  Materialtrennung durch Zugspannungen
durch Scherbander

10 .
t, AL B Chevron-Risse 10 mm
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—_— e ||, ———
1
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Abbildung 53: Prozessgrenzen durch Scherbander (A), Aufstauchung und Knickung
(B) und (D), sowie Materialtrennung durch Zugspannungen (C) fur ECAS und CMDS.

Homogenitét des Mikrogefiiges

Die Homogenitat des Mikrogefiiges ist in der Abbildung 54 dargestellt. Das
lamellare Startgefiuge bei ECAS (Durchmesser 8 mm) und bei CMDS
(Durchmesser 10 mm) besitzt ein homogenes, vergleichsweise hartes
Mikrogefiuge mit 330 HV1. Fir ECAS 2-Pass nach der Route C wird eine
Hartesteigerung festgestellt, die jedoch inhomogen verteilt ist. Eine weitere
ECAS-Umformung mit bis zu 4 Durchgé@ngen nach der Route C erhoht die Harte
aufgrund der zunehmenden Versetzungsdichte. Die Harte ist 355 HV1 und
homogen verteilt.

Harte \ HV 1 7o \ e
380 -
wl '
360 E’
340 2 Pass 4Pass  NanoTi-64 ELI
lamellar Route C Route C
320
L -— | 50 % Reduktion
300 Ev
!280 NanoTi-64 ELI
lamellar

Abbildung 54: Konturdiagramme der Harteverteilung im Querschnitt in Abhangigkeit
von den Werkstoffbedingungen und der Anzahl der Durchgéange (oben) und in
Abhangigkeit der CMDS-Route (unten).

Fir CMDS ergibt sich eine deutliche Hartesteigerung gegenuber dem
lamellaren Zustand auf 352 HV1, wobei eine sehr inhomogene Verteilung zu
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erkennen ist. Insbesondere an den Randbereichen ist eine Hartelokalisation
festzustellen, dort beginnt das Material bereits in die Werkzeughalften zu flieRen
(Flagelbildung) und wird daher starker umgeformt. Es gelingt nur eine
Umformung mit 1-Pass CMDS aufgrund der starken Verfestigung.

Zum Vergleich sei hier auch die Harteverteilung nach der anschliel’ienden
Warmebehandlung dargestellt, die fur beide Verfahren einen leichten
Harteabfall aber mit einer homogeneren Harteverteilung von 342 HV1 ergibt.

8.3 Prozessroute konkretisieren

Das Geflge im lamellaren Zustand (A) wird durch die Warmebehandlung
980 °C/15 min/AC eingestellt und ist ein typisches, lamellares Gefuge. Es
besteht aus Paketen von a-Lamellen (dunkel). Es sind Korngrenzen der
ursprunglichen B-Korner zu erkennen. Die Zwischenschichten der restlichen -
Phase (hell) befinden sich an den Phasengrenzen. Der Werkstoffzustand hat
eine Zugfestigkeit von 960 MPa bei einer geringen Bruchdehnung von 9 % und
einem E-Modul von 110 GPa.

Durch die ECAS-Umformung (B) und CMDS-Umformung (C) werden die
einzelnen Lamellen aufgebrochen und die ehemaligen Korngrenzen aufgeldst.
Es ist ein sehr feinkdrniges Geflge sichtbar, das zwar eine sehr hohe Festigkeit
von 1190 MPa und einen E-Modul von 109 GPa, allerdings eine sehr geringe
Bruchdehnung von 4% aufweist. Durch die Warmebehandlung
(Rekristallisation bei 750 °C/15 min/WQ und Alterung bei 500 °C/240 min/AC)
bilden sich fur die ECAS-Proben (D) sowie CMDS-Proben (E) gleichermalien
Subkoérner im Inneren der Lamellen. Die B-Phase wird ungleichmafig in Form
einzelner lamellarer Korner lokalisiert. Deutlich sind sehr schmale B-Lamellen
mit einer Breite <1 uym zu erkennen, die diese StrukturgroRe jedoch in ihrer
Langenausdehnung Ubertreffen. Die mechanischen Eigenschaften sind eine
Zugfestigkeit von 1047 MPa, ein E-Modul von 104 GPa und eine Bruchdehnung
von 8,9 %. Diese Eigenschaften stellen fur Ti-64 ELI bereits eine
herausragende Kombination aus Duktilitat und Festigkeit dar (vgl. [ELI13]). Es
kann an dieser Stelle festgehalten werden, dass die mechanischen
Zielparameter knapp erreicht werden. Die Strukturgrofle <1 pym wird in der
Lamellenbreite, jedoch nicht in der Lamellenlange erreicht. Es bleibt derzeit
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offen, ob sich diese Strukturierung bereits positiv auf das biologische Verhalten
auswirkt. Hierfur konnen Kontaktwinkelmessungen eingesetzt werden.

4 B -Gliihen Umformung = Rekristallisation Alterung -
Buansus (A)  ECAs (B) -T
985 CMDS (C)
= 750
Y 1 N e PP ~1
8}
S C 500
C 8
T
§
- wa ac\ (@) (E)
lllllllllllllllllllllllllllllllllllllll >
= 15 | —2— 15 | ——240—— t\ min

5
Dehnung\ %

Abbildung 55: Thermomechanische Prozesskette und Mikrogefuge der Ti-64 ELI-
Stabe. Ausgangsgefige (A), nach Umformung (B, C), Warmebehandlung (D, E),
Werkstoff und die mechanischen Eigenschaften.

Fur die weitere Prozesskettenoptimierung bietet sich an, die Rekristallisation
zum Aufbrechen der Lamellen und damit zur Verfeinerung des Gefliges weiter
anzupassen sowie die Haltezeiten der Alterung zu verlangern. Somit durfte die
Duktilitat gesteigert werden, ohne dabei das Geflige zu vergrébern. Dies kdnnte
zu kleinen as-Ausscheidungen fihren und die Nanostruktur freilegen, wie es
jungst in [SEMZ23] durch eine thermomechanische Prozesskette aus ECAP und
Warmebehandlungen gelingt.
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8.4 Fazit zum Anwendungstransfer

Die Methodik flhrt auch hier zu einem strukturierten Erkenntnisgewinn, obwohl
es sich um ein anderes Legierungssystem mit einer anderen [3-
Transustemperatur handelt. Im Vergleich zu TNZ ist bei Ti-64 ELI ein hoherer
Gegendruck zur Homogenisierung des Gefliges erforderlich, wobei das
Prozessfenster bei hdheren Gegendricken Uber 24 MPa durch Abknicken des
Stabes eingeschrankt wird. Au3erdem deuten die Hartewerte auf eine leichte
dynamische Entfestigung wahrend der Umformung hin, wahrend TNZ verfestigt.
Als dominante Prozessgrenze flr die schadensfreie Umformung ist auch hier
die adiabate Scherbandbildung zu nennen. Im Hinblick auf den letzten Schritt
der Methode, die Optimierung, sind weitere Untersuchungen hinsichtlich der
mechanischen Eigenschaften und der Gefugestruktur erforderlich.
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9 Zusammenfassung und Ausblick

Thermomechanische  Prozessketten  sind  durch  multiphysikalische
Kopplungsbeziehungen gekennzeichnet, die ihre Auslegung komplex machen.
Zur Bewaltigung dieser Herausforderung wird eine Auslegungsmethodik
vorgestellt, mit der maldgeschneiderte Nanostrukturen und
Werkstoffeigenschaften in Titanlegierungen erzielt werden kénnen.

Die vorgestellte Methodik wird zur Untersuchung der thermomechanischen
Nanostrukturierung der Titanlegierungen Ti-13Nb-13Zr (NanoTNZ) und Ti-6Al-
4V ELI fir Rund- und Flachmaterialien angewendet. Die Prozessketten
bestehen aus einer Kombination aus Warmebehandlungen und hochgradig
plastischer Umformung. Zunachst werden die kontinuierlichen Umformprozesse
Equal-Channel-Angular-Swaging (ECAS) und Continuous-Multi-Directional-
Swaging (CMDS) entwickelt und hinsichtlich der Kopplungsbeziehungen von
Prozessparametern und Werkstoffeigenschaften untersucht. Die Analyse der
erforderlichen Spannungs- und Dehnungsverteilungen fur die Bildung einer
homogenen Nanostruktur erfolgt in Abhangigkeit von Parametern wie
Gegendruck und Umformgrad. Prozessgrenzen wie Scherband-, Chevronriss-
und Flugelbildung werden durch eine geeignete Umformroute, einen
Druckspannungszustand sowie eine erhohte Umformtemperatur Gberwunden.
Die Auslegung der nachgelagerten Warmebehandlung (Rekristallisation und
Alterung) fuhrt zu nanostrukturierten Gefugen mit StrukturgroRen unter 200 nm
und optimierten mechanischen Werkstoffeigenschaften. Abschlielend wird ein
Weg aufgezeigt, wie der wissenschaftliche Erkenntnisgewinn durch die
Herstellung von nanostrukturierten Dentalimplantaten und
Osteosyntheseplatten aus NanoTNZ und deren biomechanische Testung in den
gesellschaftlichen Nutzen Uberfihrt werden kann.

Somit werden umformtechnische Phanomene bei der thermomechanischen
Nanostrukturierung von Titanlegierungen mittels methodischer Prozessketten-
auslegung erforscht und flr medizinische Titanimplantate nutzbar gemacht.
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Im Rahmen zukunftiger Forschungsarbeiten erscheint eine Vertiefung in den
folgenden drei Forschungsfeldern vielversprechend zu sein.

Methodenentwicklung: Uberfiihrung der vorwérts gerichteten Methodik in eine
inverse Prozesskettenauslegung mit multikriterieller Optimierung

In dieser Arbeit wurde eine vorwarts gerichtete Auslegungsmethodik flr
thermomechanische  Nanostrukturierungsprozesse entwickelt, mit der
Prozessketten erstmalig konfiguriert und erprobt wurden. Herausforderungen
ergaben sich u.a. bei der Konfiguration der Prozessparameter und der Erflllung
teils kontrarer Auslegungsziele (vgl. Kapitel 6.5). Eine vielversprechende
Weiterentwicklung ist die Einfihrung einer inversen Prozesskettenauslegung in
Kombination mit einer multikriteriellen Optimierung [HOL23]. Die Auslegung
kann von den Anforderungen an das Produkt ausgehen und diese in
Informationen zur systematischen, rickwarts gerichteten Anpassung der
Parameter entlang der Prozesskette Ubersetzen (vgl. auch die vor- und
nachgelagerten Schritte in Kapitel 6.4). Die Grundlage fir die Modellierung der
Prozesskette sind einzelne Prozessmodelle, deren Verknilpfung zu einem
Gesamtmodell und die Definition von UbergabegréRen. Durch den inversen
Ansatz kdnnen Synergien identifiziert und genutzt sowie Toleranzen maoglichst
grol3 ausgelegt werden. Insbesondere lasst sich die Fortpflanzung von
Unsicherheit betrachten, da Abweichungen innerhalb spezifischer
Schwankungsbreiten charakterisiert werden konnen. Beispielsweise kdnnen
sich Effekte (wie Eigenspannungen) in der Prozesskette fortpflanzen und dabei
verstarken, vermindern oder ausloschen. Dies zeigte sich u.a. in den
verzogenen Flachstangen fur die Knochenplatten zwischen der letzten
Warmebehandlung und der Zerspanung im Anwendungsfall 2. Eine
multikriterielle Optimierung kann den inversen Ansatz erganzen, um mehrere,
teils kontrare ZielgroRen gleichzeitig zu berucksichtigen. Herausforderungen
konnen bei der Erstellung eines gekoppelten Gesamtmodells und bei der
Durchflihrung der inversen Auslegung auftreten, da die Modellierung komplex
sein kann und getroffene Vereinfachungen im Zielkonflikt mit der Genauigkeit
der Prozessauslegung stehen. Zukunftige Arbeiten sollten sich daher auf die
Erforschung einer inversen Methodik mit multikritierieller Optimierung unter
Berucksichtigung praktischer Umsetzungsstrategien konzentrieren. Diese
Methodik kann dann auf weitere thermomechanische
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Mikrostrukturierungsverfahren angewendet werden, um deren spezifische
Herausforderungen zu uberwinden. Diesbezlglich sei auf die in [ARO24]
vorgestellten Vorschlage verwiesen.

Technologietransfer

Die gewonnenen Erkenntnisse Uber die flr eine homogene Nanostrukturierung
notwendigen Spannungs- und Dehnungsverteilungen und Uber die
Warmebehandlungen erlauben eine Ubertragbarkeit z. B. auf das Schmieden
von Huftimplantaten. Wie genau dieser Transfer gelingen kann, untersucht
derzeit das vom Bundeministerium BMWK geférderte DIAMOND-Projekt am
Institut PtU. Sollte es gelingen, die mikrobiologisch optimierten Oberflachen im
Schaftbereich eines Huftimplantates einzustellen, dirfte sich dies positiv auf
eine langlebige und sichere Versorgung von Patientiinnen auswirken.
AulRerdem kann die ErschlieBung neuer Anwendungsgebiete, wie
beispielsweise die kontinuierliche Produktion nanostrukturierter Supraleiter,
neue Perspektiven flr die Energiewende erdffnen [EDA22].

Multidisziplindre Fragestellungen

Bisher ist das mikrobiologische Verhalten auf den Nanostrukturen noch nicht
ganzlich verstanden [TRI17]. Erste Untersuchungen erfolgten in
Zusammenarbeit mit der Medizinischen Universitat in Innsbruck, siehe [SPI123].
Erweiterte Untersuchungen mittels Rasterkraftmikroskopie an NanoTNZ zeigen,
dass die nanostrukturierten Oberflachen mit einer StrukturgroRe im Bereich
zwischen 100 nm und 200 nm ein gegenuber der grobkornigen Struktur
unterschiedliches Oberflachenpotential aufweisen. Der Elektronenfluss scheint
die Mikrofilmbildung zu beeinflussen und stellt somit einen Ansatzpunkt dar, das
mikrobiologische Verhalten besser zu verstehen. Die gewonnenen
Erkenntnisse konnten in Zukunft dazu beitragen, die thermomechanischen
Produktionsprozesse nanostrukturierter Titanimplantate anzupassen, um
optimierte Produkteigenschaften zu erzielen.

135






Literaturverzeichnis

10 Literaturverzeichnis

Veroffentlichungen mit Beteiligung des Autors:

E1

E2

E3

E4

ES

E6

Klinge, L.; Kluy, L.; Spiegel, C.; Siemers, C.; Groche, P.; Coracga-
Huber, D. (2023): Nanostructured Ti-13Nb-13Zr alloy for implant
application - material scientific, technological, and biological aspects. In:
Frontiers in Bioengineering and Biotechnology, 11, Frontiers, ISSN 2296-
4185, DOI: 10.3389/fbioe.2023.1255947, Open Access.

Kluy, L.; Klinge, L.; Spiegel, C.; Siemers, C.; Groche, P. (2024):
Nanostructuring of the titanium alloy Ti-13Nb-13Zr (NanoTNZ) for
osteosynthesis implants by continuous multidirectional swaging. In: CIRP
Journal of Manufacturing Science and Technology, Elsevier, ISSN 1878-
0016, Open Access, in Begutachtung.

Kraus, S. O.; Kluy, L.; Groche, P. (2023): Production of fine-grained Ti-
6Al-4V ELI for medical implants using equal-channel-angular-swaging. In:
Production at the leading edge of technology: proceedings of the 13th
Congress of the German Academic Association for Production Technology
(WGP), S. 619-627. DOI: 10.1007/978-3-031-47394-4_60

Kluy, L.; Kraus, S. O.; Kokozinski, A.; Philippi, N.; Groche, P. (2024):
Advanced Material Models of Titanium Alloys Ti-6Al-4V ELI and Ti-13Nb-
13Zr for Severe Plastic Deformation, TUdata, Technische Universitat
Darmstadt, DOI: 10.48328/tudatalib-1332.4, Open Access.

Kluy, L.; Klinge, L.; Spiegel, C.; Siemers, C.; Groche, P. (2024): Design
of thermomechanical processes for tailored microstructures - Methodology
and application to nanocrystalline titanium alloy Ti-13Nb-13Zr (NanoTNZ),
Manufacturing Letters, 52nd SME North American Manufacturing Research
Conference, Elsevier, DOI: 10.1016/j.mfglet.2024.09.050, Open Access.

Siemers, C.; Klinge, L.; Merz, E.; Haase, F.; Kluy, L. et. al. (2024):
Advanced Titanium Alloys with Tailored Properties for Challenging
Applications, Proceedings of the Conference of Metallurgists (COM 2024),
Springer Cham., DOI: 10.1007/978-3-031-67398-6_270

137


https://doi.org/10.3389/fbioe.2023.1255947
https://doi.org/10.1007/978-3-031-47394-4_60
https://doi.org/10.48328/tudatalib-1332.4
https://doi.org/10.1016/j.mfglet.2024.09.050

Literaturverzeichnis

E7

E8

E9

E10

E11

E12

E13

E14

E15

Kluy, L., Klinge, L., Spiegel, C., Siemers, C. (2024): Equal-Channel-
Angular-Swaging for the Production of Nanostructured Titanium Alloy Ti-
13Nb-13Zr (NanoTNZ), World Conference on Titanium, Edinburgh,
Schottland, DOI: 10.7490/f1000research.1119929.1, Open Access.

Klinge, L., Kluy, L., Spiegel, C., Siemers, C. (2024): High Strength Low-
Mdulus Nanostructured Ti 13Nb 13Zr for Dental Implant Application, World
Conference on Titanium, Edinburgh, Schottland, DOLI:
10.7490/f1000research.1119883.1, Open Access.

Spiegel, C., Klinge, L., Kluy, L., Siemers, C., Coraga-Huber, D. (2024):
Cell behavior of human-fetal-osteoblasts (hfOB) and Staphylococcus
aureus on Nanostructured Titanium Alloy Ti-13Nb-13Zr (NanoTNZ), World
Conference on Titanium, Edinburgh, Schottland, DOI:
10.7490/f1000research.1119883.1, Open Access.

Kluy, L., Wachter, A., Groche, P. (2023): Energy Efficiency in Forming
Technology, Global Conference on Sustainable Manufacturing, 2023,
Buenos Aires, Argentinien, Open Access, im Druck.

Klinge, L., Kluy, L., Siemers, C. et al. (2022): Nanostructured Ti-13Nb-
13Zr for dental implant applications produced by severe plastic
deformation. In: Journal of Materials Research. Open Access.
DOI: 10.1557/s43578-022-00587-1

Kluy, L.; Becker, M.; Wachter, A.; Groche, P. (2021): Frontloading-
Ansatz fir Energieeffizienz in der Umformtechnik. In: Zeitschrift fur
Wirtschaftlichen Fabrikbetrieb: ZWF, 116 (3), S. 133-138, Carl Hanser
Verlag. DOI: 10.1515/zwf-2021-0026

Klinge, L.; Siemers, C.; Kluy, L.; Groche, P. (2021): Nanocrystalline Ti
13Nb 13Zr for Dental Implant Applications. In: Proceedings of the 60th
Conference of Metallurgists (COM 2021): Montreal, Canada, Open Access.
ISBN 978-1-926872-53-7

Kluy, L., Groche P. (2020): Nanostrukturierte Implantate férdern die
Knocheneinheilung. VDI Zeitschrift Technik&Mensch Medizintechnik. Open
Access. ISSN 1611-5546

Kluy, L.; Kneifel, G.; Groche, P. (2021): Nanostrukturierte Zahnimplantate
heilen besser ein. In: WPG-Newsletter, Wissenschaftliche Gesellschaft fiir
Produktionstechnik (WGP), Open Access.

138


https://doi.org/10.7490/f1000research.1119929.1
https://doi.org/10.7490/f1000research.1119883.1
https://doi.org/10.7490/f1000research.1119883.1
https://doi.org/10.1557/s43578-022-00587-1
https://doi.org/10.1515/zwf-2021-0026
https://www.researchgate.net/publication/353878763_NANOCRYSTALLINE_TI_13NB_13ZR_FOR_DENTAL_IMPLANT_APPLICATIONS
https://tuprints.ulb.tu-darmstadt.de/14115/1/VDI_TundM_Medizintechnik.pdf
https://wgp.de/de/nanostrukturierte-implantate-foerdern-die-knocheneinheilung/

Literaturverzeichnis

E16

E17

E18

Neubauer, U.; Kluy, L.; Wachter, A.; Groche, P. (2021): So geht
energieeffiziente Produktion. In: hoch®* FORSCHEN (10), Technische
Universitat Darmstadt. ISSN 2196-1506, Open Access.

Kluy, L.; Chi, F.; Groche, P. (2020): Equal-Channel-Angular-Swaging for
the production of medical implants made of fine-grained titanium. In:
Production at the leading edge of technology, Springer, 10th Congress of
the German Academic Association for Production Technology (WGP).
DOI: 0.1007/978-3-662-62138-7

Kluy, L. (2019): Entwicklung einer Gegendruckeinheit flir den
kontinuierlichen Equal-Channel-Angular-Swaging Prozess auf einer
Schnelllauferpresse, Masterthesis, Betreuer: Fansun Chi und Christian
Kubik, Institut PtU, Technische Universitat Darmstadt.

Auszeichnungen mit Bezug zu diesem Thema:

A1

A2

A3

Hessischer Staatspreis Energie (2020) des Hessischen Ministeriums flr
Wirtschaft, Energie, Verkehr und Wohnen. Zweiter Platz fur: Proaktive und
wirtschaftliche ErschlieBung von Energieeffizienzpotentialen neuer
Technologien am Beispiel der Nanostrukturierung von Titanimplantaten,
Transfer der studentischen Arbeit von Wachter, A.

Add-on Fellowship for Interdisciplinary Life Science (2021) der
Joachim Herz Stiftung zur Foérderung des multidisziplinaren,
wissenschaftlichen Austausches zur Erforschung der nachsten Generation
von Titanimplantaten.

Deutscher Edelstahl Studienaward (2022) der Firma Dorrenberg GmbH.
Zweiter Platz far die Nanostrukturierung von Edelstahl fur die
Medizintechnik, Transfer der studentischen Arbeiten von Geister, F. und
Philippi, N.

Vom Autor betreute studentische Arbeiten mit Bezug zu diesem Thema:

S1

S2

Kraus, S. O.: Entwicklung eines Erwarmungskonzepts fur den Equal-
Channel-Angular-Swaging Prozess auf einer Schnelllduferpresse,
Bachelorthesis, 2020.

Miuller, J.: Entwicklung einer Messeinheit und Prozesssimulation fur die
Nanostrukturierung von Titan mittels Equal-Channel-Angular-Swaging,
Masterthesis, 2020.

139


https://www.tu-darmstadt.de/nachhaltigkeit/news_nachhaltigkeit_details_306048.de.jsp
https://www.springerprofessional.de/en/equal-channel-angular-swaging-for-the-production-of-medical-impl/18413874

Literaturverzeichnis

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

Piontek, S.: Prozesssimulation und Inline-Prozesstuberwachung fur die
Nanostrukturierung von Titanimplantaten mittels Equal-Channel-Angular-
Swaging, Masterthesis, 2020.

Wachter, A.: Energieeffizienz in der Produktion nanostrukturierter
Titanimplantate im kontinuierlichen Equal-Channel-Angular-Swaging
Prozess, Masterthesis, 2020.

Lange, K., Qi, H., Wang, Z., Kirner, J., Kraus, S., Peter, M.: Sicherheit in
der Medizintechnik: Qualitatsmanagement bei der Produktion von
nanostrukturierten Titanimplantaten, Advanced Research Project, 2021.

Barwig, M.: Prozesssimulation fur die Nanostrukturierung von Titan fur
medizinische Implantate  mittels = Equal-Channel-Angular-Swaging,
Masterthesis, 2021.

Philippi, N.: Nanostrukturierung von Aluminium fir die Medizintechnik
mittels Equal-Channel-Angular-Swaging, Bachelorthesis, 2021.

Kokozinski, A.: Werkstoffmodellierung zur Nanostrukturierung von Titan
fur medizinische Implantate mittels Equal-Channel-Angular-Swaging,
Masterthesis, 2021.

Geister, F.: Prozessoptimierung fur die kontinuierliche Produktion von
nanokristallinem Edelstahl mittels Equal-Channel-Angular-Swaging fur die
Medizintechnik, Bachelorthesis, 2021.

Muscheid, M.: Produktion nanokristalliner Titanlegierungen durch
Ultrahochumformung fur medizinische Implantate, Masterthesis, 2022.

Grote, B.: Mikrostrukturanalyse an ECAS-umgeformten Ti-6Al-4V ELI,
Bachelorthesis am Institut fir Werkstoffe der TU Braunschweig bei den
Betreuenden Lina Klinge und Dr. Carsten Siemers, Co-Betreuung durch
Lukas Kluy, Prifer: Prof. Dr. Joachim Rdsler, 2022.

Kraus, S. O.: Kontinuierliche Produktion von nanokristallinem Ti-6Al-4V
ELI mittels Equal-Channel-Angular-Swaging fiir medizinische Implantate,
Masterthesis, 2022.

Merz, E.: Gefugeoptimierung der Titanlegierung Ti-6Al-4V fur die
Massivumformung mittels Equal-Channel-Angular-Swaging (ECAS),
Masterthesis am Institut fir Werkstoffe der TU Braunschweig bei den

140



Literaturverzeichnis

Betreuenden Lina Klinge und Dr. Carsten Siemers, Co-Betreuung durch
Lukas Kluy, Prifer: Prof. Dr. Joachim Rdésler, 2023.

S14 Geister, F., Kilian, M., Philippi, N., Henning, R., Lemmerer, S.:
Entwicklung einer Vorschubeinheit zur Produktion von nanostrukturierten
Titanimplantaten, Advanced Design Project, 2024.

S15 Philippi, N.: Auslegung thermomechanischer  Prozessketten:
Malgeschneiderte Nanostrukturierung von Titanlegierungen fur die
Medizintechnik, Masterthesis, 2024.

Fremdquellen:

ABI22 Abid, N. et al.: Synthesis of nanomaterials using various top-down and
bottom-up  approaches, influencing factors, advantages, and
disadvantages. In: Advances in Colloid and Interface Science 300, 2022.

AHR24  Ahrens, V.: Systems Engineering & Management - Ein generischer Ansatz
zur Gestaltung und Lenkung sozio-technischer Systeme. Wiesbaden:
Springer Vieweg, 2024.

ARO24  Arohi, A.; Shekhar, S.; Sen, I.: Effect of thermomechanical processing on
microstructure evolution and mechanical properties of metastable 8 Ti-5Al—
5V-5Mo-3Cr alloy. In: Materials Chemistry and Physics 314, 2024.

ASH11  Ashby, M. F.: Materials selection in mechanical design. 4th ed. Burlington,
MA: Butterworth-Heinemann, 2011.

ASTM136 ASTM International: Specification for Wrought Titanium-6Aluminum-
4Vanadium ELI (Extra Low Interstitial) Alloy for Surgical Implant
Applications (UNS R56401), 2013.

ASTM348 ASTM International: ASTM B348M - 21: Standard Specification for
Titanium and Titanium Alloy Bars and Billets, 2021.

ASTM1713 ASTM International: Specification for Wrought Titanium-13Niobium-
13Zirconium Alloy for Surgical Implant Applications (UNS R58130) - ASTM
F1713-08, 2021.

AZU08  Azushima, A. et al.: Severe plastic deformation (SPD) processes for metals.
In: CIRP Annals 57, Nr. 2, 2008, S. 716-735.

BAB23  Babalola, B. J.; Ayodele, O. O.; Olubambi, P. A.: Sintering of nanocrystalline
materials: Sintering parameters. In: Heliyon 9, 2023.

141



Literaturverzeichnis

BAC20

BAL20

BALO9

BANZ20

BAN22

BANO9

BAR22

BEH22

BEN21

BIO24

BLE17

BOE12

Bachmaier, A.; Grosdidier, T.; lvanisenko, Y.: Severe Plastic Deformation
and Thermomechanical Processing: Nanostructuring and Properties. In:
Metals 10, 2020.

Balachandran, S. et al.: Transformations, Recrystallization, Microtexture
and Plasticity in Titanium Alloys. In: MATEC Web of Conferences 321,
2020.

Balzer, W.: Die Wissenschaft und ihre Methoden - Grundsatze der
Wissenschaftstheorie; ein Lehrbuch. 2., vollig uberarb. Aufl. Freiburg im
Breisgau: Alber, 2009.

Bang, S. H. et al.: Toward a size scale-up cold sintering process at reduced
uniaxial pressure. In: Journal of the American Ceramic Society 103, Nr. 4,
2020.

Banti, C. N.; Hadjikakou, S. K.: Antimicrobial Materials with Medical
Applications. In: International journal of molecular sciences 23, Nr. 3, 2022.

Banumathy, S.; Mandal, R. K.; Singh, A. K.: Structure of orthorhombic
martensitic phase in binary Ti—Nb alloys. In: Journal of Applied Physics 106,
Nr. 9, 2009.

Bargel, H.-d. (Hrsg.): Werkstoffkunde - Strukturen - grundlegende
Eigenschaften. 13. Auflage. Berlin: Springer Vieweg, 2022.

Behera, A. (Hrsg.): Introduction to Advanced Materials. Ultrafine-Grained
Materials. Berlin, Heidelberg: Springer, 2022.

Bender, B.; Gericke, K.: Pahl/Beitz Konstruktionslehre. Berlin, Heidelberg:
Springer, 2021.

Biofilme: Entstehung, Probleme und Ldésungen. URL: https://www.aqua-
free.com/de/magazin, zuletzt abgerufen am 23.03.24

Blesl, M.; Kessler, A.: Energieeffizienz in der Industrie. 2. Auflage. Berlin:
Springer Vieweg, 2017.

Boehner, A.: Verformungsmechanismen und Stabilitat von ultrafeinkdrnigen
metallischen Werkstoffen bei monotoner und zyklischer Belastung in
Abhangigkeit der ECAP-Prozessparameter. Dissertation Universitat
Erlangen-Nurnberg, 2012.

142



Literaturverzeichnis

BREO7

BRI22

BRU10

BRU19

BRU20

CHO10

DEN13

DER16

DIR20

DOE16

DWI24

DYA19

Breuer, D.: Bestimmung des Formanderungsvermogens bei der
Kaltmassivumformung. Dissertation Techn. Hochschule Aachen: Shaker,
2007.

Bright, R. et al.: Long-term antibacterial properties of a nanostructured
titanium alloy surface: An in vitro study. In: Materials Today Bio 13, 2022.

Bruder, E. et al.: Severe Plastic Deformation by Equal Channel Angular
Swaging. In: Materials Science Forum 667-669, 2010, S. 103-107.

Brunke, F.: Ti 15Mo und Ti 13Nb 13Zr: Qualifizierung von Titanlegierungen
der zweiten Generation fir den Einsatz in der Medizintechnik - Dissertation.
Gottingen: Cuvillier Verlag, 2019.

Brunke, F.; Siemers, C.; Rosler, J.: Second-generation Titanium alloys Ti-
15Mo and Ti-13Nb-13Zr: A Comparison of the Mechanical Properties for
Implant Applications. In: MATEC Web of Conferences 321, 2020.

Choi, J.-S.; Lee, H.-C.; Im, Y.-T.: A study on chevron crack formation and
evolution in a cold extrusion. In: Journal of Mechanical Science and
Technology 24, Nr. 9, 2010, S. 1885-1890.

Deng, W. et al.: Ultrafine-grained copper produced by machining and its
unusual electrochemical corrosion resistance in acidic chloride pickling
solutions. In: Corrosion Science 74, 2013, S. 44-49.

Derks, J. et al.: Effectiveness of Implant Therapy Analyzed in a Swedish
Population: Prevalence of Peri-implantitis. In: Journal of dental research 95,
Nr. 1, 2016, S. 43-49.

Dirba, I. et al.: Production of Fe nanoparticles from y-Fe203 by high-
pressure hydrogen reduction. In: Nanoscale advances 2, Nr. 10, 2020.

Doege, E.; Behrens, B.-A.: Handbuch Umformtechnik - Grundlagen,
Technologien, Maschinen. 3., Uberarb. Auflage 2016. Berlin, Heidelberg:
Springer, 2016.

Dwivedi, R. K. et al.: Biomedical implants - Materials, design, and

manufacturing. First edition. Boca Raton, FL: CRC Press, 2024.

Dyakonov, G. S. et al.: Strengthening mechanisms and super-strength of
severely deformed titanium. In: Nanocrystalline titanium, Elsevier 2019, S.
123-143.

143



Literaturverzeichnis

DYA15

EDA22

EHL20

ELI13

ELMO6

EUR20

EWE14

GEEO09

GHA23

GKV20

GOR14

GRU23

Dyakonov, G. S. et al.: An EBSD investigation of ultrafine-grain titanium for
biomedical applications. In: Materials Science and Engineering: A 648,
2015, S. 305-310.

Edalati, K. et al.: Nanomaterials by severe plastic deformation: review of
historical developments and recent advances. In: Materials Research
Letters 10, Nr. 4, 2022, S. 163-256.

Ehle, L. C. et al.: Influence of process chains with thermal, mechanical and
thermo-mechanical impact on the surface modifications of a grind-
strengthened 42CrMo4 steel. In: Procedia CIRP 87, 2020.

Elias, C. N. et al.: Ultrafine grained titanium for biomedical applications: An
overview of performance. In: Journal of Materials Research and Technology
2, Nr. 4,2013, S. 340-350.

El-Magd, E.; Abouridouane, M.: Characterization, modelling and simulation
of deformation and fracture behaviour of the light-weight wrought alloys
under high strain rate loading. In: International Journal of Impact
Engineering 32, Nr. 5, 2006, S. 741-758.

European Centre for Disease Prevention and Control: Antimicrobial
resistance in the EU/EEA (EARS-Net) - Annual epidemiological report for
2019. Stockholm: ECDC, 2020.

Ewerbeck, V.; Wentzensen, A.. Standardverfahren in der operativen
Orthopadie und Unfallchirurgie. Stuttgart: Thieme, 2014.

Geetha, M. et al.: Ti based biomaterials, the ultimate choice for orthopaedic
implants — A review. In: Progress in Materials Science 54, 2009.

Ghaforian Nosrati, H. et al.: Usability of the ECAP-Conform process for the
production of dental implants material. In: Journal of the mechanical
behavior of biomedical materials 147, 2023.

GKV Spitzenverband: Amtliche Statistik. URL: https://www.gkv-
spitzenverband.de/service/zahlen_und_grafiken/gkv_kennzahlen/gkv_ken
nzahlen.jsp, zuletzt abgerufen am 20.04.24

Gortan, M. O.: Severe plastic deformation of metallic materials by equal
channel angular swaging: Theory, experiment and numerical simulation.
Darmstadt, 2014.

Gruber, M. et al.: Establishing Equal-Channel Angular Pressing (ECAP) for
sheet metals by using backpressure: manufacturing of high-strength

144



Literaturverzeichnis

GUP21

GUT13

HAUO4

HELO8

HEN16

HER20

HOL23

HOP21

HOR19

HUA13

KAN16

aluminum AAB5083 sheets. In: The International Journal of Advanced
Manufacturing Technology 127, 7-8, 2023, S. 3481-3495.

Gupta, A.; Chandrasekhar, B.; Saxena, K. K.: Effect of Equal-channel
angular pressing on mechanical Properties: An overview. In: Materials
Today: Proceedings 45, 2021, S. 5602-5607.

Gutfleisch, O. et al.: Recycling Used Nd-Fe-B Sintered Magnets via a
Hydrogen-Based Route to Produce Anisotropic, Resin Bonded Magnets. In:
Advanced Energy Materials 3, Nr. 2, 2013, S. 151-155.

Haunfelder, D.: Praxis der Zahnheilkunde. Studienausg. der 2. Aufl.
Munchen: Elsevier, Urban und Fischer, 2004.

Hellmig, R. J.: Hochgradige plastische Umformung durch Equal channel
angular pressing (ECAP). Zugl.: Clausthal, Techn. Univ., Habil.-Schr.
Clausthal, 2008.

Henke, T.. Methoden zur Auslegung von robusten Prozessen in der
Warmmassivumformung. Aachen, Shaker Verlag. Dissertation. 2016

Hering, O.: Schadigung in der Kaltmassivumformung. Shaker Verlag;
Technische Universitat Dortmund. Dissertation. 2020

Hollstein, R.: Optimierungsmethoden - Einfihrung in die klassischen,
naturanalogen und neuronalen Optimierungen. Wiesbaden: Springer
Vieweg, 2023.

Hoppe, V. et al.: Study of cytotoxic activity of Ti—13Nb—13Zr medical alloy
with different surface finishing techniques. In: Journal of Materials Science
56, Nr. 31, 2021.

Hornbogen, E.; Warlimont, H.; Skrotzki, B.: Metalle - Struktur und
Eigenschaften der Metalle und Legierungen. 7th ed. 2019: Springer Berlin
Heidelberg; Springer International Publishing AG, 2019.

Huang, Y.; Langdon, T. G.: Advances in ultrafine-grained materials. In:
Materials Today 16, Nr. 3, 2013, S. 85-93.

Kandimalla, R. et al.: Understanding Aspects of Aluminum Exposure in
Alzheimer's Disease Development. In: Brain pathology 26, Nr. 2, 2016, S.
139-154.

145



Literaturverzeichnis

KEN11

KER22

KIE10

KIM24

KIMO7

KLE15
KLI25

KLO17
KOP24

KUGO09

KUL15

KUR22

LEEOG

LEY10

Kent, D. et al.: Strength enhancement of a biomedical titanium alloy through
a modified accumulative roll bonding technique. In: Journal of the
mechanical behavior of biomedical materials 4, Nr. 3, 2011, S. 405-416.

Kertsch, L.: Modellierung des thermomechanischen Materialverhaltens und
der Gefugeentwicklung mikrolegierter Stahle. Stuttgart: Fraunhofer Verlag,
2022.

Kieback, B.: Pulvermetallurgische Wege zu nanostrukturierten Werkstoffen.
In: Pulvermetallurgie in Wissenschaft und Praxis, 2010, S. 3—19.

Kim, K. S. et al.: Continuous synthesis of high-entropy alloy nanoparticles
by in-flight alloying of elemental metals. In: Nature Communications 15, Nr.
1, 2024.

Kim, T. N. et al.: In vitro biocompatibility of equal channel angular processed
(ECAP) titanium. In: Biomedical materials 2, Nr. 3, 2007.

Klein, B.: FEM. Wiesbaden: Springer Fachmedien Wiesbaden, 2015.

Klinge, L.: Erforschung der Mikrostruktur-Eigenschafts-Beziehung von
nanostrukturiertem Ti-13Nb-13Zr (vrstl. Titel) - Dissertation, vrstl. 2025.

Klocke, F.: Fertigungsverfahren 4: Springer Berlin Heidelberg, 2017.

Kopp, A. et al.. Combined severe plastic deformation processing of
commercial purity titanium enables superior fatigue resistance for next
generation implants. In: Biomaterials Advances 157, 2024.

Kugler, H.: Umformtechnik - Umformen metallischer
Konstruktionswerkstoffe. Miinchen: Hanser, 2009.

Kulkarni, M. et al.: Titanium nanostructures for biomedical applications. In:
Nanotechnology 26, Nr. 6, 2015.

Kuranova, N. N. et al.: Influence of Heat Treatment and Deformation on the
Structure, Phase Transformation, and Mechanical Behavior of Bulk TiNi-
Based Alloys. In: Metals 12, Nr. 12, 2022.

Lee, B. C.; Song, U.: Estimation methods for strain-life fatigue properties
from hardness. In: International Journal of Fatigue 28, Nr. 4, 2006, S. 386—
400.

Leyens, C.; Peters, M.: Titanium and titanium alloys - Fundamentals and
applications. Weinheim, Chichester: Wiley-VCH, 2010.

146



Literaturverzeichnis

LOT18

LUTO7

MCQO7

MED15

MED16

MERZ20

MIS14

MOH19

MULO8

NAGO05

NAH15

NAU23

Lotz, J.: Beherrschung von Unsicherheit in der Baureihenentwicklung.
Darmstadt, 2018.

Latjering, G.; Williams, J. C.: Titanium. 2. Aufl. Berlin, Heidelberg: Springer-
Verlag, 2007.

McQueen, H. J.: Historical Aspects of Thermomechanical Processing for
Steels. In: Materials Science Forum 539-543, 2007, S. 4397—-4404.

Medvedev, A. et al.. Comparison of laboratory-scale and industrial-scale
equal channel angular pressing of commercial purity titanium. In: Materials
Letters 145, 2015, S. 308-311.

Medvedev, A. E. et al.: Microstructure and mechanical properties of Ti-15Zr
alloy used as dental implant material. In: Journal of the mechanical behavior
of biomedical materials 62, 2016, S. 384-398.

Mertova, K. et al.: Optimization of the Mechanical Performance of Titanium
for Biomedical Applications by Advanced, High-Gain SPD Technology. In:
Crystals 10, Nr. 6, 2020.

Mishnaevsky, L. et al.: Nanostructured titanium-based materials for medical
implants: Modeling and development. In: Materials Science and
Engineering: R: Reports 81, 2014, S. 1-19.

Mohan Agarwal, K. et al.: Comparison of different methods of Severe Plastic
Deformation for grain refinement. In: IOP Conference Series: Materials
Science and Engineering 691, Nr. 1, 2019.

Mdller, F. A. et al.: In vitro apatite formation on chemically treated (P/M) Ti-
13Nb-13Zr. In: Dental materials: official publication of the Academy of
Dental Materials 24, Nr. 1, 2008, S. 50-56.

Nagasawa, K. et al.: Transport mechanism for aluminum citrate at the blood-
brain barrier: kinetic evidence implies involvement of system Xc- in
immortalized rat brain endothelial cells. In: Toxicology letters 155, Nr. 2,
2005, S. 289-296.

Nahmias, S.; Olsen, T. L.: Production and operations analysis - Strategy,
quality, analytics, applications. Seventh edition. Long Grove, lllinois:
Waveland Press, Inc, 2015.

Naunheim, Y.; Schuh, C. A.: A challenge to the sintering of nanocrystalline
metals: Organic burnout and oxide reduction compete with powder
consolidation. In: Acta Materialia 247, 2023.

147



Literaturverzeichnis

NODO05

PAL17

PAL18

PAN16

PEL21

PET10

POL13

QINO09

RAV08

REA14
RIC16

RIP20

Noda, M.; Funami, K.; Suwahara, Y.: Effects of Constraint and Strain Path
on Evolution of Ultrafine Grained Microstructure by Multi-Axial Alternative
Forging. In: Materials Science Forum 475-479, 2005, S. 3471-3474.

Palan, J. et al.: Possibilities of biocompatible material production using
conform SPD technology. In: Archives of Materials Science and Engineering
1, Nr. 88, 2017, S. 5-11.

Palan, J. et al.. Comprehensive Evaluation of the Properties of Ultrafine to
Nanocrystalline Grade 2 Titanium Wires. In: Materials 11, Nr. 12, 2018.

Panigrahi, A. et al.: Mechanical properties, structural and texture evolution
of biocompatible Ti-45Nb alloy processed by severe plastic deformation. In:
Journal of the mechanical behavior of biomedical materials 62, 2016, S. 93—
105.

Pelz, P. F. et al.: Mastering uncertainty in mechanical engineering. Cham,
Switzerland: Springer, 2021.

Peters, M.; Clemens, H.: Titan, Titanlegierungen und Titanaluminide — Basis
fur innovative Anwendungen. In: BHM Berg- und Huttenmannische
Monatshefte 155, Nr. 9, 2010, S. 402—-408.

Polyakov, A. V. et al.: Influence of annealing on ductility of ultrafine-grained
titanium processed by equal-channel angular pressing—Conform and
drawing. In: MRS Communications 3, Nr. 4, 2013, S. 249-253.

Qin, Q.-H.; Yang, Q.-S.: Macro-Micro Theory on Multifield Coupling
Behavior of Heterogeneous Materials. Berlin, Heidelberg: Scholars Portal,
2009.

Ravisankar, B.; Park, J. K.: ECAP of commercially pure titanium: A review.
In: Transactions of the Indian Institute of Metals 61, Nr. 1, 2008, S. 51-62.

Reardon, S.: WHO warns against 'post-antibiotic' era. In: Nature, 2014.

Richter: Soziologie von Gesundheit und Krankheit. Wiesbaden: Springer
Fachmedien Wiesbaden, 2016.

Ripperger, S, Nikolaus, K.: Entwicklung und Planung
verfahrenstechnischer Anlagen. 1st ed. 2020: Springer International
Publishing AG, 2020.

148



Literaturverzeichnis

ROBO06

RO0O22

RUC21

RUP13

SCH24

SCH19

SEG18

SEM23

SEM20

SETO08

SHA23

SHO22

Robling, A. G.; Castillo, A. B.; Turner, C. H.: Biomechanical and molecular
regulation of bone remodeling. In: Annual review of biomedical engineering
8, 2006, S. 455-498.

Roos, E.: Werkstoffkunde fur Ingenieure - Grundlagen, Anwendung,
Prufung. 7. Auflage. Berlin, Germany: Springer Vieweg, 2022.

Ruchholtz, Steffen (Hrsg.); Wirtz, Dieter Christian (Hrsg.); BERDEL, Philipp
(Mitarb.): Orthopadie und Unfallchirurgie essentials - Intensivkurs zur
Weiterbildung. 4. unveranderte Auflage. Stuttgart: Thieme, 2021.

Ruppert, M. et al.: Influence of upscaling accumulative roll bonding on the
homogeneity and mechanical properties of AA1050A. In: Journal of
Materials Science 48, Nr. 24, 2013, S. 8377-8385.

Schell, L.: Entwicklungsmethodik fir mehr Transparenz von
Modellversuchen in der Blechumformung am  Beispiel von
Warmeubergangskoeffizienten und Tribologie. Technische Universitat
Darmstadt, Dissertation, 2024.

Schmidt, P.: Optimierung der mechanischen Eigenschaften von Beta-
Titanlegierungen durch die Verwendung von Wasserstoff als temporares
Legierungselement. Universitatsbibliothek Siegen, 2019.

Segal, V.: Review: Modes and Processes of Severe Plastic Deformation
(SPD). In: Materials 11, Nr. 7, 2018.

Semenova, I. et al.: Machinability Features of Ti-6Al-4V Alloy with Ultrafine-
Grained Structure. In: Metals 13, Nr. 10, 2023.

Semiatin, S. L.: An Overview of the Thermomechanical Processing of a/
Titanium Alloys: Current Status and Future Research Opportunities. In:
Metall Mater Trans A, Nr. 6, 2020, S. 2593-2625.

Setman, D. et al.: The presence and nature of vacancy type defects in
nanometals detained by severe plastic deformation. In: Materials Science
and Engineering: A 493, 2008, S. 116—122.

Shackelford, J. F.: Introduction to materials science for engineers. Ninth
edition, global edition. Harlow: Pearson Education Limited, 2023.

Shoaib, M. et al.. MRSA compendium of epidemiology, transmission,
pathophysiology, treatment, and prevention within one health framework. In:
Frontiers in Microbiology 13, 2022.

149



Literaturverzeichnis

SIE17

SIE11

SIE13

SKO18
SLI18

SPI23

STE13

STR20

SUN15

TAG22

TEK21

THAZ20

Siebertz, K.; van Bebber, D.; Hochkirchen, T.: Statistische
Versuchsplanung - Design of Experiments (DoE). 2. Auflage. Berlin,
Germany: Springer Vieweg, 2017.

Siemers, C. et al.: Development of Advanced and Free-Machining Titanium
Alloys by Micrometer-Size Particle Distribution. In: Materials Science
Forum, 2011.

Siemers, C., Stocker, C.: Developments in Titanium Research and
Applications in Germany. In: Proceedings of the 15th World Conference on
Titanium (Ti-2023), 2013.

Skolaut, W.: Maschinenbau: Springer Berlin Heidelberg, 2018.

Slifka, K. J. et al.: 287. The Attributable Mortality of Prosthetic Joint Infection
After Primary Hip and Knee Arthroplasty Among Medicare Beneficiaries,
2005-2012. In: Open Forum Infectious Diseases 5, 2018, S118-S118.

Spiegel, C.: Influence of titanium surfaces on osteoblastic adhesion and
biofilm forming capacity - Research Laboratory for Biofilms and Implant
Associated Infections (BIOFILM LAB), University Hospital for Orthopaedics
and Traumatology, Medical University of Innsbruck, Austria. Dissertation.
2023.

Steinbach, |.: Forscher untersuchen Zusammenspiel von Chemie und
Mechanik in Werkstoffen. In: Lightweight Design 6, Nr. 3, 2013, S. 11.

Strasky, J.: Advanced Titanium Alloys for Medical Applications - Habilitation.
Department of Physics of Materials, Charles Universitat Prag. — Department
of Physics of Materials, Charles Universitat Prag. 2020.

Sunil, B. R.: Repetitive Corrugation and Straightening of Sheet Metals. In:
Materials and Manufacturing Processes 30, Nr. 10, 2015, S. 1262-1271.

Tagesschau - Norddeutscher Rundfunk - Anstalt des 6ffentlichen Rechts:
WHO sieht in Antibiotika-Resistenzen "globale Bedrohung". In:
tagesschau.de (2022-12-09)

Tekkaya, A. E.: Metal Forming. In: Grote, K. H., Hefazi, H. (Eds): Springer
Handbook of Mechanical Engineering. Springer Handbooks, 2021, S. 357—-
408.

Thangadurai, T. D. et al.: Nanostructured Materials. 1st ed. 2020: Springer
International Publishing AG, 2020.

150



Literaturverzeichnis

TOK20

TRIN7

TST24

TSU19

TUN21

VAL12

VAL20

VDI2221

VER14

VOI10

VOL13

WAG19

WANO7

Toker, D., Sommer, F. T., D'Esposito, M.: A simple method for detecting
chaos in nature. In: Communications Biology 3, Nr. 1, 2020, S. 11.

Tripathy, A. et al.: Natural and bioinspired nanostructured bactericidal
surfaces. In: Advances in Colloid and Interface Science 248, 2017, S. 85—
104.

TST Medical: Orthopedics Catalogue. URL: www.tstorthopedics.com,
zuletzt abgerufen am 08.02.24

Tsuji, N. et al.: Formation Mechanism of Ultrafine Grained Microstructures:
Various Possibilities for Fabricating Bulk Nanostructured Metals and Alloys.
In: MATERIALS TRANSACTIONS 60, Nr. 8, 2019, S. 1518-1532.

Tuninetti, V. et al.: Experimental Correlation of Mechanical Properties of the
Ti-6Al-4V Alloy at Different Length Scales. In: Metals 11, Nr. 1, 2021.

Valiev, R. Z. et al.: Bulk Nanostructured Metals for Innovative Applications.
In: Journal of The Minerals, Metals & Materials Society (JOM) 64, Nr. 10,
2012.

Valiev, R. Z. et al.: Developing Nanostructured Ti Alloys for Innovative
Implantable Medical Devices. In: Materials 13, Nr. 4, 2020.

VDI-Richtlinie: Entwicklung technischer Produkte und Systeme - Modell der
Produktentwicklung, VDI 2221 Blatt 1:2019-11

Verlinden, B. et al.: Thermo-Mechanical Processing of Metallic Materials.
Kidlington: Elsevier Science, 2014.

Voigt, C.; Lill, H.: Winkelstabile Implantate. In: Trauma und Berufskrankheit,
2010.

Vollrath, K.: Simulation in der Massivumformung. 1., neue Ausg. Hagen,
Westf: Infostelle Industrieverband Massivumformung, 2013.

Wagner, M.: Lineare und nichtlineare FEM - Eine Einfihrung mit
Anwendungen in der Umformsimulation. 2. Auflage. Wiesbaden, Germany:
Springer Vieweg, 2019.

Wang, Y. M. et al.: Abnormal strain hardening in nanostructured titanium at
high strain rates and large strains. In: Journal of Materials Science 42, 2007,
S. 1751-1756.

151



Literaturverzeichnis

WEI18

WEL21

WIE22

WHO22

ZWI74

Weillbach, W.; Dahms, M.; Jaroschek, C.: Werkstoffe und ihre
Anwendungen - Metalle, Kunststoffe und mehr. 20., Gberarbeitete Auflage.
Wiesbaden: Springer Vieweg, 2018.

Welzbacher, P.; Vorwerk-Handing, G.; Kirchner, E.: Control list for the
systematic identification of disturbance factors. In: Proceedings of the
Design Society 1, 2021, S. 51-60.

Wielner, L.: Verfahren zur magnetischen Hartung von eisenbasierten
Materialien durch kontinuierliche plastische Deformation. Duren, Shaker
Verlag; Technische Universitat Darmstadt. Dissertation. 2022.

World Health Organization (WHO): Global antimicrobial resistance and use
surveillance system (GLASS) report: 2022. URL:
https://www.who.int/publications/i/item/9789240062702, zuletzt abgerufen
am 21.04.24

Zwicker, U. (Hrsg.): Titan und Titanlegierungen. Berlin, New York: Springer-
Verlag, 1974.

152






Anhang

Anhang

A1. Analytische Modelle

Die gewlinschte Kornfeinung wird durch das Einbringen von hohen Dehnungen
wahrend der Umformung ermdglicht. Diese Dehnungen lassen sich analytisch
beschreiben, was wiederum eine Validierung der Simulation zulasst.

Fir den zum ECAS-Prozess artverwandten ECAP-Prozess existieren
verschiedene Modelle zur Ermittlung der eingebrachten Dehnungen, welche
sich in den getroffenen Annahmen zur Scherzone unterscheiden. Die Modelle
in der Abbildung 56 untersuchen geometrisch, welche Vergleichsdehnungen bei
der Scherung einer Probe quadratischen Querschnitts eingebracht werden. In
Modell A wird die Scherzone als einfache Scherebene angenommen. Diese
Scherebene erstreckt sich von der Innen- zur Aul3enkante des mit dem Winkel
2¢ abgewinkelten Kanals [SEG95].

A B C
| ! !
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Abbildung 56: Analytische Modelle zur Dehnungsanalyse in ECAP und ECAS mit A)
einfacher Scherebene, B) Kurvenradius, C) Scherfacher und D) Ubertrag auf ECAS-
2-Pass.

In Modell B wird zusatzlich der aulere Kanalwinkel 2¢ bertcksichtigt. Statt einer
einfachen Scherebene bilden sich bei diesem Modell Scherfacher aus [IWA96].

In Modell C wird die Scherzone in zwei Bereiche aufgeteilt. Im probenauleren
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Bereich ist die Scherzone entlang des aulieren Kanalradius aufgefachert und
verlauft zur Innenkante des abgewinkelten Kanals als einfache Scherebene. Bei
diesem Ansatz wird die Position in der Probe bei der Berechnung berucksichtigt
und anhand einer Formel die ortsabhangige Vergleichsdehnung berechnet
[STOO07]. Je nach gewahltem Modell ergeben sich verschiedene Gleichungen
zur Berechnung der in eine Probe eingebrachten Vergleichsdehnung.

Die analytischen Vergleichsdehnungen ¢,,, €,5 und &, der Modelle A bis C
lassen sich nach den Formeln (A-1) bis (A-3) berechnen. Dabei gibt n die Anzahl
der Scherzonen des Prozesses an. 2¢ gibt den Winkel an, unter dem die
verschiedenen Kanalsegmente aufeinandertreffen und der Winkel 2¢
beschreibt den Winkel des aulieren Kanalradius. Bei x und 6 handelt es sich um
Parameter zur Angabe der Position in der Scherzone.

SN Zn cot (A-1)
V3
en=n [2 cot(¢p + @) \‘/|'§(P csc(¢p + @) (A-2)
__[2cot(d +x) + tan(x — 6)
tve = 1| = (A-3)

Zur Bestimmung der analytischen Vergleichsdehnung des ECAS-Prozesses
wird das Modell A mit dem B verglichen, da diese Modelle eine einfache
Berechnung der Vergleichsdehnung zulassen. Durch den Vergleich der beiden
analytischen Vergleichsdehnungen wird der Einfluss des aul3eren Kanalwinkels
auf die Vergleichsdehnung untersucht. Das Modell C wird verworfen, da die
Koeffizienten des Scherfachers nur ungenau gemessen werden konnen und
sich daher per se eine Abweichung ergibt.

Die mit den Parametern aus Kapitel 5 mittels ECAS-1-Pass umgeformte Probe
weist den Kanalwinkel von 2¢ = 158° auf. Der Winkel des aulleren
Kurvenradius betragt 2¢ = 16,5°. Anhand dieser Geometrie ergibt sich nach
Modell A eine Vergleichsdehnung von ¢,4 = 0,517. Die Vergleichsdehnung
nach Modell B betragt e, = 0,365. Nach den Modellen wird diese
Vergleichsdehnung konstant Uber dem gesamten Querschnitt angenommen.
Zur weiteren Analyse wird die in der Simulation ermittelte Vergleichsdehnung
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uber dem Querschnitt herangezogen. Die gemittelte Vergleichsdehnung betragt
e, = 0,380. Somit ist festzustellen, dass das Modell B den simulativ ermittelten
Wert mit einer geringeren Abweichung als das Modell A abbildet. Dies kann
damit begrindet werden, dass ein aullerer Kurvenradius existiert, der erstens
fertigungsbedingt (durch Kugelfraser) im Werkzeug existiert und zweitens je
nach Prozessbedingung das Werkzeug nicht vollstandig ausgefullt wird.

Daher wird das Modell B fur die weitere Modellierung in Betracht gezogen. Das
Modell D wird fur den Multiple-Pass-ECAS-Prozess unter folgenden zwei
Annahmen aus dem Modell B abgeleitet. Es bildet sich eine akkumulierte
Dehnung aus. Die Scherfacher bilden sich unterschiedlich aus und mussen
daher einzeln betrachtet werden. Somit ergibt sich:

e (A-4)

Dieses Modell wird in Kapitel 6.2.4 angewendet. Die analytische Uberlegung

o= Y [P0t 00+ Gacocldn + 00
vD —
k=1

zeigt, dass die Berucksichtigung der Kruimmungsradien in den Umformzonen
einen groflRen Einfluss auf die analytische Vergleichsdehnung hat. Aufgrund der
aulderen Krummungsradien kommt es zu einer niedrigen Vergleichsdehnung als
in der Probe als es ideal mdglich ware.

A2. Material- und Werkzeugmodelle

Die fir diese Arbeit entwickelten Materialmodelle der Titanlegierungen Ti-6Al-
4V ELI und Ti-13Nb-13Zr sowie die Werkzeugmodelle sind als Open-Access-
Repository veroffentlicht:

Kluy, L.; Kraus, S. O.; Kokozinski, A.; Philippi, N.; Groche, P. (2024): Advanced
Material Models of Titanium Alloys Ti-6Al-4V ELI and Ti-13Nb-13Zr for Severe
Plastic = Deformation, TUdata, Technische Universitdt  Darmstadt,
DOI: 10.48328/tudatalib-1332.4

Diese Modelle berlcksichtigen neben der Temperatur, Umformgrad und
Umformgeschwindigkeit auch die Auswirkungen von Kaltverfestigung,
Dehnratenabhangigkeit und thermischer Entfestigung auf der Grundlage des
konstitutiven Materialmodells von El-Magd et al. [ELMO06]. Die Modelle werden
durch schmiedeahnliche Zylinderstauchversuche validiert. Sie sind fur die
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hochgradig-plastische Umformung sowie Umformprozesse von
Titanlegierungen mit hohen Dehnungen und Dehnungsraten bei erhohten
Temperaturen vorgesehen.

A3. Werkstoffbenchmark

In der orthopadischen Chirurgie und der Dentaltechnik kommen verschiedene
Implantatwerkstoffe zum Einsatz, die je nach Einsatzgebiet und Funktion
besondere Eigenschaften aufweisen. Lasttragende Implantate missen hohen
Ansprichen bezuglich Festigkeit und Langzeitstabilitat gentigen, wohingegen
Materialien an Gelenkflachen eine hohe Abriebbestandigkeit aufweisen
mussen. In der Dentaltechnik ist die Auswahl des Implantatwerkstoffs Uberdies
auch vom auferen Erscheinungsbild fur eine asthetische Behandlung relevant.
Alle Materialien, die im menschlichen Korper zum Einsatz kommen, missen die
Anforderungen der Biokompatibilitat erfillen. Die Werkstoffeigenschaften
mussen also stets an den Einsatzzweck angepasst werden und konnen daher
nicht verallgemeinert werden. Dennoch lassen sich die gangigen
Implantatwerkstoffe wie Metalle, Keramiken und Polymere vergleichen. Die
Abbildung 57 zeigt einen Werkstoffoenchmark zur Einordnung der
Implantatwerkstoffe gegeniber dem in dieser Arbeit entwickelten NanoTNZ. Die
Datengrundlage besteht aus den Ubersichtsarbeiten von [ZHA13], [HOS23] und
[LI20].

2. Gen. Titanlegierungen
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Abbildung 57: Werkstoffboenchmark als Einordnung der Implantatwerkstoffe
gegenuber NanoTNZ.

157



Anhang

A4. Frontloading-Ansatz fuir Energieeffizienz in der
Umformtechnik™

Neben der grundsatzlichen Machbarkeit einer thermomechanischen
Prozesskette werden Kosten- und Nachhaltigkeitsaspekte, insbesondere vor
dem Hintergrund des Klimawandels, zunehmend zu Erfolgskriterien. Die
Energieeffizienz ist dabei wesentlicher Stellhebel, da thermomechanische
Prozessketten wegen der Erwarmung von Werksticken und Werkzeugen meist
energieintensiv sind. Im Sinne der Auslegungsmethodik aus Kapitel 4 bietet sich
an, einen Energieeffizienzansatz in den Schritt Optimierung einzubeziehen.
Allerdings lasst sich feststellen, dass bisher kein geeignetes Vorgehen zur
Adressierung der spezifischen Anforderungen (siehe Kapitel 4.1) existiert.
Daher wird ein Frontloading-Ansatz fur Energieeffizienz entwickelt, der die
Grundlage fur das in Kapitel 6.4 ermittelte Einsparpotential darstellt. Die
Herausforderung bei der Umsetzung von EnergieeffizienzmmalRnahmen in der
Metallumformung ist der Umgang mit der Komplexitat der Systeme und
Unsicherheiten in den Daten, ohne Produktivitats- und Qualitatsverluste zu
riskieren. Ziel des Vorgehensmodells ist daher die energetische Analyse der
Prozesskette, die Identifikation von Potenzialen und die Ableitung von
Handlungsempfehlungen fur eine energieeffiziente Entwicklung. Das
Vorgehensmodell ist daher in die vier Schritte Prozess, Modell, Handlungsfelder
und realisierter Prozess wie in Abbildung 58 gegliedert.

Prozess

Zunachst wird der Umformprozess betrachtet. Zur Beschreibung der Vorgange
innerhalb des Prozesses bietet sich eine Kombination aus hierarchischer und
funktionaler Systemanalyse an. Dazu missen folgende Fragen beantwortet
werden: Was sind die relevanten Input- und OutputgréRen hinsichtlich
Materialfluss, Energiebezug, Energieeinsatz und Informationsverarbeitung?
Welche Erkenntnisse sind bereits zur Interaktion von Gesamtsystem und
Subsystemen bekannt? Eine Hilfestellung bietet das Vorgehen nach Ropohl
[ROPOQ9].

3 Teile des Kapitels und die Anwendung der Methode auf das ECAS-Verfahren und Rollformen sind in
[E10], [E12] und [E16] verdffentlicht.
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Abbildung 58: Frontloading-Ansatz fur Energieeffizienz in der Umformtechnik.

Modell

Um Informationen Uber ein System zu erlangen, die in der Realitat nicht oder
nur unter hohem Aufwand zuganglich sind, kommt die abstrakte Modellierung
zum Einsatz. Zur Modellierung einer Produktionsprozesskette hinsichtlich des
Energiebedarfs ist es zweckmaRig, den Energietrdgerverbrauch mit dem
Werkstofffluss zZu verknUpfen. Der Energiebedarf einzelner
Prozesskettenglieder wird fur verschiedene Betriebszustande und -parameter
mit Polynomen abgebildet. Zweckdienlich ist, die Leistungsaufnahme einer
Komponente Uber variablen Parametern aufzustellen.

Um Zusammenhange in einem System erkennen, quantitativ bewerten und
validieren zu kénnen, ist eine Basis aus Realdaten notwendig. Allerdings sind
in den frihen Phasen der Prozessentwicklung kaum Energiedaten vorhanden.
Die Datenerhebung setzt bei Einzelverbrauchern an, um die direkte Zuordnung
des Energietragerverbrauchs zu ermoglichen. Die von den Herstellern
angegebene Nennleistung kann zur relativen Sortierung der Verbraucher in
potenzielle Grof3- und Geringverbraucher genutzt werden [HES12]. Der
Messaufwand lasst sich verringern, indem unter mehreren gleichartigen
Verbrauchern nur einer vermessen wird und die gemessene
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Leistungsaufnahme als reprasentativ fur alle gleichartigen Verbraucher
betrachtet wird.

Eine Moglichkeit zur Messung des Leiterstroms, ohne den bestehenden
Stromkreis zu 6ffnen, bieten Strommesszangen und Rogowski-Spulen. Uber die
Auswertung des induzierten Stroms ist eine quantitative Aussage Uber den
Leiterstrom moglich. Die Temperaturmessung auf Basis der emittierten
Warmestrahlung eines Korpers besitzt den Vorteil, dass die Messung
berGhrungslos moglich ist wie beispielsweise bei einer Thermografie-Kamera.
Zusatzlich konnen Herstellerangaben sowie artverwandte Prozesse eine
wichtige Datenquelle sein. Werte, die hinsichtlich des Energiebedarfs keine
wesentlichen Schwankungen aufweisen, werden in der Datenverarbeitung als
konstant angenommen. Zur Validierung werden einzelne Zustandspunkte mit
gemessene Realdaten verglichen [GLO14]. Zur Erstellung eines funktionalen
Modells werden die einzelnen Subsysteme anschlieRend zu einem
Gesamtsystem verknUpft.

Handlungsfelder

In dem Gesamtsystem Ilassen sich nun verschiedene Betriebspunkte
hinsichtlich des Energieeinsatzes untersuchen. Durch eine Variation der
Parameter im Modell zeigen sich Parameterkombinationen mit theoretisch
geringerer Energieintensitat, die mit den technischen Rahmenbedingungen auf
Plausibilitat gepruft werden. Der Fokus der weiteren Prozessentwicklung sollte
in der Umgebung dieser Punkte liegen.

Nach Hesselbach [HES12] und Schnellbach [SCH16] bieten sich die
Handlungsfelder Vermeidung, Verringerung, Wandlungsverluste,
Temperaturniveaus, Wirkungsgrad und Vernetzung fur die Energieeffizienz in
der Umformtechnik an. Das Ziel der Malinahmen ist es, die Leistungsaufnahme
bei gleichbleibender Produktionsleistung und -dauer zu reduzieren.

Vermeidung zielt auf die Fragestellung ab, ob der Prozessschritt zwingend
betrieben werden muss, ob er entfernt oder in einen anderen Prozessschritt
integriert werden kann. Das kann beispielsweise durch eine optimierte
Konstruktion und Funktionsintegration von Komponenten geschehen. Zudem
zielt dieser Handlungsschritt auf die Weiterverwertung aus dem Prozess
abgefluhrter Energie ab.
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Verringerung zielt darauf ab, die Energieniveaus zu senken und beispielsweise
Vorschubgeschwindigkeiten und Niederhalterkrafte zu analysieren. Durch die
Analysen wird das Downsizing der Antriebe und Aktoren angestrebt. Hierzu
gehort auch die Betrachtung von Reibung und Schmierung im Prozess sowie
die Hydraulik.

Wandlungsverlust adressiert die bedarfsgerechte Energieversorgung sowohl fur
die zeitlich abgestimmte Bereitstellung von Nutzenergie als auch fur die
Dimensionierung der Energieversorgung. Ein Beispiel ist die Reduktion eines
Uber dem tatsachlichen Bedarf liegenden Systemdrucks ohne Drossel.

Anpassung des Temperaturniveaus adressiert die gezielte Herabsetzung der
Temperatur im Prozess unter Beachtung der FlieRspannungen sowie die
Erwarmung von Material vor und nach der Umformung. Wird nach der
Umformung eine Warmebehandlung durchgeflhrt, so kann das warme Material
direkt nach der Umformung in den Ofen gegeben werden, um die
Temperaturniveaus effizienter anzugleichen.

Wirkungsgrad zielt auf energetisch optimale Betriebspunkte ab und nimmt
Wirkungsgradverluste durch nicht optimale Betriebsparameter in den Fokus. Ein
solcher Parameter ist beispielsweise die Bearbeitungsgeschwindigkeit. Diese
bestimmt die zeitliche Auslastung von Betriebsmitteln und kann mit dem Ziel der
Verminderung von Leerlaufzeiten angepasst werden.

Vernetzung bedeutet das Verbinden von mindestens zwei Prozessschritten zum
Austausch von Energie und Informationen. So kann die bendtigte Zeit beim
Transfer von Blechplatinen in Prozessketten reduziert und die Dauer der
Leistungsaufnahme im Stand-By-Zustand verkUrzt werden.

Ist der Handlungsspielraum Uber die Handlungsfelder erschlossen, so kann im
nachsten Schritt der Ubertrag auf den Prozess erfolgen.

Realisierter Prozess

Die in den Handlungsfeldern identifizierten Energieeffizienzmallnahmen
werden im nachsten Schritt auf den konkreten Prozess Ubertragen. Die
Verfahren der Kalt-, Halbwarm- und Warmmassivumformung gehen mit einem
gegenuber anderen Fertigungsverfahren vergleichsweise hohen Energiebedarf
einher. Aufgrund der hohen Materialausnutzung muss dieser jedoch in Relation
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je Fertigteil betrachtet werden. Bei Verfahren der Warmmassivumformung ist
ein wesentlicher Energiebedarf der Erwarmung zuzuschreiben. Aus Sicht einer
energieeffizienten Gestaltung der Prozesskette muss daher beispielsweise die
Frage geklart werden, ob geringere Umformkrafte bei erhohter
Werkstofftemperatur den energetischen Aufwand der Erwarmung rechtfertigen.
Die umgesetzten Mallnahmen finden sich in der Konstruktion, den
Prozessablaufen und -parametern sowie den eingesetzten Komponenten
wieder. Dabei qilt es, ein Spannungsfeld zwischen Energieeffizienz und
technischen Rahmenbedingungen wie Sicherheitsfaktoren und
FlielRspannungen zu berlcksichtigen.

EnergieeffizienzmaBnahmen evaluieren

In Produktionsprozessen kann die Energieeffizienz als Verhaltnis von
produzierten Gutern je eingesetzter Energieeinheit definiert werden [DIN50001].
Die BezugsgrofRle fur den Ertrag muss individuell fir den betrachteten Prozess
gewahlt werden. Die Bemessung in kWh/kg ist bei umformenden Prozessen zu
empfehlen. Wird dagegen eine spanende Nachbearbeitung in die Prozesskette
integriert, bietet sich die Betrachtung in kWh/Stiick an, da sich die Bauteilmasse
wesentlich andert.
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